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RESUMO

A implantacao de altas doses de 0° em cristais de silicio

monocristalino provoca mudancas estruturais nestes. Estas
alteractes s8o evidenciadas pelo inchamento das regides
implantadas. Estudando a topografia das superficies através de
observactes por microscopia Optica de interferéncia, conseguimos
mapear as variacOes nas superficies implantadas. Constatou-se
assim, que o inchamento destas altimas estd diretamente
relacionado com a presenca de uma camada enterrada de SiO,.
Ffetou-se também acompanhamentos da topografia das superficies
implantadas, submetidas a tratamentos térmicos sequenciais, que
permitiu determinar comportamentos diferentes em func@o da dose

de implantacao.
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ABSTRACT

The high dose 0°' ion-implantation into monocrystal silicon

produces structural changes. These alterations are evidenced by
the swelling of the implanted area. The study of the surface
topography by interference observations, permits to evaluate the
expansion of the implanted regions. It is shown that the swelling
of the implanted surface is strongly related with the presence of
a buried Si0O, layer. It is also shown from the topographical
observations of +the implanted surface submitted to sequential
thermal treatwment, that the behaviour of these surfaces is oxygen

dose dependent.



CAPITULO 1. Introducpo

Os estudos relacionados com a implantacao de 43ons [1] em
semicondutores, foram em sua grande maioria, efetuados com o
objetivo de determinar as alteracGes elétricas e oOpticas do
material [2,3]. Entretanto permanece a possibilidade de novos
estudos visando a caracterizac&o das superficies, particularmente

no que 8se refere as variactes de volume, diferencas de

solubilidade e formacio de novas fases.

Através de observacoes por microscopia de interferéncia pode
se obter a topografia das superficies dos materiais implantados e
determinar desta forma os inchamentos provocados pela implantac@o

de ions no material.

A proposta deste trabalho consiste em estudar as alteracGes
nas superficies provocadas pela implantac8o de altas doses de
oxidénio em silicio, analisando a topografia destas superficies
através de microscopia optica de interferé&ncia. Desta forma
poderemos determinar variacdes estruturais que ocorrem no
interior do material implantado, em func8o das condicles de
implantacfio. B também o nosso objetivo estudar o comportamento
destas superficies submetidas a tratamentos térmicos, de tal

forma a poder acompanhar o8 processos de recuperacso das regides

danificadas.

Como este trabalho envolve os efeitos da implantac8o idnica
sobre a estrutura dos materiais, torna-se necesséria uma

apresentac8o, ainda que sumiria, das principais caracteristicas

deste processo.



1.1 Aspectos gerais sobre & implantacdo ifnica.

Para estudar estes aspectos, consideraremos a 1incid@&ncia de

jons energéticos sobre um material cristalino.

Os ions, ao serem bombardeados na superficie do material,
sofrerao colisBes com os Atomos da rede. Ao colidir com estes,
o lon cederd parte da sua energia e sofrerd desvios da sua
direcdo original. Estas colis8es continuaro até que este
ceda quase a totalidade da sua energdia, a partir do que, ele serd
freiado por completo e ocupara uma posic8o intersticial na rede.
Na realidade, este processo ndo ¢é t8o simples assim, pois o ion
ao colidir com os Atomos, transferiréd enerdgia suficiente para que
estes, por sua vez, comecem uma série de colisGes com os outros
Atomos. Vemos portanto, que um ¥nico 31ion dentro da rede
cristalina pode desencadeiar processos de colisGes em cadeia.

Estas colisGes s&o chamadas de cascatas e est8o esquematizadas na

figura 1:
. Cascatas
< “ s/ de colisbes
ons W iandd,
L( ~
~ \ ‘Aiﬁ{' ":Ldl'
'l he \.

Suparficie
é cristal

Fig. 1.- Cascatas de colie¥es desencadeadas pela incidéncia dos {ons
na superficie do material.



A trajetdoria do ion dentro do material vai depender das
colisoes quo ele efetuard. R facil imadinar que dois 1iong
idénticos, com mesma massa e enerdia, ter8o alcances diferentes.
1unto porquo, cnda um dolous colidird diforonLomonto ocom on ALomon
da rede. Portanto, se implantarmos uma grande quantidade de ions,
teremos uma distribuicfio de alcances em torno de um valor médio.
Esta distribuicéo terd um perfil quase gaussiano, isto se néo
implantarmos em direcdes cristalinas preferenciais, evitando
possiveis canalizacBes dos 1dons [4]. A figura 2 esquematiza as

distribuiclOes de alcances para materiais cristalinos.

Conc.
de

fons

Profundidade

Fig. 2 - Esquema do perfil da distribuig¥o em alcances dos fons num material
cristalino. O perfil & quase-gaussiano.

1.1.1 Processos de freiamento do {on dentro da matéria

As principais interacdes que acontecem com um 3ion energético

dentro de um cristal {5] s&o:
- InteracdOes com os nicleos ( colisdOes elasticas)

- Interacoes eletrfBnicas ( colis®es inelésticas)



Normalmente, as colisGes eletrénicas scontecem quando o 1on
estd num redime de alta velocidade (altas energias), enquanto que

as colisdes ndcleares acontecem em regimes de baixa +velocidade

(bnixns enorging).

Podemos ressaltar algumas caracteristicas [6-8] das

interactes eletrfnicas:

1- A energia perdida por colis8o é sempre muito menor que a
energia do ion. T<<E ; 1Isto dard um caracter de freiamento

continuo parecido a um freiamento por friccéao.

-

2- A quantidade de movimento transferida €é pequena resultando
numa deflexdo angular pequena.( A trajetdria inicial do 1ion

permanece praticamente inalterada. )

Por outro lado, as colisGes nucleares se caracterizam por:
1- A perda de energia por colisdo pode ser grande. T=E.

2- O momento transferido para o adtomo pode ser grande,

resultando em grandes desvios da trajetdria original.

Assim vemos que o0 lon passard a produzir a maior parte dos
defeitos estruturais, apds percorrer uma certa distéincia no
material. Entretanto, o pico de mAxima concentrac#io de ions e o

de defeitos ndo s#o coincidentes [9] conforme mostra a figura 3.



Yoy

Vacancia

)

s

Figura 3- FormagYo de regibes de alta concentraglo de defeitos no interior do
cristal,

1.1.2 Defeitos produzidos pela irradiac3o.

A colisdo de um lon com um Atomo da rede, provoca a formac8o
de um "par de Frenkel"” (5] (vacncia e intersticio).
Considerando o conjunto de 1ions dentro do cristal, podemos
imaginar que um nimero bastante grande de pares de Frenkel podem
se formar. Dependendo da dose e da natureza do 1on implantado, a
estrutura cristalina pode ser completamente danificada,

provocando a amorfizacao completa da redifio implantada.

Além da produc8io de “pares de Ftrenkel”, a incorporacso pela
rede dos ions intrusos em posicdes intersticiais ou até mesmo em
aglomerados, constituiréo outros defeitos provocados pela
implantac@o. A conseqiiéncia de todos estes defeitos serd a
mudanca nas propriedades do material. Como exemplo, podemos

citar as mudancas na microdureza das superficies dos materisis



{10] ou até mesmo mudancas nos processos de difusag dentro do

material. A implantacao pode também provocar fenbmenos de

"difus@o estimulada por radiacBo” [11].

A segguir, serBo descritos os processos euspecificos da

implantacBo de altas doses de oxigénio em silicio.



CAPITULO II. Implantac®o de altas doses de oxig@nio em

silfcio.

0 interesse pela implantacfo de ions de oxidé&nio em silicio
apareceu em 1978, quando ARIYOSH1 et al. |[12] formarsm pela
primeira vez uma camada enterrada de Si0, através de implantac@o
ibnica. Eles conseguiram obter uma estrutura composta por uma
camada de silicio superficial, uma camada de $(0, interna e o
substrato de silicio. Esta estrutura foi chamada de “SIMOX"
(Separation by JIMplanted OXyden). A fidura 4 mostra o esquenma

desta estrutura:

Estrutura "SIMOX"

Superficie
Silficio .
cristalino
. 8§10
Substrato
Figura 4 - Estrutura ideal que se procura obter pela

implantacdo de altas doses de O; e tratamento térmico.

A primeira micro-andlise por RBS ( "Rutherford Back
Scattering”), foi efetuada também em 1978, por WILSON [13]. Ele
constatou que, a concentracdo de oxigénio na camada sintetizada
saturava em valores equivalentes ao Si0, estequiométrico. Foram
feitas, logo depois, andlises das propriedades fisicas e quimicas

{14] das estruturas “SIMOX" por meio de diferentes técnicas,



entre as quais podemos citar: MET(Microscopia Eletrgnica de

Transmissao), SIMS ( Espectroscopia de Massa de Ions SecundArios)

e AES (Espectroscopia de Elétron Auger) [15].

Porém, o grande salto na tocnologia "SIMOX" proveio quando em
1986, STOEMENOS et al. [16] estabeleceram que o0 recozimento

térmico a temperaturas extremamente altas podia redistribuir

quase a totalidade do oxigénio implantado na camada de Si0,.

A seguir analisaremos aldgumas das condi¢Oes necessarias para

obter estas estruturas.

2.1 Condicles necessArias para obter estruturas

"gSIMOX".

VAN OMMEN {17] descreveu algumas das condicOes para obter

estruturas "SIMOX". Ficaram estabelecidas as seguintes condicdes:
1. Energias e doses altas de implantacao.
2. Altas temperaturas de implantac&o .
Referente a estes dois itens podemos dizer que:

i. Altas energias de implantac@o s80 necessArias para que 0O

pPico de concentracéo se localize lodo abaixo da superficie.

ii. A dose de implantac8o minima para formar uma camada
enterrada, numa primeira aproximacfio, toem que oxceder a
concentrac8o estequiométrica do oxigénio no S0, . Para
implantacdes com energias de 200 KeV esta dose minina é de

1.3x10'0°/cm?®.

iii. Temperaturas altas de implantac8o s80 necesséArias para
que haja um recozimento imstantfineo dos danos provocados pela

implantacao. Este processo é conhecido como recozimento dinémico.



Além destes trés fatores, para obter uma estrutura 1livre de
defeitos, é preciso fazer um recozimento pOs-implantacio

(recozimento estéAtico)

2.2 Recpzimento dinamico.

O recozimento dos defeitos pode acontecer durante a
implantac8o. Para isso, é preciso que a temperatura de
implantacfo seja suficientemente alta afim de que possa havor a

recuperacao instantéinea dos danos.

