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Streszczenie. Okres$lono wplyw energii fotondéw na jako$¢ obrazu prazkéw widmowych otrzymywa-
nych metoda niestacjonarnej spektroskopii fotopradowej dla centréw defektowych w potizolujacych
monokrysztatach 4H-SiC:V. Badania przeprowadzono dla centréw zwigzanych z atomami Al, dla
ktorych termiczna emisja no$nikéw fadunku obserwowana jest w zakresie temperatur 100-250 K.
Zaproponowano mechanizm wyjasniajacy znacznie lepsza jakos§¢ obrazu otrzymanego dla impulsu
UV o energii fotonéw 3,31 eV niz dla impulsu UV o energii fotonéw 3,82 eV.

Stowa kluczowe: PITS, centra defektowe, potizolujacy SiC

Symbole UKD: 535.2

Wstep

Polizolujacy weglik krzemu, o strukturze krystalicznej 4H (SI 4H-SiC) i rezy-
stywnosci w temperaturze pokojowej rzedu 1,0x10"" Qcm, jest materiatem o duzym
znaczeniu dla rozwoju elektroniki mikrofalowej. W szczegélnosci ptytki monokry-
stalicznego 4H-SiC stosowane s jako podioza do wytwarzania monolitycznych
mikrofalowych ukladéw scalonych pracujacych przy duzej mocy sygnatu w zakresie
fal milimetrowych. Material ten charakteryzuje si¢ szeroka przerwa energetyczna
(3,23 eV w temperaturze 300 K) oraz doskonalg przewodnoscig cieplna, wynosza-
ca 3,7 W/cmK. Nalezy doda¢, ze przyrzady elektronowe na bazie 4H-SiC moga
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pracowa¢ w wysokich temperaturach i s3 odporne na dzialanie destruktywnych
czynnikow chemicznych oraz promieniowania jonizujacego.

Monokrysztaly objeto$ciowe 4H-SiC otrzymywane s3 najczesciej metoda
transportu fizycznego z fazy gazowej (PVT). W celu uzyskania bardzo duzej
rezystywnosci zazwyczaj domieszkowane s3 one wanadem, ktory pelni role do-
mieszki amfoterycznej, wprowadzajac zaréwno gleboki poziom akceptorowy, jak
i gleboki poziom donorowy. Innymi stowy, atomy wanadu wprowadzaja glebo-
kie poziomy energetyczne kompensujace plytkie poziomy donorowe zwigzane
z resztkowymi atomami azotu, a takze plytkie poziomy akceptorowe zwigzane
z resztkowymi atomami aluminium i boru.

Badania centréw defektowych w wysokorezystywnych monokrysztatach SiC
maja duze znaczenie zaréwno poznawcze, jak i praktyczne. Dotychczasowa wiedza
na temat wlasciwosci elektronowych centréw defektowych i mechanizméw ich
powstawania jest niepelna i ciggle uzupelniana o nowe wyniki eksperymentalne.
Wyniki tych badan stanowig zatem istotny wktad do rozwoju fizyki defektow sieci
krystalicznej w materiatach potprzewodnikowych o szerokiej przerwie energetycz-
nej. Z drugiej strony, wlasciwosci centréw defektowych wplywaja na parametry
eksploatacyjne przyrzadow i optymalizacja struktury defektowej monokrysztatéw
SiC jest niezbedna dla uzyskania przyrzadéw o dobrych parametrach uzytkowych
i duzej niezawodnosci. Ponadto, struktura defektowa monokrysztatéow SiC jest
silnie zalezna od ich warunkow wzrostu i kontrola tej struktury umozliwia ocene
poprawnosci i optymalizacje proceséw monokrystalizacji.

