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1.

Einleitung und Aufgabenstellung

e L s . s it s s S e . e, o v —— o —

Integrierte Schaltkreise nehmen nahezu auf allen Gebie-
ten der Elektronik eine Schlisselstellung ein. Der

Markt flir integrierte Schaltungen wichst seit Jahren
krdftig, und auch fiir die Zukunft werden hohe Wachstums-
raten prognostiziert. Die Marktsituation ist seit langem
durch einen scharfen internationalen Konkurrenzkampf ge-
kennzeichnet, der einen auBerordentlichen Preisverfall
zur Folge hat. Dieser Preisverfall erfordert konsequente
Bemiihungen seitens der Herstellerfirmen, in gleichem

MaBe die Herstellungskosten durch Verbesserung der Ferti-
gungsausbeuten zu senken. Es war das Ziel dieses Vorha-
bens, einen Beitrag zur Ausbeuteverbesserung bei inte-
grierten Halbleiterschaltungen zu liefern, dessen
Schwerpunkt auf den durch Kristallfehler verursachten Aus-
beuteverlusten lag.

1.2. Ausbeutebestimmende Faktoren bei integrierten

Die Ausbeute von integrierten Schaltungen wird von einer
Reihe v&llig unterschiedlicher Faktoren beeinfluBt. Sorg-
fédltige und umfangreiche Ausbeuteanalysen zeigen /1/, da8
im wesentlichen drei Faktoren bzw. Fehlertypen fiir die
Ausbeuteminderungen verantwortlich sind™’. Diese drei
Faktoren filir lokale Fehlfunktionen sind:

- Fototechnikfehler
- Metallisierungsfehler
- Kristallfehler.

e —

Hierbei wird nur die Fehlfunktion einzelner Bauelemente
und damit des gesamten integrierten Schaltkreises durch
lokale, beliebig verteilte Fehler auf den Silizium-

scheiben betrachtet. Dagegen sind graduelles Fehlver-—
halten alnzalnon Reamal tmiisado 0= mea. ainie 3 =



Im Rahmen dieses Vorhabens wurden nur die Kristallfeh-
ler als ausbeutemindernder Faktor untersucht.

Die Bedeutung der Kristallfehler als Ausfallursache in-
tegrierter Schaltkreise wurde im Gegensatz zu den Foto-
technik- und Metallisierungsfehlern nicht von Anfang an
allgemein erkannt. Mit der fortlaufenden Verkleinerung
der lateralen und vertikalen Dimensionen der Bauelemente-
strukturen wurde aber immer offensichtlicher, dasB be-
stimmte elektrische Fehler, wie z.B. Emitter-Kollektor-
Kurzschliisse ("pipes") bei Transistoren und erhdhte
Sperrstréme von Dioden, mit Kristallfehlern zusammen-
hingen. Je besser man die Fototechnik und Metallisierung
beherrschte, desto mehr machte sich der EinfluB der Kri-
stallfehler auf die Ausbeute bemerkbar. Abb. 1 zeigt,
welchen Anteil die drei genannten Fehlerarten an den Aus-
beuteverlusten eines schnellen bipolaren Speicherbausteins
mit 128 bit im Jahre 1975 hatten. Der Anteil der Ausfille
durch Emitter-Kollektor-Kurzschliisse aufgrund von Kri-
stallfehlern betrug fast 50 %.

Un die von wirtschaftlichen Gesichtspunkten her unbedingt
notwendige,erhebliche Steigerung der Ausbeuten erzielen
zu konnen, muBte vor allem eine Verringerung der durch
Kristallfehler verursachten Ausfdlle angestrebt werden.

1.3. Kristallfehler in integrierten Schaltkreisen:
Wissensstand am Beginn des_Projektes

S ) U  —— —— — ———— — v T — - — —————— . S ———————— — — ————

Nahezu kristallfehlerfreie Siliziumeinkristalle standen
schon seit vielen Jahren als Ausgangsmaterial fiir die Her-
stellung von Halbleiterbauelementen zur Verfiigung, nach-
dem es schon in den 60 er Jahren gelungen war, versetzungs-
freie Siliziumkristalle herzustellen. Es zeigte sich aber,
daB dieser fast defektfreie Zustand des Siliziums sich bei
der Herstellung der Bauelemente nicht aufrecht erhalten
lieB. Die Siliziumscheiben wiesen am Ende der Bauelemente-
herstellung immer in mehr oder minder groBem AusmaB Kri-
stallfehler auf, die im Laufe der Hochtemperaturprozesse
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entstanden waren. Diese beobachteten ProzeBinduzierten
Kristallfehler bestanden praktisch immer aus

- Versetzungen
- Stapelfehlern
- Ausscheidungen

oder Kombinationen dieser drei Fehlertypen+).