TUPPEN et al. [18] investidaram as mudancas na microestrutura
de apostras implantadas com diferentes temperaturas de
implantacgdo. Com esta finalidade implantou amostras com doses
entre 1.8x10'0°/cm*® e 2.4x10'°0°/cm® , com uma  faixa de
temperaturas de 350°C a SS0°C. Ele constatou que baixas
temperaturas de implantacio provocavam a formacfo de uma camada
amorfa de sillicio. Esta , mesmo submetida a recozimentos
pOs-implantacBo, n8o conseguia restaurar a sua cristalinidade,
transformando-se numa camada poli-cristalina de silicio. J4, es
implantacGes efetuadas com temperaturas acima de 400°C evitavam a
amorfizacéo da camada de silicio superficial. Por este motivo,

muitas implantaces s@io feitas na faixa de temperaturs de 450°C a
650°C.

O recozimento dinfmico pode acontecer através do aquecimento
prévio do substrato ou mesmo através do aquecimento da amostra
relo feixe de ions. HOLLAND et al. [19] constataram que estes

dois processos nao eram equivalentes.
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2.3 DifusXo do excesso de oxig€nio.

HEMMENT e MAYDELL-ONDRUSZ [20] efetuaram estudos por "SIMS"
de amostras implantadas com altas doses de oxigénio. Eles
constataram que a concentracdo maxima de 0' destas, nunca era
superior a concentracao estequiométrica de oxigénio no Si0,
(4.4x1020°/cm®). Isto mostra que had uma efetiva difusdo do
excesso do oxidénio para as interfaces. A fig. 5 mostra

esquematicamente como se dA esta difusso.

\

\

\

\
" §i0,
\4 \ estequinbtrico
\
\
\

\

\ \

I \

| \
v \
\i '

‘ \

:\do-:E \

' dosg |3
dbse 1 \°'7

{

|

]

]

!

figura 5 - Difus¥o do excesso de origenio para as asas da distribuigdo.
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A difusgo do excesso de oxigénio para as interfaces é
explicada devido ao fato que o oxigénio € pouco soldvel no Si0O,,
e rapidamente se combina em moléculas de 0;. O coeficiente de

difus@o destas moléculas no Si0, ¢ muito alto por que elas se

difundom dontro donlo, praticamonto som Inloragir com na  rode
[13]. Este fator contribui para que a concentracio de oxigénio

nunca seja superior ao seu valor de saturacso.

A difus8o do oxigénio para as asas da distribuic8o ¢
favorecida devido & concentracéo de defeitos puntuais (vacéncias,
intersticios) perto das interfaces provocando um efeito da
"difus8o estimulada por radiac&o” [11]. O fato da interface de
cima estar muito proxima do pico de defeitos, favorece para que
haja uma diferenca na distribuic@o do excesso de oxigénio para as
interfaces Si-Si0,. A difusdo deste excesso, vai se efetuar
principalmente para a interface de cima. Sendo assim, O processo
de oxidac8o interna se dard principalmente na redifio acima da
camada de Si0,. Resultados experimentais [21,22] mostraram que a
interface de cima € muito mais plana do que a de baixo. O fato
da interface inferior ser bastante irregular demostra que a taxa

de oxidacio [23] desta é pequena.

HEMMENT e REKESON ([24] observaram também que a interface
inferior da camada de S(0, permanecia imbvel para uma faixa de
doses de 1.6x10™0'/cm? a 2.0x10"™0°'/cm? enquanto que a interface

de cima subia de 950 8, como é visto na figura 6:
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Distincia

@)

18
0 x 10

poes | 0'/ cn?)

Figura & - Depend@ncia da interface Si-SiC, em fung¥o da dose de
inplantag¥o. (Ref. [241])

2.4 Dependéncia da microestrutura com a dose de

implantaco.

Existe uma dose pela qual conseguimos obter uma camada
enterrada de Si0, durante a implantac@o. Esta ¢ chamada na
literatura de dose critica ([25] (¢.u.) . Ela é definida como
sendo a dose para a qual a mdxima concentrac8o do 1on implantado
atinge valores de concentracfio apropriados para o© composto
estequiométrico. Quando implantamos doses acima do Srrne 8

distribuicéo satura em valores apropriados ao composto

estequiométrico [26,27].

A fig. 7 esquematiza a formac@o da camada de Si0, com

implantactes acima da dose critica.
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,

* . Aumento da dose 04.‘ ‘
i) KB

Substrato de silicio

L‘_——"’,f—"‘“‘~\\‘_______‘,'—"“"‘*\.___a

T, > 500 C

Silfcio
cristalino

Substrato

T;> 1250 C

Figura 7

- Formagdo de uma camada enterrada de Si0,.

2.8.1 Microestruturas para baixas doses de implantac3o.

De um modo deral, amostras

as micro-estruturas das
implantadas com baixas
Porém,

Rwe dgeral,

doses tém caracteristicas semelhantes.

elas vao depender fortemente das condicOes de implantacso.

estas amostras tém uma superficie de silicio sltamente

danificada, contendo uma alta concentracgo de oxigénio, mas

naoc tém ainda uma fase de Si0,.

Camadas continuas de StU, podem ser formadas mesmo com doses

inferiores ao ¢critico. Para isto, € preciso utilizar temperaturas

de recozimento muito altas, prdoximas & temperatura de fusdo do
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silieio (7,,,,=-1412°C). Amostras implantadas com doses de
0.6x10'0°/cm*, energias de 200 keV e submetidas a um recozimento
térmico de 1405°C por 30 minutos, formam uma camada continua de
Si0,. Isto se dA devido A rodisbribuiofio do oxigbnio implantado
através de um processo de segredacdo quimica [28] deste. Porém,

as interfaces da camada do &xido, nf&o s&o completamente planas.

Por outro 1lado, amostras implantadas com doses menores a
0.6X10'°0+/cm?, submetidas as mesmas condi¢cbes de recozimento,
formam duas camadas n8o continuas de precipitados de Si0, [28].
Estas duas camadas se formam perto do pico de concentracéo maxima

de oxigénio e do pico maximo de defeitos.

2.5 Microestruturas para altas doses de implantaco.

Amostras implantadas com doses acima do valor de ¢, formam

diretamente uma camada sintetizada de Si0,. Porém, esta camada,
vai ter interfaces irregulares e a camada superficial de silicio
vai estar muito danificada. Para obter interfaces mais regulares
e eliminar os defeitos presentes na camada superficial de
silicio, efetuam-se tratamentos térmicos a altas temperaturss,

semelhantes aos descritos anteriormente.

A camada superficial de silicio contém, além dos defeitos
puntuais, uma alta densidade de precipitados de Si0,. A
distribuicso, o tamanho € a densidade destes precipitados vai
depender exclusivamente das condicOes de implantacdo [29] (dose,

enerdia, temperatura de implantac&o).

MAO et al. {30] mostraram que recozimentos térmicos de 2
horas a 1150°C, para amoztras implantadas com altas doses de
jmplantacso (225x10?0'/an2, E= 150 KeV, T,=500°C ), restauram a

cristalinidade da superficie de silicio. Porém, uma alta
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densidade de precipitados ainda restard depois do recozimento.
Para dissolver completamente estes precipitados, ele constatou
que eram necessArios recozimentos térmicos a temperaturas
superiores (T=1250°C, 2 horas). 0O processo de dissolucéo dos

precipitados vai ser estudado detalhadamente mais adiante.

2.6 Surqgimento de precipitados.

Os precipitados de Si0, surgdem quando a concentracsdon do

oxigénio implantado no cristal excede o valor da solubilidade

sblida do oxidénio no silieio [31].

Quando h4 a formac8o de uma camada enterrada de St0,, o

silicio de cada 1lado desta camada vai estar super—-saturado com
oxigénio, dando origem a uma alta concentracso de precipitados

dos dois lados desta dltima.

SHIMURA e TSUYA ([32] propuseram que a taxa de crescimento
dos precipitados era func8o da constante de difusao , da
concentracéo do oxidénio, do ndamero de defeitos na rede e do
tempo. Muitas destas quantidades s&o dgrandes perto da interface
de Si-Si0,, assim sendo, €é razodvel supor que se formem
precipitados maiores perto dela. Por outro lado, a superficie de
silicio contém precipitados menores. Isto por que muitas destas

quantidades s8o pequenas perto da superficie.

2.7 Dissolucdo dos precipitados.

STOEMENOS et al. (331 explicaram a dissolucao dos

precipitados usando a teoria cléissica da nucleacao.

Segundo esta teorias a energia livre parg a formacao de

precipitados AG é dada por [34]:
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AG=§nr°bG,+4narz (1)

Onde:
AG; t a diferenga de energia livre entre o precipitado de Si0O, e o
silicio.
dy ¢ a energia livre da superficie.
r) ¢ o raio do precipitado.
De acordo com esta teoria, existird um raio critico acima do

qual os precipitados véo se expandir. Esta expressgo & dada por

[34]:

o, G Tg
2w\ e) )

Onde:

T; . ¢ a temperatura de equilibrio entre as duas fases.
AH 1 ¢ a entalpia da dissolugdo.

Os precipitados que tiverem raios menores que o raio critico
serdo dissolvidos, enquanto que os precipitados maiores
crescero. Esta express&@o para o raio critico, é interessante por
que mostra explicitamente a depend@ncia deste, com a temperatura
da amostra. Vemos facilmente que, quanto mais alta a temperatura
da amostra maior serd o raio critico para que os precipitados
rermanecam estiveis. Um tratamento termico a altas temperaturas
ird, portanto, dissolver todos os precipitados presentes na

camade de silicio.

Outras abordagens feitas para explicar a dissolug¢&o dos
precipitados [35,36] também consideram a existéneia de um raio

critico crescente canforme aumenta a temperatura da amostra.
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Observacoes obtidas por NEWMAN e REESON [37], confirmaram
que conforme sumenta a temperatura de recozimento maior é o raio
critico. Eles encontraram que a temperaturas de 800°C o raio

critico é de 400 R, engquanto que para temperaturas de 1200°C o

raio oerttico asumenta n 1000 R.

CELLER e BEMMENT [38] constataram porém, que a
dissolucso dos precipitados n8o sb dependia das condicSes de
recozimento térmico mas também da dose de implantac@o. Eles
observaram que um recozimento de 1210°C por 6 horas era
suficiente para dissolver todos os precipitados de uma amostra
implantada com doses de 3.0X10™0°/cm?, 200 keV e 500°C. Porénm,
pao conseguia dissolver todos os precipitados de uma amostra
implantada com doses de 2.0x10"0°/cm® e mesmas condicles de
implantacdo. Para dissolver todos os precipitados formados com
estas doses de implantacdo, era preciso utilizar recozimentos

térmicos com temperasturas mais altas e tempos mais prolongados: (

1300°C; 6 horas).