Metoda niestacjonarnej spektroskopii fotopradowej (PITS — Photoinduced
Transient Spectroscopy) jest obecnie najbardziej efektywna metoda badania centréow
defektowych w materiatach pétizolujacych [1]. Polega ona na pomiarze relaksacyj-
nych przebiegéw fotopradu obserwowanych po wylaczeniu impulsu generujacego
nadmiarowe no$niki fadunku. Przebiegi relaksacyjne rejestrowane sa w szerokim
zakresie temperatur i w celu wyznaczenia parametréw centréw defektowych
analizowane sg temperaturowe zmiany ich statych czasowych. Dwuwymiarowa
analiza przebiegdw relaksacyjnych przeprowadzana jest obecnie za pomoca pro-
cedury korelacyjnej, w wyniku ktérej temperaturowe zmiany stalych czasowych
tych przebiegow wizualizowane sg w postaci powierzchni widmowej, zawierajacej
faldy zwiazane z termiczng emisjg no$nikéw fadunku z centréow defektowych.
Linie grzbietowe tych fald wyznaczaja temperaturowe zaleznosci szybkosci emisji
no$nikow dla wykrytych centréw defektowych [2]. Prazki widmowe otrzymywane
s3 poprzez rzutowanie fald na plaszczyzne wyznaczong osig temperatury oraz osia
szybkosci emisji.

W przypadku pétprzewodnikéw o szerokiej przerwie energetycznej, takich jak
4H-SiC, impulsy fotopradu generowane s3 za pomoca impulséw promieniowania UV
o energii fotonéw 3,31 eV (A = 375 nm) lub o energii fotondéw 3,82 eV (A = 325 nm)
emitowanego odpowiednio przez laser pétprzewodnikowy lub laser He-Cd. Ce-
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lem pracy jest zbadanie wplywu energii fotonéw zrédla UV wykorzystywane-
go do generacji nadmiarowych nosnikéw tadunku na jako$¢ obrazu prazkéow
widmowych otrzymywanych w wyniku zastosowania procedury korelacyjnej
do dwuwymiarowej analizy temperaturowych zmian statych czasowych relak-
sacyjnych przebiegow fotopradu zarejestrowanych dla probki monokrysztatu
4H-SiC:V w zakresie temperatur 100-250 K. W celu okreslenia mechanizmu wpty-
wu energii fotonéw na jakos$¢ obrazu prazkéw widmowych, obliczono rozklady
koncentracji namiarowych no$nikéw ladunku, istniejace w stanie ustalonym,
w chwili wytaczenia impulsu UV. W obliczeniach uwzgledniono rézne wartosci
wspolczynnika absorpcji dla monokrysztatu 4H-SiC, ktére przy energii fotonow
3,31 eV i3,82 eV wynosza odpowiednio 25 cm i 1,35%10° cm™\.

Opis metody pomiarowej

Do badania temperaturowych zmian stalych czasowych relaksacyjnych prze-
biegow fotopradu wykorzystano probke monokrysztalu 4H-SiC:V o rezystywnosci
w temperaturze pokojowej rownej 2,4x10'" Qcm. Probka zostata wycieta z jedno-
stronnie wypolerowanej plytki o grubosci ~380 pm. Na wypolerowang powierzchnie
probki, prostopadta do osi ¢ (kierunek [0001]), naniesiono przez maske metalowa
dwa planarne kontakty omowe rozmieszczone w odlegtosci 0,7 mm. Kontakty wy-
tworzone zostaly poprzez naparowanie warstwy Cr o grubosci ~50 nm oraz warstwy
Au o grubosci ~300 nm, a nastepnie wtopienie tych warstw w temperaturze ~500°C.
Niestacjonarne przebiegi fotopradu zostaly zarejestrowane za pomocg unikalnego
systemu pomiarowego przeznaczonego do badania centrow defektowych w pol-
przewodnikach wysokorezystywnych o szerokiej przerwie energetycznej metoda
niestacjonarnej spektroskopii fotopradowe;j PITS [3]. Probka zostala umieszczona
w glowicy pomiarowej typu RDK 10-320 kriostatu helowego firmy Leybold. Chlo-
dzenie probki w kriostacie nastepowalo poprzez adiabatyczne rozprezanie helu
w obiegu zamknietym. Temperatura probki byla kontrolowana automatycznie za
pomocg regulatora LTC60 firmy Leybold z doktadnoscig do 0,1 K. Pomiaru tem-
peratury probki dokonywano za pomocg diody krzemowej typu D. Nalezy dodac,
ze kriostat helowy jest wyposazony w dwa czujniki temperatury, z ktorych jeden
stuzy do sterowania regulatorem LTC60, za$ drugi, umieszczony w poblizu préobki,
umozliwia dokladne okreslenie jej temperatury. Taki sposéb kontroli temperatury
probki pozwala na minimalizacje btedu pomiaru zwigzanego z nieréwnomiernym
rozkladem temperatury na zimnym palcu kriostatu.