An diskreten Halbleiterbauelementen wurden schon sehr
frih ZusammenhZnge zwischen Solchen Kristallfehlern und
bestimmten elektrischen Eigenschaften der Bauelemente
nachgewiesen. So konnten CHYNOWETH und PEARSON /4/ be-
reits 1958 einen Zusammenhang zwischen Durchbruchs-
mikroplasmen und Versetzungen an diffundierten pn-Uber-
gdngen zeigen. GOETZBERGER und SHOCKLEY /5/ berichteten
1960 iiber erhshte Sperrstréme von Dioden durch metalli-
sche Ausscheidungen, und QUEISSER und GOETZBERGER /6/
fanden 1963 beim Durchbruch von Dioden bevorzugt Mikro-
plasmen an den Kanten("stair-rod")-Versetzungen von
Epitaxie-Stapelfehlertetraedern. Neben diesen ersten Ar-
beiten iiber die Auswirkung von Kristallfehlern auf
elektrische Eigenschaften von Bauelementen gab es auch
viele Arbeiten, die sich mit der Charakterisierung und
Entstehung dieser Kristallfehler befaBten. FINCH,
QUEISSER, THOMAS und WASHBURN /7/ charakterisierten
erstmals Epitaxie-Stapelfehler mit der Transmissions-
Elektronenmikroskopie. SCHWUTTKE und Mitarbeiter /8 - 10/
trieben vor allem die Anwendung der Réntgentopographie
voran, um prozefBinduzierte Kristallfehler zu erfassen
und Korrelationen mit elektrischen Parametern herzu-
stellen. Sehr viele Untersuchungen wurden aber vor allem
mit weniger aufwendigen Atzmethoden durchgefiihrt. BARSON,
HESS und ROY /11/ und PAREKH /12/ konnten zeigen, daB
Emitter—Kollektor—Kurzschlﬁsse ("pipes") bei npn-Tran-

BiNaz e ausfithrliche Vorstellung dieser Kristallfeh-
lertypen wird hier verzichtet; dazu sei auf einschli-
gige Lehrblicher /2, 3/ verwiesen.
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Sistoren auf Kristallfehler,wie Versetzungen und Stapel-
fehler, zurlickgefiihrt werden konnten und daB dabei Schwer-
metalle, wie z.B. Au, eine besondere Rolle spielten.
RAVI, VARKER und VOLK /13/ und RAVI und VARKER /14/ stu-
dierten den EinfluB der "Dekoration™" (Anlagerungen von
Verunreinigungen) bei Stapelfehlern auf den Sperrstrom
von Diodenstrukturen. Den Stand dieser Arbeiten im ersten
Drittel der 70er Jahre faBte LAWRENCE /15/ zusammen.

Mit dem enormen Aufschwung der integrierten Schaltkreise
nahm die Bedeutung dieser Arbeiten in Hinsicht auf die
Ausbeute erheblich zu. Es war zwar bekannt, daB Kristall-
fehler stdren kdnnen, aber bei der Vielfalt der existie-
renden technologischen Prozesse und Schaltkreis- bzw.
Bauelementetypen gab es keine klaren und allgemein aner-
kannten Kenntnisse iiber die Auswirkung und Entstehung der
verschiedenen Kristallfehler. Noch weniger gesicherte Er-
kenntnisse existierten hinsichtlich eventueller MaB-
nahmen zur Vermeidung von Kristallfehlern.

Ziel dieses Projektes war es, diese Problematik anhand
der in unserem Hause entwickelten integrierten Schalt-
kreise in Angriff zu nehmen. Dadurch wollten wir einen
Beitrag zur Verbesserung der Fertigungsausbeu-
ten und Senkung der Produktionskosten leisten.

T.4. Aufgabenstellung

Das vorliegende Projekt sollte in enger Zusammenarbeit
mit Entwicklungs- und Fertigungsabteilungen unseres Hau-
ses durchgefiihrt werden. Die Arbeiten sollten sich auf
folgende Punkte konzentrieren:

a) Erfassung von prozeBinduzierten Kristallfehlern
in integrierten Schaltkreisen.

Da sowohl bei bipolaren als auch bei MOS-Schaltkreisen
im Hause mehrere technologische Herstellungsverfahren
eingesetzt werden, waren wir bestrebt, die fir jede
Technologie typischen Kristallfehler aufzufinden.
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Dazu wollten wir vorwiegend die Réntgentopographie
und Kristallfehlerdtzung einsetzen.

Erfassung elektrischer Kenndaten der untersuchten
Schaltkreise oder geeigneter Teststrukturen.

