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Abstract: Structural changes and surface morphology of silicon at 4000 С annealing temperature and with 

different heat processing time, and following effect of continuous laser exposure during 60 minutes were studied 
using the methods of X-ray structure analysis and AFM. It was determined that structural changes of oxidation and 
oxidation defects forming, and crystallization are observed at these exposure conditions on the samples. It was 
demonstrated that there occur destructed and annealed unsteady stable defects during sample heating (400oС). 
Effects related to these defects result in decreasing of lattice compression and deformation. The condition of first 
structural change of crystalline lattice is defined. Heat processing (with) Si provides thermos oxidizing production 
on sample surface which takes place in two steps. Continuous laser exposure after thermal annealing of the sample 
recrystallizes its surface layer and effects oxidation and photochemistry processes. Thermal annealing which is one 
of the laser exposure components results in relaxation of mechanical stresses at the interface between silicon and 
oxide. The growth of SiO2 thickness is connected with increase of prior thermal annealing time for the sample, and 
subsequent use of the laser beam due to increase of the oxidation rate, and its decrease is due to the SiO2 
decomposition and subsequent evaporation of its degradation products. 

Close connection of lattice parameters changes depending on thermal annealing time of the sample and further 
laser exposure was identified. 

 
УДК 536.4:621.373 
 

ИССЛЕДОВАНИЕ СТРУКТУРЫ И ФАЗОВОГО СОСТАВА 
ПОВЕРХНОСТИ КРЕМНИЯ ПРИ ТЕМПЕРАТУРНОМ  

И ЛАЗЕРНОМ ВОЗДЕЙСТВИИ 
 

Т.С. Кошеров, Г.Е.Жумабекова 
 

Казахский национальный исследовательский технический университет им. К.И. Сатпаева, г. Алматы 
 
Ключевые слова: дефекты, параметры, напряжение, окисление, кристаллизация,  лазерные лучи. 
Аннотация: Методами рентгеноструктурного анализа и АСМ исследовались структурные изменения и 

морфология поверхности кремния при температуре отжига  
400 0С при различном времени термообработки, а также последующее влияние непрерывного лазерного 

воздействия в течение 60 минут. Установлено, что при этих условиях воздействия на образцы наблюдаются 
структурные изменения, окисления и формирования окислительных дефектов, а также кристаллизация. 
Показано, что при прогреве образца до (4000С)  в нем возникают неустойчивые стабильные дефекты, 
которые распадаются и отжигаются. Связанные с этими дефектами эффекты приводят к снижению сжатия и 
деформации решетки. Установлено условие первичного структурного изменения кристаллической решетки. 
Термообработки (с) Si обуславливают появление на поверхности образца термоокисление, которое 
протекает в два этапа. Непрерывное лазерное облучение после термоотжига образца рекристаллизует его 
поверхностный слой, влияет на процессы окисления и фотохимии. Термический отжиг, являющийся одной 
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из составляющих лазерного воздействие, приводит к релаксации механических напряжений на границе 
раздела кремний и его окисел. Рост толщины SiO2 с увеличением времени предварительного термоотжига 
образца и последующее действие лазерного луча -следствие увеличения скорости окисления, а ее 
уменьшение связано с разложением SiO2 и последующем испарением продуктов ее разложения. 

Выявлена тесная связь изменений параметров решетки в зависимости от времени термоотжига образца 
и последующего лазерного воздействия. 

           
Введение. Изучение модификации поверхности и изменений структуры полупроводников, в 

частности, кремния является лазерная технология обработки [1], отличающаяся высокой 
локальностью и селективностью воздействия  на обрабатываемые элементы. Термическое влияние 
лазерного излучения даже после предварительного температурного отжига создают большие 
градиенты температур и термонапряжений. Известно, что при воздействии лазерного излучения на 
поверхность кристаллических твердых тел возможна генерация структурных дефектов, 
концентрация которых меняется [2]. Воздействие лазерного излучения на полупроводники может 
приводить к различным изменениям их кристаллической структуры, электрофизических и 
оптических свойств [3,4].  

Нетермические действия лазерного излучения связываются с возбуждением электронных 
состояний, а также связывают с локальным плавлением поверхности. Причем процесс разрушения 
поверхности наблюдается только при многоимпульсном воздействии, носит накопительный 
характер и связан с генерацией и ростом дислокации. 

В ряде работ [5,6] установлена структура ряда междоузельных комплексов, которые 
исследовались путем изучения эффектов вытеснения элементов из узлов решетки 
междоузельными атомами Si. Они возникают при термообработке облученных образцов в 
результате распада комплексов. 