A explicac&o para esta dependéncia com a dose pode ser dada
relo fato que amostras implantadas com doses maiores tem uma
camada de Si0, formada mais espessa. Assim sendo, a camada
superficial de Si sers menor. Estudos por "MET"” mostraram que
depois de um recozimento térmico de 1150°C, 2 horas, a redgiao
contendo precipitados de uma amostra implantada com doses de
3.0X10"0%/cm?® é de 900 &, enquanto é de 3000 A para uma amostra
implantada com doses de 1,5X10"0'/em?. O maior namero de
precipitados existentes fazem com que seJjam necessirios,

temperaturas e tempos maiores para dissolvé-los.
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2.8 Oxidacp interna do silfcio implantado.

A oxidacgo interna do silicio se da& através da formacBo de
moléculas de Si0,. Como o volume ocupado por uma molécula de SiO,
é 2.2Y% vezes maior que o volumo ocupado por um Atomo de silicio
[39], a precipitacdo do oxidgénio para formar dioxido de silicio
requer a formacdo de um volume de acomodacs8o [40]. Se isto n8o
acontecer, tensCes muito grandes poder@io aparecer. Este alivio de

tenstes é efetuado através da emiss@io de silicios intersticiais .
Vejamos como ¢ escrita esta reacso :

Supondo que a implantacao if6nica provoca a formacédo de pares

de Frenkel, podemos considerar que:
Si---Si'+V (3)
A reacao da oxidacéo vai ser dada por [41]:
(1+x)Si+20,---xSi'+8Sio, (4)
Colocando 3 em 4, temos:
(l-*x)(Sii-’-V)-!-ZO,---ixSi-*SiOz (S)

De acordo com BU [41], resulta que x= 1.25. Esta equacéo

requer ent8o, & emissdo de 0.63 de Si', para cada atomo de

oxigénio implantado.

A emissdo de Si' resulta ser um bom mecanismo para a

eliminacé@o de tensdes em torno dos precipitados de Si0,.
JAUSSAUD et al. [42] mostraram através de observactes por "MET”

de alta resolugio, que a deformegBo em torno dos precipitados é
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muito pequena. Entretanto, a presenca da camade enterrads de sio,
forma um campo eldstico em suas vizinhancas, provocando tensSes

no interior da amostra.

2.8.1 Tensbes provocadas pela camada de Si0,.

HARBEKE et al. [43] estudaram a camada interna de SiO,

snalisando o espectro de absorcio da amostra impleantada. Ele
constatou que o pico de absorgcdo da camada implantada n&ao
correspondia ao pico de absor¢cio encontrado para o Si0,

estequiométrico. A figura 8, mostra este grafico:

1000 L. S10, estagionmétrico
= o e cee - s e wEe e e —— o——
. e 4
Freqi@éncia
1070}

. do

pico (cm )

1050 | d///p
- o/

o o"as-implanted”
1030 |- ¢ 1258 C,30 min. t

| 4 1

1 ! ]
3 656 ™ 8 U I3

Corrente
do feixe ({A)

Figura 8 - Espectro de abtor¢¥p do infra-vermelho de amostra de silicio
implantada com oxigénio (ref. Harbeke [431 ).
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Sao duas as possiveis explicagbGes para que haja esta

diferenca:
— A camada de Si0, interna pode estar sob tens8o compressiva.

~ Nas interfaces da camada de $Si02 é possivel que exists a

formac8o de sub-dxidos, isto é: Si0,, com x<2.

Estudos por espalhamento Raman, efetuados por VAN OMMEN
[17], mostraram que as regides acima e abaixo da camada de S0,
estao sob tensfo "extensiva”. Acredita-se que isto seja devido ao

campo elastico provocado pela camada de Si0,.

Recozimentos térmicos a altas temperaturas (1250°C)
reconduzem a frequéncia do pico de absorgcio de infra-vermelho a
valores muito proximos do Si0O, estequiométrico, indicando que
existe uma eliminacdo parcial da tens%0 na camada de SiO,
interna. Isto vai provocar também um alivio das tensGes nas

camadas de Si adjacentes.
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CAPITULO III. Interferinci 18mi ‘s

O objetivo deste capitulo 6 o de rever os processos de

interferéncia relacionados com a incidéncia de 1luz monocromAtica

sobre uma l8mina fina.

Analisaremos, & seguir, o caso de uma 1l8mina fina de
espessura varidvel, com indice de refrac8o n,. Vamos considerar
dois raios provenientes de uma fonte puntual S, que depois de
serem refletidos cada um sobre uma das faces da 18mina,

interferem no ponto P, como mostra a figura 9:

ng

n2

| Limina
'\h\\\~“\*\\~ , \ com

aspessura

varifivel
S~

Figura 9 - Lémina de espessura variavel sob incidéncia quase perpendicular.
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Se P estiver localizado sobre a superficie da 18min_,
observaremos franjas de interferéncia na superficie desta. Estas
franjas s8o conhecidas na literatura como franjas de Fizeau [44]

e muitas vezes s8o denominadas de franjas de igual espessura.

Para oaloularmos a oondioBo de interfer8noia, preoisamon
encontrar a diferenca de caminho &ptico percorrido pelos dois

feixes, mostrados na figura 10:

P n3

LAmina

com
espessura

varifivel.

Figura 10 - Formaglo de franjas de interferéncia numa lamina com espessura

varidvel, sob incidéncia quase-perpendicular.

A diferenca de caminho Optico , A¢, pode ser dificil de

calcular exatamente. Por isso, faremos aldumas suposicOes abaixo

descritsas:

i. A9 & muito pequeno.

ii. a & pequeno.
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iii. Incidéncia do feixe quase-normal.

Analisando a figura 17, vemos que A¢ em P vai ser dado por:
A = n,SA + n,(AB+BP) - n,SP (5)
Como SP = S5Q + QP e usando a suposicdo que AO=0 ; SQ~SA.
temos:
A¢ = n,(AB+BP) - n,(QFP) (6)

Usando consideracdes de geometria elementar podemos

encontrar AB , BP e QP:

AB = coso(iw) € BF = cos(u()j+2a) (7)
Por outro lado:
QP = APcos(n-0,) = -APcos(0,) (8)
Como :
AP = AF + EP (9)
e:
AE = dtg(w) e EP= dtg(w+2a) (10)
temos que AP:
AP =d{Tg(w) + tg(w+2a))} (11)

e QP:

QP=-APcos(0,)= -dcos(0,){tg(w) + tg(w+2a)} (12)
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Colocando (7) e (12) em (6), temos finalmente:

] 1
Ad = nzd{cos(w)+cos(w+2a)}+n,dcos(e,)(tg(w)+tg(w+2a)) (13)

A equacdo (13) dA a expressBo do A¢ para dois feixes

interferindo em P (figura 17).

Se o &ngulo a for pequeno, A¢ serd dado aproximadamente por:

A = nzd{ n,cos(e,)Ztg(w)} (14)

cos(w)

Se supormos que o feixe incide quase perpendicularmente na

lémina, teremos:

Ab= 2n,d (15)

Onde usamos o fato que para:

0~w~0 temos: cos(w)~ 1 e tg(w)~0

A condic8o de maximo de interfer&ncia serad satisfeita se a
diferenca de caminho dptico for igual a um numero inteiro de
comprimentos de onda. Se porém, n, > n, , haverd uma mudanca de
fase de 5 radianos”, permutando as condicBes de mAximo e minino

de interferéncia. Estas duas express8es s&o dadas por:
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Condicao de mAximo:

m znz 2 (16)

Condio&o de minimo:

A
dm~—;;(m) (17)

Onde : m= 0,1,2,3,...

* Se a lamina tiver um indice de refracfo complexo, a mudanca de
fase ndo serd exatamente igual a n radianos. No apéndice A ,
apresentamos uma explicac8o para este fato, utilizando
consideractes sobre as refletfiixcies da superficie da lé&mina.



26

CAPITULO IV. Procedimento experimental

O presente trabalho se estruturou no estudo da superficie de
amostras de silicio (100) implantadas com altas doses de 3ons de
oxigénio. As amostras foram implantadas na Universidade de Surrey
(G.B.), no implantador de 400 keV do departamento de Engenharia
KElétrica e Eletrdnica daquela universidade. O motivo que nos
levou a estudar estas amostras foi o de analisar algumas

propriedades das superficies implantadas.

4.1 Caracteristicas das eamostras de silicio estudadas,

Todas as amostras estudadas provieram de bolachas de §Si
monocristalino(100), "device quality” (float-Zone), implantadas
com diferentes doses. Estas, eram dotadas de uma superficie com
qualidade excelente. As bolachas possulam regdi®es implantadas no
centro. O fato das bolachas n&o serem completamente implantadas
permitiu a obtencdo de amostras com interfaces de regides
implantadas e n&o-implantadas. Algumas das amostras enviadas
vieram devidamente cortadas e possulam, da mesma forma, regidcs

implantadas e ndo-implantadas.

A figura 11 mostra esquematicamente como foram cortadas as

amostras da bolacha de silicio monoeristalino (100).
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BOLACHA IMPLANTADA
DE Si (100)

Silfcio
i implantado
Silfcio
ndo-implantado
Figura {1 - Esquema das bolachas (100) implantadas de silicio mostrando a

maneira em que foram cortadas.

As amostras, depois de cortadas, foram submetidas a um
banho em uma solucéo de HF (50%) por 10 segundos, com o
objetivo de se retirar uma providvel camada fina de Si0,, formada
rpela oxidacdo da superficie em contato com o ar. Foram feitas,
em seguida, observacOes através de microscopia optica de
reflex8o ( microscopio Neophot Zeiss 21) e foram também tiradas

microfotografias das superficies implantadas.

Para estudar a topografia das superficies das amostras
implantadas, foram feitas observacoes por microscopia optica de

interferéncia. Uma descric8o detalhada desta técnica serd dada

no item 4.4.

Foram efetuadas também, observactes posteriores com
microscopia eletrdonica de varredura com o objetivo de analysar

comparativamente as superficies implantadas.
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Depois de analisar as superficies das amostras, estas foram
submetidas a um tratamento térmico seqllencial. As amostras foram
tratadas tormicamonte a diforontes tomporaturas (950°C o 1000%C)
por diversas horas. Durante o processo de tratamento +térmico
seqliencial, procedeu-se um acompanhamento da evolucao da
superficie através de MOI. Este processo foi repetido para todas
as amostras com doses diferentes. O tratamento térmico foi

efetuado em diversos ambientes ( ar, argbnio e vacuo(l10™® mm Hg)).

