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УДК 621.382                              PACS: 81.10.-h 
EDN: JIUTBD 
 

Исследование зависимости прочностных характеристик  
монокристаллического InSb от кристаллографической ориентации  

и условий роста 
 

Н. Ю. Комаровский, Е. В. Молодцова, А. А. Трофимов, С. С. Кормилицина,  
В. А. Улькаров, М. С. Нестюркин, А. А. Зареченская, Д. О. Царегородцев 

 
Исследовались полупроводниковые монокристаллы InSb, выращенные в различных 
кристаллографических направлениях методом Чохральского. Показано, что на ком-
плекс механических свойств материала (пластины большой толщины характеризу-
ют также свойства и слитка в целом) непосредственное влияние оказывает направ-
ление выращивания. При этом наименьшую стойкость к хрупкому разрушению 
проявляют пластины с ориентацией (100). Методом рентгеноструктурного карти-
рования проиллюстрировано влияние обработки поверхности пластин на комплекс их 
механических свойств. Установлено, что микротвердость пластин InSb, проявляю-
щих различную стойкость к хрупкому разрушению, может иметь близкие значения 
((100)[100] – 1830,6 HV, (100)[112] – 1790,7 HV). Предложен вариант модернизации 
метода измерения микротвердости, по которому можно давать оценку трещино-
стойкости материала путем анализа геометрии формируемых индентором трещин.  
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Введение 
 
Монокристаллический антимонид индия 

является одним из наиболее востребованных 
материалов для изготовления линейных и 
матричных фотоприемников, работающих в 
спектральном диапазоне длин волн 3–5 мкм, 
транзисторов, используемых в приборах циф- 
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ровой техники, а также фотодиодов в матрич-
ном исполнении с почти предельными фото-
электрическими параметрами [1]. Процесс  
роста монокристаллов InSb является много-
стадийным и многофакторным и всецело 
определяет комплекс механических и физиче-
ских свойств [2, 3]. Метод Чохральского для 
различных полупроводниковых соединений 
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группы AIIIBV имеет свои ключевые конструк-
ционные особенности. К ключевым парамет-
рам, приводящим при росте монокристаллов к 
формированию определенного комплекса ме-
ханических свойств и структурной неодно-
родности, можно отнести температурные гра-
диенты, флуктуацию температур на фронте 
кристаллизации, форму фронта кристаллиза-
ции, наличие отклонения от стехиометрии, 
концентрацию и природу легирующей при- 
меси [2–7]. Кроме того, при выращивании мо-
нокристаллов в различных направлениях для 
каждого направления необходима не только 
корректировка основных технологических па-
раметров процесса, но и кардинальная пере-
стройка теплового узла печи, которая во мно-
гом определяет величину температурных 
градиентов на фронте кристаллизации. 

Активное развитие современной элек-
троники обуславливает постоянно растущий 
набор требований к монокристаллическим 
подложкам, в перечень которых, помимо 
электрофизических параметров, входят струк-
турное совершенство, однородность, а также 
механические свойства. Прочность при резке 
определяется большим числом факторов, од-
ним из которых является кристаллографиче-
ская ориентация поверхности [8]. Так, наибо-
лее напряженные кристаллы, имеющие 
наименьшую плотность дислокационных ямок 
травления, трудно поддаются резке, и выход 
годной продукции (пластин) на всех стадиях 
дальнейшей обработки может снижаться.  
Эмпирически выявлено, что кристаллы, вы-
ращенные при более низких осевых и более 
высоких радиальных градиентах температур 
на фронте кристаллизации в направлениях 
[111] и [112] проявляют большую стойкость к 
хрупкому разрушению (более низкий процент 
производственного брака) чем монокристаллы 
InSb, выращенные в направлении [100].  
С точки зрения же удобства дальнейших техно-
логических этапов формирования интегральной 
схемы пластины с кристаллографической ори-
ентацией (100) представляют наибольший ин-
терес в связи с выходом на боковую поверх-
ность плоскостей скола, облегчающий процесс 
последующего скрайбирования.  

