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Abstract

Thedamagegeneratedbynitrogenionimplantationintosiliconwaferwasrecoveredby

heattreatment,andresearchofseeingtherecoveryprocesswasdone.Latticedefectsatthe

edgesofthe nitrogen ion implanted reglOn and ofoxidefilm were observed by

TEM(TransmissionElectronMicroscope)aftertheheat-treatment.Attheedgeofthe

implantedreglOnSegregations,maybenitrides,wereobserved,whileattheedgeoftheoxide

film dislocationsconcentratedalongalinewereobserved.Thenumberofdislocations

observedatthefilm edgeweredecreasedwithannealingtemperature,andonlyafew

dislocationswereobservedinthespecimenannealedat550℃･
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1.はじめに

シリコン基板に窒素イオンを注入する方法はシリコ

ン酸化膜の成長を抑制する効果 l)のために MOSゲー

ト酸化膜の作製に応用されている｡我々の研究室ではシ

リコンに窒素イオンを注入することにより生じる損傷

を熱処理で回復させ,その回復過程を見るという研究を

行ってきた｡
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窒素イオン注入シリコンウエハーを熱処理すると

注入領域と非注入領域の見分けは付かないぐらいに

回復することが分かっている｡しかし,熱処理によ

って注入境界に新たな歪が残ることが Ⅹ線 トポグラ

フによる観察で確認された｡2)

また,薄い酸化膜の付いたシリコンウエハーを

熱処理すると酸化膜端では弾性変形が生じると思わ

れていた｡しかし,極めて浅い領域が観察可能な Ⅹ

線 トポグラフイによる観察ではむしろ膜端に塑性歪

が生じていることが確認された｡3)本研究では熱処

理によって窒素イオン注入境界と酸化膜端に生じる

歪 の状況 を透過電子顕微鏡 と走査電子顕微鏡

(ScanningElectronMicroscope:SEM)を用いて観察

を行った｡



38 宮 崎 大 学 工 学 部 紀 要 第35号

2.美験手順

シリコンウエハーに低エネルギーの加速電圧 8keV,

3keVで ド-ズ量が 1×1015cm~2の条件で窒素イオンを注

入し,試料とした｡N2雰囲気中で 700℃で 90分間熱処

理を行い,注入境界(図 1参照)にできる歪をTEM で観

察した.一方,酸化膜付き試料はシリコンウエハーを

02雰囲気中,800℃で 2分熱処理を行い,膜厚約 6.7mm

の酸化膜(膜厚はⅩPSでのdepthprofileにて測定)を作

製し準備した｡その後酸化膜は図2のように一部を残し,

1%の希釈 HFでエッチングした｡この試料を窒素雰囲

気中で熱処理時間を 90分間と固定し,800℃～500℃ま

で 50℃刻みで熱処理を行い,膜端に生じる塑性盃を調

べた｡

注入境界 酸化膜 1mm

図 1窒素イオン注入試料 図2酸化膜の付いた試料

3.観義持果

3.1 濃集イオン注入境界(8keV)

8keVの試料の注入境界付近では,図3のように10,000

倍程度の倍率で黒い点のように見える不純物がコロニ

ー状になって析出していたoまた,この析出物は狭い領

域で密集し,数多く観察された｡このコロニー状の析出

物以外にも<110>,<100>方向に伸びる線状の欠陥も

いくつか観察された｡
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(a) ×12,000 (ち) ×15,000

図3窒素イオン注入 (8keV)境界に生じる欠陥

高倍率での観察結果については図4に示す｡

図4(a)はコロニーの一部の拡大図であるO(b)は(a)

の四角で困った部分をさらに光学的に拡大し,50万

倍に伸ばした写真である｡黒い点のように観察され

ていた析出物が(b)ではおよそ 50nm の大きさで平板

の形状で観察された｡析出物がモアレ縞を伴ってい

るため結晶性の物質である事がわかる｡これらの析

出物の形成は,窒素イオン注入嶺域と非注入領域と

の境界部分に大きな格子歪みが存在して,そこに速

い拡散係数を持つ窒素原子が集合して,生じた為で

あると思われる｡
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図4 高倍率での観察結果

3.2 曇豪イオン注入境界(3keY)

3keV の試料は トボグラフの観察結果か らイオン

注入による損傷が小さく,短時間での熱回復の効果

が見 られ,注入境界に欠陥を生じないことが分かっ

ている｡しかし,TEM による観察では8keVと同様

と思われる不純物の析出が,いくつか観察された｡

観察されたものの中には図 5(b)のように<110>方向

に伸びる線状の欠陥に吸い寄せられるようにしてコ

ロニーが析出しているものもあった｡全体的に見て

3keVの試料は8keVの試料と比べコロニーの規模も

小さく,観察される数が少ないことがわかった｡
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図5窒素イオン注入 (3keV)境界に生じる欠陥



