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Исследована дислокационная фотолюминесценция в кремниевых пластинах, подвергнутых изгибу цен-

тральной симметрии с помощью кольцевого пуансона, который ранее никогда не использовался для

этой цели. Оригинальная методика, эффективность которой была продемонстрирована совсем недавно в

экспериментах с кремниевыми пластинами при деформации изгиба, позволяет одновременно определять

механическое напряжение на растянутой и сжатой сторонах тестовой пластины по заметному сдвигу

полосы 520.5 cm−1 в спектрах комбинационного рассеяния света. Пластическая деформация пластины под

механической нагрузкой проводилась при температуре T = 700 ◦C в течение одного часа. Показано, что на

растянутой стороне тестовой пластины (вне центральной части) проявляются все четыре известные полосы

дислокационной люминесценции (далее линии D1−D4) и протяженные дефекты упаковки {113}. На сжатой

стороне пластины (вне центральной части) отчетливо видны линии D3 и D4, а также линия межзонной

люминесценции, но отсутствуют линии D1 и D2. При приближении к центру тестовой пластины с остаточной

деформацией линии D3 и D4 преобладают на растянутой и сжатой сторонах, а линия D4 доминирует в самом

центре. Таким образом, для кремния, подвергнутого пластической деформации под действием растягивающих

и сжимающих напряжений, создаваемых в режиме изгиба центральной симметрии, выявлены существенные

изменения в дислокационной фотолюминесценции.
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1. Введение

Известно, что кремний не относится к классу пря-

мозонных полупроводников и вследствие этого имеет

низкую эффективность излучательной рекомбинации но-

сителей заряда. Эффективность излучательной реком-

бинации в кремнии на несколько порядков ниже, чем

в прямозонных полупроводниковых материалах. Тем не

менее, создание светодиодов с длиной волны ∼ 1.5µm

на основе кремния, важных для системной интеграции

микроэлектронных и оптических компонентов, остается

актуальной технической задачей [1]. Для улучшения

излучательных свойств кремния используются различ-

ные подходы, один из которых основан на формиро-

вании протяженных структурных дефектов, таких как

дислокации. Фотолюминесценция, связанная с наличием

дислокаций, впервые наблюдалась в кремниевых пласти-

нах [2,3], деформированных в условиях четырехточечно-

го изгиба при T = 850 ◦C, часто после предварительного

нанесения царапин алмазной иглой. В спектрах фото-

люминесценции пластически деформированного крем-

ния наблюдались четыре характерные полосы, связан-

ные с дислокациями, среди них линии D1 (0.812 eV),
D2 (0.875 eV), D3 (0.934 eV) и D4 (1.000 eV). Дальней-
шие исследования дислокационной люминесценции, в

том числе на поликристаллическом кремнии, позволили

сделать вывод, что линии D3 и D4 образуют пару, тогда

как линии D1 и D2 не являются парой, а имеют разное

происхождение [4]. Интенсивность этих линий оказалась

пропорциональной плотности дислокаций [2]. Стоит от-

метить, что линии D1−D4 в спектрах фотолюминесцен-

ции оказались устойчивыми к деградации при нагреве

выше комнатной температуры [5]. С другой стороны,

интенсивность линий выявляет сильный эффект гаше-

ния, начиная с криогенных температур, T < 300K. Это

является основным препятствием для практического ис-

пользования дислокационной фотолюминесценции. При

изготовлении кремниевых светодиодов большой интерес

представляет линия D1, обладающая более высокой тер-

мостабильностью [5], поскольку она соответствует окну

прозрачности волоконной оптики. Используя различные

технологические приемы при изготовлении кремниевых

структур, удалось воспроизводить эту линию даже при

комнатной температуре [6]. Необходимо отметить еще

одну особенность. Увеличение плотности дислокаций

связано с перераспределением интенсивности дисло-

кационной фотолюминесценции в области линии D1.

Вместо относительно узкой линии D1 (с полушириной

5−10meV) при криогенных температурах появляется

широкая полоса (с полушириной около 80meV), со-

стоящая из нескольких неразрешенных линий [5]. При-

нято считать, что полоса D1 охватывает спектраль-
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ный диапазон 750−850meV. Контур рассматриваемой

полосы зависит от технологии выращивания кристалла.