Niestacjonarne przebiegi fotopradu byly generowane za pomocg wiazki pro-
mieniowania UV padajacej na obszar probki pomiedzy kontaktami omowymi.
Srednica wigzki wynosita ~1 mm. Zastosowano dwa zrédla promieniowania
UV: laser He-Cd emitujacy wigzke UV o energii fotonéw 3,82 eV oraz laser pot-
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przewodnikowy emitujacy wigzke UV o energii fotonéw 3,31 eV. W przypadku
zastosowania lasera He-Cd impulsy UV ksztaltowane sa za pomocg sterowanej
elektronicznie migawki wyposazonej w mechaniczng przestone, ktérej minimal-
ny czas zamkniecia wynosi ~0,1 ms. Strumien fotonéw @ emitowanych przez
ten laser zmieniany jest za pomocg filtrow absorpcyjnych. Do ksztaltowania
impulséw promieniowania UV emitowanego przez laser polprzewodnikowy
stuzy klucz elektroniczny wyzwalany sygnalem synchronizujagcym podawanym
z bloku akwizycyjno-pomiarowego DAS-12. Strumien fotonéw emitowany przez
ten laser regulowany jest poprzez zmiang napigcia sterujacego w zakresie 0,6-1 V.

Niestacjonarne przebiegi fotopradu zmierzone zostaly w zakresie temperatur
100-250 K za pomoca szybkiego przetwornika konduktancyjno-napieciowego
(wzmacniacza pradowego) Keithley 428, umozliwiajacego regulacje wzmocnienia
w zakresie 10° do 10" V/A. Miernik wyposazony jest w programowane zrédto
pradowe, stuzace do kompensacji skladowej stalej pradu wejsciowego. Pomiary
przeprowadzono przy napieciu polaryzacji U, = 30 V podawanego ze zrdédla
wymuszajgco-pomiarowego Keithley 2410. Napieciowy sygnal odpowiadajacy
relaksacyjnym przebiegom fotopradu przesylany jest nastepnie do dedykowanego
systemu akwizycyjno-pomiarowego DAS-12. W celu poprawy stosunku sygnatu do
szumu, system DAS-12 zostal wyposazony w procesor usrednien pracujacy w czasie
rzeczywistym. Po wykonaniu zaprogramowanej liczby rejestracji zawarto$¢ pamieci
RAM jest przepisywana do pamieci komputera sterujacego i dzielona programowo
przez zadang liczbe rejestracji. W zadanej temperaturze niestacjonarny przebieg
fotopradu rejestrowano po usrednieniu 500 przebiegow.

Cykl rejestracji niestacjonarnych przebiegéw fotopradu w funkcji temperatury
odbywat si¢ automatycznie. Parametry procesu pomiarowego, takie jak: okres powta-
rzania i czas trwania impulséw UV, wzmocnienie sygnalu fotopradu, czestotliwosé
probkowania niestacjonarnych przebiegéw fotopradu, zakres temperatur i krok
zmian temperatury, byly zadawane poprzez interfejs uzytkownika.

Do analizy temperaturowych zmian statych czasowych relaksacyjnych przebiegéw
fotopradu zastosowano dwuwymiarowa procedure korelacyjna, umozliwiajaca wizu-
alizowanie tych zmian postaci obrazu prazkéw widmowych [4]. Przebiegi poddawane
analizie byly normalizowane wzgledem amplitudy fotopradu w chwili wylaczenia
impulsu UV. W dwuwymiarowych widmach korelacyjnych termiczna emisja no$nikow
fadunku z centréw defektowych uwidacznia sie w postaci podtuznych fald. Rzuty tych
fald na plaszczyzne wyznaczong osia temperatury i osig szybkosci emisji tworzg prazki
widmowe, za$ rzuty linii grzbietowych tych fald wyznaczajg temperaturowe zaleznosci
szybkos$ci emisji nosnikéw fadunku e = (T) dla wykrytych centréw defektowych.
W wyniku aproksymacji linii grzbietowych fald réwnaniem Arrheniusa