Die Auswahl der zu messenden elektrischen Parameter soll-
te sich vor allem nach den elektrischen Anforderungen an
den betreffenden Schaltkreis richten. Ein weiterer Ge-
sichtspunkt war, méglichst jene elektrischen Parameter
zu erfassen, an denen die Auswirkungen von Kristallfeh-
lern besonders deutlich zutage treten. Bei bipolaren
Schaltungen trifft dies in erster Linie auf das Emitter-
Kollektor-Sperrverhalten zu, da Emitter-Kollektor-Kurz-
schliisse ("pipes") eine Hauptursache fir"harte' Ausfille
darstellen. Daneben sollten noch Parameter gemessen wer-
den, die am besten "weiche™" Ausfille charakterisieren,
2l Stromverstérkungsschwankungen, zu hohe Sperrstrime
usw.

Bei MOS-Schaltkreisen, speziell bei dynamischen MOS-
Speichern, spielen Leckstrdme allgemein eine wesent-
liche Rolle. Deshalb sollten Dioden-Sperrstrome und
Speicherzeiten von MOS-Kondensatoren in groBerem Umfang
erfaBt werden.

Fir die elektrischen Messungen sollten méglichst auto-
matische MeBplitze eingesetzt werden, die meist aber
nur eine ja/nein-Aussage liefern, d.h. die MeBgroBe
liegt innerhalb oder auBerhalb der zuldssigen Grenzen.
Da wir in speziellen Fillen auch an genaueren Charakte-
risierungen interessiert waren, z.B. Verlauf einer
Dioden- oder Transistorkennlinie, sollten auch viele
Messungen von Hand ausgefiihrt werden.

Aufsuchen von Korrelationen zwischen den Jeweiligen
Kristallfehlern und elektrischen Parametern.

Es war zu erwarten, daB nicht alle prozeflinduzierten
Kristallfehler schidliche Auswirkungen auf die elektri-
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schen Eigenschaften ausiiben wiirden. Aus den Ergebnissen
von a) und b), die moglichst immer an ein und demselben
Bauelement erarbeitet werden sollten, wollten wir Korre-
lationen zwischen bestimmten Typen von Kristallfehlern
und elektrischen Fehlern von Bauelementen auffinden.

Da sich mit Untersuchungsmethoden geringer Aufldsung,

wie z.B. ROntgentopographie und Kristallfehlerdtzung, die
Kristalldefekte nicht immer eindeutig charakterisieren
lassen, wurde fiir die Korrelationsuntersuchungen speziell
der Einsatz der hochaufldsenden Transmissions-Elektronen-
mikroskopie (TEM) ins Auge gefaBt. Mit dieser Methode
lassen sich die Ausdehnung, rdumliche Lage, Feinstruktur
und eventuelle Anlagerung von Fremdatomen ("Dekoration")
bei Kristallfehlern am besten feststellen (siehe 2.3.3.).
Daflir war der Einsatz eines Hochspannungs-Elektronen-
mikroskops vorgesehen, das uns durch eine enge Zusammen-
arbeit mit dem Max-Planck-Institut fiir Metallforschung,
Institut fir Physik, in Stuttgart (Prof. Seeger) zur
Verfligung stand.

Ursachen stdrender Kristallfehler ﬁnd ihre
eventuelle Vermeidung

Ein wesentliches Ziel des Vorhabens war, die Entstehungs-
ursachen der Kristallfehler im allgemeinen und der sté-
renden Kristallfehler im besonderen zu ermitteln. Daraus
sollten dann technologische MaBnahmen zur Vermeidung der
storenden Kristallfehler entspringen.

Zur Frage der Entstehung der Kristallfehler sollte vor
allem die rdntgentopographische ProzeBverfolgung der
einzelnen Hochtemperatur-ProzeBschritte herangezogen wer-
den. AuBerdem erwarteten wir uns von den Detailunter-
suchungen im TEM wichtige Aussagen liber den Entstehungs-
mechanismus mancher Defekte.
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Zur Vermeidung der Kristallfehler waren Versuche ge-
plant, die gemeinsam mit den Entwicklungs- und Ferti-
gungsabteilungen unseres Werkes fir integrierte Schal-
tungen ausgefiihrt werden sollten.

e) Verbesserung bzw. Weiterentwicklung von
Untersuchungstechniken

Unsere groBflichige Dunn&tzung von Siliziumscheiben fiir
die TEM-Probenpriparation sollte noch fiir grégere
Scheibendurchmesser verbessert werden. Da manche elek-
trischen Eigenschaften (z.B. Prasseln bipolarar Tran-
sistoren, Refreshverhalten von dynamischen MOS-Speicher-
bausteinen) erst im gekapselten Zustand des Bauelementes
gemessen werden kdnnen, sollte eine Préparationsmethode
entwickelt werden, mit der TEM~-Proben von einzelnen
Schaltkreissystemen ("chips") nach Ausbau aus der Kapsel
hergestellt werden k&nnen.