Результаты этих работ однозначно указывают на то, что лазерное воздействие на Si  
неоднозначно в результатах полученных экспериментом и поэтому исследование процесса 
дефектообразования и диффузии, разрушение поверхности кремния, образование локальных 
неоднородностей в приповерхностном слое кремния, плавление и кристаллизация при лазерном 
воздействии представляет определенный  интерес.  

В работе исследованы отличительные особенности  в приповерхностном слое и структуре 
кремния после термоотжига при различном времени и последующем лазерном воздействии, а 
также наблюдаемые при этих условиях эксперимента изменения параметров решетки и структуры, 
морфологии поверхностного слоя. 

Методы исследования.   Исследование проводились с кристаллами (с) Si с удельным 
сопротивлением 10 Ом·см. Образцы предварительно подвергали термической обработке в 
атмосфере воздуха при температуре 4000С и времени 10, 30, 60, 120, 240 и 360 минут. 
Рентгенографические исследования выполнены на рентгенографическом дифрактометре X`Pert 
PRO фирмы Philips. Морфология поверхности образцов кремния, а также топографическая 
визуализация новых фазовых образований и изучение реальной структуры этих образований на 
уровне атомного разрешения после термического и лазерного воздействия, исследовались методом 
атомно-силовой микроскопии (АСМ) производства NT-МДТ, модель Интегра-Прима. Источником 
излучения служил лазер типа LCS-DTL-317-50, мощность которого составила 50мВт, работающий 
в непрерывном режиме. Эффективный диаметр сфокусированного лазерного пятна составил 
1,3мм.  

Мерой структурного совершенства поликристаллического кремния подвергавшегося 
воздействию термоотжига и лазерного луча, измеряемого на основе дифрактометрических 
зависимостей, явилась величина параметра ω, которая характеризует изменение структуры 
внутренних напряжений в приповерхностных слоях кремния [7]. 

Результаты и их обсуждение. Структурные изменения кремния при температурном отжиге и 
лазерном воздействии. 

Проведенные исследования позволили получить зависимость стуктурных параметров ω,d и s  
от температуры прогрева образца при различном времени температурного воздействия. С 
увеличением времени термообработки образца при температуре 4000С параметры d–
межплоскостное расстояние решетки кристалла и ω - степень, возникших при термоотжиге 
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образца напряжение в структуре (с) Si (полуширина пика Si в спектрограмме), заметно 
изменяются, начиная с 30 минутной термообработки, достигая  max при 60 минутах и, начиная с 
120 минутного прогрева образца, эти параметры практически начинают стабилизироваться (Рис.1). 

 
Рисунок 1- Зависимость параметров d, s, ω кремния от времени прогрева образца 

 
Поскольку параметр ω характеризует структурное состояние кристаллической решетки (с) Si  

и соответственно связанных с дефектами внутренних напряжений, возникших в образце при 
термоотжиге [8,9,10], то можно предположить, что небольшие структурные  изменения в (с) Si  
возникают при названных выше условиях термоотжига образца кремния. 

Полученные экспериментальные результаты показывают, что при прогреве  образца до 
(4000С) в нем возникают неустойчивые стабильные дефекты, которые распадаются и отжигаются. 
В свою очередь уменьшение концентрации указанных дефектов сопровождается снижением, 
связанным с этими дефектами, сжатия или деформации и тем самым приводит  к уменьшению, а 
затем и к исчезновению внутренних напряжений в кремнии и соответствующему убыванию и 
стабилизации структурных параметров d и ω. 

Несколько иная картина наблюдается в структуре (с) Si при постепенном нагревании образца 
Si от 10 до 360 минут (Рис.2). Параметры кристаллической решетки, такие как a и d изменяются 
также  по- разному. Если изменение параметра a происходит постепенно  нарастающей и 
стремится к стабилизации, то d решетки, начиная с 60 минут до 120 минут, претерпевает скачок и 
далее стремится к стабилизации по значению, что указывает на постепенную стабилизацию вновь 
образовавшейся структуры (с) Si после термоотжига. Таким образом, 60 минутный термоотжиг 
при 4000С является точкой начала первичного структурного изменения кристаллической решетки 
кремния, приводящего в дальнейшем к диффузии объемного кислорода, уменьшению 
концентрации междоузельного О2, а это в свою очередь к образованию преципитатов SiOx или 
SiyOx в объеме кристалла так и к образованию диоксида кремния на поверхности термоотоженного 
Si. Такая новая фаза может образовываться на поверхности, как отмечено [11], и в зоне активной 
деформации, что наблюдается при наших условиях термоотжига образца. 

