
 

Инженерный журнал: наука и инновации   # 7·2020                                             1 

УДК 621.383.68                        DOI: 10.18698/2308-6033-2020-7-2001 
 

Получение заданных электрофизических  
характеристик слоев In0,01Ga0,99As: (Zn и Si) солнечных 

элементов в процессе эпитаксии из газовой фазы 

© А.А. Лебедев1,2, А.А. Смирнов1,2, А.А. Наумова1,2,  
Н.Т. Вагапова1,2,3, Б.В. Жалнин1 

1АО «НПП «Квант», Москва, 129626, Россия 
2НИТУ «МИСиС», Москва, 119049, Россия 

3РТУ МИРЭА, Москва, 119454, Россия 
 
Приведены результаты исследований проводимости и концентрации основных но-
сителей заряда слоев In0,01Ga0,99As среднего каскада и других структурных частей 
солнечного элемента InGaP / InGaAs / Ge космического назначения в зависимости 
от типа и уровня легирования, задаваемого в процессе эпитаксиального роста из 
газовой фазы варьированием параметров подачи источников примесей Si и Zn.  
Исследования выполнены методами рентгеновской дифрактометрии, бескон-
тактного измерения проводимости, электрохимической профилометрией, Ван дер 
Пау. Подтверждена линейная зависимость концентрации основных носителей за-
ряда в слое от доли легирующего прекурсора в газовой смеси. Определены коэффи-
циенты пропорциональности для кремния и дисилана в качестве его прекурсора, 
для цинка и его прекурсора диметилцинка. Показаны результаты исследований 
на равномерность распределения легирующей примеси, выдвинуты и обсуждены 
предположения о влиянии градиента температурного поля и напряженного со-
стояния в слое и подложке. 
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Введение. Современный уровень развития солнечных элементов 

(СЭ) во многом обусловлен совершенными технологиями эпитакси-
ального роста из газовой фазы (ГФЭ) [1]. Действительно, рекордную 
эффективность преобразования солнечного излучения показывают 
СЭ на основе соединений АIIIBV, сложная многослойная гетеро-
структура которых создается таким методом. Это утверждение отно-
сится прежде всего к каскадным СЭ с КПД ≈ 30 %, изготовляемым  
серийно для создания из них фотогенерирующей части солнечных 
батарей современных космических аппаратов [1]. Тем не менее пер-
спективные разработки по 4-, 5-, 6-каскадным СЭ космического 
назначения (для преобразования внеатмосферного излучения — 
спектра АМ0 с КПД ≈ 36 % [2–4]) ведущие мировые компании-
разработчики выполняют с применением метода ГФЭ или с исполь-
зованием комбинации методов ГФЭ и молекулярно-лучевой эпитак-
сии [5]. Следует отметить, что наибольшее распространение получил 
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метод эпитаксии из газовой фазы с использованием металлорганиче-
ских и гидридных источников (МОСГЭ) благодаря обеспечению вы-
сокой производительности: скорость роста до 2000 Å/мин в сочета-
нии с возможностью обработки большого количества (до 15 шт.) 
подложек диаметром 100 мм, а также достаточной точностью по со-
ставу и минимальным толщинам слоев [6, 7]. 

Описание и управление процессом создания полупроводниковой 
структуры с заданными свойствами в процессе эпитаксиального  
роста сводится фактически к установлению зависимости технологи-
ческий параметр — условия роста — свойство эпитаксиального слоя. 
К ключевым электрофизическим характеристикам слоев структуры 
СЭ относятся: 

 удельная электрическая проводимость; 
 концентрация основных носителей заряда N (ОНЗ).  
Характеристики задаются прецизионным легированием, т. е. по-

дачей в ростовую камеру газовой смеси, содержащей прекурсоры 
(источники веществ) легирующей примеси. Наиболее часто исполь-
зуемыми для легирования материалов типа AIIIBV примесями явля-
ются Si, Te, Se, S в качестве донорных примесей и Zn, C — в качестве 
акцепторных [6, 8–10]. Процесс МОСГЭ в целом протекает в услови-
ях, далеких от равновесных, его чувствительность ко многим пара-
метрам роста, включая аппаратурное оформление, побуждает к про-
ведению исследований, направленных на получение требуемого 
профиля легирования для конкретной приборной структуры и усло-
вий роста [6, 8‒10]. В частности, широкое распространение получили 
горизонтальные реакторы промышленного типа, конструкция кото-
рых определяет несколько меньшую скорость роста и другие осо-
бенности по сравнению с аналогичными вертикальными реактора-
ми [11, 12]. 