Bei bipolaren Schaltkreisen sollte ein Untersuchungsver-
fahren gefunden werden, mit dem defekte Transistoren

in der Schaltung lokalisiert werden kénnen. Wir wollten
uns dadurch von der ausschlieBlichen Messung bzw. Unter-
suchung von Teststrukturen l&sen.

2% Untersuchungsmethoden

2.1. Elektrische Messungen

2.1.1. Bipolare Schaltkreise

Die Messungen wurden fast ausschlieBlich an Dioden-
und Transistor-Teststrukturen vorgenommen. Diese Test-
strukturen befanden sich entweder in einem speziellen
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Testchip oder waren in jedem Systemchip neben der Schalt-
kreisstruktur enthalten. Die statischen Parameter der
Teststrukturen wurden auf der Scheibe gemessen, die dyna-
mischen Parameter, wie z.B. die Prasseleigenschaften
(siehe unten) konnten erst im gekapselten Zustand der Bau-
elemente ermittelt werden.

Bei den Dioden diente die Sperrkennlinie als Beurtei-
lungskriterium; meist wurde der Sperrstrom IR bei einer
bestimmten Sperrspannung Up gemessen.

Die Transistoren enthielten einen oder zwei Emitter oder
bestanden aus Multi-Emitterstrukturen mit z.B. 160 oder
320 gemeinsam kontaktierten Emittern (Abb. 4a).

Die ICEO/UCE-Kennlinie diente als wichtigstes Beurtei-
lungskriterium, wobei drei Formen von Kennlinien unter-
schieden werden kdnnen (Abb. 2). Zur zahlenmdBigen Er-
fassung des Emitter-Kollektor-Sperrstromes ICEO wurde
mit offener Basis bei festem U,p (z.B. 2 V) der Kollek-
torstrom notiert. Die elektrischen Eigenschaften der
Emitter-Basis~ bzw. der Basis-Kollektordiode wurden in
besonderen Fdllen zusdtzlich erfaBt (siehe 4.2.2.3.).

Fir die Prasseleigenschaften wurde die Prasselspannung

als Kriterium herangezogen. Mit Prasseln ist hier nieder-
frequentes Rauschen+ (f < 500 Hz) gemeint. Die Prassel-
spannung durfte z.B. bei einer bestimmten Verstidrkerschal-
tung am Ausgang 0,4 V nicht Uberschreiten.

2.1.2. MOS-Schaltkreise

Da die statischen Parameter von MOS-Strukturen (z.B.
Oxidladungen, Einsatzspannung usw.) erst bei sehr hohen
Kristallfehlerdichten beeinflu3t werden, dienten vor allem
dynamische Eigenschaften zu deren Charakterisierung: An

+)Dieses wird auch als 1/f-Rauschen, "popcorn noise"
oder "flicker noise" bezeichnet.
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Teststrukturen (MOS-Kondensatoren) wurden mit Hilfe von
C(t)-Messungen die Speicherzeiten ermittelt. Dabei wurde,
ausgehend von Inversion, ein Spannungssprung in Richtung
Verarmung (VergréBerung der Raumladungszone) angelegt und
die Zeit bis zum Erreichen des Gleichgewichts registriert
(Speicherzeit).

GroBe Speicherzeiten (kleine Leckstrtme) sind eine wich-
tige Voraussetzung flir die Funktion von dynamischen MOS-
Speichern. Bei diesen muB die eingeschriebene Information
nach (heute gewdhnlich) 2 ms wieder aufgefrischt werden
("refresh"), da die Information sonst verloren geht.

An gekapselten dynamischen MOS-Speicherbausteinen konn-
ten anhand einer "Bitkartendarstellung" Refreshausfdlle
sichtbar gemacht werden; die Koordinaten der betroffenen
Speicherzellen wurden fiir die weiteren Kristallfehlerun-
tersuchungen notiert. Neben den Ausf#llen bei Raumtempe-
ratur wurde auch das Refreshverhalten bei h&heren Tem-
peraturen (bis 125°C) untersucht.