Изменение параметров a и d может быть и результатом наличия в решетке введенных 
примесей, несоответствующих атомным размерам решетки, которые становятся источником 
напряжений. Процесс изменений d и соответствующий рост значений  параметра  говорит об 
упорядочении кристаллической решетки в связи с уходом с узлов и междоузелье примесей 
замещения. И как установлено экспериментально, процесс кристаллизации решетки, при наших 
условиях термоотжига, стабилизирует постоянные решетки a и d при длительном времени 
прогрева образца (Рис.2).   
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Рисунок 2 - Зависимость параметров структур (с) Si от времени термоотжига образца 
 
Процесс уменьшения d и соответствующее увеличение величины a наблюдается при лазерном 

воздействии на образцы, предварительно термоотоженные (Рис.3).  
 

 
Рисунок 3 - Зависимость параметров решетки d и a от времени предварительного термоотжига и последующего 

лазерного воздействия (Т=4000С) 
 
 
Эти заметные изменения наблюдаются на образцах, которые предварительно прошли 

термообработку при t=60 минут, а затем дальнейшее облучение образцов, предварительно 
прошедших термоотжиг до 360 минут, приводят к постепенной стабилизации постоянных решетки 
d и a (Рис.3). Видимо, при наших условиях термообработки образцов и последующем лазерном 
воздействии возможны активация миграции примесей из объема полупроводника в область 
пространственного заряда и деформации. Термические эффекты как в случае термоотжига и 
дальнейшего непрерывного лазерного облучения не только отжигают дефекты в кристаллах Si, 
рекристаллизуют его поверхностный слой,  но и влияют на процессы окисления кремния, а также 
фотохимии поверхности в условиях высокого уровня возбуждения кристалла [11]. 

Так, в частности, продукты фотохимического превращения и реакции могут стать причиной 
стимулированных процессов атомной перестройки непорядочной поверхностной фазы, 
ингибировать или способствовать дефектообразованию на поверхности образца. 

Если рассмотреть зависимость параметров решетки d и a и полуширину пика 
рентгенографического спектра Si, указывающего на степень возникших напряжений в образце (ω), 
то видим, что значение ω при t=60минут предварительном термоотжиге имеет наибольшее 
отклонение, которое в последующем времени воздействии, как температурного, так и лазерного, 
начинает стабилизироваться. 

Детальное исследование поверхности термоотоженного образца показывает, что по мере 
увеличения времени отжига на поверхности появляется диоксид кремния, который претерпевает 
неоднократное изменение, достигая своего максимума при 120 минутном термоотжиге. Затем идет 
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постепенный спад его образования (Рис.4). Замечено также, что диоксид кремния появляется на 
поверхности образца также в виде других полимерных модификаций при 10 минутном прогреве 
(точка. А на рис.4). 

 
 
 

Рисунок 4 - Изменение процентного содержания Si и SiO2 в зависимости от времени термоотжига 
 
Таким образом, температурное воздействие на образцы кремния в зависимости от времени 

термообработки выявляют появление на поверхности образца диоксида кремния и других 
полимерных модификаций, и эти процессы тесно связаны со структурными изменениями. 

Морфология поверхности кремния (с) Si после температурного термоотжига и лазерного 
воздействие. Морфология поверхности образцов (с) Si, по данным АСМ при температурной 
обработке 400°С  и длительности от 10 до 360 минут в начале имеет однородную структуру с 
небольшими пирамидальными выступами по всей поверхности исследуемого образца по оси z 
высотой до 15нм, а затем поверхность трансформируется в более мелкие образования  по фазовому 
составу. Низкая величина среднеквадратичной шероховатости  и отсутствие кристаллических 
образований указывают на аморфизацию поверхности кремния в процессе термоокисления. По 
мере увеличения продолжительности термообработки размеры пирамидальных выступов 
сглаживаются, а в некоторых местах поверхности обнаруживается процесс объединения, 
приводящий к большим пирамидальным образованиям, размеры которых достигают по высоте до 
200-300 нм и по площади  в несколько десятков квадратных нм (Рис.5). Это островки оксидов 
кремния, сформировавшихся в результате термоотжига.  Если обратиться к рисункам 1-5, то 
можно предположить, что при  t=60 минут термоотжиг образца приводит к максимальному 
образованию SiOଶ на поверхности кремния и соответственно к изменению параметров решетки. С 
другой стороны эти результаты показывают, что при этих условиях температурной обработки Si 
происходит сдвиговые напряжения, а также  высокие концентрации точечных дефектов и их 
градиенты могут привести к реализации условий для появления дислокаций и их роста [12]. 
Нагрев и высокая концентрация точечных дефектов приводят к деформации и образованию 
объединенных пирамидальных выступов больших размеров на поверхности. После установления 
термодинамического равновесия (до t=120минут) весь процесс вновь повторяется, но уже с 
частичной кристаллизацией. 
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                                                   а)                                                                                                    б) 