Para fazermos o tratamento térmico em ambiente de argdénio

usamos o sistema mostrado na figura 12:

Tubd de

e Forno
Silica-gel quartzo
n /
=1
— )

Gés

Figura 12 - Esquema do sistema utilizado para o tratamento térmico em ambiente
controlado (arg8nio).

O sistema consistia e um tubo de quartzo envolto por um

forno, de tal forma que a temperatura no interior do tubo podia
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atingir uma temperatura em torno dos 1000°C. Para fazer o
tratamento térmico em ar, as duas extremidades do tubo ficavam
abertas. Para o +tratamento térmico em argdnio, o tubo era
fechado em ambas ag extremidadon deixando-ne, ont.rot.anto,
orificios para a circulacdo de gas, obtendo-se assim uma
atmosfera controlada. O argbnio antes de entrar no tubo passava
por um sistema construido para retirar a umidade, que consistia
em um um recipiente contendo silica-gel. O gdés era injetado por
uma extremidade do tubo e sala pela outra, onde era colocado um
sistema selante que objetivava evitar a entrada de umidade e de
gases [45]. A temperatura dentro do tubo era controlada por meio

de um termopar (NiCr-Ni) colocado no interior do forno.

O sistema utilizado para fazermos o tratamento térmico em
véacuo, Figura 13, consistia, da mesma forma, num tubo de quartzo
com extremidade fechada inserido em um forno. Logo depois da
smostra ser colocada no seu interior, era acoplado ao sistema uma
bomba mecBnica que mantinha o vdcuo no interior do tubo. A

press@o dentro deste, foi estimada ser de 10™° mm Hg.
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Forno tul |
mangueira quartzo
——  F
?-_—_—'—_n —

o

Bomba

i

Figura I3 - Esquema do sistema utilizado para tratamentos térmicos em vacug,

Up microscbdpio de reflexdo (Neophot Zeiss 21) pode ser
utilizado para fazer observacGes por microscopia de
interferéncia, se for ligeiramente modificado. Para isto, é
preciso que o sistema de iluminac@o do microscdpio emita uma luz
monocromdtica e se faca uma montagem de uma placa de quartzo =

10
na mesa de reflexao.

A figura 14, mostra o sistema de interferéncia do

microscdpio:



Plascas ds
CIVE Y K S ¥ 3 _A_
16
Lénpada de
Figura 14 - Esquema do microscépio modificado para a
observagdo por interferéncia.
Para a iluminac@o do sistema, foi wutilizada a luz

proveniente de uma l8mpada de s&6dio, (baixa pressBo). A radiac8o
principal emitida por esta 1l8mpada provém do dublete do sédio

{46]. O comprimento de onda médio destas raias é de A = S893A.

A incidéncia da 1luz na amostra acontece depois do feixe
emitido pela fonte atravessar varias partes do microscépio. O
éngulo maximo de incidéncia do feixe nesta, dependera, entre
outros, da objetiva do microscdpio utilizada. Para ter uma
estimativa deste fingulo é preciso conhecer a abertura numerica do

sistema. B conhecida como abertura numérica [47] a seguinte

relac8o :

A.N. = nsen(a) (18)

onde: n= {ndice de refragdo.
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a= mpetade do Zagulo méximo de incidéncia do feixe.

Cada objetiva tem uma abertura numerica especifica. A
objetiva utilizada nas nossas observacoes tinha uma abertura
numerica de A.N = 0.12 , o que d4& um 8ndulo maximo de incidéncia

de 12°.

Para obter um feixe que incida quase perpendicularmente a
amostra, podemos usar um artificio. Para isso, fechamos o
diafragma de campo do microscodpio em % da sua area. Desta forma

restringimos o campo e o feixe de luz incidente terad mais chances

de incidir normalmente.

A placa de quartzo [48] utilizada tinha as duas superficiecs
opticaemente planas, sendo a planitude destas de &. Se
considerarmos a radiac8o proveniente da 1&mpada de sddio,
encontramos um valor de aproximadamente 600 A, para toda a
smostra. Como o diémetro da placa era de $ cm, isto nos dad um
valor de 120 A/cm. Geralmente as regides estudadas nas amostras

eram muito menores a 2 mm, mostrando que o erro de planitude da

placa de quartzo pode ser considerado em torno de 20 A.

Colocando a amostra de silicio em cima da placa de quartzo
(%), um fino colchdo de ar formar-se-4 entre a amostra e a
placa. Se pressionarmos uma das bordas da amostra em direcao a
rlaca de quartzo ( isto pode ser feito colocando na extremidade

da amostra um pequeno peso de 20 gramas) , formar-se-—& uma fina

cunha de ar

Ao iluminarmos o sistema com uma luz monocromdtica, surgirs@o

franjas de interferéncia formadas devido & interferéncia da 1luz
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refletida na placa de quartzo com a refletida na superficie do

silicio. A formacBo0 destas franjas, jd foi descrita no capitulo
IIT (item 3.2)

Assumindo quo a amostra do oilicio 6 opacs parn o luzn
visivel ° e assumindo que a luz de s&dio incide quase normalmente
na superficie da amostra, a condic8o de interferéncia mAxima e

minima sdo dadas pelas equactes (16) e (17).

A figura 15 mostra esquematicamente a formac8o das franjas

de interferéncia:

Figura 15 - Formagdo das franjas de interfer@ncia sobre a superficie da
amostra.

Vemos portanto que, as franjas que se formargo ser@o franjas
eqiiidistantes umas das outras, de espacamento de g e mostrarégo
curvas de nivel da superficie do silicio [49]. Isto é, através

deste método, podemos determinar a topografid da superficie do

* Ver apeéendice R.



34

silicio implantado. As franjas serao parelelas & cunha e
determinarso pontos de interferéncia maAxima (ou minima). Sendo
assim, de acordo com a equacdéo (17) podemos ver que a separacao
de cada franja ¢ de ;. indicando um aumento equivalente para a
espessura da cunha. Se a amostra apresentar irregularidades
(levantamentos ou rebaixamentos da superficie), as franjas
sofrerso um deslocamento equivalente a este levantamento (ou
rebasixamento). Vemos portanto, que ao obter o padréo de
interferéncia da amostra, obtemos o relevo da sua superficie.
Para calcular este desnivel é preciso medir o deslocamento t das

franjas (ver fig. 16) e relaciond-lo com o espacamento entre asg

franjas 1 por meio da seguinte expressio:

At
| - -2-(;) (19)

§

Figura 16 - Topografia de amostra observada por

microscopia odptica de interferé@éncia, depois de ter sido

digitalizada.
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4.5 Processo de medidas,

Tanto as smostras “"as-implanted, ” como as amostras que foram
submetidas a tratamentos térmicos seqllenciais foram observadas
por microscopia de intorforfincin e fotografadas. Futne
micro-fotografias foram digitalizadas e passadas para o
micro-computador, de tal forma a manused-las com bastante
liberdade, podendo eaumenté-las conforme a necessidade. Em
seguida, as imagens eram passadas para o papel e mediamos o
deslocamento de cada franja na interface assim como o espacamento

entre as franjas.

O problema da anilise das franjas estd em trés pontos:

i. A medida do degrau deve ser, de preferéencia,
feita sempre na mesma regillio da amostra. Isto por que a
uni formidade do degrau ao longo da interface pode n3o
ser verificada.

ii. 0O espagamento entre as franjas tem que ser
aproximadamente igual. Como vimos do capitulo 111 ’ a
altura do degrau nd%o depende do a8ngulo da cunha a,
desde que este @angulo seja pequeno { inferior a 1

radiano). Vemos portanto que, para quest o da
estimativa do erro, é importante fazer observacgbes
com condigles bastante parecidas.

iii. A incidéncia do feixe tem que se aproximar
bastante da condig®8oc de incidéncia normal. Isto é
obtido se wutilizarmos objetivas com pequena abertura

numérica pequena e fecharmos o diafragma de campo ateée %
da sua Area.

Como vemos destas trés condicdes, o estudo da topografia da
superficie das amostras implantadas n8&o pretende medir com
extrema exatiddo os valores absolutos do inchamento destas
superficies, mas sim dar uma idéia comparativa dos valores destes
em relacdo a amostras implantadas ou recozidas diferentemente.

Isto é, o0 nosso objetivo pBE®B é o de fazer observacles absolutas
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das alturas dos degraus, mas sim obter um valor relativo que nos
rermita acompanhar a sua evoluc@o em funcao de varios parémetros

(dose, energia, tratamento térmico. )

O valor da altura do degrau era obtido fazendo-se uma média
dos valores calculados para cada franja. Determinava-se assim, o

desvio padrao das medidas.

O erro cometido no célculo da altura do degrau foi estimado

ser em torno de 0.01 pym. Esta estimativa foi feita fazendo a
propagacéo dos erros das medidas. Isto representa um erro de 5%

do valor do degrau.

Algumas amostras foram submetidas a um Pprocesso de
metalizacao. Desta forma, obtinhamos a topodrafia da superficie
das amostras implantadas com uma camada fina e homodénea de ouro.
Este procedimento foi efetuado para determinar qual superficie da

smostra era responsAvel pelo processo de interferéncia.

A metalizac8o estd esquematizada na fidura 17:

AMOSTRA DE Si IMPLANTADO

R IMPLANTADA
Fa B T R NAO-IMPLANTADA

LY

Figura 17- Esquema mostrando a metalizag¥o efetuada nas amostras implantadas.
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4.7 Remocho da cameda de Si0Q. .

As amostras que apresentaram uma camada superficial de SiO,

foram submetidas a um banho em uma solucho de Acido fluoridrico,
HKF(50X), com o objetivo de remover esta camada. Apcsar do uso de
tratamentos térmicos em ambientes inertes (argdnio), s6 as
amostras tratadas termicamente em vicuo nso apresentaram
formacdo de uma camada superficial de St0, consideravel (pelo

menos que pudesse ser detectada pelo nosso método. )

Fm algumas amostras, além de retirar a camada de Si0, com uma

solucao de Acido fluoridrico, HF(50%), fizemos um ataque quimico
posterior, com uma solucdn de “etching"” Secco-d’Aragona [49].

Isto foi feito para estudar a regifio abaixo da camads de SiO,.
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Os estudos efetuados por microscopia fptica de interferéncia
visavam obtor a  Lopografin dan suporficion implantesdas sofim do

determinar variacGes de volume provocadas pela implantac@o.

Através de andlises nfo destrutivas, encontramos mudancas,
na coloracio das superficies, assim como um inchamento da

superficie implantada em relacéio &8 regdifio n8o-implantada.

5.1 Amostras "as-Implanted”

Podemos diferenciar as amostras estudadas em dois grupos:

-- Amostras implantadas com doses abaixo de 1.8x10'"0'/cm?
~ Amostras implantadas com doses acima de 2.6x10'°0°/cm?.

