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Приводятся результаты исследования профилей распределения атомов никеля, имплантированных
в кремний, в зависимости от дозы облучения и температуры отжига методом резерфордовского об-
ратного рассеяния. Изучено влияние термического отжига на распределения никеля и, в частности,
кислорода. Доказано, что при определенных условиях термической обработки и дозах облучения на
поверхности монокристалла образуются так называемые эпитаксиальные силициды, которые могут
играть роль проводящих слоев или металлических покрытий. Отмечена возможность использова-
ния метода резерфордовского обратного рассеяния для анализа распределения концентрации леги-
рующих примесей и их взаимодействия.
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ВВЕДЕНИЕ
Как известно, в кремнии, легированном эле-

ментами переходных групп, в частности никелем,
наблюдается ряд физических явлений, представ-
ляющих научный и практический интерес [1–4].
Получение тонких слоев имплантированных ато-
мов в приповерхностной области кремния с за-
данными электрофизическими свойствами важно,
в частности, для технологий создания различных
датчиков и приборов высокой чувствительности.
Наиболее интересно в этой области введение
примеси элементов переходных групп, в частно-
сти никеля. С технологической точки зрения со-
здать достаточную концентрацию тонких слоев в
кремнии на ограниченной глубине диффузион-
ным методом невозможно из-за большого коэф-
фициента диффузии этих элементов. Поэтому
прибегают к методу ионного легирования. Так
как примеси никеля в кремнии могут находиться
в узлах и междоузлиях кристаллической решетки
и взаимодействовать с ее дефектами, их распреде-
ление при ионной имплантации и механизм их
активации представляют определенный интерес.
Однако в литературе практически отсутствуют
работы, посвященные ионной имплантации и ис-
следованию профиля распределения никеля в
кремнии по глубине.

Ионная имплантация в зависимости от дозы и
энергии обучения приводит к существенному из-
менению состава, структуры и свойств полупро-
водниковых материалов. В этом отношении мо-
нокристаллы кремния, легированные ионами Ni
с энергией 20–40 кэВ, представляют особый ин-
терес, так как при низких дозах облучения (D <
< 1015 см–2) и большой концентрации, которые
невозможно получить методом термодиффузии,
и при высоких дозах ионов образуются силициды
металлов с новыми физическими свойствами.
Однако такие силициды в настоящее время полу-
чают методами молекулярно-лучевой и твердо-
фазной эпитаксии. Получение скрытых проводя-
щих пленок силицидов Ni методом ионной
имплантации и исследование их физико-хими-
ческих, электрофизических свойств пока еще на-
ходятся в стадии развития. Кроме того, изучение
изменений структуры очень тонких слоев поверх-
ности связано с определенными трудностями.
Во-первых, использование рентгеновских лучей
требует очень сложных методических процедур.
Так как рентгеновские лучи проникают очень
глубоко в кристалл, для получения достоверных
результатов на исследуемой глубине необходимо
нанести на поверхность образца некоторой слой
пленки известного и чистого элемента.
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Во-вторых, очень трудно аналитически выде-
лить рентгеновские рефлексы, связанные именно
с нужной глубиной. Поэтому, не вдаваясь в подроб-
ности структуры и ее параметры, для определе-
ния структурных изменений использовали раст-
ровый электронный микроскоп РЭМ-200.

МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
В настоящей работе приводится ряд новых

оригинальных результатов исследования свойств,
влияния отжига на кристаллическую структуру
поверхности кремния, легированного ионами
никеля. Как известно, среди переходных элемен-
тов никель обладает достаточно высокой раство-
римостью и большим коэффициентом диффузии.
Выбор никеля в качестве компенсирующей при-
меси обусловлен тем, что в широкой области тем-
ператур (100–450°С) состояние атомов примеси в
решетке кремния достаточно стабильно и, соот-
ветственно, параметры легированного кремния.
Технология легирования кремния никелем с за-
данными параметрами разработана и освоена
практически на промышленном уровне и не тре-
бует дополнительных операций (механических,
химических и других) после диффузионного ле-
гирования. Можно легировать никелем кремние-
вые пластины достаточно большой площади, бо-
лее 100 см2, что очень важно для промышленного
и серийного выпуска преобразователей темпера-
туры с воспроизводимыми параметрами.

