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Изучены процессы роста легирован-
ных монокристаллов германия боль-
шого диаметра, выращенных методом 
Чохральского из расплава с различной 
формой фронта кристаллизации (ФК). 
Проанализировано формирование 
дислокационных малоугловых границ 
(МУГ). Проведен анализ формирова-
ния МУГ в выращенных кристаллах 
германия с учетом реального рас-
пределения термических напряжений 
в кристалле при наличии как ради-
ального, так и осевого теплоотвода. 
Рассмотрено поведение в поле тер-
мических напряжений дислокаций, из 
которых формировались МУГ. Прове-
ден анализ движения этих дислокаций 
в плоскостях скольжения и выделены 
плоскости возможного скопления 
дислокаций. Наилучшие результаты 
достигнуты при выращивании кристал-
лов со слабовогнутым в кристалл ФК. 
Обнаружено однородное распределе-
ние дислокаций. В результате анализа 
выявлены тепловые условия получения 
слитков, свободных от МУГ. Про-
ведены эксперименты, в результате 
которых подтверждено соответствие 
модельных представлений реальным 
условиям роста кристаллов и получены 
монокристаллы германия диаметром 
100 мм и более с низкой плотностью 
дислокаций, свободные от МУГ.
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Введение

На протяжении последних 
10 лет в космической солнечной 
энергетике интенсивно развива-
лись наноструктурные каскадные 
солнечные элементы (СЭ) с эф-
фективностью до 30 %. Такие СЭ 
созданы на базе арсенида галлия 
и других соединений, выращен-
ных на германиевой подложке с 
помощью технологии газофазо-
вой эпитаксии из металлооргани-
ческих соединений (МОСГФЭ). 
В последние годы подобные СЭ все 
шире применяют и в наземной сол-
нечной энергетике [1, 2].

Требования к совершенству, 
однородности и размерам моно-
кристаллов и пластин германия 
для таких целей постоянно воз-
растают. Это вызывает необхо-
димость разработки новых тех-
нологий получения материала с 
заданными свойствами. Прежде 
всего монокристаллы германия 
должны иметь низкую плотность 
дислокаций и не содержать дисло-

кационных скоплений, в частности 
малоугловых границ (МУГ). 

Цель работы — изучение про-
цессов роста легированных моно-
кристаллов германия большого 
(более 100 мм) диаметра с высо-
ким структурным совершенством 
и равномерным распределением 
легирующей примеси по длине и 
диаметру кристалла. Кроме то-
го, проводили численный анализ 
поведения дислокаций в поле 
термоупругих напряжений ра-
стущего кристалла. На основании 
полученных результатов осущест-
вляли разработку и оптимизацию 
теплового узла установки для по-
лучения крупногабаритных кри-
сталлов германия методом Чох-
ральского.

Образование малоугловых 
границ в поле напряжений 

растущего кристалла

В монокристаллах кремния, 
германия и других полупровод-
ников с решеткой типа алмаза или 
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сфалерита, выращенных из расплава, встречаются 
дислокационные скопления типа МУГ (рис. 1). Из-
вестно, что вероятность их появления в кристалле 
зависит от формы фронта кристаллизации (ФК). 
Реже всего МУГ встречаются в кристаллах, рост 
которых происходил при слегка выпуклом в расплав 
ФК [3—5]. Сложности получения крупногабаритных 
малодислокационных монокристаллов связаны как с 
физическими свойствами германия (механическими, 
коэффициентом термического расширения), так и с 
обеспечением необходимых технологических усло-
вий и режимов выращивания.

В процессе роста методом Чохральского в кри-
сталле необходимо поддерживать малые градиенты 
(осевой и радиальный) температур. Это связано с тем, 
что при достижении критических значений градиен-
тов температур возникают термические напряже-
ния, которые приводят к образованию дислокаций. 
Причиной появления дислокаций обычно считают 
высокие термические напряжения, возникающие 
из−за неоднородного распределения температуры 
в кристалле [5, 6]. Полагают, что когда термические 
напряжения превосходят критическое напряжение 
в области пластичности, над ФК зарождаются дис-
локации. Зародившись, они достигают ФК, и после-
дующий рост уже будет дислокационным. У разных 
полупроводниковых материалов предельные тер-
моупругие напряжения различны. При этом герма-
ний является наиболее технологически «трудным» 
материалом. Например, в диапазоне температур 
от 0,75Тпл до Тпл у кремния эта величина составля-
ет 1,3 ⋅ 10−2 Па, у антимонида индия — 5 ⋅ 10−3 Па, 
а у германия — 1,5 ⋅ 10−3 Па. 