A tabela 1 mostra as condictes de implantac&o das amostras
estudadas:

) [ : i
fostras dose {ions/te?)) X ; Energia {kev) teaperatura (*Q) &  densidade de Canalizagho
1018 correntef{p A
a 0.6 40 50 5 sin
B
i B E 0.7 20 E 50 E s ! nao
| 4 [ ] K
Y , .
Py g 1.8 40 E 530 E 7] i sin
E 6 é 1.8 200 ﬁ 530 g %0 E fia0
] ) 1] L !
c g 2.4 200 a S10 a 85 a nao
, i i i
() 5 3.3 20 510 B LK E fia0
,‘ B

Tabela | - Amostrac estudadas,
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A amostra 6, por se tratar da amostra implantada com mais

alta dose, tem uma caracteristica diferente das outras.(Ver

fotografia 1):

Superficie Superficie
implantada e nao-implantada

180 jam

Fotografia | - Amostra implantada com doses de 3.3x10'0°/cm?, observada por
microscopia dptica de reflexdo. (MOR).

Vemos aqui que existem duas diferencas grandes entre a regiao

implantada e a nao-implantada:

- A primeira diferenca estid na coloragcdo da superficie.
Quando iluminada com 1luz branca, a amostra apresenta uma

coloracgo viva, tendendo do verde-esmeralda ao vermelho.

—~ Formacao de uma fratura so longo da regigo implantada. Esta
fratura s foi observada em amostras implantadas com esta dose.
Provavelmente, esta fratura wurja devido as tensodes provocadas

pelo inchamento da superficie implantada.
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-A interface que delimita a regiao implantada e
nao-implantada é bastante larga, sendo facil a sua observac8o por

microscopia O6ptica com luz refletida.

As smostras vy, 8 ¢ ¢, implantadas com doses menoroen,  GLém

caracteristicas semelhantes:

- Apresentam também uma coloracéo diferente na regido
implantada. Porém, as cores que aparecem nesta regifo sfo menos
vivas (difusas), dificeis de serem notadas, e tendem para uma

coloracao avermelhada. (ver fotodrafia 2).

- A 1interface que delimita a rediso implantada e nao
implantada ngo ¢ muito nitida e por microscopia Optica comum é€

dificil distingui-la.

A fotografia 2 mostra a superficie da amostra & :

Superficie Superficie
implantada Imcrac nao-implantada

300 pm
Foto 2 - Amostra de Si implantada com ¢=1.8x10'°0°/cm? , E=200KeV ,
observada por microscopia odptica de reflex¥o (MOR).

Uma outra caracateristica interessante encontrada na

superficie destas amostras, € que na redgifio ngdo-implantantada,
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perto da interface, evidenciamos a presenca de bandas de cores.

Estas, se repetem sempre num padrio (vermelho-amarelo-verde). A

fotodgrafia 3 mostra a regifio de interface da amostra 0.

Superficie Superficie
implantada I nao-implantada

45 pm
Fotografia 3- Regilo da interface da amostra O, mostrando o aparecimento de

bandas de cores na regi%o n¥o-implantada perto da interface. Observagbes
feitas por (MOR).

Antes de fazermos as observagOes nas amostras "as-implanted”
com microscopia optica redular, mergulhamos as amostras em uma
solucso de HF (50%), para eliminar a fina camada de Si0, que se
forma devido a oxidacfo da superficie de silicio em contato com o

ar ambiente. A espessura desta camada ¢é da ordem de 10 a 50 A

[51].

Depois de fazermos as observagdes por microscopia regular,
fizemos e#nhlises por microscopia éptica de interferéncia. Foram
medidas & alturas dos degraus existentes entre a regiso

implantada € a regdido néo implantada.

O grafico 1 mostra os valores dos degraus para as diferentes

amostras estudadas.
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Foram efetuadas observacdes por microscopia eletrfnica de
varredura (MEV) , com o objetivo de fazer comparactes com as
obaoervacoes ofotundnn por microscopin do intorforOnocin. A
fotografia 4(a) , € uma micro-fotografia eletrbnica de varredura
(MEV) da superficie da amostra €. A titulo de comparacio
mostramos a fotografia 4(b), que e a observagcdo da mesma amostra

obt.ida por microscopias é6ptica de interforéneia (MOT).

R, inplantads

IR-impmlada
interface interface
a) b)

100 pm 100 pm

Fotografia 4 a) - Superficie da amostra € observada por (MEV). b) Mesma
superficie observada por (NOI).

Foram feitas também, observacdes por (MEV) da amostra 6. As

fotografias 5(a) e 5(b) sao as observacOes desta amostra por

(MEV) e (MOI) respectivamente.
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R iplokads  |R. mirplatods

terface interface
a) b)

100 Jam 100 pm

Fotografia 5 a) - Superficie da amostra Q observada por (MEV). b)- Nesma
superficie observada por (NOI).

Comparando as fotografias 4(a) e 4(b), assim como as
fotografias 5(a) e 5(b), podemos ver a diferenca entre estas
observactes. N#o resta davida que as andlises por (MOI) dBo uma
nocao clara da existéncia do desnivel e mais ainda, depois de
medir o espacamento das franjas, nos d&o o valor do inchamento da
regidio implantada. As observagcGes por MEV nos permitem apenas

distinguir a redigo implantada da ndo-implantada.
5.3 Amostras_iratadas térmicemente s 1000°C ., em vhcuo

Submetemos as amostras "as-implanted” a +tratamentos térmicos

de 1000°C ,por 20 horas, como mostra a tabela 2:



'pnstras ﬁ Dose tionfce?) X Energia (KeV) E Teaperatura de
1018 ' isplantagdo °C

Tesperatura de ¢ tespo do tratasento
tratasento teraico teraico
pos-isplantago pts-isplantacdo
o {horas)

i
¢ 1.8 409 300 H 1000
.
g
|

2

1000

1.8 E 20 2

- R

2.6 20 1000

13 200 %0 1000

*
TR Seames SUaRaRms
£
Empeepey SENNNG ARIFNIEN oo
=

Tabela 2 - Amostras tratadas termicamente em ambiente de baina precedc (J0UY
mm Hg)

As amostras a e¢ f néo foram tratadas termicamente por né#o

apresentarem um inchamento da regifdo implantada possivel de ser

determinado pelo nosso método.

O grafico 2 , mostra o comportamento da alturaea do dedrau da
superficie implantada das amostras y°, 6° em func¢do do tempo de

tratamento térmico a 1000°C (vacuo).

O grafico 3, também mostra o comportamento da altura do
dedrau da superficie implantada das amostras ¢’ ¢ 0° em funcio do

tempo de tratamento térmico a 1000°C {(vAcuo)

Vemos, destes dois graficos, que existe uma pequena variacéo
na altura do degrau em funcao do tempo de tratamento térmico.
Apesar da variac@o ocorrida nas alturas dos dedgraus na interface
serem muito pequenas, estando quase no limite de resolucéo do

nosso método, podemos observar comportamentos diferentes:

No ¢grafico 2 os dedraus entre redifo implantada e n8o

-implantada, das amostras y- , § sofre uma ligeira queda.
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Para a amostra y’, este Passa de 0.14um para 0.12um depois de 20
horas de tratamento térmico e para a amostra §', de

0:14pm para O:.1lpm.

No grafico 3, por outro lado, a altura do degrau na interface

das amostras €' , 6° tem um pequeno sumento.

€ : 0.18um passa para 0.2lum
8" : 0.26um passa para 0.29um.

H.4 Amostras tratadas termicemente a 950°C., em argdnio.

A tabela 3, mostra o +tratamento térmico efetuado para as

smostras 8 e € a 950°C

g;mostra tdose{{ons/te?) X Energia (keV) Teaperatura de  §  tesperatural tespo de tratasento
1018 isslantaghio (°O) § tratasento térmico §  térmico (horas)
pls-isplantacho
Q

¥ {
0 3.3 200 50 g 90 & ﬁ
¥ i i B
. 26 b 50 E %0 ! Y E

E 1

. # ‘ 3

Tabela 3 - Amostracs tratadas termicamente em ambiente inerte {argbnio).

O gréfico 4 mostra o comportamento da superficie implantada

em funcso do tratamento térmico em ambiente de argénio.

Deste grafico vemos que as variacOes observadas nas alturas
dos degraus s&o diferentes as observadas quando o tratamento
térmico € efetuado em vécuo 10 mm Hg. Isto pode estar
relacionado a uma possivel oxidacgo da superficie da amostra

provocada pela presenca de oxrgénio ny gés utilizado.
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Com o objetivo de verificar a influgncia da camsda de éxido
na medida do degrau das amostras implantadas, fizemos tratamentos
térmicos om prosoengn do ar. A taboela 10, moslra como sty amoulrat

foram tratadas termicamente:

tras Dose {{ons/ce?) Erergia {keV)

-

<
P
g

1000

1000

CREATTE PSR WHPDWENE MR
m (=]
N N
Pl SEESENOTeE
g b
o~ w©
THROETING  CEIWTEE  ASFTEAY

1000

teaperatura de teaperatwra tmo(hwas)
isplantacan{®Q tratasento
tersicol®Q
§ E !
L= | i

=3
EeEnRYe IENNwE Werkrecoas

Tabela 4 - Amostras tratadas termicamente em presenga de ar.

O graficos 5 mostra o comportamento dos degraus em funcBo de
tempo do tratamento térmico. Vemos que este comportamento é
parecido com o obtido no grafico 4. Isto é, observamos a presenca
de picos conforme aumenta o tempo de tratamento térmico. Uma

explicacdo para este fenbmeno, serd dada no capitulo VI.

As amostras tratadas termicamente em ambiente oxidante foram
submetidas a um tratamento em solucso de HF, com o objetivo de

eliminar a camada de Si0,. Isto foi feito par verificar se a
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camada de silicio superficial fora completamente destruida.
Depois de retirada esta camada, analisamos as amostras por

microscopia éptica comum e de interferéncia.

As fotografias 6 e 7 , mostram as amostras € e 0°

submetidas a um banho de HF por 30 segs.

R. inplantada |R. nao-implantada | R. inplantada R n-inplantada

interface interface
a) b)
55 pm 200 pm

Fotografia & a)- Superficieé da amostra O’ submetida a um banho de dcido
fluorfdrico por 30 segundos, observada por (MOR). b)- Mesma superficie
observada por {(MOI).
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inplantada

4
=

R R. moo-isplantoda | R. inplantada R. n-inplantada

interface interface

a) b)

50 pm 200 pm

Fotografia 7 a)- Superficie da amostra @' submetida a um banho ew HF (50%), 30
segs., observada por (MOR). b)- Mesma superficie observada por (NOI).