Цель настоящей статьи — экспериментально подтвердить приме-
нимость полученных в ходе исследования обобщенных результатов и 
рассчитанных на основе теоретических выкладок зависимостей к по-
лучению конкретного материала, представить технологам методиче-
скую составляющую исследования, изложенного в настоящей статье. 

Так, для получения в горизонтальном реакторе МОСГЭ структу-
ры СЭ со слоем InGaAs среднего каскада с заданной проводимостью 
предварительно необходимо для этого слоя построить зависимость 
измеряемого свойства (проводимости) от задаваемого технологиче-
ского параметра (потока прекурсора) при прочих заданных парамет-
рах (условиях роста) в данной конкретной машине эпитаксиального 
роста. В ряде работ [6, 8] было показано, что такие зависимости 
имеют линейный характер. Тем не менее, как отмечают специали-
сты [6], даже на фактически одинаковых машинах (одного произво-
дителя, одной модели и, соответственно, конструкции) для получе-
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ния материалов с заданными свойствами необходима тонкая 
настройка, подразумевающая установление указанной зависимости, 
и простой перенос технологии (технологического рецепта) с одной 
машины на другую невозможен.  

Экспериментальная часть. Для подтверждения линейной зави-
симости концентрации легирующих примесей от концентрации лига-
туры в газовой фазе процесса МОСГЭ в вертикальном реакторе  
промышленного типа с вращающимся подложконосителем на 
13 подложек и распределенным впрыском реагентов были изготовле-
ны две серии (S и Z), включающие 27 образцов (эпитаксиальная 
структура In0,01Ga0,99As толщиной ~ 1,3 мкм на подложках арсенида 
галлия толщиной 600 мкм, диаметром 100 мм) с различным типом 
проводимости (n и p соответственно) и номинальными уровнями ле-
гирования 1016, 1017, 1018 см–3. 

В качестве прекурсоров примеси n-типа проводимости использо-
ван дисилан (Si2H6), p-типа — диметилцинк (Zn(CH3)2), остальные 
прекурсоры — Ga(CH)3, In(CH)3, AsH3. Характеристика процесса 
приведена ниже:  

Температура роста, °С  .................................................................  ~ 640 
Отношение концентраций прекурсоров  
компонентов в газовой фазе V / III  .............................................  ≈ 9 
Скорость вращения стола с подложконосителем, об / мин  ..........  500 
Суммарный расход топлива, л / мин  ...........................................  80 
Давление, мбар  ..............................................................................  50 

По кривым качания, полученным с помощью рентгеновской  
дифрактометрии, определен параметр решетки эпитаксиальных слоев 
исследуемых образцов и подтвержден состав твердого раствора 
In0,01Ga0,99As. 

Методом бесконтактного измерения проводимости (БИП) найде-
но значение удельного сопротивления R исследуемых слоев. По про-
филям распределения ОНЗ в слоях структуры образцов, полученных 
в результате травления на электрохимическом профилометре (ЭХП), 
установлена концентрация легирующей примеси (Si или Zn). Прове-
дена пробоподготовка (резка, нанесение металлических контактов) 
образцов для измерения R и концентрации ОНЗ методом Ван дер 
Пау. Результаты измерений проанализированы и сопоставлены меж-
ду собой [13] 

Обсуждение результатов. Анализ кривых качания показал, что 
при различном легировании эпитаксиальных слоев InGaAs (Si и Zn) 
параметр решетки изменяется незначительно: 

 максимальное относительное отклонение параметра решетки 
при различных типах и уровнях легирования составило 0,009 %; 

 максимальное рассогласование с подложкой 0,07 %.  
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Состав материала матрицы In0,01Ga0,99As составил (по In): 
ΔСIn

Тв = 0,0099 ± 0,00038. 
Однако рентгенограммы образцов с примесями разного типа  

(S-серия In0,01Ga0,99As: Si и Z-серия In0,01Ga0,99As: Zn), приведенные на 
рис. 1, а, несколько различаются. При легировании образцов крем- 
нием интенсивность пиков выше; ширина пиков исследуемых слоев 
остается примерно одинаковой; более высокие и широкие пики  
соответствуют более высокому уровню легирования. При легировании 