В действительности в кристаллах кремния, выращенных

по методу плавающей зоны, наиболее интенсивная об-

ласть дислокационной фотолюминесценции приходится

на длинноволновое крыло полосы D1. Напротив, в кри-

сталлах кремния, выращенных по методу Чохральского,

коротковолновое крыло полосы D1 выражено гораздо

сильнее [7,8]. Кроме того, плотность дислокаций также

влияет на изменение контура спектров фотолюминес-

ценции. При сравнительно низкой плотности дислокаций

ND ≈ 106 cm−2 доминирующими в спектрах оказались

полосы D1 и D2 с полушириной около 5meV [5]. Вместе
с тем, значительное увеличение плотности дислокаций

до ND ≥ 108 cm−2 усиливает роль примеси кислорода

в кремнии, приводя к изменению контура полос фо-

толюминесценции. При низких концентрациях кисло-

рода Oi ≈ 1016 cm−3 более выражено длинноволновое

крыло полосы D1, тогда как в богатых кислородом

кристаллах кремния доминирует коротковолновое этой

полосы.

Несмотря на длительные исследования протяженных

дефектов упаковки таких как дислокации в кремнии,

детальная информация об их атомной структуре далеко

не полная. Наряду с такими протяженными дефектами

как дислокации различных типов, пластическая дефор-

мация кремния может также приводить к образованию

других протяженных структурных дефектов, среди ко-

торых известны так называемые стержневые дефекты

(rodlike defects), обозначаемые в литературе как дефекты
упаковки {113}. Эти дефекты упаковки оказались от-

ветственными за полосу с длиной волны ≈ 1.37µm в

спектрах фотолюминесценции [9]. Их атомная структура

до сих пор надежно не установлена и были предложены

различные модельные концепции этих дефектов; см., на-

пример, [10–12]. Как отмечалось выше, на формирование

центров люминесценции, связанных с дислокациями, в

кремнии сильно влияет наличие примеси кислорода.

Прежде всего, это справедливо для кристаллов кремния,

выращенных по методу Чохральского. Термический от-

жиг образцов кремния, богатых кислородом, запускает

процессы агрегации атомов кислорода, вызывая появ-

ление преципитатов, которые взаимодействуют с дис-

локациями. При определенных условиях это позволяет

получать светоизлучающие структуры с линией D1 при

комнатной температуре, что, в принципе, совместимо с

промышленной технологией изготовления интегральных

схем [6,13–15]. Однако, с другой стороны, дислокации,

декорированные кислородными преципитатами, также

могут выступать эффективными центрами безызлуча-

тельной рекомбинации [16,17]. Следует отметить, что

вопросы, связанные с дислокационной фотолюминес-

ценцией в кремнии, остаются актуальными и требуют

дальнейших экспериментов, в том числе без эффектов,

обусловленных присутствием примеси кислорода. Так,

например, недавно было показано, что интенсивная

линия D1 в спектрах фотолюминесценции может на-

блюдаться и при наличии
”
чистых“ дислокаций (без

кислородных преципитатов) [18].

В настоящей статье представлены результаты сравни-

тельного исследования дислокационной фотолюминес-

ценции, наблюдаемой на сжатых и растянутых сторонах

кремниевых пластин после высокотемпературной пла-

стической деформации. Новым элементом таких экспе-

риментов является формирование дислокаций в кремни-

евых пластинах, подвергнутых изгибу центральной сим-

метрии при использовании кольцевого пуансона, ранее

не применявшегося для таких целей. Это позволяет на

порядок величины увеличить механическое напряжение

в пластинах кремния при упругой деформации по срав-

нению с известным методом четырехточечного изгиба.

Кроме того, оригинальное устройство, используемое

в настоящих экспериментах, позволяет одновременно

определять механические напряжения на растянутой

и сжатой сторонах тестовой пластины, подвергаемой

механическому нагружению.

2. Техника эксперимента

Объектами исследования были почти круглые крем-

ниевые пластины с диаметром ∼ 40mm и толщиной

0.4mm, полированные с обеих сторон. Пластины с ори-

ентацией поверхности (111) были вырезаны из кристал-

ла кремния n-типа, выращенного по методу Чохральско-

го (Cz−Si). Концентрация растворенного кислорода в

образцах составляла 9.3 · 1017 cm−3. Кристалл кремния

был слабо легирован фосфором, концентрация которого

не превышала 1 · 1014 cm−3.