2.2. Elektrochemische Untersuchungsverfahren:
Anodische und kathodische Dekoration

Neben den in 2.1. beschriebenen elektrischen MeBverfah-
ren haben wir auch elektrochemische Methoden zur Charak-
terisierung elektrischer Eigenschaften der Bauelemente
eingesetzt. Bei den meisten elektrischen Messungen wird
das Gesamtverhalten einer integrierten Schaltung oder
Teststruktur erfaBt, dagegen 148t sich nicht feststellen,
welcher oder welche Transistoren innerhalb der Schaltung
defekt sind. Die anodische /16/ und kathodische Dekora-
tion /17/ ermdglichen auch die Lokalisierung einzelner
defekter Transistoren und Dioden in einer komplexen in-
tegrierten Schaltung oder Teststruktur. Diese beiden
Methoden eignen sich vor allem fiir bipolare Schaltungen.
In einem einzigen Schritt kdnnen alle Systeme oder Test-
strukturen auf einer Scheibe erfafBt werden.
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Das Prinzip der beiden Methoden ist in Abb. 3 dargestellt.
Bel der anodischen Dekoration befindet sich die Scheibe in
einer 5 %igen HF-Ldsung, die als Elektrolyt dient. Je nach
Schaltkreis legt man an das Substrat eine Spannung von

+ 1 bis + 2 V, bei Scheiben mit 3" Durchmesser flieBt dann
ein Strom von 10 bis 50 mA. Bei der anodischen Dekoration
von Schaltkreisen mit npn-Transistoren befinden sich die
pn-Uberginge zwischen Substrat und Epischicht (Kollektor)
sowle zwischen Basis und Emitter in DurchlaB; der Kollek-
tor-Basis-pn-Ubergang ist gesperrt. Bei der Dekoration
waren nur die KontaktanschluBfenster von Kollektor, Basis
und Emitter gedffnet. Die Isolationsschichten auf der
Oberfléche (Oxid, Nitrid) wurden dagegen nicht entfernt.
Andernfalls flieBt der Strom hauptsichlich iiber die unge-
schiitzten Isolationsbereiche und fithrt zu teilweise nicht
reproduzierbaren Efgebnissen. Ein iber die gesamte Schalt-
kreisscheibe gleichmiBiger StromfluB wurde durch eine
ganzfldchige Al-Bedampfung der Substratriickseite nach Ab-
tragen der widhrend der Bauelementeprozesse in die Riick-
seite eingebrachten Diffusionsschichten erzielt.

Der Dekorationsvorgang besteht darin, daB iberall dort, wo
Strom wvom Si in den Elektrolyten flieBen kann bzw. umge=-
kehrt, eine Oxidation des Si stattfindet. Dabei entsteht
unter den angegebenen Bedingungen eine einige 10 nm dicke
oxiddhnliche Schicht. Diese Schicht hebt sich aufgrund
ihrer Interferenzfarbe sehr gut von der Umgebung ab

(Abb. 4).

Bei guten Transistoren werden nur die Kollektorkontakte
angefdrbt, weil liber den Emitter- und Basiskontakt prak-
tisch kein Strom flieBt. Besteht zwischen Emitter und
Kollektor ein KurzschluB ("pipe") oder weist der sperrge-
polte Kollektor-Basis-pn-Ubergang einen hohen Sperrstrom
auf, dann verursacht der {iber den Emitter flieBende Strom
auch eine Verfdrbung ("Dekoration") des Emitters (Abb. 4).
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An Test-Einzeltransistoren haben wir festgestellt, daB
diese Verfadrbung ab Emitter-Kollektor-Sperrstrémen groBer
107 bis 105 A (bei Usg = 1,5 V) auftritt. Dieser Bereich
entspricht gerade Jener Sperrstromgrenze der Transistoren,
ab der manche Bausteine in den Priifautomaten als Ausfall
klassifiziert werden (siehe 4.2.2.3.).

Bei der kathodischen Dekoration verwendet man eine ver-
dinnte Ni-Chlorid- oder Ni-Sulfat-L&sung als Elektrolyt.

An den Kollektor legt man eine Spannung von -2 V, Der
Kollektor-Basis-pn-Ubergang ist dann in DurchlaBrichtung,
der Basis-Emitter-Ubergang in Sperrichtung gepolt. Die iibri-
gen Bedingungen entsprechen Jjenen der anodischen Dekoration.
Bei Transistoren mit pipe scheidet sich auf dem Emitter
eine diinne Nickelschicht ab (Dicke einige 10 nm). Im Ge-
gensatz zur anodischen Dekoration wird hier das Silizium
nicht angegriffen. Flur die iiblichen bipolaren Schaltkrei-
se eignet sich das kathodische Verfahren nicht, da der
pn-Ubergang zwischen Substrat- und Epitaxieschicht in
Sperrichtung gepolt ist. Wir haben die kathodische Deko-
ration hauptsdchlich bei Einzeltransistoren in Planar-
technik eingesetzt, bei denen Substrat und Epitaxie vom
gleichen Leitungstyp sind (siehe 4.2.4.).