 

 

Рис. 1. Кривые качания, полученные рентгеновской дифрактометрией: 
а — съемка в центре пластины образцов S1–S3 и Z1–Z3; 

б — съемка вдоль радиуса образца Z3 
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слоев цинком видна тенденция потери интенсивности и уширения 
пиков с увеличением концентрации легирующего компонента (Zn). 
Вероятно, это связанно с диффузным рассеянием рентгеновского из-
лучения искаженной кристаллической структурой, возникающей 
вследствие превалирующего встраивания цинка в вакантные узлы 
решетки арсенида галлия при конкуренции между атомами цинка и 
индия, что объясняется близкими значениями радиусов dат этих ато-
мов (dатZn = 138 пм, dатGa = 141 пм в сравнении с dатIn = 166 пм). 

В [14] приведены данные, свидетельствующие о том, что тенден-
ция уширения кривых качания имеет место и в случае высокого ле-
гирования (2,18·1017…5,82·1019 см–3) арсенида галлия кремнием. Ряд 
предыдущих исследований указывает на тот факт, что при концен-
трациях кремния, превышающих 1018 см–3, можно наблюдать сниже-
ние электрической активности Si ввиду возникновения компенсиру-
ющих дефектов соединений SiAs (амфотерное включение атомов Si  
в кристаллическую решетку GaAs), образования пар Si–Si, кластеров 
Si и комплекса донорных Ga-вакансий SiGa-VGa.  

Анализ серии кривых качания, снятых вдоль радиуса пластин, 
показал, что форма и интенсивность пиков рентгенограмм, получен-
ных в центре и на краях легированных кремнием пластин, почти сов-
падают, в то время как в случае легирования Zn прослеживается тен-
денция уширения пиков и уменьшения их интенсивности при съемке 
от центра к краям, как показано на рис. 1, б для образца Z3 с малым 
легирование. Схема съемки кривых качания также приведена на 
рис. 1, б. 

Если сопоставить зависимость уширения пиков (отношение пло-
щадей исследуемого пика и пика подложки) от радиуса пластины (от 
центра к краям) с диаметральным профилем проводимости, получен-
ным методом БИП, можно увидеть схожесть этих кривых, что, веро-
ятно, свидетельствует о наличии неравномерности распределения Zn 
по площади пластины. Радиальный профиль уширения отражен от-
носительно центра пластины (рис. 2). 

Учитывая тот факт, что все условия эпитаксиального роста обеих 
серий (S и Z) образцов были идентичны (за исключением состава  
газовой смеси, и то только в части подачи прекурсора легирующей 
примеси), такое различие в поведении лигатуры можно попытаться 
объяснить с точки зрения термодинамики. 

По соотношению между входным парциальным давлением лига-
туры P0 и ее равновесным парциальным давлением на поверхности 
роста P* легирующие примеси можно условно подразделить на две 
группы [6, 8]: 

 нелетучие примеси с низким значением P*, которое много 
меньше P0 (Si, Ge), для них ожидается независимость уровня легиро-
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вания от температуры процесса и отношения V / III при одновремен-
ном уменьшении уровня легирования с увеличением скорости роста; 

 летучие примеси со сравнимыми значениями P0 и P* (Zn, S, Se, 
Te), демонстрирующие увеличение уровня легирования с уменьше-
нием температуры (отражая температурную зависимость равновесно-
го парциального давления) и увеличением отношения V / III при от-
сутствии влияния изменения скорости роста на уровень легирования. 

 

Рис. 2. Профиль проводимости и относительного уширения рентгеновских пиков  
для образца Z3: 

  — удельная проводимость σ;  — уширение пиков на кривых качания 

 
Анализируя приведенный на рис. 2 профиль, можно предполо-

жить, что увеличенное содержание Zn в центре образца Z3 по срав-
нению с содержанием его на краях связано с наличием градиента 
температуры по площади пластины во время эпитаксиального роста. 
Причиной тому, вероятно, является кривизна подложки, неплотное ее 
прилегание к подложконосителю и, как следствие, различный тепло-
отвод в центре и на краях пластины. Тогда от более нагретых краев 
цинк диффундирует в менее нагретую центральную часть и там за-
держивается. 