Целью данной работы является оценка 
склонности к хрупкому разрушению пластин 
InSb с различной кристаллографической ори-

ентацией, а также сравнение комплекса меха-
нических свойств для пластин с ориентацией 
(100), вырезанных из монокристаллов, выра-
щенных в направлениях [100] и [112]. 

 
 

Методики 
 
В качестве экспериментальных образцов 

были взяты монокристаллические пластины 
InSb, отрезанные от слитков, выращенных ме-
тодом Чохральского, с кристаллографической 
ориентацией [100], [111], [112]. Резка образ-
цов производилась алмазным диском с внут-
ренней режущей кромкой на станках «Алмаз-6» 
и «Алмаз-4», предназначенных для резки кри-
сталлов различного диаметра. Скорость вра-
щения диска составляла 600 оборотов в минуту, 
а скорость подачи кристалла 2 мм/мин. Диа-
метр пластин составлял  55 мм, а толщина 
1,5 мм. 

Рентгеноструктурный анализ произво-
дился на рентгеновском дифрактометре 
«ДРОН-3» с использованием медного излуче-
ния и параметрами 30 кВ и 10 мА в рабочем 
режиме со скоростью 2 /мин с шагом 5 се- 
кунд и экспозицией 0,15 с. Были построены 
кривые качания в диапазоне 3 градусов от 
табличного значения дифракционного угла  
для исследуемых пластин. Образцы пластин 
InSb для рентгеноструктурного анализа выби-
рались после различных режимов обработки 
поверхности – непосредственно после резки, 
после шлифования и химического полирова-
ния [10]. 

Картирование (топография) производи-
лось на основе поточечного анализа геометрии 
кривых качания и математической обработки 
получаемых матриц значений в программном 
пакете PTC MathCade Prime 8.0.0 [9]. Поверх-
ность пластин для световой цифровой микро-
скопии готовили путем шлифования, поли- 
рования и химического травления. Контроли-
руемые поверхности пластин шлифовали  
абразивным материалом (М-10 или М-7) с не-
большим добавлением воды, на стекле до по-
лучения матовой поверхности без трещин, 
сколов и визуально различимых царапин. Для 
удаления остаточного нарушенного слоя после 
механической обработки образцов использо-
вали полирующий травитель CP-4, который 
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является также и селективным для монокри-
сталлов с кристаллографической ориентацией 
{111} и {112} [11]. Для выявления дислока-
ций на пластинах ориентации {100} применя-
ли селективный травитель раствор состава: 
перекись водорода – 1 объемная часть, кислота 
соляная – 2 объемные части [12]. Съемка па-
норам распределения фигур травления произ-
водилась на оптическом микроскопе Axio 
Scope A1 Carl Zeiss (с программным обеспе-
чением Tixomet) при 50 кратном увеличении. 

Испытания на микротвердость экспери-
ментальных образцов были проведены на 
микротвердомере Tukon 1102. Установка 
Tukon работает по методу Виккерса (индентор 
в виде алмазной пирамиды) при нагрузке 50 г 
и 50 кратном увеличении [13]. 

 
 
Экспериментальные результаты  

и их обсуждения 
 
Эмпирически установлено, что помимо 

кристаллографического направления роста 
слитка, на механические свойства пластин 
оказывает влияние также и непосредственная 

ориентация отрезанной пластины. Так пласти-
ны InSb (111) и (100), вырезанные перпенди-
кулярно оси выращивания, в сравнении с пла-
стинами той же ориентации, но вырезанными 
из монокристаллов [112] (рис. 1), проявляют 
различную стойкость к хрупкому разрушению 
при проволочной и дисковой резке. Наиболее 
вероятно данная закономерность связана с 
различием в необходимых для обеспечения 
устойчивого роста температурных градиентах 
на фронте кристаллизации. Действительно, в 
процессе роста монокристаллов в полярных 
направлениях [111], [112] в сравнении с [100], 
в связи с низкими осевыми температурными 
градиентами на фронте кристаллизации, мож-
но ожидать изменения диффузионной актив-
ности точечных дефектов, что безусловно  
сказывается на их ансамбле вдоль дислока- 
ционных линий.  

