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Представлены результаты подготовки и наземной отработки космического эксперимента по вы-
ращиванию кристаллов Ge(Ga), планируемого на борту многофункционального лабораторного 
модуля в составе российского сегмента Международной космической станции. В условиях, моде-
лирующих микрогравитацию, исследованы особенности формирования концентрационной не-
однородности в виде полос роста при выращивании кристаллов в различных тепловых условиях 
(при наличии или отсутствии свободной поверхности расплава (конвекции Марангони)), а также 
при изменении технологических параметров (вариации скорости роста). По полученным резуль-
татам металлографических и электрофизических исследований сделаны выводы об особенностях 
влияния в условиях микрогравитации технологических параметров процесса кристаллизации на 
структурное совершенство выращиваемых кристаллов.
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ВВЕДЕНИЕ

В связи с развитием субмикронной и наноэлек-
троники одной из важнейших задач современного 
материаловедения является повышение микроод-
нородности распределения легирующей примеси 
в кристаллах в процессе их выращивания. Одно-
родность состава растущего кристалла, в первую 
очередь, определяется диффузией, конвективными 
течениями в расплаве, а также параметрами роста. 
В условиях нестационарной конвекции в расплаве 
осцилляции мгновенной скорости роста, связан-
ные с флуктуациями температуры, и величины пе-
реходного пограничного слоя вблизи фронта кри-
сталлизации приводят к неравномерному захвату 
примеси растущим кристаллом и формированию 
концентрационных неоднородностей (микроне-
однородность) в виде микросегрегационных полос 
роста [1–7]. Такие концентрационные неоднород-
ности отражают особенности процессов тепломас-
сопереноса вблизи фронта кристаллизации и яв-
ляются в настоящее время основным источником 
информации как об особенностях процесса кри-
сталлизации, так и о возмущающих эффектах раз-
личных внешних факторов [3]. Поэтому при росте 
кристаллов полупроводников из расплава реше-
ние проблемы повышения их микрооднородности 
однозначно связано с  управлением процессами 

тепломассопереноса. Минимизация интенсивно-
сти конвективных процессов в расплаве позволя-
ет значительно повысить однородность выращи-
ваемых кристаллов. В  пределе необходимо при-
ближение к такому режиму тепломассопереноса, 
который будет обеспечивать стабильный процесс 
кристаллизации и позволит получать более одно-
родные кристаллы. Такие условия естественным 
способом реализуются при выращивании кристал-
лов полупроводников в условиях микрогравитации 
на борту космических аппаратов, где практически 
отсутствует термогравитационная конвекция.

В представленной работе обобщаются результа-
ты наземной отработки космического эксперимен-
та по выращиванию кристаллов Ge(Ga) на полет-
ном варианте ростовой установки в условиях, соз-
дающих конвективные процессы, приближенные 
к реальному космическому полету, планируемому 
на борту многофункционального лабораторного 
модуля в составе российского сегмента Междуна-
родной космической станции (РС МКС).

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Объекты исследований. Рост кристаллов осу-
ществлялся вертикальным методом Бриджме-
на на установке МЭП-01 (разработчик филиал 

РОСТ КРИСТАЛЛОВ
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АО “ЦЭНКИ” – НИИ СК), созданной специаль-
но для космических экспериментов. Конструкция 
ампулы и расположение затравки снизу позволяют 
приблизиться по структуре и особенности конвек-
тивных течений к условиям, характерным для ми-
крогравитации (условия диффузионного тепломас-
сопереноса), и тем самым минимизировать влия-
ние термогравитационной конвекции [8, 9].

В качестве объекта исследований выбран мате-
риал, который будет использован в космическом 
эксперименте в условиях реальной микрогравита-
ции на борту РС МКС: германий Ge (температу-
ра плавления Тпл = 937°C), легированный галлием 
(Ga). Исходные заготовки монокристаллов Ge(Ga) 
были выращены методом Чохральского в направ-
лении <111>. Концентрация галлия в исходном ма-
териале составляла CGa = (1–5) × 1019 см–3. Равно-
весный коэффициент распределения галлия в гер-
мании kGa = 0.087 [10]. В процессе эксперимента 
каждый слиток частично расплавлялся (с сохране-
нием нерасплавленной части в качестве затравки). 
Затем проводили перекристаллизацию с различны-
ми скоростями роста при открытой и закрытой по-
верхности расплава (табл. 1) для изучения влияния 
конвекции Марангони на однородность выращи-
ваемых кристаллов в условиях ослабленной тепло-
вой конвекции.

На рис. 1 представлена схема расположения ам-
пулы в ростовом блоке-кристаллизаторе установ-
ки МЭП-01. Конструкция ампулы включает в себя, 
в частности, специально разработанный графито-
вый плунжер, поджимаемый графитовой пружи-
ной. Вместе они предназначены для устранения 
свободной поверхности расплава, которая появля-
ется в процессе плавления материала и приводит 
к развитию капиллярной конвекции Марангони.