E
— 2 _ a 1
e = AT exp( kTJ’ (1)

B



Wplyw energii fotonow na obraz prgzkéw widmowych... 355

w ktérym kj jest stala Boltzmanna, wyznaczane sg parametry centrow defektowych
— energia aktywacji E,, oraz zalezny od przekroju czynnego na wychwyt nosnikow
wspolczynnik przedeksponencjalny A. Do numerycznego obliczania dwuwymia-
rowego widma korelacyjnego najczesciej stosowana jest dwuimpulsowa funkcja
wagowa. W niektorych przypadkach, w celu zwigkszenia rozdzielczosci, stosowana
jest czteroimpulsowa funkcja wagowa [5]. Zaleta procedury korelacyjnej jest mata
czulo$¢ na szumy wystepujace w przebiegach relaksacyjnych. Wada jej jest natomiast
niska rozdzielczos$¢, zwlaszcza jedli sygnat relaksacyjny jest wynikiem termicznej emi-
sji no$nikéw fadunku z kilku rodzajéw centréw defektowych o zblizonej koncentracji
i niewiele réznigcych si¢ wlasciwosciach [5].

W przypadku termicznej emisji nosnikéw z jednego rodzaju centréw defekto-
wych relaksacyjny przebieg fotopradu jako funkeje czasu t, temperatury T'i energii
fotondw hv mozna opisa¢ wyrazeniem [1]

i(t,T)=1(hv,T)exp(—e;t) +ig (t,T), (2)

w ktérym I(hv,T) jest amplituda przebiegu, e; odwrotnoscig statej czasowej, zas
ig(t,T) reprezentuje sktadowa losowa zwigzang z szumami. Amplitude przebiegu
relaksacyjnego mozna przedstawi¢ w postaci [1]

I (hw,T) =n, (T)e (T)u(T)z(T)C(hw, T)qE, (3)

gdzie n,, oznacza koncentracje centrow defektowych obsadzonych przez nadmiarowe
nosniki tadunku (elektrony lub dziury), 4 i T oznaczaja odpowiednio ruchliwos¢
i czas zycia no$nikéw emitowanych z centréw defektowych, C jest parametrem
geometrycznym zaleznym od energii fotonéw promieniowania UV, g oznacza
tadunek elementarny, za$ E jest natezeniem pola elektrycznego zaleznym od przy-
fozonego napigcia U,. Nalezy doda¢, ze parametr C, przy ustalonych wymiarach
probki, zalezny jest od gtebokosci obszaru, w ktérym centra defektowe zapelniane
s3 nadmiarowymi nosnikami tadunku. Glgbokos¢ te determinuje zalezny od wspoét-
czynnika absorpcji rozktad koncentracji nadmiarowych no$nikéw fadunku w glab
materialu w stanie ustalonym, w chwili przed wylaczeniem impulsu UV.

Wyniki badan

Niestacjonarne przebiegi fotopradu zmierzone dla probki polizolujacego
monokrysztatu 4H-SiC:V w zakresie temperatur 140-170 K przedstawiono na
rysunku 1.
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Rys. 1. Niestacjonarne przebiegi fotopradu zarejestrowane dla probki potizolujacego 4H-SiC:V

w zakresie temperatur 140-170 K przy réznej energii fotonéw impulsu UV: a) hv = 3,31 eV,

@ =1,9x10" cm 257!, szeroko$¢ impulsu 30 ms, okres powtarzania 133 ms, U, = 30 V; b) hv = 3,82 ¢V,

@ =1,1x10" cm™2s7!, szerokoé¢é impulsu 30 ms, okres powtarzania 155 ms, U, = 30 V. Wstawki ilu-

struja temperaturowe zmiany relaksacyjnych przebiegéw fotopradu spowodowane termiczng emisja
nos$nikow tadunku z centréw defektowych