Помимо данного факта, величина темпе-
ратурных градиентов, во многом определяет 
механизм релаксации напряжений в ходе ро-
ста монокристалла, что наглядно отражено в 
изменении величины плотности дислокацион-
ных ямок травления для различных кристал-
лографических направлений (рис. 2). 

 
 

 
 

Рис. 1. Разметка слитка под резку, исходя из положения гномостереографи-
ческих проекций соответствующих плоскостей 

 
Из рисунка видно, что пластины с ориен-

тацией (100), наиболее склонные к хрупкому 
разрушению, обладают наименьшей плотно-
стью дислокационных фигур травления для 
двух направлений выращивания – [112] и [100]. 
Значения величины плотности ямок травления 
(для пластин (100)) с учетом погрешности изме-

рений лежат в пределах доверительного интер-
вала. На основе полученных данных можно 
сделать вывод, что данный метод объективен в 
рамках общей классификации пластин различ-
ной ориентации по склонности к хрупкому раз-
рушению, но не позволяет исследовать все 
наблюдаемые эмпирически закономерности. 
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Рис. 2. Плотность дислокационных ямок травления на пластинах различной ориентации 
 
 
Классическое применение рентгено-

структурного анализа в рамках аттестации ка-
чества полупроводниковых монокристаллов 
заключается в детектировании точек выхода 
кристаллографических плоскостей базового 
среза и контроль ориентации торцевой по-
верхности слитка (построение кривых кача-
ния) [14]. В свою очередь анализ геометрии 
кривых качания позволяет произвести оценку 
уровня микрокристаллической деформации 
(МКД), величина которой, в случае подбора 
подходящей математической модели позволяет 
рассчитать величины плотности дислокаций 
или микронапряжений. В работе [15] проде-
монстрировано, что для низкодислокацион-
ных монокристаллов из уширения дифрак- 
ционного максимума можно получать адек-
ватные значения плотности дислокаций, кор-
релирующие с другими материаловедческими 
подходами. Так как в данной работе образцы 
были получены путем дисковой резки, необ-
ходимо также оценить влияние величины 
нарушенного слоя на объективность получае-
мых значений МКД [16, 17]. С одной стороны, 

чем больше величина нарушенного слоя, об-
разующегося на поверхности пластины, тем 
выше склонность к хрупкому разрушению. С 
другой стороны, построить математическую 
модель для дифференцирования вкладов в 
уширение кривой качания шероховатости по-
верхности, дислокаций и микронапряжений не 
представляется возможным.  

При первичной оценке механических 
свойств монокристаллических пластин необя-
зательно проводить картирование, визуальная 
оценка спектра зачастую позволяет произве-
сти сравнительный анализ. На рис. 3 пред-
ставлены кривые качания, снятые для пластин 
InSb с различной кристаллографической ори-
ентацией непосредственно после дисковой 
резки на Алмаз-6 и после химического поли-
рования. 