Теоретическая часть

Рассмотрим поведение в поле термических на-
пряжений дислокаций, из которых могут сформиро-
ваться МУГ. В монокристаллах кремния и германия 
с ориентацией [111] преобладают границы наклона 
из краевых дислокаций <112> с вектором Бюргерса 
а/2<110>, перпендикулярным к оси роста [6]. Следует 
проанализировать движение этих дислокаций в пло-
скостях скольжения и выделить плоскости возмож-
ного скопления дислокаций. То есть найти плоскости, 
в которых сила, действующая на дислокации со сто-
роны поля термических напряжений, обращается в 
нуль. В растущем из расплава кристалле кремния 
тензор термоупругих напряжений σ имеет четыре 
отличные от нуля компоненты (в цилиндрической 
системе координат r, z, θ): σrr,σzz, σθθ и σrz [5, 6]. Силу, 
действующую на единицу длины дислокации в поле 
напряжений σ, можно рассчитать как

F = (b × σ) × ξ,

где b — вектор Бюргерса дислокаций; ξ — единичный 
вектор вдоль линии дислокаций [7, 8].

Ее составляющую в плоскости скольжения мож-
но оценить из формулы

На рис. 2, б показано направление движения 
дислокаций в различных точках поперечного се-
чения слитка, полученное в работах [6, 9] для слу-
чая радиальной закалки (охлаждения) слитка. Как 
видно из рис. 2, б, геометрическим местом точек, в 
которых обращается в нуль сила, действующая на 
дислокации данного типа в плоскости скольжения, 
являются две плоскости (110) и (112). Следы их на по-
перечных сечениях слитка (оси в направлениях [112] 
и [110] соответственно) делят сечение на квадранты. 
В этих квадрантах рассматриваемые дислокации 
обоих знаков могут перемещаться или по направле-
нию к линии [112], идущей по диаметру, или от нее 
(см. рис. 2, б). (На диаграммах заштрихованные и не 
заштрихованные участки соответствуют областям с 
противоположными знаками σ.) Поскольку в данном 
случае σ не зависит от z, картина воспроизводится 
по всей длине слитка (см. рис. 2, б). 

Это означает, что, перераспределяясь в объем 
кристалла, краевые дислокации с осью [112] могут 
сгоняться к плоскости (110), как показано на рис. 2, б, 
что создает предпосылку для формирования МУГ. 

Таким образом, если бы растущий кристалл 
охлаждался или нагревался лишь радиальными по-
токами тепла, то в нем должно было бы наблюдаться 
шесть МУГ (по две на каждую из трех эквивалент-
ных систем скольжения) [10, 11]. Так как поле реаль-
ных термических напряжений в растущем кристал-
ле имеет более сложный вид, то это может сказаться 
на процессе группирования дислокаций в МУГ. 

Рис. 1. Типичная дислокационная картина в кристалле герма-
ния с малоугловой границей. 
Увеличение ×1000. Плоскость (111), травление в СР−4

Fig. 1. Typical Dislocation Pattern in a Germanium Crystal with a 
Low Angle Boundary.
×1000 Magnification, (111) Plane, CP−4 Etching
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Аналитические выражения для компонент тен-
зора термоупругих напряжений в кристалле герма-
ния, выращенном методом Чохральского, отсутству-
ют. Поэтому использовали результаты численных 
расчетов, выполненных в работах [12, 13]. С учетом 
этих данных рассчитали Fck для нескольких сечений, 
удаленных на различное расстояние от ФК. Как от-
мечалось в работе [7], в случае роста кристалла со 
слабовогнутым ФК максимумы σ на большей части 
длины кристалла локализованы у его боковой по-
верхности. Для сечений, близких к ФК, характерна 
явно выраженная неэквивалентность распределения 
напряжения в I, II и III, IV квадрантах. Кроме того, 
в отличие от случая радиальной закалки, геометри-
ческим местом точек, в которых σ = 0, является не 
плоскость (112), проходящая через центр поперечно-
го сечения кристалла, а некая поверхность, в общем 
случае пересекающая ось роста. Следы этих «нуле-
вых» поверхностей на плоскостях поперечного сече-
ния кристалла дают линии «нулевого» касательного 
напряжения (см. рис. 2, а и в). Дислокация, очевидно, 

может достичь равновесного положения 
(т. е. достичь плоскости (110), проходящей 
через центр поперечного сечения кристал-
ла) только в том случае, когда траектория 
ее движения не пересекает «нулевую» по-
верхность.