Были проведены экспериментальные исследо-
вания концентрационных профилей распределе-
ния атомов Ni, имплантированных в кремний с
энергией Е0 = 40 кэВ при дозе облучения в интер-
вале 1015–1017 см–2. В качестве исходного матери-
ала использован кремний марки КДБ с удельным
сопротивлением ρ = 10 Ом ⋅ см, исследования
проводили методами вторичной ионной масс-
спектрометрии (ВИМС), резерфордовского об-
ратного рассеяния и электронной оже-спектро-
скопии.

В качестве объектов исследований использо-
вали слитки монокристаллического кремния п- и
р-типов, легированного бором или фосфором со-
ответственно, с концентрацией от 1013 до 1018 см–3,
выращенного методом Чохральского и бестяголь-
ной зонной плавки. В качестве примесей были
выбран элемент переходной группы никель. Вы-
бор примеси продиктован тем, что, с одной сто-
роны, поведение и свойства кремния, легирован-
ного этой примесью, мало изучены, а с другой
стороны, возможностями выявления новых осо-
бенностей, связанных с наличием у примеси не-
заполненной 3d-оболочки. Применяли метод
ионной имплантации.

Имплантацию ионов Ni с энергией 40 кэВ в
кремний вдоль кристаллографической оси [111]

осуществляли на установке ИЛУ-3. Профиль рас-
пределения никеля в кремнии измеряли на вто-
рично-ионной масс-спектрометрической уста-
новке LAS-2200 фирмы Riber и на установке,
описанной в [5]. Удельное сопротивление образ-
цов измеряли четырехзондовым методом.

На рис. 1 представлена аналитическая камера.
В состав комплекса входят три ростовые камеры
(1, 2 и 3). В камере 1 осуществлялся эпитаксиаль-
ный рост кремния, силицида кобальта CoSi2 и
фторида кальция CaF2. Другая камера была обо-
рудована тремя источниками молекулярных пуч-
ков: двумя электронно-лучевыми испарителями 2
и 3, служащими источниками кремния и никеля
соответственно, и эффузивного источника 4 для
осаждения CaF2. Образец 5, укрепленный на мо-
либденовом держателе, помещали внутрь камеры
на манипулятор 6. Манипулятор был оборудован
нагревателем 7 и термопарой 8, позволяющими
регулировать температуру образца в диапазоне от
комнатной температуры до 1000°С с точностью
0.5°С. Для обеспечения равномерного нагрева об-
разца и равномерного осаждения испаряемых ма-
териалов было предусмотрено вращение держате-
ля с образцом при помощи электромотора.

Ростовая камера была оборудована дифракто-
метром быстрых электронов на отражение, поз-
воляющим анализировать структуру поверхности
кристалла непосредственно в процессе роста. Ди-
фрактометр включал в себя электронную пушку 9
и люминесцентный экран 10. Для контроля со-
става атмосферы остаточных газов использовали
квадрупольный газоанализатор 11. В аналитиче-
ской камере 3 исследовали выращенные эпитак-
сиальные структуры методами оже-электронной
спектроскопии, вторично-ионной масс-спектро-
метрии. Вакуум в системе поддерживали на уров-
не 5 × 10–9 Па.

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

На рис. 2 представлены спектры обратного
рассеяния ионов Не+ на монокристалле Si(111),
имплантированному ионами Ni+ при дозе от 1015

до 1017 cм–2. Видно, что в спектре пик, характер-
ный для Ni, появляется при дозе D ≈ 1015 cм–2. Од-
новременно изучали кристаллическую структуру
поверхности и электрофизические свойства ион-
но-легированных слоев. Результаты этих экспе-
риментов показали, что при D ≤ 1015 cм–2 пока еще
не происходит заметное разупорядочение припо-
верхностного слоя, а концентрация электроак-
тивных атомов Ni не превышает ~5 × 1013 см–3.