Jak wskazujg wyniki pomiaru przedstawione na rysunku 1, ksztalt impulsu
fotopradu jest zalezny od energii fotonéw promieniowania UV. Dla energii fotonow
3,31 eV amplituda fotopradu w temperaturze 170 K w chwili wylaczenia impulsu UV
wynosi 3,2 nA, za$ dla energii fotondw 3,82 eV jest réwna 5 nA. Po wylaczeniu impulsu
UV dominuje proces bardzo szybkiej rekombinacji nadmiarowych no$nikéw fadun-
ku. Stala czasowa tego procesu, zaleznego od czasu zycia no$nikéw, jest rzedu nano-
sekund. Relaksacja zwigzana z termiczng emisja nosnikéw zachodzi znacznie wolniej
i obserwowana jest w dolnej czesci zaniku fotopradu. W przypadku energii fotonow
3,31 eV amplituda relaksacyjnego przebiegu fotopradu wynosi 0,9 nA, zas dla energii
fotonow 3,82 eV réwna jest 0,2 nA. Zgodnie z réwnaniem (3) zjawisko to mozna
wyjasni¢ rézna glebokoscia obszaru probki, w ktérym zachodzi termiczna emisja
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no$nikéw fadunku. W celu okreslenia glebokosci tego obszaru obliczono rozktady
koncentracji nadmiarowych nosnikow tadunku dla energii fotonéw 3,31 eV oraz
3,82 eV w stanie ustalonym, w chwili wyfaczenia impulsu UV. Wyniki obliczen,
otrzymane przy zalozeniu predkosci rekombinacji powierzchniowej s = 10° cm/s
i czasu zycia noénikéw = 1x10™ s, przedstawiono na rysunku 2.

Z zaleznosci przedstawionych na rysunku 2 wynika, ze w przypadku ener-
gii fotonéw 3,82 eV koncentracja nadmiarowych no$nikéw jest o ponad rzad
wielko$ci wigksza niz dla impulsu UV o energii fotonéw 3,31 eV. Rezultat ten
jest zgodny z danymi eksperymentalnymi wskazujagcymi na znacznie wigk-
szg amplitude fotopradu generowanego impulsem UV o energii fotonéw 3,82 eV
w poréwnaniu z amplitudg fotopradu generowanego impulsem UV o energii fo-
tonéw 3,31 eV. Z drugiej strony jednak w przypadku zZrédla UV o wigkszej energii
fotonéw nadmiarowe nosniki tadunku skupione s3 na glebokosci ~50 pm i moze
wystepowac jeszcze znaczacy wplyw rekombinacji powierzchniowej. Przyjmujac,
ze koncentracja centréw defektowych jest ~3x10'° cm™ [6], glebokoé¢ obszaru,
w ktorym koncentracja nadmiarowych no$nikéw fadunku jest wystarczajaca do zapelnie-
nia centréw defektowych przy energii fotonéw 3,31 eV, wynosi ~250 pm. Innymi stowy,
objeto$¢ obszaru, w ktérym zapelniane s3 centra defektowe przy tej energii fotonow jest
pieciokrotnie wieksza niz w przypadku energii fotonéw 3,82 eV. Wynik ten jest zgodny
z przebiegami relaksacyjnymi przedstawionymi na rysunku 1. Amplituda relaksacyjne-
go przebiegu fotopradu dla energii fotonéw 3,31 eV jest w przyblizeniu pieciokrotnie
wieksza od amplitudy przebiegu relaksacyjnego dla energii fotonéw 3,82 eV.

10 T T T T T

T T 1
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Rys. 2. Rozktady koncentracji nadmiarowych no$nikéw tadunku w gtab prébki 4H-SiC:V w stanie
ustalonym, w chwili wylaczenia impulsu UV o energii fotonéw 3,31 eV oraz 3,82 eV
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Rys. 3. Obrazy korelacyjnych prazkéw widmowych dla centréw defektowych w monokrysztale
4H-SiC:V, otrzymane w wyniku dwuwymiarowej analizy temperaturowych zmian stalej czasowej
relaksacyjnych przebiegéw fotopradu w zakresie temperatur 100-250 K: a) dla impulsu UV o energii
fotondéw hv = 3,31 eV, b) dla impulsu UV o energii fotonéw hv = 3,82 eV. Linig ciagla zaznaczono
temperaturowg zmiang szybkosci emisji no$nikéw dla wykrytych centréw defektowych

Obrazy korelacyjnych prazkéw widmowych, otrzymanych za pomoca procedury
korelacyjnej na podstawie relaksacyjnych przebiegow fotopradu przedstawionych
na rysunku 1, zilustrowano na rysunku 3.