Величину шероховатости поверхности 
можно косвенно оценить путем вычитания 
полуширины кривых дифракционного отра-
жения на рис. 3б из полуширины аналогичных 
кривых на рис. 3а. Результаты представлены в 
таблице. 
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Рис. 3. Кривые качания для InSb после резки на станке Алмаз-6: а) – кривые качания после резки; б) – кривые 
качания после полирования 

 
 

Таблица 
 

Уширение кривой качания, вызванное шероховатостью поверхности 
 

Кристаллографическая ориентация (112) (111) (100) 

Уширение кривых качания на рис. 3а, угл. с. 278,5 451,8 1488,9 

Уширение кривых качания на рис. 3б, угл. с. 153,6 242,0 169,7 

Уширение кривой качания, вызванное шероховатостью поверхности, угл. с. 124,9 209,8 1319,2 

 
 
Из рис. 3 и таблицы видно, что в ходе 

химического полирования происходит значи-
тельное удаление нарушенного слоя, из чего 
можно сделать вывод, что при оценке склон-
ности материала к хрупкому разрушению 
рентгеноструктурный анализ необходимо 
производить последовательно. На первом эта-
пе определяется величина шероховатости по-
верхности пластины после резки слитка дис-
ком с алмазной внутренней режущей кромкой, 
после чего определяется величина МКД. 

Развитие современной микроэлектрони-
ки влечет за собой, помимо закономерного 
повышения спроса на полупроводниковые  
материалы, также и рост требований к ним. 
Одним из ключевых недостатков метода  
Чохральского в сравнении с методами верти-
кальной направленной кристаллизации  
является структурная неоднородность, обу-
словленная большей скоростью роста моно-
кристалла и более высокими температурными 
градиентами. Рентгеноструктурное картиро-
вание – один из перспективных методов, поз-
воляющих с одной стороны исследовать и 
оценить величину структурной неоднород- 
ности, а с другой оптимизировать технологи-

ческий процесс выращивания слитка для ее 
снижения. В связи с этим встает вопрос выбо-
ра способа обработки поверхности для после-
дующего картирования.  

Влияние режима обработки поверхности 
на изменение геометрии кривых качания, сня-
тых в различных участках пластины InSb 
(100), показано на рис. 4. Картирование было 
произведено путем воссоздания изображения 
из матрицы числовых значений в программ-
ном пакете MathCade Prime 8.0.0. 

Из рис. 4 видно, что данные геометрии 
кривых качания наглядно отражают измене-
ния морфологии поверхности при различных 
способах обработки, а, следовательно, могут 
быть эффективны в качестве метода оценки 
уровня механических свойств монокристалли-
ческих пластин. Неоднородность распределе-
ния геометрических параметров кривых кача-
ния сохраняется на всех этапах обработки 
поверхности. Из рисунка также видно, что в 
ходе дисковой резки и механического полиро-
вания разброс значений яркости отдельных 
областей (рисунки а–г, б–д соответственно) 
ниже, чем для образцов после химического 
полирования. Структура нарушенного слоя 
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достаточно однородна и оценка изменения 
шероховатости поверхности в масштабах пла-
стины нецелесообразна. Обратная картина 
наблюдается в случае пластин после химиче-

ского полирования, что наиболее вероятно от-
ражает искомую структурную неоднород-
ность, сформированную на этапе роста слитка 
монокристалла. 
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Рис. 4. Топограмма геометрии кривых качания и принципиальные особенности их геометрии для пластины 
InSb после различных способов обработки поверхности: а), г) – после дисковой резки; б), д) – после шлифова-
ния; в), е) – после химического полирования 

 
 
Большинство механических испытаний, 

регламентируемых ГОСТом, недостаточно 
моделируют реальные условия эксплуатации 
интегральных схем. Возможным вариантом 
является оценка микротвердости поверхности 
в участках с различной плотностью дислока-
ционных ямок травления, а также проведение 
сравнительного анализа для различных кри-
сталлографических направлений. Метод изме-
рения микротвердости наименее энергоемкий 
и не требует придания образцу специальной 

формы [13]. На рис. 5 представлены результа-
ты исследования образцов (пластин) InSb раз-
личной кристаллографической ориентации. 