Analisando estas fotografias podemos dizer que,

aparentemente:

- A oxidacao destruiu completamente a camada de Si, para a

amostra implantada com mais alta dose.

As amostras "as-implanted” foram metalizadas com o objetivo
de verificar se a altura do degrau medido correspondia a altura
real. As franjas que se formam nestas amostras metalizadas s&o
menos nitidas que as amostras n#io metalizadas. Desta forma, a
incerteza no erro da medida destas amostras cresce para 0.02pm. A
fotografia 10 mostra uma amostra metalizada observada por

microscopia Optica de interferéncis.
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Superficie Superficie
implantada I nao-implantada

60 pm
Fotografia B - Amostra € metalizada observada por (NOI).
As amostras metalizadas foram analisadas por microscopia de
interferéncia e o valor do degrau foi comparado com o valor
obtido sem metalizacdo. A tabela 5 mostra as alturas dos degraus

obtidos das amostras "as—-implanted” e das amostras metalizadas:

Ikostns I Degrau ses metalizagdo (Wm) § Degrau com metalizagio (pm) l
Ia l 0.14+0.01 0.13+0.02 I

» R
le 0.1840.01 0.1940.02 I
|9 0.2640.01 0.27+0.02 I

Tabela 5 - Comparag¥o das alturas dos degraus encontradas para as amostras
"as-implanted”, antes e depois de serem submetidas & metalizag¥o.

As smostras tratadas termicamente, em baixa pressao (10 mm

Hg), também foram submetidas a metalizacho. A tabela 15 ,
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compara os valores obtidos das amostras tratadas termicamente

(1000°C, 20 horas) com o0 das mesmas amostras submetidas a

metalizacao.

lhostm Degrau sen aetalizaglolpin) Degrau com setalizagho(itrn)
e 0.18240.01 0.1940.02

o* 0.29+0.01 0.2840.02

Tabela 6- Comparag¥o dos degraus encontrados para amostras submetidas a
tratamentos térmicos em véacuo, antes e depois da metalizaglo.

Da tabela acima, verificamos que nao existem diferencas
substanciais entre as duas, correspondendo ao mesmo valor dentro

do erro.

As amostras oxidadas,por tratamento térmico em presenca de
ar, foram também metalizadas € a comparacso com as nao

metalizadas estd mostrada na tabela 7:

E anostras Degrau sen aetalizagio {um) i Degrau coe setalizagdo (um) E
6° 0.34+0.01 0.1640.02 l

|
if' ! 0.3840.01 g 0.2240.02 I
ﬁe' ! 0.5840.01 E 03020.02 I

Tabela 7- Comparag¥o das alturas dos degraus das amostras submetidas a
tratamentos térmicos em presenga de ar (20 horas) , antes e depois da
metalizagdo,

As diferencas observadas serdo abordadas no capitulo a

segulr.



H6

CAPITULO VI, Discussgo.

Quando se implantam altas doses de Jions energéticos em uma
superficie de silicio cristalino, estamos alterando muito as
propriedades desta regifo. Como j& vimos no capitulo 1I, a
implantac@o iBnica n8o sd provoca danos devido & introduc8o de
dtomos intrusos na rede, mas também altera as propriedades desta
regifio, provocando inclusive mudancas de fase. Pode-se ter uma
evidéncia destas mudancas ao examinarmos a superficie do silicio
implantado a olho nu. A observac@o das superficies nos mostra que
ba uma alterac8o na colorac#io da superficie implantada. A cor
cinza-metdlica, caracteristica do silicio virgem, sofre uma
modificacdo e ©passa a ter uma colorac8o que varia do
verde-esmeralda até o vermelho, quando a amostra €é implantada.
Esta coloracdo depende da dose de implantac8o, sendo que as
smostras com doses baixas tém uma colorac&o mais difusa que as

com doses mais altas, que tem uma coloracfio mais viva.

A nossa primeira preocupacéo foi a de descobrir se a origem
destas cores néo estava relacionada & formacdo de uma fina
camada de S(0, na superficie da amostra. Isto seria possivel
através de um fendmeno de interferéncia de 18wina fina. Para
isso, submetemos amostras implantadas com diferentes doses de
oxigénio, a um banho em uma solucéo de acido fluoridrico (BF),
(50%) visando a rotirada da camnda. Nonhuma mudanca foi obnorvada
depois do banho em HF, mostrando que n&ao se tratava de um
fendmeno relacionado & presenca de uma camada fina de Si0, na

superficie do material.

A existéncia deste padréo de cores j& foi motivo de estudo de

varios pesquisadores. Enr 1983, P.L.F. Hemment et al. [20]
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observaram que as cores variavan dependendo da dose de
implantac@o. Eles propuseram que a colorac@o observada nas
amostras implantadas com altas doses eram resultado mais da
caracteristica do material do que de um processo relacionado com
interferfincia. Um estudo mnin dotnlhado sobreo ss  rogibon  oom
diferentes cores foi efetuado por SEIDEL ([52], analisando
amostras de silicio implantadas com 1ons de Ar' e P°'. Ele
utilizou observacOes da refletividade optica( A = 0.2um a 2.5um)
destas regioes,em conjunto com técnicas de RBS e de observacdes
por microscopia eletrbfnica de transmiss@o. As conclusfes das suas
observactes foram que as cores estavam relacionadas com um efeito

de interferéncia estabelecido entre uma camada superficial de Si
e uma camada amorfa no interior deste, de diferente Indice de
refracgo. As diferentes cores dependeriam entdo, da espessura da
camada superficial de Si. Um outro ponto analisado por ele, foi
de que as mudancas na coloracféo das amostras poderia também estar
relacionado, em parte, com mudancas de indice de refracéo da

regifio da interface de baixo da camada superficial de Si.

PRUSSIN [53] estudou amostras de Si (100) implantadas com
jons de arsénico apresentando bandas de cores. Estudando uma
regdifo que apresentava uma colorac8o que variava do verde ao
azul, ele determinou que a espessura da camada cristalina variava
ao longo da mesma. Esta variaciao na espessura da camada
superficial é atribuida ao dradiente de temperatura que se forma
ao longo da amostra devido a incidéncia do feixe de ions [43]. Um
outro ponto interessante que PRUSSIN descreveu no seu trabalho,
foi o de que as cores difusas estariam relacionadas com
interferéuncia em interfaces n#&o muito planas. Enquanto que, as
cores vivas seriam resultado da interferéncia em interfaces mais

planas, que s8o0 superficies refletoras mais eficientes.



Assim como nos trabalhos de SEIDEL e PRUSSIN, nés s

observamos uma coloracso nas regides implantadas a partir de um
certo valor da dose de implantacso. Constatou-se assim, que
amostras implantadas com mais baixa dose (5x10'%0'/cm? ™) néo

apresentavam cores.

Vemos portanto que as cores que surgem nas amostras de Si
implantadas com oxidénio parecem se formar devido a um fenSmeno
de interferéncia entre a camada superficial de Si e a camada
smorfa de Si0,. O fato das amostras de mais baixa dose
apresentarem uma coloracdo mais difusa (apagada), ( ver
fotografias 2) do que as amostras implantadas com mais alta

dose (ver fotografia 1) pode estar relacionado a dois fatores:

- A interface Si/Si0, ser muito mais plana.

- A espessura da camada de silicio ser menos espessa para as

mais altas doses.

A hipbdtese de que as cores nas amostras implantadas com
oxigénio estejam também relacionadas com fenbmenos de
interferéncia provocadas pela existéncia de uma camada fina de
silicio cristalino, parece-nos bastante possivel. Principalmente
se levarmos em conta que para amostras implantadas com doses
superiores a 1.8x10'°0°/cm?, & camada de Si cristalina tem uma

espessura inferior a 2500 A.

A dnica ddvida que ainda porsisto 6 o fato do pebor pe a
camada amorfa deSi0O, também contribul para o fenOmeno de
interferéncia. Como sabemos, o Si0O, ¢ transparente para a 1luz
vislvel, sendo possivel que o feixe de luz incidente penetre na

amostra até ser refletido na interface Si0O,. Contudo, para

Implantagtes efetuadas ho Instituto de Fisica da Universidade Federal do Rio
Grande do Sul.



responder esta divida, torna-se necessArio estudos detalhados de
refletividade Optica, associados com analises por RBS desta

rediéo.

A fotografia 3, mostra a interface implantada/n@o-implantada
do umn amostra com doso do 3.3x10'0°/cm?. Vomorn quo do  Indo nio
implantado da interface aparecem bandas de cores parecidas as
encontradas na regidao implantada. Uma explicacéo para o
surdimento destas bandas, seria o efeito de interferéncia
provocado pela variacfo da espessura da camada superficial de
silicio perto da interface. Isto por que nesta regido, o dedrau
provocado pelo inchamento da regigo implantada tem uma

inclinac8o bastante suave.

A figura 18 mostra um esquema da espessura da camada

superficial de silicio perto da interface. Esta variac#o provoca

o aparecimento das bandas de cores na interface.

Sgerfice iplaral

Sperfcie
nar- 1 Lantads

i
i

silicio con espessura

il Sistrt |

Figura 18 - Variag¥o da espessura va camada de silfcio prérima & interface,
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Um dos primeiros cuidados que tivemos logo no inicio do nosso
trabalho, foi o de estabelecer se as observacies por microscopia
de interferfincia das amostras implantadas correspondiam realmente
d topodrafia da sua superficie. Isto &, queriamos saber se a
reflexdo da 1luz incidente se dava realmente na superficie de
silicio, e n#o no interior desta. Para eliminarmos este problema
submetemos a smostra a um processo de metalizacéo, j& descrito no
capitulo IV. A tabela 5, mostra os resultados desta metalizac#o.
Analisando estes resultados, vemos que as amostras metalizadas
com uma fina pelicula de ouro (da ordem de 300 A), tém
praticamente o mesmo degrau das amostras ndo metalizadas,
indicando que a superficie de reflex8o é realmente a superficie

da amostra.