Fir die Charakterisierung der Kristallfehler haben wir
folgende Methoden eingesetzt:

- Ktzung
- Rdntgentopographie
- Transmissions-Elektronenmikroskopie (TEM)

Einige wichtige Eigenschaften dieser Methoden sind in

Tab. I zusammengestellt. Jede der drei aufgefiihrten Metho-
den hat Sta&rken und Schwidchen und 1i8t, auf sich allein
gestellt, oft keine eindeutigen Aussagen zu. Erst durch
Kombination aller drei Methoden haben wir hiufig ein um-
fassendes Bild der untersuchten Kristallfehler erhalten.
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2.3.1, Ltpgung

Die Atzung ist unter den drei Methoden die schnellste und
billigste. Sie ist nicht zerstdrungsfrei. Die Informa-
tionstiefe entspricht der bei der Atzung abgetragenen
Schicht. Die Atzung 148t im allgemeinen keine eindeuti-
gen Aussagen lber die Struktur und rdumliche Anordnung
von Kristallfehlern zu, da das Ktzbild nur den Schnitt
eines Kristallfehlers mit der Oberfliche wiedergibt. Die
Interpretation von Atzbildern erfordert daher einige Er-
fahrung bzw. es miissen die Erkenntnisse aus anderen Un-
tersuchungsmethoden herangezogen werden.

Im Rahmen dieser Untersuchungen stiitzten wir uns aus-
schlieBlich auf die SIRTL-Atzung /18/, fiir die unter-
schiedliche Zusammensetzungen der Bestandteile Chrom-
sdure, FluBsiure und Wasser je nach zu dtzender Silizium-
flache verwendet wurden (siehe Anhang). Andere Atzld-
sungen wie z.B. die von SECCO /19/ fiir (100) Silizium
vorgeschlagene, bei welcher das CrO3 durch K20r207 er-
setzt wird, bringen keine besseren Ergebnisse. Bei der
SECCO-Atzung liegt derselbe Atzmechanismus wie bei der
SIRTL-Atz18sung fiir (100)-Silizium vor, die K -Ionen
haben keinerlei Funktion.

Der Atzabtrag und somit die Informationstiefe kann durch
die Atzdauer festgelegt werden. Allerdings besteht auch
ein EinfluB der Dotierung: n* dotiertes Silizium wird
deutlich langsamer angegriffen als schwach n- und p-do-
tiertes Silizium. Bei kurzer Atzzeit (bei 10" - 15"

ca. 0,2 um Abtrag) lassen sich oft Feinheiten in den
Atzstrukturen erkennen und die Kristallfehler bleiben
noch weitgehend erhalten, so daB8 noch TEM-Untersuchungen
angeschlossen werden konnen. Allerdings springen die
Atzstrukturen nicht so deutlich ins Auge wie nach lénge-
rer Atzung, so daB die Auswertung zeitaufwendiger ist.
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Mit kalter SIRTL-Atzung bei ca. 10°C /20/ 148t sich oft
erkennen, ob Kristallfehler von Fremdatomanlagerungen
("Dekoration") begleitet sind. Dekorierte Kristallfehler
ergeben dabei meist mehr oder weniger ausgepridgte Atz-
hiigel, wdhrend undekorierte Kristallfehler diesen Effekt
nicht zeigen. '

2.3.2. Rontgentopographie

Die Rdntgentopographie hat gegeniiber der Atzung und
Elektronenmikroskopie den Vorteil der Zerstorungsfrei-
heit. Wir haben folgende Verfahren+) eingesetzt:

- Transmissions-Topographie
- Sektions-Topographie
- Reflexions-Topographie.

Die Transmissions-Topographie nach LANG /22/ mit elek-
tronischer Nachfiihrung zur Einhaltung des Bragg-Winkels

fiir verbogene Siliziumscheiben haben wir als Standard-
verfahren benutzt. Es standen zwei Anlagen mit unter-
schiedlicher Leistung der R&ntgenquelle zur Verfiigung:

a) 1 kW Mo-Réhre (Siemens)
b) 30 kW Mo-Drehanodenrshre (Rigaku / Japan).

Bei der 30 kW-Anlage war auch eine Bildverstirkerein-
richtung angeschlossen, mit der eine direkte Beobachtung
des Bildes auf einem Fernsehschirm mdglich war. Damit
konnte ein rascher Uberblick {iber die Kristallqualitit
von Siliziumscheiben erhalten werden.

Im allgemeinen wurden die Topogramme. jedoch auf Kernspur-
platten (Ilford L 4) oder Film (Kodirex, Kodak T 54, M 54)
aufgenommen. Die Aufnahmezeit fiir eine Scheibe von 3"
Durchmesser liegt bei der 30 kW-Anlage zwischen 5 und 15
Minuten, bei der 1 kW-Anlage etwa um den Faktor 10 hoher.

o

Eine ausfiihrliche Ubersicht der rontgentopographi-
schen Methoden geben GRIENAUER und MAYER /21/.