Из приведенных выше результатов вид-
но, что микротвердость кристалла, ориентиро-
ванного в направлении [111], проявляющего 
высокую обрабатываемость, наименьшая и 
равна 173 HV. Образец, ориентированный в 
направлении [112], наименее склонный к 
хрупкому разрушению при резке, в рамках 
испытания на микротвердость показывает са-
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мый высокий уровень твердости. На практике 
наблюдаемая разница при резке слитка на 
пластины для образцов [100] (100) и [112] 
(100) в номинальном значении микротвердо-
сти также не наблюдается. В связи с этим ак-

туальной становится проблема оценки неод-
нородности распределения дислокационных 
ямок травления, что может быть эффективно 
реализовано на основе современных цифро-
вых процедур обработки изображений [18, 19]. 
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Рис. 5. Микротвердость образцов (пластин) InSb различной кристаллографической ориентации 
 
 
По значению R2 критерия и уравнению 

аппроксимирующей кривой видно, что раз-
брос значений достаточно большой, и одно-
значный вывод об эффективности метода в 
оценке стойкости к хрупкому разрушению 
можно сделать лишь после накопления значи-
тельной экспериментальной статистики. Так-
же эффективным в этом вопросе может стать 
определение величины трещиностойкости, 
определяемой исходя из геометрии наведен-
ной индентором трещины в ходе определения 
микротвердости пластин [20]. 

 
 

Заключение 
 

В ходе работы был сделаны следующие 
выводы: 

1. Анализ геометрии кривых качания 
позволяет произвести оценку склонности к 
хрупкому разрушению монокристаллических 

пластин и в случае однородного среза дать 
сравнительную оценку шероховатости по-
верхности и МКД. Показано, что наибольшей 
шероховатостью поверхности после резки 
слитка на пластины методом резки диском с 
внутренней алмазной режущей кромкой при 
одинаковых режимах резания обладают пла-
стины с ориентацией (100) (уширение кривой 
качания обусловленное нарушенным поверх-
ностным слоем – 1319,2 угл. с.) 

2. Картирование геометрии кривых ка-
чания позволяет производить емкую и 
наглядную оценку неоднородности распреде-
ления величины МКД и шероховатости по по-
верхности пластины.  

3. Изменение микротвердости в попе-
речнике монокристаллической пластины не 
иллюстрирует эмпирически полученные зако-
номерности зависимости склонности к хруп-
кому разрушению пластин различной ориен-
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тации. Наименьшей микротвердостью обладают 
пластины с ориентацией (111) – 173  1,8 HV. 
Объективность получаемых данных можно 
повысить при накоплении представительной 
статистики. 
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The work is devoted to research of limits of applicability of X-ray analysis, light microscopy 
and study of microhardness of samples surface within the framework of estimation of complex 
mechanical characteristics of single crystals which largely determine output of good products 
(wafers) and form its final cost. Methods of investigation of mechanical properties regulated by 
GOST often refer to metals and alloys and are not applicable to semiconductor materials.  
In this regard, a particularly urgent task is to develop a method to evaluate the resistance of 
semiconductor wafers to brittle fracture, allowing the prospect to optimize the technological  
regime of growth of single crystals, potentially reducing the final percentage of rejected material.  
InSb semiconductor single crystals grown in different crystallographic directions by Czochral-
ski method were used as an object of investigation. It has been shown that the complex of me-
chanical properties of a material (thick plates also characterize the properties of the ingot as a 
whole) is directly influenced by the direction of growth. In this case, the lowest resistance to 
brittle fracture is shown by plates with orientation (100). The influence of plate surface treat-
ment on the complex of mechanical properties is illustrated by X-ray mapping. 
It is also shown in the present study that the microhardness of InSb wafers exhibiting different 
resistance to brittle fracture can have close values ((100)[100] – 183  0.6 HV, (100)[112] – 
179  0.7 HV). A possible option for upgrading the microhardness measurement method could 
be to evaluate the crack resistance of the material by analyzing the geometry of the indentor-
formed cracks. 
 
Keywords: semiconductor monocrystals, digital light microscopy, X-ray analysis, dislocation 
density, indium antimonide. 
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