Увеличение дозы до 5 × 1015 cм–2 практически
не приводит к увеличению концентрации элек-
троактивных атомов Ni. Приповерхностная об-
ласть частично разупорядочивается, а пик обрат-



82

ПОВЕРХНОСТЬ. РЕНТГЕНОВСКИЕ, СИНХРОТРОННЫЕ И НЕЙТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ  № 6  2021

ЭГАМБЕРДИЕВ, АКБАРОВ

ного рассеяния на Ni становится более четким и
интенсивным. При дозе 1016 cм–2 происходит
аморфизация приповерхностного слоя и наблю-
дается существенный рост пика Ni, а на отдель-
ных участках ионно-легированного слоя появля-
ются кластерные фазы Ni + Si. Эти изменения
происходят до дозы (8–10) × 1016 cм–2. Дальней-
шeе увеличение дозы не приводит к заметному
изменению относительной интенсивности пиков
Si и Ni. Поэтому дозу D ≈ 1017 cм–2 можно прини-
мать как дозу насыщения.

Для целенаправленной модификации свойств
ионно-легированных материалов во многих слу-
чаях требуется послеимплантационный отжиг.
Как известно, даже при низких дозах облучения
концентрация электрически активных металлов в
Si в десятки раз меньше концентрации введенной
примеси. Послеимплантационный отжиг может
способствовать увеличению концентрации элек-
троактивных атомов. Такой отжиг особенно не-
обходим для образцов, имплантированных высо-
кой дозой ионов. Поэтому при высоких дозах об-
лучения приповерхностная область полностью

амортизируется, и не формируются однородные
соединения металлов.

На рис. 3 приведены профили распределения
Ni в Si для двух доз облучения. Профили были по-
лучены методом ВИМС [6]. Как видно из рисун-
ка, максимум распределения по глубине не очень
сильно отличается от Fe в Si и составляет 335 Å.
Эксперименты показали, что и в случае Ni при
больших дозах облучения 1017 см–2 при отжиге
при температуре 850–900°С образуется эпитакси-
альная пленка силицида Ni. При отжиге образцов
до Т ≥ 650°С, легированных дозой D ≤ 1015 см–2,
наблюдается резкое увеличение концентрации
активных атомов в приповерхностном слое. Пу-
тем выбора температуры и длительности отжига
можно достичь равномерного распределения
примесей в объеме кристалла до определенной
глубины.

На рис. 4 представлены электронно-микро-
скопические изображения поверхности Si до и
после ионного легирования, а также после обра-
ботки при разных температурах. Как видно из ри-
сунков, в случае чистого кремния поверхность
гладкая и равномерная, так как образцы были от-
шлифованы и отполированы (рис. 4а). После
ионного легирования, в зависимости от дозы об-
лучения и типа ионов, электронно-микроскопи-
ческая картина существенно изменяется (рис. 4б).

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ
Температурный отжиг сильно влияет на состо-

яние имплантированных образцов. При малых
дозах облучения и термическом отжиге до 800°С
существенных изменений не происходит. При
температуре 800°С и выше на электронно-микро-
скопическом изображении поверхности наблю-
даются некоторые окантованные области, харак-
терные для монокристаллов. Элементный анализ
этих “окантовок” методом электронной оже-

Рис. 1. Аналитическая камера роста: 1, 2, 3 – элек-
тронно-лучевые испарители; 4 – эффузионный ис-
точник; 5 – образец; 6 – манипулятор; 7 – нагрева-
тель; 8 – термопара; 9 – электронная пушка дифрак-
тометра быстрых электронов; 10 – люминесцентный
экран; 11 – квадрупольный газоанализатор; 12 –
криопанель; 13, 14 – кварцевые датчики скорости
осаждения; 15, 16 – заслонки; 17 – ионный насос;
18 – управление заслонками с терм приводом; 19 –
источники питания электронно-лучевых испарите-
лей; 20 – ЭВМ.
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спектроскопии показал, что они состоят в основ-
ном из атомов Si и Ni и частично – кислорода.
Распределение оже-пиков кремния и никеля по
амплитудам позволяет утверждать, что эти обла-
сти являются силицидами типа NiSi2.

