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Особенности формирования скрытого свинцово-силикатного слоя 
в монокристаллическом кремнии 

 

Э. Ю. Бучин, Ю. И. Денисенко 
 

Исследовался процесс ионно-лучевого синтеза структур «кремний-на-изоляторе», ос-
нованный на двухстадийной имплантации, сначала ионов кислорода, затем ионов 
свинца в качестве стеклообразователя. С помощью методов вторичной ионной масс-
спектрометрии и оже-спектроскопии анализировались фазовые преобразования, про-
исходящие в синтезируемом скрытом слое при постимплантационном отжиге.  
Обнаружено, что с началом термообработки происходит быстрый спинодальный 
распад твердого раствора SiOx–PbOx, образовавшегося на стадии имплантации.  
Затем начинается процесс медленной релаксации на фоне «восходящей» диффузии 
атомов свинца. При этом скрытый слой изолятора уплотняется и выравнивается по 
толщине. В конечном итоге он формируется в виде трехслойной структуры, средняя 
ее часть является оксидом кремния, легированного свинцом, боковые части состоят 
из свинцово-силикатной фазы. 
 

Ключевые слова: структуры «кремний–на–изоляторе», ионно-лучевой синтез, скрытый 
слой изолятора, спинодальный распад, послойное распределение компонентов. 
 

Введение 
 
Успешное развитие полупроводниковой 

технологии в значительной степени базирует-
ся на использовании плазменных и лучевых 
процессов. Одним из них является твердофаз-
ный ионный синтез. В настоящее время на его 
основе изготавливают структуры «кремний-
на-изоляторе» (КНИ), необходимые для со-
здания радиационно-стойких микросхем, а 
также ряда микро электромеханических си-
стем [1, 2]. Базовый процесс изготовления 
структур КНИ состоит из двух стадий, сначала в 
монокристаллические кремниевые подложки  
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имплантируют высокие дозы ионов кислорода 
(1,21018 О+/см2) с энергией 150200 кэВ, а 
затем в течение нескольких часов проводят их 
отжиг при температурах от 1350 С. В резуль-
тате чего формируется скрытый оксидный 
слой изолятора, поверх которого располагает-
ся приборный слой кремния. Данный процесс 
получил название SIMOX (Separation by  
Implantation of Oxygen). Он позволяет изготав-
ливать структуры с требуемыми функцио-
нальными параметрами, однако, характери-
зуется большим энергопотреблением, как на 
стадии имплантации, так и отжига. С целью 
снижения термического бюджета этого про-
цесса было предложено часть ионов кислорода 
заместить ионами стеклообразователя (бора, 
фосфора и др.) [3–5]. При этом взамен чисто 
оксидного формируется силикатный скрытый 
слой, что позволяет существенно снизить 
энергопотребление, а также создает возмож-
ность придания синтезируемому слою допол-
нительных свойств. Так, например, при ис-
пользовании в качестве стеклообразователя 
ионов свинца можно регулировать оптические 
свойства скрытого слоя, такие как прозрач-
ность в видимой области спектра, отражатель-
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ную способность и наличие фотохромного эф-
фекта [6]. 

Целью данной работы являлось исследо-
вание особенностей формирования структур 
КНИ со свинцово-силикатным изолятором. 

 
 

Экспериментальная часть 
 
В процессе работы использовались 

кремниевые пластины марки КЭФ-4.5 с кри-
сталлографической ориентацией (100). В ка-
честве основного оборудования применялась 
установка K2MeV (фирмы HVEE). Импланта-
цию ионов кислорода в достехиометрической 
дозе 31017 см-2 с энергией 130 кэВ проводили 
в подложки нагретые до температуры 500 С. 
Затем при комнатной температуре импланти-
ровали ионы Pb+ с энергией 1150 кэВ и дозой 
81015 см-2. После каждой технологической 
стадии проводили кратковременные отпуска-
ющие отжиги. Атомарное соотношение кис-
лорода и свинца в скрытом слое составляло 
75:1. Затем подложки отжигали при темпера-
туре 1150 C в среде сухого кислорода в тече-
ние времени от 10 минут до 4 часов. После 
отжига с поверхности кремниевых пластин 
удаляли термический окисел путем травления 
образцов в растворе плавиковой кислоты. 
Профили пространственного распределения 
свинца и кислорода в образцах определяли 
методом вторичной ионной масс-спектромет- 
рии (ВИМС) на установке Cameca IMS-4F с 
использованием первичных пучков ионов O2

- 
и Ar2

+, соответственно. Послойный оже-анализ 
содержания кислорода и кремния проводили 
на установке PHI 660 Perkin Elmer с использо-
ванием первичных пучков ионов азота N2

+ с 
энергией 10 кэВ. Глубина кратера и «ступе-
нек» травления в скрытом слое контролирова-
лась на профилометре Talystep, электрические 
характеристики верхнего (отсеченного) крем-
ниевого слоя измерялись четырехзондовым 
методом в диапазоне токов 15 А, а тип про-
водимости – с помощью термозонда. 