Наличие дефлектометра системы in-situ контроля позволяет сви-
детельствовать, что во время роста структур всех образцов обеих се-
рий наблюдалась схожая картина — изменение кривизны (от слабо 
положительной, что соответствует изгибу с возвышением краев от-
носительно центра, до слабо отрицательной — центр выше краев), 
которое во время роста слоя было незначительным и составляло до 
10 км–1. Динамика изменения кривизны соответствует предположе-
нию о возникновении в структуре [10, 11]: 

 сжимающего напряжения в эпитаксиальном слое;  
 растягивающего напряжения в подложке из-за роста слоя  

с большим, чем у подложки, параметром решетки.  
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Однако распределенная система пирометрии-интерферометрии, 
позволяющая контролировать температуру и скорость роста на трех об-
ластях пластины, не подтверждает наличие значимого градиента темпе-
ратуры: разница в значениях температуры во время роста слоев между 
разными зонами площади пластины не превышала 1,5 °С (639…642 °С), 
что соответствует погрешности измерительной системы. 

Похожий вид профилей проводимости образцов серии Z, имею-
щий W-форму, и слабо выраженный U-образный вид профилей об-
разцов S-серии близки к профилям напряжений, возникающих во 
время роста слитков (из них получают подложки для эпитаксиально-
го роста) по методу Чохральского вследствие наличия градиента 
температуры. Можно сделать предположение о наследовании напря-
жений подложки растущим слоем, что приводит к особенностям во 
встраивании легирующей примеси. Наблюдаемый эффект незначите-
лен и проявляет себя при низких уровнях легирования (~1016), что 
позволило пренебречь им при построении искомых зависимостей 
концентрации легирующих примесей от концентрации лигатуры в га-
зовой фазе путем усреднения экспериментальных значений при мно-
гократных измерениях и использования нескольких независимых из-
мерительных систем. 

Полученные зависимости проводимости и концентрации ОНЗ 
(легирующего компонента) в твердом теле от доли прекурсора леги-
рующего компонента в потоке прекурсоров элементов III группы 
приведены на рис. 3, 4. 

Как и предполагали авторы настоящей статьи, искомые зависи-
мости носят линейный характер (см. рис. 3, 4). Считая, что процесс 
легирования нелетучими примесями Si лимитируется подачей лига-

туры к поверхности роста, когда концентрация в ядре потока 0
лС  су-

щественно превышает концентрацию на поверхности роста *
л ,С  для 

мольной доли легирующей примеси xл можем записать следующее 
соотношение с учетом Cл << CIII и при условии постоянной подачи 
элемента III группы [6]: 

0 0
л л л , x KP kn  

где K — соотношение коэффициентов массоотдачи прекурсоров; 
0

лP  — исходное парциальное давление лигатуры в парогазовой сме-

си, Па; 
0
лn  — расход лигатуры, подаваемой в реактор, моль/мин. 

Считая концентрацию носителей заряда N прямо пропорциональ-
ной доле легирующего элемента в слое xл, можно заключить, что экс-
периментально определенное по образцам S-серии значение k  
(для кремния и дисилана в качестве его прекурсора) составило 
1·1022…1,2·1022 см–3. 
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Рис. 3. Зависимость электрофизических характеристик от доли Si2H6  

в потоке прекурсоров группы III для образцов S-серии: 
а — удельная проводимость σ; б — концентрация носителей заряда;  и  — бескон- 
тактное  измерение проводимости;  и  —  метод Ван дер Пау;  и  — электро- 

химический профилометр 

 
Для образцов Z-серии значение k (для цинк и диметилцинк в ка-

честве его прекурсора) составило 2,5·1020…3,5·1020 см–3. Однако сле-
дует учитывать, что поскольку легирование летучими примесями Zn 
считают лимитированным поверхностным процессом, когда порядки 

величин *
лС  и 0

лС  становятся близкими, величиной *
лС нельзя прене-

брегать. Тогда для содержания лигатуры, согласно закону Генри, 
можно записать [6]: 

   0 * 0 *
л л л л л л л ,   x k С С k P P  

где 0
лP  и *

лP  — исходное и равновесное парциальное давление лига-

туры в парогазовой смеси и у поверхности роста соответственно. 
Таким образом, зависимость доли легирующей примеси от рас-

хода лигатуры должна спрямляться в координатах xл = f 0
л(P  — *

л ).P  
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Тем не менее в [15] была получена линейная зависимость дырочной 
концентрации в In(Al0,25Ga0,75)As от потока диэтилцинка в газовой 
фазе при температуре 650 и 600 оС: 

 при более низкой температуре наблюдается больший угол 
наклона (бо́льшая k) и выполаживание зависимости, свидетельству-
ющее о насыщении; 

 при температуре 650 оС экспериментальные зависимости 
(рис. 4, б) имеют похожий наклон [15]. 