В случае роста кристалла с вогнутым 
ФК (см. рис. 2, а) это условие выполняется 
на всем протяжении исследуемого участ-
ка длины кристалла. По крайней мере 
оно выполняется для дислокаций, рас-
положенных вблизи боковой поверхности 
кристалла. Протяженность следов МУГ на 
поперечных сечениях кристалла должна 
определяться конфигурацией «нулевых» 
поверхностей. Дислокации группируются 
в границу, распространяющуюся от «не-
явной» грани (111) на боковой поверхности 
кристалла. А в случае радиальной закал-
ки границы они распространяются также 
от «явной» грани (см. рис. 2, б). 

Увеличение прогиба ФК в сторону 
затравки приведет к возрастанию напря-
жений, но основные закономерности их 
распределения в кристалле сохранятся. 
Экспериментально обнаружено повышение 
частоты появления МУГ при увеличении 
прогиба ФК в сторону затравки. Это свя-
зано, по−видимому, именно с возрастанием 
действующих напряжений.

Знаки σ в примыкающих к выпуклому 
ФК сечениях и в соответствующих точках 
кристалла с вогнутым ФК противополож-
ны (см. рис. 2, а и в). Однако на расстояниях, 
больших 1,5 см от выпуклого ФК, знак σ 
изменяется таким образом, что распреде-
ление σ подобно распределению, харак-

терному для кристаллов с вогнутым ФК. Конфигу-
рация «нулевых» поверхностей в этом случае такая 
(см. рис. 2, в), что формирование дислокационных 
скоплений затруднено.

Предположим, что процесс образования МУГ на-
чинается в удаленных от ФК областях слитка. Тогда 
любая дислокация с осью [112] должна пересекать 
поверхность σ = 0 [4, 7]. Точка пересечения разде-
ляет дислокацию на две части, движение которых 
под действием напряжения σ должно происходить в 
противоположных направлениях. Поэтому дислока-
ция с осью [112] не сможет попасть в область, где воз-
можно формирование границы. Если же, наоборот, 
формирование дислокационного скопления начина-
ется у самого ФК, то дислокация будет двигаться в 
изменяющемся со временем поле напряжений. Тогда 
можно считать, что рис. 2, в демонстрирует изменение 
во времени знака силы, действующей на дислока-
цию. В какой−то определенный момент, зависящий 
от положения дислокации, она начинает скользить 
в противоположном направлении.

Рис. 2. Диаграммы распределения приведенного касательного напряжения 
σ в системе [1

–
1
–

0] (111) для ряда поперечных сечений кристаллов с осью 
[111] [6]:
а — вогнутый ФК; б — случай радиального теплоотвода; в — выпуклый 
ФК ; 1 — «нулевая» линия в сечениях кристалла (σ = 0); 2 — линия, огра-
ничивающая области, в которых 0,75σmax < σ < σmax; 3 — место развития 
«явных» граней (111) на боковой поверхности кристалла; 4 — место раз-
вития «неявных» граней (111) на боковой поверхности кристалла

Fig. 2. Distribution Diagrams of Normalized Tangential Tension σ in the [1
–

1
–

0] (111) 
System for Several Cross−Sections of Crystals with the [111] Axis [6]:
(a) Concave Crystallization Front, (б) Radial Heat Sink, (в) Convex Crystalliza-
tion Front, (1) «Zero» Line of Crystal Cross−Sections (σ = 0), (2) Boundary of 
Regions with 0.75σmax < σ < σmax, (3) Development of Pronounced (111) Faces 
on the Crystal Side Surface, (4) Development of Unpronounced Faces on the 
Crystal Side Surface
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Как видно из рис. 2, в, большинство дислокаций 
на расстоянии >1,5 см от ФК должны двигаться в 
направлении, противоположном направлению их 
движения у ФК. При этом вероятность образования 
устойчивых дислокационных скоплении невелика. 
Они должны успеть сформироваться или за корот-
кий промежуток времени до момента изменения 
направления действия силы, или после него, когда 
подвижность дислокаций из−за уменьшения темпе-
ратуры падает [9]. По−видимому, этим можно объяс-
нить наблюдаемое нами однородное распределение 
дислокаций при слабовыпуклом ФК. 