В данной работе использовалось экспериментальное

устройство, ранее описанное в [19–21]. Пластины уста-

навливались на кольцевую опору диаметром 18mm,

а затем подвергались упругому изгибу центральной

симметрии круглым пуансоном диаметром 6mm [22].
При такой схеме механического нагружения кремниевая

пластина растягивается с одной стороны и сжимается

с другой. Спектры регистрировались с использованием

метода комбинационного рассеяния света. Установка

включала в себя автоматизированный двойной дифрак-

ционный монохроматор ДФС-24 с фотоэлектронным

умножителем Hamamatsu R943-02, который охлаждался

до T = −40 ◦C и работал в режиме счета фотонов.

Спектральное разрешение составляло ∼ 2.2 cm−1. Спек-

тры комбинационного рассеяния света возбуждались

излучением твердотельного лазера на алюмоиттриевом

гранате с длиной волны 532 nm (2.32 eV) и мощностью

40mW. Все спектры регистрировались в диапазоне от

470 до 540 cm−1. Частотная калибровка спектрометра

проводилась с помощью ртутной лампы по спектральной

линии 546.072 nm. Погрешность определения частоты

оптического фонона не превышала ±0.1 cm−1. Мощ-

ность излучения, падающего на тестовую пластину,

составляла ∼ 30mW, интенсивность излучения — около
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1 kW/cm2. При этих условиях не наблюдалось заметного

локального нагрева кремниевых пластин.

Оптические измерения при комнатной температуре

проводились в геометрии обратного рассеяния. Спектры

комбинационного рассеяния света регистрировались в

исходном состоянии (до нагружения) и после прило-

жения механического напряжения. В последнем слу-

чае все спектры одновременно регистрировались как

с фронтальной поверхности тестовой пластины (рас-
тянутой стороны), так и с ее тыльной поверхности

(сжатой стороны). Величина механических напряжений

на растянутой и сжатой сторонах пластины может быть

определена по частотному сдвигу характерной фонон-

ной линии на 520.5 cm−1. Сдвиг этой линии позволяет

рассчитать величину приложенного к пластине меха-

нического напряжения. Чтобы описать основные этапы

оценки механического напряжения, рассмотрим краткий

путь подобных расчетов.

Известно, что в спектрах комбинационного рассе-

яния света в кремнии под действием механического

напряжения полосы, связанные с фононными модами

кристаллической решетки, демонстрируют сдвиг и рас-

щепление. Трижды вырожденные ветви оптических фо-

нонов F2g расщепляются на синглет и дублет. Следует

подчеркнуть, что при обратном рассеянии света от

поверхности (111) присутствуют обе моды колебаний:

продольная (синглет) и поперечная (дублет). Для ис-

пользуемой геометрии рассеяния света в нашем случае

z (xy)z̄ синглет отсутствует, а появляется только дублет;

см., например, [20]. Тогда сдвиг характерной частоты

фононной линии в рамановских спектрах при рассмат-

риваемом изгибе определяется из уравнения

1ωd =
2(S11 + 2S12)(p + 2q)σ + S44σr

6ω0

, (1)

где ω0 = 520.5 cm−1 (частота оптического фонона);
p = −1.43ω2

0 , q = −1.89ω2
0 , r = −0.59ω2

0 (ангармо-
нические параметры); S11 = 7.68 · 10−12 Pа−1, S12 =
= −2.14 · 10−12 Pа−1, S44 = 12.7 · 10−12 Pа−1 (констан-
ты упругой податливости в кремнии при температуре

T = 300K [23–26]). На растянутой стороне тестовой

пластины в условиях изгиба в наших экспериментах при

механическом напряжении σ = 1.0GPа расчетный сдвиг

поперечной моды от поверхности Si(111) составляет

1ωd = −3.72 cm−1. (1a)

Тогда на сжатой стороне тестовой пластины сдвиг этой

фононной линии в рамановских спектрах оценивается по

другому уравнению [20]

1ωh =
σ (p + 2q)(S11 + 2S12)

3ω0

, (2)

где 1ωh — сдвиг частоты рассматриваемой линии при

механическом сжатии. При этом расчетный сдвиг ча-

стоты характерной фононной линии при сжимающем
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Рис. 1. Частотные сдвиги характерной фононной линии для

кремниевой пластины при упругих растягивающих и сжима-

ющих напряжениях. Линия до механического нагружения —

кривая 1; линия на растянутой стороне пластины — кривая 2;

линия на сжатой стороне пластины — кривая 3.