 

 

Рис. 4. Зависимости электрофизических характеристик от доли Zn(CH3)2 в потоке 
прекурсоров группы III для образцов Z-серии: 

а — удельная проводимость σ; б — концентрация носителей заряда;  и  — бескон- 
тактное измерение проводимости;  и  — метод Ван дер Пау;  и  — электро- 

химический профилометр 

 
Заключение. Дальнейшее развитие космической фотовольтаики, 

продиктованное увеличением потребности в высокой энерговоору-
женности современных и перспективных космических аппаратов 
различного назначения, в среднесрочной перспективе неразрывно 
связано с совершенствованием каскадных солнечных элементов [6], 
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что делает актуальным исследование и совершенствование методов 
эпитаксиального роста и их аппаратного оформления. Несмотря на 
достаточное упоминание в литературе [6, 8, 14, 15], особенности не-
которых аспектов эпитаксиального роста из газовой фазы, например 
легирования, до сих пор не до конца исследованы и поддаются 
управлению. 

Полученные линейные зависимости концентрации основных но-
сителей заряда и проводимости в слое In0,01Ga0,99As от доли легиру-
ющего прекурсора (дисилана и диметилцинка) в газовой смеси под-
тверждаются данными, встречающимися в [14, 15]. Коэффициенты 
пропорциональности, составившие для кремния и дисилана в каче-
стве его прекурсора 1·1022…1,2·1022 см–3, для цинка и его прекурсора 
диметилцинка 2,5·1020…3,5·1020 см–3, должны позволить создавать 
слои In0,01Ga0,99As (Zn и Si) солнечных элементов с заданными элек-
трофизическими характеристиками эпитаксией из газовой фазы в 
вертикальном реакторе промышленного типа. Результаты исследова-
ний на равномерность распределения легирующей примеси, важные 
для получения больших по площади приборных структур солнечных 
элементов [9, 12], подлежат дополнительному обсуждению: выдви-
нутые предположения о влиянии градиента температурного поля не 
подтверждаются экспериментальными данными, а предположения о 
влиянии напряженного состояния в слое и подложке нуждаются в 
подтверждении. 

Авторы выражают благодарность своим коллегам С.К. Шарову, 
А.М. Болотину, А.М. Ледневу и Н.Д. Платонову. 
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Obtaining the specified electrophysical parameters  
of In0,01Ga0,99As:(Zn/Si) layers of solar cells in the epitaxial 

process from the gas phase 
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The paper presents the results of studying the electrophysical characteristics (conductivi-
ty and concentration of the main charge carriers) of In0.01Ga0.99As layers of the middle 
cascade and other structural parts of the space-based InGaP/InGaAs/Ge solar cell de-
pending on the doping type and level specified during epitaxial growth from the gas 
phase by varying the supply parameters of the sources of Si and Zn impurities. The stud-
ies were performed using X-ray diffractometry, non-contact conductivity measurement, 
electrochemical C–V profilometry, van der Pau method (Hall effect). A linear depend-
ence of the main charge carrier concentration in the layer on the fraction of the doping 
precursor in the gas mixture was confirmed. The proportionality coefficients were deter-
mined for silicon and its disilane precursor, for zinc and its dimethylzinc precursor. The 
results of the dopant distribution uniformity study are shown and discussed as well as the 
assumptions about the effects of the temperature field gradient and the stress state in the 
layer and substrate.  
 
Keywords: solar cell, gas phase epitaxy with organometallic and hydride sources, dop-
ing, electrophyical characteristics, indium gallium arsenide, dimethylzinc, disilane, van 
der Pau method, X-ray diffractometry, C–V profilometry, non-contact conductivity meas-
urement  
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