                                                   
                                                   в)                                                                                                    г) 

            
                                                      д)                                                                                                 е) 
Рисунок 5- АСМ изображение термоотоженного при 673°К образца (с) Si при различном времени : а)10 мин; б)30 мин; 

в)60 мин; г)120 мин; д)240 мин; е) 360 мин 
 
Анализ АСМ изображений морфологии поверхности образцов (с) Si при лазерном 

воздействии после  предварительной температурной обработки при 400°С и длительности от 10 до 
360 минут показывают, что уже при 10 минутном предварительном термоотжиге лазерное 
облучение  вызывает образование на поверхности кремния ее диоксида, поверхность покрывается 
пирамидальными выступами по оси z высотой до несколько десятков нм (Рис.6).  Если время 
предварительного термоотжига образца увеличить до 60 минут дальнейшее лазерное воздействие 
приводит к сглаживанию  термоокисления, приостанавливаются и остаются только небольшие 
островки пирамидальных выступов  (Рис.6). 

При дальнейшем увеличении времени термооотжига  до 120 минут процесс сглаживания  
поверхности  кремния продолжается, укрупняя оставшиеся островки диоксида кремния. При 
длительном  предварительном термоотжиге образца  (t=240 минут)  и последующем лазерном 
облучении мы замечаем, что вновь идет процесс термоокисления - пирамидальные образования, 
причем не исключено, что  поверхность пирамидальных образований частично  плавится и 
испаряется. При t=360минут  термоотжига  и последующего  лазерного воздействия поверхность 
образца покрывают  игольчатые образования, а пирамидальные выступы  постепенно 
сглаживаются. 
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                                         а)                                                                    б)                      

     
                                         в)                                                                    г) 

   
                                         д)                                                                   е) 

Рисунок 6 - АСМ изображение термоотоженного при 673°К образца (с) Si при различном времени отжига и 
последующем непрерывном лазерном воздействии (t=60 мин): а)10 мин; б)30 мин;  

в)60 мин; г)120 мин; д )240 мин; е)360 мин 
      
Таким образом, сопоставляя рисунки 5 и 6, мы видим, что образование термоокисленных 

диоксидов кремния  (SiOଶ) идет в два этапа: при t=10 минут и t=240 минут. При этом лазерное 
воздействие убыстряет этот процесс. Одновременно идет процесс частичного плавления оксидной 
пленки и ее испарение, что может повлиять на структуру образца, а следовательно, на 
электрофизические характеристики кремния. 

Как известно, при получении  полупроводниковых материалов используемых для создания 
электронной техники, часто используют технологическую операцию введения примесей, 
приводящую к нарушению структуры (аморфизации) поверхностного слоя [13-16]. 
Восстановление кристаллической структуры и  электрической активации введенных примесей 
осуществляется термической обработкой полупроводникового материала, что является 
нежелательным фактом, приводящим иногда к необратимому  изменению электрофизических  
параметров исходного материала [17,18]. Лазерный отжиг поверхностных слоев - один из наиболее 
результативных способов активации таких материалов [19]. Ведь преимуществом такого способа 
обработки является  возможность проведения отжига в атмосферных условиях, и локализация  
участка отжига. Этот вид отжига связан также с локальным расплавлением активируемого объема  
или поверхности образца, при котором происходит кристаллизация с возрастанием коэффициента 
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диффузии основных примесей, приводящих к их высокой активации в несколько раз и 
возможностью получения бездефектных слоев. Наши эксперименты  подтверждают эту трактовку. 

