Определение концентрации бора в алмазе с помощью FTIR-спектроскопии
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Важнейшей характеристикой полупроводника, позволяющей предсказывать его поведение в приборных структурах, является концентрация легирующей примеси. Ее определение для широкозонных материалов, характеризующихся неполной ионизацией примеси при комнатной температуре, является нетривиальной задачей, для которой используются оптические и электрические методы исследований [1]. Одним из таких широко распространенных методов является фурье-спектроскопия в инфракрасной области спектра (FTIR). Он активно используется для изучения примесного состава натуральных и синтетических алмазов. Для определения концентрации примеси бора в алмазе рассматриваются три полосы поглощения с волновыми числами 2802, 2454 и 1290 см-1. Пики при 2802 и 2454 см-1, называемые первичным и вторичным, образуются в результате переходов дырок из основного состояния акцепторного центра 1s в возбужденные состояния 2p. Появление третичного пика при 1290 см-1 объясняется присутствием большого количества дефектов, этот пик используется для расчета концентрации в сильнолегированных кристаллах.  
В опубликованной в 2019 г. статье описывается подробный алгоритм анализа спектров FTIR и приводятся конкретные формулы для расчета по различным линиям поглощения [2]. С увеличением концентрации бора характер спектра поглощения существенно меняется, поэтому в каждом исследуемом спектре необходимо выбрать пик, наиболее точно определяющий концентрацию примеси. Алгоритм базируется на сравнении оптические плотности с величиной S=1,75. Эта величина используется, чтобы исключить пики, в которых проявляется насыщение поглощения полупроводником. Концентрация рассчитывается по следующим формулам [3]:
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где H2802, H2454 и H1290 – амплитуды соответствующих пиков [2]. Важно отметить, что эти эмпирические калибровочные коэффициенты получены с использованием концентрации нейтральных акцепторов, измеренной методом Холла, и, таким образом, в результаты измерений может вноситься серьезная погрешность. 
В данной работе рассматривался набор алмазных образцов с различным уровнем легирования бором. Это и HPHT многосекторные пластины, и натуральные образцы, и CVD-слои. Анализировались общий вид спектров, наличие характерных линий поглощения; концентрация нескомпенсированного бора рассчитывалась в соответствии с описанным выше алгоритмом. Спектры поглощения в различных секторах, полученные для многосекторной HPHT алмазной пластины толщиной d=0,47 мм и размерами 3 на 3 мм, представлены на рис. 1.
Для алмазных пластин, выращенных методом высоких давлений и высоких температур (HPHT), характерно секториальное строение. Оно особенно заметно в легированных алмазах, так как скорость захвата примеси в процессе роста в различных кристаллографических направлениях различна. В исследуемой HPHT пластине четко различимы синий сектор, т. е. грань (111), и прозрачный сектор – грань (100). Также в исследуемом образце присутствует светло-голубой сектор (110).  
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Рис.1. Спектры поглощения разных секторов одного из исследуемых образцов.
В таблице 1 представлены результаты расчета концентрации для исследуемой многосекторной пластины, выполненные в соответствии с шагами алгоритма.
Таблица 1. Расчет концентрации компенсированного бора в многосекторной пластине
	Сектор
	Волновое число, см-1
	Оптическая плотность, у. ед.
	Коэффициент поглощения, см-1
	Концентрация, см-3

	Синий
	2457,96
	2,51
	53,36
	-

	
	1288,28
	0,27
	5,71
	9,54∙1017

	Светло-голубой
	2456,99
	0,46
	9,48
	1,66∙1017

	
	2801,24
	1,06
	22,66
	-


Как видно из представленных расчетов, концентрация примеси бора в синем и светло-голубом секторе пластины отличается более чем в 5 раз. При этом концентрацию бора в самой слаболегированной области оценить методом FTIR не удается. Были проведены дополнительные измерения концентрации основных носителей заряда в пластине методом вольт-фарадных характеристик. Полученные данные коррелируют с данными FTIR, при этом достоверно зарегистрированная концентрация основных носителей заряда в прозрачной области составила 5∙1016 см-3. Принципиально важным является тот факт, что проектирование приборов на широкозонном алмазе должно быть основано именно на рассмотрении концентрации основных носителей заряда.
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