Ранее высказывалось предположение, что эф-
фективность препятствий, тормозящих движение 
дислокаций, должна усиливаться с уменьшением 
силы, действующей на дислокацию со стороны поля 
термоупругих напряжений [13]. Действительно, нами 
установлено увеличение плотности дислокационных 
скоплений к центру кристалла.

Рис. 3. Распределение плотности дислокаций во время роста 
монокристаллов германия до (а) и после (б) модерниза-
ции теплового узла и режимов выращивания

Fig. 3. Dislocation Density Distribution during Single Crystal 
Growth (a) before and (б) after Heating Unit and Growth 
Mode Upgrading

Следовательно, условием, препятствующим об-
разованию МУГ в монокристаллах германия с осью 
роста [111], является создание в них такого распреде-
ления термических напряжений, при котором на рас-
стоянии ~1,5 см от ФК изменяется знак приведенного 
касательного напряжения σ в наклонных плоскостях 
скольжения {111} с вектором сдвига, перпендикуляр-
ным к оси кристалла. Такое распределение напряже-
ний соответствует изменению направления прогиба 
изотермы на расстоянии ~1,5 см от ФК (см. рис. 2, б) 
за счет изменения знака теплового потока от боковой 
поверхности кристалла [14].

Методика эксперимента

Монокристаллы германия с ориентацией [111] 
и [100] диаметром от 100 до 150 мм и длиной 150—
200 мм выращивали методом Чохральского на уста-
новках типа «Редмет−30». Рост монокристаллов осу-
ществляли как с использованием дополнительного 
фонового нагревателя, так и без него. Выращивание 
слитков проводили в атмосфере аргона из графи-
товых или кварцевых тиглей диаметром 200 мм. 
Скорость вытягивания программно варьировали от 
0,3 до 0,1 мм/мин. Легирование проводили путем до-
бавления металлической сурьмы в расплав. Средняя 
плотность дислокаций в кристаллах, измеренная 
металлографическим и рентгеновским методами, 
изменялась от 5 · 102 до 8 · 103 см−2. Используя хоро-
шо известную для кремния методику Дэша [5] для 
получения бездислокационной структуры на этапе 
роста «оттяжки», можно начать выращивание прак-
тически бездислокационного кристалла германия 
любого диаметра. 

Другая серия опытов состояла в закалке кри-
сталлов германия (диаметром 80—150 мм) после 
выращивания. В отличие от обычной процедуры 
окончания процесса роста [12], обратный конус не 
выращивали. Кристалл отрывали от расплава пу-
тем быстрого его перемещения вверх или путем 
опускания тигля. Затем кристалл охлаждали на раз-
личном расстоянии от поверхности расплава. Темп 
охлаждения варьировали, изменяя скорость отрыва 
и расстояние от кристалла до поверхности расплава. 
Отрыв проводили при разной форме ФК (выпуклой 
в расплав или вогнутой в кристалл), с вращением и 
без вращения кристалла.

Результаты и их обсуждение

Приведенные выше предположения и расчеты 
подтверждены экспериментально. Проведен ана-
лиз формирования МУГ в выращенных кристаллах 
германия с учетом реального распределения терми-
ческих напряжений в кристалле при наличии как 
радиального, так и осевого теплоотвода. 

Распределение температур вдоль оси кристалла 
германия диаметром 100 мм фиксировали с помощью 
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вольфрам−рениевых термопар ВР 5/20, помещен-
ных в кварцевые чехлы. Одновременно термопара 
фиксировала и распределение температуры в под-
кристальной области расплава. Это давало возмож-
ность определить тепловой поток из жидкой фазы и 
рассчитать форму ФК.