В процессе термообработки при Т ≈ 750°С
концентрация электроактивных атомов Ni увели-
чивается до (2–5) × 1015 см–3, что в четыре–пять
раз больше, чем при диффузионном легирова-
нии. Дальнейшее увеличение температуры отри-
цательно влияло на концентрацию электроактив-
ных атомов никеля. Начиная с температуры
1000°С, концентрация была сравнима с концен-
трацией, получаемой при диффузионном легиро-
вании. В образцах кремния, имплантированных
Ni, заметное увеличение концентрации электро-
активных атомов происходило при температурах
отжига выше 600°С. По мере увеличения темпе-
ратуры отжига (600–1250°С) концентрация элек-
троактивных атомов Ni увеличивалась монотон-
но в пределах 1015–6 × 1017 см–3, превышающих
концентрацию электроактивных атомов, дости-
гаемую при диффузионном легировании. Изуче-
ние профилей распределения показало, что акти-
вация примесных атомов происходит в тонком
приповерхностном слое. Распределение концен-
трации электроактивных атомов в тонком слое не

гауссово, а монотонно убывающее вглубь кри-
сталла [7–9].

Температурный отжиг сильно влияет на состо-
яние имплантированных образцов. При малых
дозах облучения и термическом отжиге до 800°С
электронная картина существенно не изменяет-
ся. При температуре 800°С и выше на картине на-
блюдаются некоторые окантованные области, ха-
рактерные для монокристаллов. Дальнейшее по-
вышение температуры отжига до 1100°С приводит
к существенному изменению состояния поверх-
ности. Электронная картина соответствует пере-
ходу от “эпитаксиальной” поверхности к аморфной.
Эти изменения относятся не только к структуре,
но и к составу поверхности. Заметно уменьшают-
ся амплитуды пиков легирующих элементов, что
свидетельствуют о разложении силицидных слоев
и частичном испарении легирующих примесей.
Результаты этих экспериментов доказывают, что
сложные поверхностные процессы зависят от
температуры и дозы легирующих примесей [11].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Анализ полученных данных подтверждает, что
в процессе ионной имплантации как на поверх-
ности образца, так и на глубине максимум рас-
пределения никеля в основном меняется за счет
содержания и изменения концентрации кислоро-
да. Можно предположить, что внедренные ионы
никеля в основном вытесняют кислород. Это
предположение оправдывается в случае, если
кислород в кристалле кремния не находится в хи-
мическом соединении. Процесс ионной имплан-
тации влияет не только на состояние кислорода,
но также и на состояние дефектов. Созданные де-
фекты как на поверхности, так и на глубине крем-
ния открывают свободные радикалы, в частности
кислород. Полученные результаты хорошо согла-
суются с аналогичными данными, полученными

Рис. 3. Профили распределения легированных ато-
мов Ni в Si, полученные методом ВИМС, доза: 1016 (1);
1017 см–2 (2).
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Рис. 4. Электронно-микроскопические изображения
поверхности чистого кремния (а) и поверхности, об-
лученной ионами Ni+ (доза 1016 см–2), после отжига
при температуре 850°С (б).
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методом ВИМС. Отмечена возможность исполь-
зования метода резерфордовского обратного рас-
сеяния для анализа распределения концентрации
легирующих примесей и их взаимодействия. Ана-
лиз полученных результатов показывает, что ле-
гирование кремния ионами переходных металлов
имеет ряд преимуществ по сравнению с диффузи-
онным легированием: активация примесей непо-
средственно в процессе имплантации или при
низкотемпературном отжиге; резкое увеличение
концентрации электроактивных атомов в тонком
приповерхностном слое; получение резких n–p-
переходов; получение термостабильных легиро-
ванных слоев.
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Study of the Distribution Profile for Nickel Implanted in Silicon and the Effect
of Annealing on the Structure
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The results of studying the profiles of distribution of nickel atoms implanted in silicon by the Rutherford
backscattering method depending on the irradiation dose and annealing temperature are presented. The ef-
fect of thermal annealing on the distribution of nickel and, in particular, oxygen is studied. It has been proved
that under certain conditions of heat treatment and radiation doses, so-called epitaxial silicides are formed
on the surface of a single crystal, which can play the role of conducting layers or metal coatings. The possi-
bility of using the Rutherford backscattering method for analyzing both the distribution of the concentration
of dopants and their interaction is noted.

Keywords: impurities, thermal annealing, thin layers, irradiation doses, activation temperature, ion implan-
tation, epitaxial silicides.
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