напряжении σ = 1.0GPа определяется как

1ωh = 3.07 cm−1. (2a)

Указанные частотные сдвиги характерной фононной ли-

нии, вызванные механическими напряжениями при рас-

тяжении (1a) и сжатии (2a), использовались в качестве

опорных значений для оценки в настоящей работе.

Как показано на рис. 1, мы действительно наблюда-

ли сдвиг характерных линий под действием упругого

механического напряжения, приложенного к тестовой

пластине, которая затем подвергалась высокотемпера-

турной пластической деформации. Как уже указывалось

выше, характерные фононные линии могут быть од-

новременно зарегистрированы в нашем устройстве с

обеих сторон кремниевой пластины, как до, так и после

механического нагружения.

В наших экспериментальных условиях сдвиг частоты

для растянутой стороны составляет 1.06 cm−1, что со-

ответствует механическому напряжению 0.28GPа. Для

сжатой стороны сдвиг частоты характерной фононной

линии 1.17 cm−1 достигается при механическом на-

пряжении 0.38GPа. Стоит отметить, что приведенные

выше значения относятся к максимально достижимым

в используемом экспериментальном устройстве упру-

гой деформации кремниевой пластины при комнатной

температуре. Для образования в тестовой пластине

протяженных структурных дефектов типа дислокаций

требуется ее пластическая деформация при более

высоких температурах. В нашем случае высокотемпе-

ратурное деформирование кремниевой пластины после

механического нагружения происходило в атмосфере

сухого азота при T = 700 ◦C в течение одного часа.

Важно понимать, что механическое напряжение при
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Рис. 2. Поверхности кремниевой пластины после высокотемпературной пластической деформации при растяжении (а) и

сжатии (b). Области пластины, в которых снимались спектры фотолюминесценции, обозначены точками от 1 до 6.

высокотемпературной пластической деформации крем-

ниевой пластины становится несколько меньше, чем

при упругой деформации, но количественная оценка

этого изменения в наших экспериментальных условиях

невозможна. При таком высокотемпературном нагреве

деформировалась центральная часть пластины; растя-

нутая сторона кремниевой пластины стала выпуклой,

а сжатая — вогнутой. Обе поверхности пластически

деформированной пластины показаны на рис. 2.

Измеряя сдвиги характерной фононной линии, можно

определить механическое напряжение после высокотем-

пературной деформации. Остаточные напряжения в цен-

тральной части деформированной пластины оказались

равными 0.08 и 0.16GPа на растянутой (выпуклой) и

сжатой (вогнутой) сторонах пластины, соответственно.

Вне деформированных центральных областей остаточ-

ное напряжение на внешнем плато постепенно умень-

шается до нуля на растянутой стороне и до ≈ 0.02GPа

на сжатых сторонах пластины; (см. рис. 2, а и b) точка 6.
Затем на основе спектров фотолюминесценции, сня-

тых в пластически деформированной пластине, изуча-

лось образование дислокаций и других протяженных

структурных дефектов. Люминесценция возбуждалась

лазером с длиной волны λ = 532 nm и мощностью до

40mW. Спектры фотолюминесценции в диапазоне тем-

ператур 10 ≤ T ≤ 200K регистрировались с помощью

монохроматора МДР-23 и фотодиода AlGaAs, работаю-

щего при комнатной температуре. Оптическое разреше-

ние установки составляло 5 nm.

3. Экспериментальные результаты

3.1. Пластина после высокотемпературной
пластической деформации
при растяжении

На растянутой стороне пластины в области, которая

находилась вне кольцевой опоры (см. рис. 2, а, точ-
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Рис. 3. Спектры фотолюминесценции, зарегистрированные в

различных точках кремниевой пластины после высокотемпе-

ратурной пластической деформации при растяжении (в цвете

онлайн). Точки, в которых регистрировались спектры, обозна-

чены цифрами от 1 до 6 (см. рис. 2, а).