 
 

Обсуждение результатов исследований 
 

В образцах после двух стадийной им-
плантации профили распределения кислорода 
и свинца имели куполообразную форму, их 
максимумы пространственно совпадали на 

глубине 360 нм от поверхности кремниевой 
подложки (пунктирные линии на рис. 1). При 
этом скрытый слой представлял собой аморф-
ный твердый раствор состава SiOx–PbOx. За-
тем образцы подвергали отжигам разной дли-
тельности, при температуре 1150 С. После 
термообработки в течение 10 минут в струк-
туре скрытого слоя произошли существенные 
изменения. На профиле распределения кисло-
рода образовалась горизонтальная «полка», 
отражающая формирование стабильной фазы 
(сплошная линия 2 на рис. 1). В контрольном 
образце, который был имплантирован только 
ионами кислорода (с той же дозой), такого не 
наблюдалось. Это объясняется тем, что энер-
гия ковалентной связи Pb–O меньше, чем свя-
зи Si–O, таким образом, свинец выступает в 
роли активатора формирования устойчивой 
силикатной сетки, в которой он занимает 
часть узлов. В то же время на профиле рас-
пределения свинца образовалось несколько 
равномерно расположенных локальных мак-
симумов (или перегибов), что свидетельствует 
о формировании модулированной структуры с 
чередующимся фазовым составом (сплошная 
линия 4 на рис. 1). Это признак спинодального 
распада твердого раствора, сформировавшего-
ся в ходе имплантации [7]. Его термодинами-
ческая неустойчивость была обусловлена тем, 
что большая часть атомов свинца оказалась в 
междоузлиях формирующейся силикатной 
сетки и деформировала ее. Кроме того, из-
вестно, что при отжиге (даже при указанной 
температуре) в пересыщенном кислородом 
скрытом слое происходит выпадение и рост 
преципитатов SiOx [8]. Таким образом, в рас-
сматриваемой среде возникают большие внут-
ренние механические напряжения. Стремясь к 
состоянию с наименьшей избыточной энер- 
гией, в результате концентрационных флукту-
аций она распалась на области с разным фазо-
вым составом. При этом образовалась моду-
лированная структура. Как правило, эта 
стадия перестройки лабильных твердых рас-
творов происходит достаточно быстро, что и 
наблюдалось в ходе эксперимента. 

Анализ образцов, отожженных в течение 
1 часа, показал, что в скрытом слое произо-
шли новые фазовые изменения. На профиле 
распределения свинца высота двух локальных 
максимумов увеличилась за счет соседних.  
То есть продолжался релаксационный про-
цесс, сопровождающийся «восходящей» диф-
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фузией свинца (сравнение кривых 1 и 2 на 
рис. 2). При увеличении времени отжига до 4 
часов амплитуда пиков, расположенных на 
границах с кристаллическим кремнием, моно-
тонно нарастала. Одновременно с этим проис-
ходили изменения и в распределении кисло-
рода в скрытом слое. На оже-профиле 
наблюдалось расслоение основного пика на 

центральную часть и две боковые с меньшей 
амплитудой. То есть в структуре силикатной 
сетки происходили изменения, приводящие к 
ее уплотнению в результате выхода большей 
части атомов свинца из ее междоузлий. В кон-
трольном образце, имплантированном только 
ионами кислорода, такого не наблюдалось 
(кривые 1 и 2 на рис. 3) 
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Рис. 1. ВИМС профили распределения 
кислорода и свинца в скрытом слое: 
после имплантации до отжига (пунк-
тирные линии 1, 3); после отжига в 
течение 10 минут при температуре 
1150 С (сплошные линии 2, 4) 
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Рис. 2. ВИМС профили распределения 
свинца на разных этапах отжига: (1) – 
после 10 минут; (2) – после 1 часа 
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Рис. 3. Результаты послойного оже-анализа 
распределения кислорода в образцах после 4 ча-
сов отжига при 1150 С: кривая (1) соответ-
ствует контрольному образцу без имплантации 
свинца; (2) – с имплантацией свинца. Рисунок, 
относящийся к структуре изолирующего слоя, 
соответствует кривой (2) 
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Исходя из данных ВИМС- и оже-анализа 
следует, что при отжиге в течение четырех 
часов и более скрытый слой формируется в 
виде трехслойной структуры. Средняя ее 
часть состоит из легированной свинцом фазы 
SiOx, близкой по составу к стехиометрическо-
му окислу, а боковые части представляют со-
бой свинцово-силикатные прослойки. В ходе 
термообработки периодически измеряли тол-
щину синтезируемого слоя. При отжиге в  
течение часа в разных точках образцов она 
варьировалась и составляла 0,260,04 мкм. 
При увеличении времени термообработки до  
4 часов флуктуации исчезали. Скрытый слой 
«уплотнялся» до толщины 0,2 мкм, при этом 
он обладал хорошими электроизолирующими 
свойствами [4]. 