= 37 .

LANG-Topogramme wurden von den untersuchten Schaltkreis-
scheiben grunds&tzlich angefertigt, da man durch sie ei-
nen Uberblick iiber die allgemeine Kristallqualitit der
Scheiben, also Konzentration und Verteilung der Kristall-
fehler im gesamteh Scheibenvolumen, erhdlt.

Die Zerstdrungsfreiheit der LANG-Topographie erlaubte
umfangreiche ProzeBverfolgungen. Dadurch konnte an ein
und derselben Scheibe die Entstehung und Verinderung von
Kristallfehlern wdhrend aufeinanderfolgender ProzeB-
schritte beobachtet werden (siehe 5.1.1.).

Die Sektions-Topographie liefert (ohne Zerstdrung der
Scheibe) ein Bild der Verteilung der Kristallfehler iiber
den Querschnitt der Scheibe (Abb. 63). Bei einer Ein-
trittsspaltbreite von ca. 20 pm erreicht man eine Tiefen-
aufldsung von ca. 40 um.

L]

Sind vor allem oberfldchennahe Kristallfehler interes-
sant, eignet sich am besten die Reflexions-Topographie
nach BERG und BARRETT /23/. Die Informationstiefe ent-
spricht etwa der Eindringtiefe der Rdntgenstrahlung, wes-
halb man anstelle der hirteren Mo-Strahlung fiir die
Transmissions-Topographie die weichere Cu-Strahlung ver-
wendet. Je nach Einstrahlwinkel zur Scheibenoberfliche
und verwendetem Reflex erh#dlt man Eindringtiefen um 10 um.
Bei der Reflexions-Topographie kann man allerdings aus

Grinden der geometrischen Anordnung kein Gesamtbild einer
groBeren Scheibe durch Bewegen derselben durch den Réntgen-
strahl ("scanning") erhalten. Auch miissen strukturierte
Deckschichten (Oxide, Nitride) entfernt werden, da sonst
die Kontraste an den Strukturkanten - sie sind durch me-
chanische Spannungen bedingt - die Kontraste der Kristall-
fehler iberdecken.

2.3.3. Transmissions-Elektronenmikroskopie (TEM)

Die Transmissions-Elektronenmikroskopie ist unter den
drei Methoden die bei weitem aufwendigste, da erst
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Spezielle elektronentransparente Proben hergestellt wer-
den miissen. Aufgrund des hohen Aufldsungsvermdgens
(siehe Tab. I) liefert Sle Informationen {iber die mikro-
skopische Struktur der Kristallfehler, die man mit den
beiden anderen Methoden grunds&dtzlich nicht gewinnen kann.
Wir haben deshalb die Elektronenmikroskopie hdufig ein-
gesetzt, um bestimmte Atzstrukturen und rontgentopogra-
phische Kontraste richtig interpretieren zu kdnnen.
Viele 1:1-Zuordnungen zwischen bestimmten Typen von Kri-
stallfehlern und elektrischen Fehlern wurden erst durch
Einsatz der Elektronenmikroskopie méglich.

Im TEM kann durch geeignete Untersuchungstechniken /24/
festgestellt werden, welcher Typ von Versetzung vor-
liegt (Burgers-Vektoranalyse), ob ein Stapelfehler ex-
trinsisch (vom Leerstellentyp) oder intrinsisch (vom
Zwischengitteratomtyp) ist, ob eine Ausscheidung das um-
gebende Gitter komprimiert oder erweitert, ob eine Ver-
setzung oder ein Stapelfehler dekoriert ist, usw.. Durch
die Stereobildtechnik kann die rdumliche Lage der Kri-
stallfehler ermittelt werden. Deren Kenntnis war eine
wesentliche Voraussetzung fir Zuordnungen von Kristall-
fehlern zu elektrischen Fehlern (siehe 4.2.). Alle diese
Informationen spielten auch bei der Aufkldrung der Ent-
stehungsmechanismen mancher Kristallfehler eine entschei-
dende Rolle.