ка 6), в спектре фотолюминесценции, представленном

на рис. 3, отчетливо видны все четыре линии D1−D4,

связанные с образованием дислокаций, а также линия,

обусловленная появлением протяженных дефектов упа-

ковки, известных в литературе как структурный де-

фект {113}.

Наиболее интенсивная дислокационная линия в спек-

тре оказалась связанной с линией D4. Мы полагаем,

что левое крыло линии D1 обусловлено преципитатами

кислорода. В области контакта кремниевой пластины

с кольцевой опорой в процессе высокотемпературной

пластической деформации (рис. 2, а, точка 5) интен-
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сивность всех четырех линий в спектре фотолюми-

несценции, показанном на рис. 3, существенно падает,

а контур линий несколько изменяется по сравнению

со спектром, полученным на плато в точке 6; см.

выше. По мере приближения к центру пластически

деформированной пластины (рис. 2, а, точки 4 → 2)
в спектре фотолюминесценции, показанном на рис. 3,

заметно преобладают линии D3 и D4. В самом центре

пластины, подвергнутой высокотемпературной пласти-

ческой деформации (рис. 2, а, точка 1), наблюдается

значительное уменьшение интенсивности всех линий в

спектре фотолюминесценции, оставляя доминирующей

линию D4; см. рис. 3. Кроме того, контур спектра в

области линии D1 позволяет полагать, что эта линия

практически отсутствует, а ближайшая широкая полоса

связана с образованием преципитатов кислорода.

3.2. Пластина после высокотемпературной
пластической деформации при сжатии

На сжатой стороне кремниевой пластины, в области,

которая находилась вне кольцевой опоры (см. рис. 2, b,
точка 6), в спектре фотолюминесценции, показанном на

рис. 4, отчетливо видны линии D3 и D4, а также линия

межзонной люминесценции.

Однако линии D1 и D2 в спектре не видны. В об-

ласти соприкосновения пластины с кольцевой опорой

в процессе высокотемпературной пластической дефор-

мации (рис. 2, b, точка 5) спектр фотолюминесценции,

представленный на рис. 4, сохраняет общий вид имею-

щихся линий, но их интенсивность становится заметно

меньше. Так, например, интенсивность линии межзонной

люминесценции падает почти в пять раз, а интенсив-

ность линий D3 и D4 уменьшается в полтора раза.

По мере приближения к центральной области пластины

(рис. 2, b, точки 4 → 3) интенсивность линий D3 и D4 в

спектре фотолюминесценции изменяется незначительно,

см. рис. 4. Однако уже при контакте кольцевой опоры с

пластиной (рис. 2, b, точка 2) в спектре фотолюминес-

ценции, показанном на рис. 4, надежно регистрируются

все четыре линии D1−D4. Такой же вывод можно сде-

лать относительно спектра, полученного в самом центре

пластины, пластически деформированной при сжатии

(рис. 2, b, точка 1): в спектре фотолюминесценции,

показанном на рис. 4, интенсивность линий D3 и D4

несколько увеличивается, оставляя две другие линии

практически неизменными.

3.3. Влияние температуры измерений
и мощности накачки на спектры
фотолюминесценции, связанной
с дислокациями

В качестве иллюстрации на рис. 5 показаны спектры

фотолюминесценции, зарегистрированные в самом цен-

тре пластины после высокотемпературной пластической

деформации при сжатии (рис. 2, b, точка 1).
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Рис. 4. Спектры фотолюминесценции, зарегистрированные

в различных точках кремниевой пластины после высокотем-

пературной пластической деформации при сжатии (в цвете

онлайн). Точки, в которых регистрировались спектры, обо-

значены цифрами от 1 до 6 (см. рис. 2, b). Следование

полос D1−D4 в спектрах фотолюминесценции, связанных с

дислокациями, см. рис. 3.
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Рис. 5. Зависимость спектров фотолюминесценции от темпе-

ратуры измерений. Спектры снимались в центре кремниевой

пластины после высокотемпературной пластической деформа-

ции при сжатии (в цвете онлайн). Точка 6, в которой реги-

стрировались спектры; см. рис. 2, b. Следование полос D1−D4

в спектрах фотолюминесценции, связанных с дислокациями,

см. рис. 3.