As observactes por microscopia eletrfnica de varredura foram
efetuadas como +tentativa de analisar as variacGes de volume
provocadas pela implantacdo de altas doses de oxigénio em
silicio. A anAlise da fotodrafia 4(a), que corresponde a uma
amostra implantada com doses de 2.6x10'°0°/cm?, n#io nos permite
determinar qualquer variac8o de volume desta. Analisando a
fotografia 5(a), que corresponde a amostra implantada com a dose
mais alta de implantac@o, sd conseduimos detectar a existéncia de
uma leve diferenca de contraste. Estas duas fotografias mostram
como a microscopia eletrdnica de varredura, n&o €, nesse caso,
uma técnica eficaz para o estudo de +topografia de superficies
implantadas. Isto é facil de entender se levarmos em conta que a

altura do degrau destas amostras, ¢é da ordem de 0.20um e que 8
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Jargura da interface é da ordem de 100pm» Proporcionando um rampa

de 20 A/um, o que realmente é muito pouco para ser detectado,
mesmo utilizando microscopia eletrdnica de varredura. Vemos,
portanto, que a microscopia de interferéncia é fundamental para
medir pequenas variacbes na topodrafia das superficies. As
fotografias 4(b) e b(b) mostram eslas mesmas amoulras, sd que

observadas por microscopia Optica de interferéncia.

Se as dimensOes do cristal forem grandes comparadas as
espessuras das camadas implantadas, estas expansOes podem ser
consideradas perpendiculares & superficie do cristal [54]. O
levantamento da superficie implantada se reflete diretamente no
inchamento desta. Ao medirmos a altura do degrau entre as
superficies implantadas e n#&o-implantadas estamos obtendo uma
indicacdo da expans8o de volume provocada pela implantacB8o. Na
realidade, esta altura do degrau naéo mostra exatamente o
inchamento total da superficie, pois para isto seria necesséario
levar enm considerac8so as diferentes taxas de remoc8o,

"sputtering”, das amostras implantadas com diferentes doses [b5].

Da analise do gréfico 1, vemos que para doses de
0.6x10'0'/cm? e 0.7x20"0°'/cm®? os  inchamentos das  superficies
implantadas s&o muito pequenos, sendo dificil de serem detectados
pelo nosso mwétodo. Estimamos que estes levantamentos sejam da
ordem de 100 A. Vemos também que as amostras implantadas com

doses superiores ao valor critico (¢.,..) tem um inchamento
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bastante expressivo, sugerindo que as variagcbes de volume das

superficies implantadas estejam diretamente relacionadas )

formacBo de uma camada de Si0,.

Além da formacéo da camada de Si0,, o inchamento da

superficie pode também ser credenciado & presenca de defeitos na
rede de silicio (discordBncias,discordéincias em
circuito, aglomerados de intersticios, etc.) . E claro que eles
contribuem de uma maneira muito menor que a presenca da camada de
S0, ( como esth demostrado pelo inchamento pouco expressivo das

amostras de mais baixa dose, no grafico 1)

Um trabalho visando determinar a contribuicso dos defeitos
provocados por irradiacdo no inchamento das amostras implantadas
foi efetuado por ASCHERON [53]. Ele estudou o inchamento das
superficies de amostras de §Si bombardeadas com protons, e
constatou que os defeitos provocados pela irradiacao
provocavam de fato o inchamento da superficie implantada, mas que

este inchamento era da ordem de dezenas de angstrons.

Analisando novamente o grafico 1, vemos que existe um
crescimento da altura do degrau com a dose para as amostras

implantadas com doses superiores 80 ¢ .u.,-

Um estudo da dependéncia da espessura da camada de 6xido com
a dose de implantacéo foi efetuado por MAO ([55]. Pelas suas
medidas, que aqui mostramos na figura 19, vemos que existe uma
dependéncia bastante parecida & observada no grafico 1. HA um
crescimento da espessura doa camada de Si0, com a dose de
implantacBo. Isto sugere que o aumento da altura do degrau com a
dose de implantacaéo, mostrados no grafico 1, esteja diretamente

relacionado com o aumento da espessura da camada de SiO,.
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Figura 19 - 6rafico mostrando a dependéncia da espessura da camada de Si02 em
funglo da dose de implantaglo (ref. [S5]1 ).

Ele também mostrou que a espessura da camada de &xido
depende do recozimento térmico pds-implantac@o. Pela figura 20,
vemos que conforme a temperatura de recozimento térmico aumenta ,
menos espessa é a camada de silicio superficial, mostrando que ha
de fato um crescimento da camada de Si0O, em cima da camada

superficial de silicio.
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Figura 20 - Grafico mostrando a depedéncia da espessura da camada superficial

de silicio com a temperatura de recozimento téraico (Ref. [(55]).

Interessados em saber o comportamento do inchamento da
superficie implantada em func@o do recozimento térmico, fizemos
observacoes por microscopia de interferéncia de amostras

implantadas e submetidas a tratamentos térmicos seqilenciais.

O recozimento térmico pbdbs-implantacBo ¢é importante n8o sé

para eliminar os defeitos mas também para dissolver os
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precipitados formados durante a implantacao. No capitulo I1 (eq.

2) , tivemos uma descricdo detalhada do processo de dissolucéo
dos precipitados e do recozimento dos defeitos. Vimos que as
temperaturas utilizadas com este objetivo variavam de 1100°C a
1300°C. Com o objetivo de estudar o comportamonto do dograsu om
funcso do tempo, optamos por utilizar temperaturas mais baixas (
até 1000°C). Fazendo tratamentos térmicos a tais temperaturas, os
processos podem ser prolongdados a tempos maiores, permitindo um

maior entendimento destes.

O grafico 2 mostra o comportamento do degrau de duas amostras
implantadas com doses de 1.8x10'0°/cm?, amostras 8 e y, com
energias de implantacgo de F, = 200KeV , F, = 400KeV, em funcéo
do tempo de tratamento térmico (1000°C, véacuo).

A primeira anAlise do grafico 2 mostra que aparentemente a
energia de implantac8o n8o influencia no inchamento da
superficie implantada, sendo até difieil distinguir as duas

curvas.

Ao longo do tempo de recozimento térmico encontramos algumas
diferencas entre as alturas das duas amostras. Apesar destas
diferencas, podemos dizer que os degraus, apresentam uma
tendéncia de queda. Depois de 20 horas de tratamento térmico, a
altura do degrau sofre um abaixamento de 0.02ume de 0.03um para
as amostras y e § respectivamente. Esta pequena variacao, parece
em primeira observacfio, nBo muito importante, levando-se em conta
que o erro estimado na medida do degrau € de 0.0lpm. Mesmo assim,
¢ interessante observar que n8o se constatou uma tendéncia de
crescimento da altura do degrau com a temperatura. Isto é, de
acordo com as nossas suposicOes snteriores (item 6.3),
esperava-se que devido ao tratamento térmico, acontecesse um

processo de inconporacao dos oxidénios presentes na camada
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superficial de sillcio, pela camada de s(0,. Isto provocaria o
crescimento desta Gltima. Parece, pelo contrario, que houve um
processo de recozimento de danos existentes na camada de silicio,

Jevando o degrau a ter uma lidgeira queda.

O drafico 3 mostra o inchamento da superficie das amostras

€ e 60 em funcio do tratamento termico.

O comportamento dos dedraus destas duas amostras mostram que
ha, nesse caso, um aumento na altura destes. Depois de 20 horas
de tratamento térmico eles tem respectivamente, um aumento de
0.02um e 0.03um. De novo, esta leve tendéncia de aumento da
sltura do degrau, em principio, n&o parece significar muito,
pois a variacio € pequena em comparagcfo ao erro cometido na
médida. Porém, n8o erramos ao supor que este aumento do degrau
pode estar relacionado com um processo de dissolucao dos
precipitados, seguido da migracdo dos Atomos de oxidénio
livres na rede, para a interface da camada de é6xido. A dissoluc8o
destes precipitados, como j& vimos no capitulo II; é resultado do
sumento da instabilidade dos precipitados. Estes oxigénios livres
oxidardo os atomos de Si que constituem a interface Si-5i02,
aumentando a espessura da camada de Si0,. Como o volume ocupado
pela molécula de Si0, €é 2.25 vezes maior que a de Si (ver item
6.4), haverhd um aumento no inchamento da superficie proporcional

a camada de Si0, formada.

Fazendo uma comparacso entre os dois grAficos, vemos que ha

dois aspectos diferentes a considerar:

- No grafico 2 : saparece mais evidente o0 processo de

recozimento dos danos provocados pela implantacso. Uma explicac@o
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para isto poderis ser que o recozimento de (1000 C, 20 horas) nao

é suficiente para ativar ©0 Pprocesso de dissolucso dos

precipitados de Si0,.

- No gréafico 3: Evidencia-se um processo de dissoluc8o dos
precipitados de Si0,. O recogimento térmico de 1000°C, 20 horas

foi suficiente para dar inicio ao processo de dissolucéo.

Sabemos que o processo de dissolucao dos precipitados €
cinematicamente limitado[56]. Sendo que n&@o deveria depender das
doses de implantacdo. Do capitulo II (item 2.5), sabemos porém,
que a dissolucé@o dos precipitados depende ndo s6 da temperatura
de recozimento, mas também da dose de implantacBo. Assim sendo o
fato de existir uma dependéncia com a dose, tornaria plausivel a
nossa suposic@o de que este processo acontecesse somente para

as mais altas doses e n8o para doses mais baixas.

B claro que para verificar esta hipbdtese, seria necessario o
uso de temperaturas mais altas e tempos mais prolongados de

recozimento.

Analisando uma amostra implantada com1.8x10'°0°/cm? ( mesma

dose da amostra estudada no grafico 3), porém recozida a 1300°C
por 6 horas (esta amostra foi submetida a tratamento térmico, em
Surrey, Inglaterra), vemos que a altura do degrau é de

deurrey = 0.18mim. Ver gréfico 1.

Isto mostra que, maiores temperaturas, ativam o processo de
dissoluc@o dos precipitados,mesmo para a dose de 1.8x10%%0'/cm?,
favorecendo o crescimento da camada de Si0,. Este crescimento

seria a causa do aumento na altura do dedgrau, como haviamos

sugerido anteriormente.
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A andlise do grafico 4 mostra que o comportamento da altura

do degrau em funcdo do tempo de recozimento é bastante complexo.

Acredita-se que este comportamento seja devido & formacso
de uma camada de 6xido na superficie da amostra durante o
tratamento térmico. A oxidagcdo da superficie n#o deveria
acontecer se o argbnio fosse realmente puro. Provavelmente a
presenca de umidade ou de O, no g&s provoca a oxidagc8o da
superficie. Ndo se sabe ao certo se a oridem dos picos
observados no grAfico 4, estd relacionada com a destruicdo
completa da camada de silicio ou com uma mudanca nas condicBes de

interferéncia, provocada pela destruicso parcial desta camada.

O motivo de apresentar estes resultados experimentais tem
como objetivo mostrar a versatilidade da técnica de microscopia
de interferéncia. Isto &, além de poder determinar as topografias
das superficies, pode por exemplo, B8Bob certas condig¢Oes,
estabelecer diferencas nas taxas de oxidagdo entre as regides

implantadas & ndo implantadas de uma amostra.