Die TEM-Untersuchungen wurden an den beiden Hochspan-
nungs-Elektronenmikroskopen (Hitachi 650 kV, AEI 1200 kV)
des Max-Planck-Instituts fir Metallforschung, Institut
fur Physik (Direktor Prof. Seeger) durchgefiihrt. Wihrend
man bei konventionellen 100 kV Elektronenmikroskopen Si-
liziumschichten von héchstens 0,5 um bis 0,7 um Dicke
durchstrahlen kann, konnen mit den Hochspannungsmikro-
skopen 2 bis 5 um dicke Siliziumproben untersucht wer-
den /25/. Dies bringt entscheidende Vorteile
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a) 2 bis 5 um dicke Proben enthalten im allgemeinen
s@mtliche wichtigen elektrisch aktiven Schichten
einer modernen integrierten Schaltung, z.B. die
gesamte Epischicht. Bei 0,5 um dicken Proben ist
dies nicht der Fall.

b) Viele Kristallfehler, z.B. Stapelfehler, kénnen
in ihrer gesamten GréBe untersucht werden; bei
diinnen Proben wird dagegen immer ein mehr oder
weniger groBer Teil bei der Pré@paration entfernt.

c) Dicke Proben lassen sich viel einfacher her-
stellen als diinne Proben.

2.3.4. GroBflichige Dinn&tzung von Silizium fiir die
Transmissions—Elektronenmikroskopie
Durch Einfiihrung eines neuen Probenprédparationsverfah-
rens, der sogenannten "groB8flichigen Diinndtzung" /26 A
konnten wir die TEM-Untersuchungen in grofem Umfang durch-
fihren.

Das Prinzip der groBflédchigen Dinnidtzung ist in Abb. 5
dargestellt, Einzelheiten sind in /26/ beschrieben. Die
Vorteile dieses Verfahrens gegenlber der herkémmlichen
ﬁtzmittelstrahl("jet")—Préparation /27/ bestehen darin,
daB viele Proben aus einer Siliziumscheibe praktisch
gleichzeitig hergestellt werden kdnnen und die Proben iiber
den gesamten Durchmesser im Hochspannungs-Elektronen-
mikroskop durchstrahlbar sind.

Im Rahmen dieses Projektes wurde dieses Verfahren noch
weiter verbessert. Die urspringlich senkrecht stehende
Rotationsachse der zu #tzenden Scheibe wurde in waagrech-
te Stellung gebracht, wodurch bei Scheiben mit 50 mm Durch-
messer nun sehr gleichm&Big diinne Schichten reproduzier-
bar hergestellt werden k&mnen. Durch sténdige Filterung

des Atzmittels (Umwdlzverfahren) wihrend des Atzvorganges
erreichen wir eine vdllig glatte Oberfliche. Das sehr
storende Haften von Gasblischen kommt praktisch nicht mehr
vor.
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Nach dem gleichen Prinzip gelang es auch, TEM-Priparate von
z.B. 3 x 4 mm® groBen Schaltkreis-Chips herzustellen, die
bereits in gekapseltem Zustand gemessen worden waren und
wieder aus dem Gehiuse ausgebaut wurden. Vor der Dlinn-
dtzung wurden die Chips auf ca. 80 bis 100 um diinngeschlif-
fen, bei den Scheiben gehen wir dagegen von 200 bis 300 um
Dicke aus. Die Chiprdnder und die Systemseite wurden mit
Fotolack abgedeckt und die Dinn&tzung wie bei den Scheiben
durchgefiihrt. Der flir die Elektronen nicht durchstrahlbare
AuBenrand der Chips konnte bis auf etwa 0,3 bis 0,5 mm re-
duziert werden. Dadurch waren in nahezu allen FHllen die
interessanten Stellen eines Schaltkreises (z.B. Speicher-
Zzellen mit Refreshausfall bei MOS-Speicherbausteinen) der
Untersuchung zuginglich.

2.4. Radiochemische Analyse von Verunreinigungen

Verunreinigungen, speziell Schwermetalle, die wihrend der
Hochtemperaturprozesse in die Siliziumscheiben gelangen,
Spielen fir die elektrische Aktivitit von Kristallfehlern
eine entscheidende Rolle. Schwermetalle wie Cu, Fe, Au
usw. kodnnen bereits in Konzentrationen von ‘1013 cm-3 die
elektrischen Eigenschaften von integrierten Schaltungen
wie z.B. Sperrstréme und MOS-Speicherzeiten drastisch ver-
schlechtern (siehe 4.3.).

Die einzige Analysenmethode, die genligend empfindlich ist,
um solche Konzentrationen von metallischen Verunreini-
gungen qualitativ und quantitativ zu erfassen, ist die
Neutronenaktivierungsanalyse /28/. Durch Anwendung der
Autoradiographie kann man oft auch Kenntnisse iiber die
Verteilung der Verunreinigungen in der Siliziumscheibe
gewinnen /28/.

Zur Ergidnzung unserer Kristallfehleruntersuchungen wurden
solche Analysen von der Abteilung R 451 der Kraftwerk-
Union/Erlangen fiir uns durchgefiihrt.