Для численной оценки наблюдавшихся 
фазовых превращений может быть использо-
вана модель волновой релаксационной диф-
фузии [9, 10]. Ее суть состоит в представлении 
концентрационных волн, возникающих в 
твердом растворе после стадии быстрого спи-
нодального распада. В соответствии с ее по-
ложениями, изменение концентрации компо-
нентов в зависимости от координаты по 
толщине скрытого слоя (x) и времени отжига 
(t) упрощенно можно представить зависи- 
мостью: 

 

       , ~ exp sin cos /C x t t t x L    
 

где  и  являются положительными коэффи-
циентами, отражающими свойства системы;  
L – это расстояние между двумя центрами об-
разования зародышей новой фазы (см. рис. 2).  

В нашем случае распространение кон-
центрационных волн заканчивалось на грани-
цах с кристаллическим кремнием. Здесь проис-
ходило наложение этих волн и накапливание 
свинцово-силикатной фазы. 

 
 

Заключение 
 

В данной работе исследованы особен- 
ности ионно-лучевого синтеза структур КНИ 
со свинцово-силикатным изолятором. Процесс 
включал в себя двух стадийную имплантацию в 
монокристаллический кремний сначала ионов 
кислорода, затем ионов свинца. При этом в 
экспериментальных подложках формировался 
скрытый слой, представляющий собой твер-
дый раствор состава SiOx–PbOx. Далее образ-

цы подвергались отжигу при температуре 
1150 С в течение нескольких часов. Перио-
дически проводились ВИМС и оже-анализы 
распределения кислорода и свинца в скрытом 
слое, а также замерялась его толщина. На ос-
нове полученных данных было показано, что 
синтезируемый изолирующий слой форми- 
руется в две стадии, имеющие разную кинетику. 
Сначала происходит относительно быстрый 
спинодальный распад указанного твердого 
раствора, что приводит к образованию моду-
лированной структуры с чередующимся фазо-
вым составом. По мере увеличения длитель-
ности отжига наблюдалось ее релаксационное 
преобразование на фоне «восходящей» диф-
фузии свинца к границам с кристаллическим 
кремнием. При этом скрытый слой формиро-
вался в виде трехслойной структуры, средняя 
ее часть состояла из диоксида кремния, леги-
рованного свинцом, а боковые части пред-
ставляли собой свинцово-силикатную фазу. 
Для численной оценки происходящих фазо-
вых превращений предложена модель волно-
вой релаксационной диффузии. Полученные 
результаты позволили понять особенности 
кинетики рассматриваемого процесса ионно-
лучевого синтеза, а также структуры форми-
руемого свинцово-силикатного изолятора. 
Учитывая возможность управления оптиче-
скими свойствами скрытого слоя, путем изме-
нения концентрации свинца, данные структу-
ры КНИ представляют интерес в плане 
интеграции на одном чипе приборов микро-
электроники и фотоники. 
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The process of ion-beam synthesis of "silicon-on-insulator" structures, based on two-stage im-
plantation, first of oxygen ions, then of lead ions as a glass former, was studied. Using the 
methods of secondary ion mass spectrometry and Auger spectroscopy, the phase transfor-
mations occurring in the synthesized hidden layer during post-implantation annealing were 
analyzed. It was found that with the onset of heat treatment, a rapid spinodal decomposition of 
the SiOx–PbOx. solid solution formed at the stage of implantation occurs. Then the process of 
slow relaxation begins against the background of "ascending" diffusion of lead atoms. In this 
case, the hidden layer of the insulator is compacted and leveled in thickness. Ultimately, it is 
formed in the form of a three-layer structure, its middle part is silicon oxide doped with lead, 
the side parts consist of a lead-silicate phase. 
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