O primeiro motivo que nos levou a fazer tratamentos térmicos
em ambientes oxidantes, foi o de verificar se o comportamento do

degrau no grafico 4 era realmente devido & presenca de uma camada

superficial de $i0,.



Conm este objetivo, submot.emon no amontran tratndan
termicamente em ar y° , € @ 6’ a um processo de metalizacgo. O
resultado desta metalizacio (ver tabela 7) mostra que os degraus
das amostras oxidadas n&o correspondem aos inchamentos reais das
superficies. Isto prova que a reflexBo do feixe incidente nestas

amostras nso se d& somente na superficie do cristal mas também

no interior deste.

Se a camada superficial de silicio n#&o for completamente
oxidada, as condi¢Ges de interferéncia para este caso se tornam
bem mais complexas, isto por que tratar-se-4 de um efeito de

interferéncia de multi-camadas [57].

A figura 21 tenta esquematizar esta estrutura:

Estrutura Depois da

antes da

oxidacao.

oxidacao-

Substrato

Figura 21- Eszquema da estrutura das amostras submetidas a tratamentos térmicos
em ar. Rodemps ver que existem 3 camadas finast Si02, Si e Si02.
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Nestes casos a interpretacao 6 bastante dificil e demorada,
e esth além do objetivo deste trabalho. Contudo, uma sugest&o

para o calculo destas condicOes 6 dada na ref. [57].

Como vimos, o0 recozimento das amostras implantadas a
temperaturas de 1000°C por 60 bhoras (ambiente argbmnio + 0,),
provoca a destruicgo total da camada superficial de Si. Isto
acontece devido a completa oxidacéo da superficie. Vemos,
portanto, que a camada de Si0, de cima cresce consumindo a camada
superficial de Si. Quando a camada enterrada de Si0O, encontra a
camada formada de o6xido térmico, a estrutura da amostra
implantada muda, sendo agora formada por uma camada superficial
de bdxido em cima do substrato. Podemos estudar a interface desta
camada com o substrato submetendo a amostra a banhos em Acido
fluoridrico (HF) , 50%; por um tempo necessArio para dissolver a

camada de Si0,. A figura 22 mostra o esquema da estrutura:
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Camada superficial| Remogdo da camada
de Si0>

§

com HF.

a) b)

figura 22 a- Estrutura da superficie da amostra implantada antes da remogdo

da camada orxidada. b) depois da remoc¥o.

Usando uma solucBio de ataque quimico , “"Seecco-d’Aragona”,
fizemos uma anflise dos defeitos formados nesta regifio. As
fotografias 9 a) e b), mostram as regides implantadas observadas

por microscopia Optica de reflex8o e microscopia eletrbnica de

varredura.



6 pm 3.6 pm
Fotografia 9 a)- Defeitos formados no substrato da

regi3o implantada observados por (MOR) e mais
detalhadamente (b) por (MEV).

Destas duas micro-fotografias, podemos observar que existe
na regisdo implantada a formacdo de falhas de empilhamento
"Stacking faults"”. Acreditamos que estas falhas sejam formadas
durante o tratamento térmico de 1000°C, 60 horas, em argdénio. A
formac8o delas deve estar ligada com o processo de oxidac#o

abaixo da camada de Si0,. Parece-nos tratar-se de "Oxygen

Stacking Faults"([58].

Ump mesmo estudo feito para as amostras tratadas termicamente

por 1000°C, 20 horas ( em presenca de ar) , mostra que n8o

sparecem estes defeitos, o que talvez esteja relacionado com o
fato de que para a formacao destas falhas de empilbamento (SF),

sejam necessérios tempos de tratamento térmico mais prolondgados
[59].
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O estudo de amostras tratadas termicamente a temperaturas
superiores a 1100°C, em ambiente de baixa pressgn (10 atm),
nao foi possivel devido ao fato que a estas altas temperaturas se
constatou que a superficie da amostra apresentava formacdo de
figuras de ataque “pits”. Este fenOmcno, Jja& foi eamplamente
estudado [60] e mostra o desgaste da superficie provocado por

eltas temperaturas de tratamento térmico.

As fotografias 10 a) e b) mostram a superficie da amostra &

submetida a um recozimento termico de 1100°C ,1 hora.

R, inplantads

AR qdy 1

| R : -inlemtada

nterface

a)

100 pm 10

Fotografia 10 - Figuras de ataque na superficie implantada observadas por (a)
microscopia éptica de reflexlo e sais detalhadamente (b) por microscopia
eletrénice de verredura,
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Fste fenomeno mostra que  amostras submetidas a tratamentos
térmicos com temperaturas superiores a 1100°C precisam ser
protegidas como uma camada superficial isolante. Muitos
pesquisadores, antes de recozer as suas amostras cobrem—nsas, com

uma camada protetora de $i0,, formada por deposicho a baixan

temperaturas {60].



CAPITULO VII.
Conclusgo,

A técnica de anAlise topografica por microscopia de
interferéncia mostrou-se bastante dtil quando se deseja fazer
ostudos nBo-destrutivos do caraclerizacBo dus superficices
implantadas. Em termos praticos, ela é muito interessante, pois
pode ser usada na maioria dos microscdpios de reflexso,

efetuando-se pequenas modificacOes nestes.

A anilise por microscopia eletrbnica de varredura do
inchamento das superficies implantadas, mostrou-se ineficaz.
lJsto por que as variacBes de volume entre a rediso implantada e
a nao-implantada n&o se ddo abruptamente, mas sim de uma maneira
bastante suave. Isto é, a interface entre as duas regides é

bastante larga e o desnivel € muito pequeno ao longo desta.

Fazendo-se uma sintese do nosso trabalho, podemos tirar como

conclusgo que:

A anAlise das amostras “as-implanted” pode servir como
indicador da homogeneidade da estrutura interna da superficie.
Acreditamos que a coloracdao observada nestas amostras indique a
existéncia de uma camada interna com diferente indice de refrac#o
que a camada superficial de Si. Do momento que a coloracao €
bomogénea em toda a regifio implantada,é de se supor que a camada
superficial também tenha uma espessura homogénea, ou pelo menos,

com mesmo indice de refrac8o.

O crescimento da altura do degrau com a dose de implantacio
indica claramente que ela estd estreitamente relacionada com a

existfncia de uma camada espessa de Si0,.
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~ Nas amostras tratadas termicamente observamos que é6 de suma
importéncia que nf#io aconteca a oxidacdo destas. Caso contrario a
camada superficial de silicio vai ser parcialmente destruida.
Além disto, as medidas das alturas dos degraus para estas

amostras, nao corresponderso ao desnivel real.

— As amostras tratadas termicamente com argbénio apresentaram
a formacdo de uma camada de Si0,, mostrando que o argbnio

utilizado n&o era suficientemente puro, para evitar a oxidacso.

Tratamentos +Utérmicos prolongados, (60 horas) a 1000°C,
detrbem completamente a camada superficial de silicio. Usando uma
solucfo de acido fluoridrico (HF) para retirar o o6Oxido, podemos
enalisar a estrutura abaixo da camada enterrada de Sio,.
Submetendo estas amostras, a uma solucBo de ataque quimico do
tipo "Secco d’Aragona”, constatamos o surgimento de falhas de

empilhamentos nesta regiso.

- Tratamentos térmicos efetuados a temperaturas superiores a
1100 C, em ambiente de vacuo, requerem a utilizac8o de uma camada
protetora de Si0, , crescida a baixas temperaturas, como forma de

evitar a destruicdo da camada superficial de silicio.
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CAPITULO VIII.
Sugestbes para trabalhos futuros

1. Estudo das variacOes de volume de superficies de
diferentes materiais ( Ge, AsGa, eto.) implantados com diferentes
fons.

2. Um mesmo estudo do que acima citado, com diferentes

condicdes de implantac®o (temperatura, dose, energia).

3. Efetuar um acompanhamento da topografia das superficies de
materiais implantados e submetidos a tratamentos termicos a altas

temperaturas (em torno de 1200°C).

4. Utilizando observacdOes por microscopia de interferéncia
suderimos que se faca um estudo relacionado com as diferences
nas taxas de oxidac8o de superficies implantadas e n#o

implantadas de silicio.
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AFERRICE A

Quando um feixe 6 refletido sobre uma l8mina fina, ver figura
23, a onda refletida sofrerd uma mudanca de fase se o indice de
refracéio do meio for superior ao indice de refracfio da 18mina. A
expressfo desta mudanca de fase aparcce naturalmonte quando

consideramos os coeficientes de Fresnel[b7]:

(N.-N))

m="uexp(95(ii)). (20)

R (O))

Sendo que N, é o indice de refraclio de uma camada j, e € dado

por:
N, = n,-Sk, ., j=1,2,3 ; k,=0.

E a fase §, 6 dada por:

2(n(k, - n,k()
(nf+kf)-(nf+k})

tan(b,) = (21)

Obs: Para encontrar o valor de 8,

no proprio quadrante, o numerador e o denominador da eq. 2,
levam os sinais do seno e do cosseno respectivamente.
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feixe
incidente

Ri>

lamina fina

R>3

Figura 23 - La@8mina fina sob incidéncia normal.

Podemos assim obter o valor do §8({/) conhecendo os valores

dos indices de refracéo N, , N,.

Se levarmos em considerac8o esta fase, a condi¢Bo para que o
feixe incidente incidente interfira com o refletido serd dada por
[571:

d, 4nnz(az,+2mn+qn) (22)
Onde :

m=0,1,2,3

eq = 0 oul , dependendo se for miximo ou minimo de

interferéncia.



Vemos portanto que as condicoes de médximo e minimo seréo

dadas por:

Condicéo de mAximo:

A 1
d, = -——-an(m+§+6z,) (23)
Condicéo de minimo:
A
dp = 5=(m+5y) (24)

Comparando as equacdes (23) e (16) ou (24) e (17)( ver

capitulo III), vemos que estas equacBes ser8o iguais se 8, =0.
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APENDICE B.

No caso do N, ser o indice de refrac8o do silicio o §(23)

é encontrado facilmente, usando a eq. (21):

6.y, =arctan(0.0041) = 0.0041rad.

Onde usamos N, = Ng = 3.969+80.03 para o comprimento de

onda de A =58904 [62]"°

Colocando o valor de §.,,, na eq. (24) temos que:

N

d =
m 2n2

(m+0.0041) (25)

Vemos portanto que apesar da equac@o (25) n8o ser igual a
eq. (17), o espacamento entre dois minimos ou méximos de

interferéncia continua sendo de ;ﬁ se N, = 1, pois:

A

dimer) —dn) ’27?;
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