Термический отжиг, являющийся одной из составляющих лазерного воздействия, приводит к 
релаксации механических напряжений на границе раздела кремния - (естественный) окисел, что 
сопровождается образованием дефектов. Поскольку центрами адсорбции газов на реальной 
поверхности кремния являются, как правило, дефекты увеличение их концентрации после 
термообработки и последующего лазерного воздействия должно приводить к увеличению  
чувствительности структур поверхностного слоя к кислороду, природа появления которого 
разнообразна. 

Если рассмотреть изменение слоев окисла, его рост и уменьшение, то можно предположить, 
что рост толщины SiOଶ  с увеличением времени предварительного термоотжига и последующего 
действия  лазерного луча является следствием увеличения скорости окисления, а уменьшение 
толщины пленки связано с разложением SiOଶ и последующим испарением, что подтверждается 
результатами наших экспериментов [20]. 

Выводы. Таким образом, полученные результаты позволяют заключить, что при  
термообработке (с) Si на поверхности образца появляются диоксид кремния и другие полимерные 
модификации, причем образование термоокисленных диоксидов кремния идет в два этапа. В 
образце возникают неустойчивые дефекты, которые распадаются и отжигаются. Связанные с 
этими дефектами процессы приводят к снижению сжатия и деформации. Установлено условие 
первичного структурного изменения кристаллической решетки (с) Si. Дальнейшее непрерывное  
лазерное воздействие ускоряет этот процесс, приводит к частичному плавлению 
приповерхностного слоя, и испарению, изменению структуры образца и постепенной 
кристаллизации. Показана тесная связь изменений параметров решетки в зависимости от времени 
термоотжига образца и последующего лазерного воздействия.  
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ТЕМПЕРАТУРАЛЫ ЖƏНЕ ЛАЗЕРЛІ ƏСЕР БАРЫСЫНДА КРЕМНИЙДІҢ БЕТКІ БӨЛІГІНІҢ ҚҰРЫЛЫМЫ 

МЕН ФАЗАЛЫ ҚҰРАМЫН ЗЕРТТЕУ 
 

Т.С. Көшеров, Г.Е. Жумабекова 
 

Қ.И. Сəтбаев атындағы Қазақ ұлттық техникалық зерттеу университеті, Алматы 
 
Түйін сөздер: ақаулар, параметрлер, кернеу, тотығу, кристалдану, лазерлі сəулелер.  
Аннотация. АКМ жəне рентген құрылымды талдау тəсілдерінің көмегімен термо өңдеу шараларының түрлі 

уақыттарында жəне 4000С-та қыздыру температурасында кремнийдің беткі бөлігінің морфологиясы мен құрылымдық 
өзгерістері, сонымен қатар 60 минуттағы үздіксіз лазерлі əсердің деңгейі зерттелді. Үлгіге мұндай əсер барысында 
тотығу процесінің құрылымдық өзгерістері жəне тотықтыру барысындағы түрлі ақаулар, сонымен қатар кристаллдану 
процесі орнатылды. Үлгіні қыздыру барысында (4000С-та) босаңқы тұрақты ақаулардың пайда болатыны анықталды. Ол 
ақаулар тез арада ыдырап жанып кетеді. Осы ақаулармен байланысты əсерлер, қысу процесінің жəне тор 
деформациясының төмендеуіне алып келеді. Кристаллды торлардың алғашқы құрылымдық өзгеріс шарттары 
орнатылды. Термоөңдеу (c) Si шаралары, үлгінің беткі бөлігінде, екі бағытта ағатын термототығу процестерінің пайда 
болуын шарттайды. Үлгінің термототығу процесінен кейін үздіксіз лазерлі сəулелендіру шаралары беткі бөлікті қайта 
кристаллдайды жəне де тотығу мен фотохимия процестеріне əсер етеді. Лазерлі əсер бөліктерінің бірі болып табылатын 
жылумен қыздырып босаңдату шаралары, кремний мен оның тотығының қиылысатын жеріндегі механикалық 
кернеулердің релаксациясына алып келеді. Үлгіні алдын ала жылумен қыздыра отырып босату уақытының ұлғаюымен 
қатар SiO2 қалыңдығының өсуі жəне лазерлі сəулелердің кейінгі əсерлері – тотығу шараларының ұлғаюы салдарынан 
туындайды. Ал, оның төмендеуі болса, SiO2-нің ыдырауының себебінен жəне ыдырайтын өнімдердің булануы 
салдарынан туындайды. 

Үлгінің термототығу уақыты мен лазерлі əсерге тəуелді болып келетін, тор параметрлері өзгерістерінің бір-бірімен 
тығыз байланысы анықталды. 

Поступила 17.06.2016 г. 
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