Otrzymane obrazy wskazuja, ze w zakresie temperatur 100-250 K wykryto jeden
rodzaj centréw defektowych. W wyniku aproksymacji réwnaniem Arrheniusa wy-
znaczonej eksperymentalnie dla tych centréw temperaturowej zaleznosci szybkosci
emisji no$nikéw fadunku okreslono wartosci energii aktywacji E, i parametru A rowne
odpowiednio 200 +10 meV i 5,0x10° s 'K™>. Na podstawie tych wartosci i danych
literaturowych [6] wykryte centra defektowe zidentyfikowano jako atomy aluminium
zlokalizowane w weztach heksagonalnych sieci krystalicznej 4H-SiC:V.

Obrazy przedstawione na rysunku 3 potwierdzajg duza czulos¢ niestacjo-
narnej spektroskopii fotopradowej oraz duze mozliwosci procedury korelacyjnej
w zastosowaniu do analizy przebiegéw relaksacyjnych zawierajacych znaczna
sktadowa losowa. Obrazy te uwidaczniajg rowniez wpltyw amplitudy sygnalu re-
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laksacyjnego oraz wptyw amplitudy skladowej losowej na ksztalt prazkéw widmo-
wych. Widoczny jest rowniez wplyw minimalnego czasu zamknigcia migawki na
graniczng warto$¢ obserwowanej szybkosci emisji no$nikéw tadunku. Warto$¢ ta
w pizy?adku zastosowania migawki do ksztaltowania impulséw UV wynosi
~10"s .

Whioski

Metodg niestacjonarnej spektroskopii fotopradowej zastosowano do badania
centréw defektowych w potizolujacych monokrysztatach 4H-SiC:V. Za pomoca
procedury korelacyjnej przeprowadzono dwuwymiarowa analize temperaturowych
zmian statych czasowych relaksacyjnych przebiegéw fotopradu. W wyniku analizy
otrzymano prazki widmowe i wyznaczono temperaturowg zaleznos¢ szybkosci emisji
dla wykrytych centréw defektowych. Okreslono wplyw energii fotonéw impulsu UV
na obraz prazkéw widmowych zwigzanych z termiczng emisjg nosnikow tadunku
z centréw defektowych przypisanych atomom Al. Stwierdzono, ze jako$¢ obrazu
zalezna jest od amplitudy sygnalu relaksacyjnego oraz zawartej w nim sktadowe;j
losowej. Mniejsza amplituda relaksacyjnego przebiegu fotopradu dla impulsu UV
o energii fotonéw 3,82 eV w poréwnaniu z amplitudg dla impulsu UV o energii
fotonéw 3,31 eV spowodowana jest mniejsza objetoscig obszaru probki, w ktérym
zachodzi termiczna emisja no$nikow tadunku z centréw defektowych.

Praca zostala wykonana w ramach projektu badawczego nr 3 T10C 02830 ,,Niestacjonarna spektro-
skopia fotopradowa centréw defektowych w krysztalach pélizolujacego SiC” finansowanego przez
Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.

Artykut wplyngt do redakcji 8.05.2008 r. Zweryfikowang wersje po recenzji otrzymano w maju 2008 1.
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M. MICZUGA, P. KAMINSKI, R. KOZLOWSKI, M. PAWLOWSKI

Effect of photon energy on image of spectral fringes obtained by photoinduced
transient spectroscopy for defect centres in semi-insulating 4H-SiC:V single crystals

Abstract. Effect of the photon energy on the quality of the spectral fringes image obtained by
photoinduced transient spectroscopy for defect centres in semi-insulating 4H-SiC:V single crystals
have been determined. The studies were carried out for the centres related to Al atoms for which the
thermal emission of charge carriers occurs in the temperatures range of 100-250 K. A mechanism
explaining much better image quality when using UV pulse with the photon energy of 3.31 eV than
that when using UV pulse with the photon energy of 3.82 eV has been proposed.
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