В спектре фотолюминесценции, измеренном при

T = 10K, отчетливо видны все четыре линии D1−D4;

см. рис. 5. Эффекты гашения интенсивности линий

фотолюминесценции, связанных с дислокациями, начи-

наются сразу с повышением температуры измерений до
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Рис. 6. Влияние мощности накачки на спектры дислокаци-

онной фотолюминесценции, полученные в центре кремниевой

пластины после высокотемпературной пластической дефор-

мации при сжатии (в цвете онлайн). Температура измере-

ний T = 10K. Точка 6, в которой были получены спектры;

см. рис. 2, b. Следование полос D1−D4 в спектрах фотолю-

минесценции, связанных с дислокациями, см. рис. 3.

T = 30K. Как видно из этого рисунка, с повышением

температуры измерений интенсивность всех линий лю-

минесценции в спектрах резко уменьшается и наблю-

дается значительное уширение этих линий. Линия D4

исчезает быстрее остальных, и это справедливо также

для аналогичных кремниевых пластин с дислокациями,

полученными разными технологическими методами [13].

На самом деле линии D2−D4 постепенно теряют свой

первоначальный контур. При дальнейшем повышении

температуры измерений до T = 50K происходит про-

грессирующая деградация спектров фотолюминесцен-

ции, поэтому с некоторой степенью уверенности можно

идентифицировать только линию D1; см. рис. 5. Спектры

фотолюминесценции, зарегистрированные при T ≥ 70K,

в целом оказываются неинформативными.

Интересно также влияние мощности накачки на спек-

тры дислокационной фотолюминесценции. В качестве

примера на рис. 6 приведены спектры люминесценции,

полученные при T = 10K в самом центре кремниевой

пластины после высокотемпературной пластической де-

формации при сжатии (рис. 2, b, точка 1).

Уже при минимальной мощности накачки 9.45mW

в спектре фотолюминесценции появляются все четыре

линии D1−D4. При увеличении мощности накачки до

73mW положение всех линий остается неизменным, а

их интенсивность резко возрастает, но соотношение ин-

тенсивностей линий сохраняется практически постоян-

ным. Кроме того, при максимальной мощности накачки

можно наблюдать также линию на ≈ 1.37µm, связанную

с наличием протяженных дефектов упаковки, называе-

мых в литературе структурными дефектами {113}.

4. Заключение

В представленных экспериментах исследованы спек-

тры фотолюминесценции, связанной с образованием дис-

локаций и других протяженных структурных дефектов в

кремнии. С этой целью кремниевые пластины подвер-

гались высокотемпературной пластической деформации

при изгибе центральной симметрии. Отметим, что такой

метод введения протяженных структурных дефектов в

кремний в условиях растяжения и сжатия ранее не

использовался. Исследования спектров фотолюминес-

ценции, связанной с наличием дислокаций в тестовых

пластинах кремния, позволило детально рассмотреть

характерные особенности их формирования вследствие

высокотемпературной пластической деформации при

растяжении и сжатии. Как для растянутой, так и для сжа-

той сторон тестовой пластины оказалось, что в спектре

фотолюминесценции, снятом в самом центре пластины,

доминирует линия D4. Ее интенсивность существенно

возрастает с увеличением мощности накачки. Наряду с

линией D4 для растянутой стороны кремниевой пласти-

ны, подвергнутой высокотемпературной пластической

деформации, в спектрах фотолюминесценции обнару-

жено также наличие протяженных дефектов упаковки,

известных как структурные дефекты {113}. Интересно,

что на сжатой стороне пластически деформированной

кремниевой пластины, вне ее контакта с кольцевой

опорой при высокотемпературной пластической дефор-

мации, в спектрах фотолюминесценции проявляются две

интенсивные линии D3 и D4, а также линия межзонной

люминесценции. Также отмечены заметные изменения

интенсивности всех линий, связанных с дислокация-

ми и другими протяженными структурными дефектами

в различных областях пластически деформированной

кремниевой пластины.
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