窒素 イオン注入Si及びSi酸化膜端に生じる格子欠陥の観察と評価 39

3.3 醸化膿鶴に生じる塑性至の TEN観象

また,薄い酸化膜の付いたシリコンウエハーを熱処理

しても酸化膜端では弾性変形が起こっていると今まで

思われていたが,極めて浅い領域が観察可能な Ⅹ線 ト

ポグラフイによるこれまでの観察では膜端で塑性歪が

生じていることが確認された｡本研究では熱処理によっ

て酸化膜端に生じる塑性歪についても熱処理時間を 90

分で一定とし,800℃～500℃まで 50℃刻みの温度で熱

処理を行い,電子顕微鏡観察を行った｡

熱処理温度 800℃での酸化膜端に生じる塑性盃の観

察結果 を図6に示す｡(a)と(b)は同じ場所を試料の傾斜

により,異なる回折スポットを用いて撮った写真である｡

(a)は(220)反射,(b)は(400)反射である｡(a)で見えてい

た線状のものが(b)ではこのようにコントラストがうす

く,もしくは消えていること,形状などから転位である

ことが確認できる｡つまり‡線 トポグラフで観察された

盃コン トラス トは酸化膜端に生じているこれらの転位

によって生じていることがわかった｡
人､

(a)022renectionX30,000 (b)400reflectionX30,000

図6800℃-90分観察結果

同様の転位は熱処理 600℃まではある程度転位を観

察することができた｡550℃という低温の熱処理では転

位密度が下がり観察することが大変困難であった｡しか

し,わずかながらではあるが,図7のような転位をいく

つか観察することができた｡Ⅹ線 トボグラフによる観察

では 500℃の低温の熱

処理条件でも歪は観察

されたが,TEMでは転位

を観察することはでき

なかった｡
×20,000

図7 550℃ -90分観察結果

3.4 SENによる畿化膿嶋に生じる塑性歪の観嚢

先ほどのTEMによる観察結果から分かるように,

熱処理によって酸化膜端では塑性盃の原因である転

位が観察された｡そのため,さらに詳しく調べるた

めに酸化膜端断面をSEMを用いて調べた｡SEM試料は

800℃～700℃で熱処理し,酸化膜をHFで処理した

後,酸化膜端断面が観察できるように努開した｡次

にWright液でおよそ 1分間エッチングをし,試料を

顕在化させ,観察を行った｡ 図 8(a)～(d)は 800℃

で90分間熱処理した試料の酸化膜端断面の観察結果

で,(b)は(a)を,(d)は(C)を拡大し,それぞれ示し

ている｡シリコン基板が歪んでいる様子がうかがえ

る｡また,転位が Wright液により顕在化されて出来

たエッチピットと思われるものも見受けられた｡(b),

(d)を見るとシリコンのすべり面である111面上にず

れが生じている事が分かる｡また,(a),(C)を見る

と分かるように,このように歪んでいる場所は全体

を通して 2箇所しか観察されなかった｡

(liV

×1,800 (b) ×4,500

(C) ×1,800 (a)

図8 800℃ -90分観察結果

×10,000

先ほどよりも熱処理時間が半分になった試料の観

察結果,熱処理温度が 50℃低くなった試料の観察結

果をそれぞれ図 9,図 10に示す｡図 9では 800℃-

90分の試料に比べ熱処理時間が短いためシリコン基

板が浅い領域までしか歪んでいないことがわかる｡

また,図 10では熱処理温度が 50℃低くなるため,歪

が小さくなり,熱処理による塑性変形の効果が非常
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に小さいことがわかる｡また,750℃-45分,700℃

以下の試料では歪さえも観察することはできなかっ

た｡

図9 ×4,500 図10 ×10,000

800℃ -45分観察結果 750℃ -90分観察結果

4.まとめ

4.1窒素イオン注入シリコンについて

窒素イオン注入境界に生じる歪の原因は転位ではな

く析出物であることがわかった｡また,窒素イオンを注

入するときの加速電圧が3keVのほうが8keVの試料よ

りも不純物の析出が少ないため,結晶性が高く実用性が

高いことがわかる｡しかし,3keVの試料でも不純物の

析出が確認されている｡そのため,イオン注入を行って

も析出物が生じない注入条件を見出すことが最大の課

題である｡

4.2畿化膿増に生じる格子欠陥について

酸化膜端に生じていた弾性盃は熱処理をすると酸

化膜の強い応力により塑性変形し,転位を生じるこ

とがわかった｡また,550℃という低温の熱処理でも

酸化膜端には転位が観察された｡

SEM による観察から分かるように酸化膜端に生

じる盃は(111)面上にある欠陥によるものであること

がわかった｡
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