Рассмотрено поведение в поле термических на-
пряжений дислокаций, из которых формировались 
МУГ. Проведен анализ движения этих дислокаций в 
плоскостях скольжения и выделены плоскости воз-
можного скопления дислокаций. Наилучшие резуль-
таты достигнуты при выращивании кристаллов со 
слабовогнутым в кристалл ФК. При этом наблюдали 
однородное распределение дислокаций. Установлено, 
что условием, препятствующим образованию МУГ в 
монокристаллах германия с осью роста [111], являет-
ся создание в них такого распределения термических 
напряжений, при котором на расстоянии ~1,5 см от 
ФК изменяется направление прогиба изотермы за 
счет теплового потока от боковой поверхности кри-
сталла (рис. 3).

При отрыве кристалла от расплава германия на 
ФК образуется капля расплава (рис. 4). 

Кристаллизация капель идет с переменной ско-
ростью, которая может превышать среднюю скорость 
роста кристалла в ~20 раз. Высказывалось предпо-
ложение, что кристаллизация капель ответственна 
за дополнительную генерацию дислокаций в ранее 

Рис. 4. Внешний вид 
нижнего торца 
кристалла герма-
ния при отрыве 
от расплава 

Fig. 4. Appearance of 
the Germanium 
Crystal Bottom af-
ter Breakout from 
the Melt

низкодислокационных кристаллах [11]. Мы экспе-
риментально показали, что причиной образования 
дислокаций при выращивании и закалке кристалла 
германия после выращивания являются как высокие 
термоупругие напряжения, так и условия кристал-
лизации капли расплава. Удалось найти оптималь-
ные условия выращивания кристалла, с введением 
дополнительного нагревателя [15] и его постростовой 
закалки (охлаждения), при которых не происходило 
размножение дислокаций.

Заключение

Проведен анализ формирования МУГ в выра-
щенных кристаллах германия с учетом реального 
распределения термических напряжений в кристал-
ле при наличии как радиального, так и осевого тепло-
отвода. Рассмотрено поведение в поле термических 
напряжений дислокаций, из которых формировались 
МУГ. Изучено распределение электрофизических 
параметров, в частности удельного сопротивления 
монокристаллов германия, легированных сурьмой, 
по длине слитка и площади пластины. Исследова-
ния показали, что при введении дополнительного 
нагревателя распределение легирующей примеси 
происходит равномерно за счет создания оптималь-
ных тепловых условий на ФК роста монокристаллов. 
Программированное изменение режимов вращения 
и перемещения затравки позволяет получать моно-
кристаллы с равномерным распределением (менее 
10 %) легирующей примеси по длине и сечению 
монокристалла. Изменение скорости вращения за-
травки в пределах 10—40 об/мин и скорости подъема 
затравки от 0,1 до 0,7 мм/мин обеспечило разброс 
удельного электрического сопротивления по длине 
и сечению монокристалла, не превышающий 10 %. 
Из выращенных кристаллов изготовлены подлож-
ки, на следующем этапе стоит задача изготовления 
тестовых СЭ.
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Abstract. Cz growth of large diameter Ge single crystals has been 
studied. The crystals have been grown from the melt with various 
shapes of the crystallization front. The formation of dislocation low 
angle boundaries (LAB) has been analyzed. We have analyzed the for-
mation of LAB in the as−grown Ge crystals taking into account the actual 
distribution of thermal tension in the crystal in the presence of radial and 
axial heat sinks. The behavior LAB−forming dislocations in the thermal 
tension field has been considered. We have analyzed the migration of 
these dislocations in the sliding planes and specified possible disloca-
tion aggregation planes. The best results have been obtained for crys-
tals in which the crystallization front was slightly concave towards the 
crystal. Thus, we have observed a uniform distribution of dislocations. 
As a result of the analysis we have determined the thermal conditions 
for growth of LAB free ingots. Experiments confirmed the compli-
ance of model representations with real crystal growth conditions, 
and we have obtained Ge single crystals with a diameter of 100 mm 
and more, with a low dislocations density and free from LAB.

Keywords: large diameter germanium single crystals, Cz method, 
crystallization front, dislocation density, low angle boundaries, tension 
field of growing crystal, thermoelastic tension
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