После проведения перекристаллизации полу-
ченные слитки имели диаметр D = 23 мм и длину 
l ~ 75 мм. Остаточная затравочная часть имела дли-
ну ~ 15 мм и перекристаллизованная часть ~ 60 мм. 
Эти части кристаллов существенно различались 
условиями тепломассопереноса в расплаве при их 
кристаллизации. Затравочная часть была получена 
методом Чохральского в условиях интенсивной не-
стационарной тепловой конвекции [11, 12], а пере-
кристаллизованная – в условиях ослабленной те-
пловой конвекции [13].

Пластины для исследований вырезали вдоль 
оси роста кристаллов по плоскости (110). Толщина 
пластин составляла 2.5 мм. После шлифовки, фи-
нишной химико-механической полировки и из-
бирательного химического травления методами 
металлографии и электрофизики изучали микро-
однородность структуры выращенных кристаллов.

Методы исследований. Исследование полос 
роста и  границы затравливания в  кристаллах 
Ge(Ga) осуществляли методом металлографии 

Таблица 1. Условия выращивания кристаллов Ge(Ga)

Образец Скорость роста, мм/ч

1 5
2 5
3 0.5

Примечание. Свободная поверхность расплава имеется 
только у образца 3.

Рис. 1. Схема устройства ростовой ампулы с полу-
проводником и ее расположения в нагревательном 
блоке установки МЭП-01: 1  – кварцевая ампула, 
2 – компенсирующая прокладка (графитовый вой-
лок), 3 – крышка (графит), 4 – плунжер (графит), 
5 – пружина (графит), 6 – магнитный индуктор, 7 – 
цилиндр (графит), 8 – перекристаллизуемый слиток, 
9 – дно (графит), Т1–Т8 – измерительные термопа-
ры, Н1–Н7 – нагреватели.
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Рис. 2. Особенности распределения концентрационной неоднородности в кристаллах Ge(Ga) (ГЗ – граница за-
травливания, RS – сопротивление растекания): образцы 1 (а), 2 (б), 3 (в).
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с использованием селективного травления для выяв-
ления полос роста в составе HNO3:HF:СH3СООН = 
5:3:3 при комнатной температуре [14].

Измерение неоднородности распределения ле-
гирующей примеси по длине кристаллов (метод из-
мерения RS, обладающий высокой локальностью) 
проводили методом микротермоэдс [15] по методи-
ке, описанной в [16]. Локальность измерений вели-
чины RS составляла ~20 мкм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

На рис.  2 представлены результаты металло-
графического исследования пластин, вырезанных 
вдоль кристаллов по плоскости (110), совмещен-
ные с результатами измерения RS. На изображени-
ях показаны образцы, которые представляют собой 
пластины, собранные в единое целое из последова-
тельных отдельных снимков. Отчетливо выявляют-
ся полосы роста в затравочных и перекристалли-
зованных частях, а также границы раздела между 
этими участками.

Общим для всех образцов является то, что в за-
травочной части наблюдается характерная для ме-
тода Чохральского картина распределения при-
месных неоднородностей. Нестационарная кон-
векция, характерная для этого метода, приводит 
к образованию регулярно расположенных полос 
роста с высокой плотностью их распределения.

В перекристаллизованных частях наблюдается 
существенно меньшая микронеоднородность, при 
этом распределение примеси вдоль кристалла зави-
сит от условий выращивания. На пластинах, выре-
занных из кристаллов 1 и 2 (рис. 2а и 2б соответ-
ственно), выращенных со скоростью 5 мм/ч и за-
крытой поверхностью расплава, визуализируются 
всего несколько полос роста (очевидно, связанных 
с неравномерностью механизма перемещения ам-
пулы относительно нагревателя [17]). Это говорит 
о том, что в расплаве во время кристаллизации ре-
ализуются условия слабых конвективных течений. 
Наличие такого характера конвекции подтвержда-
ют и расчеты, выполненные для этих условий, ско-
рость конвективных течений вблизи фронта кри-
сталлизации составляет ~7.0 × 10–3 см/с. [18].

Характер распределения RS свидетельствует 
о том, что на участках между полосами роста при-
месь распределена равномерно в  соответствии 
с  равновесным коэффициентом распределения 
галлия в германии.

Образец 3 существенно отличается по микроод-
нородности от первого и второго большим количе-
ством полос роста в перекристаллизованной части. 
При этом расположены они неравномерно, о чем 
дополнительно свидетельствует неравномерный ха-
рактер распределения сопротивления растекания. 
Такой характер распределения концентрационной 

неоднородности свидетельствует о том, что в рас-
плаве на протяжении всего процесса кристаллиза-
ции (даже при меньшей скорости роста) присут-
ствует интенсивная нестационарная конвекция. 
Это объясняется влиянием термокапиллярной кон-
векции Марангони, образовавшейся на свободной 
поверхности расплава. Данный случай подтвержда-
ет ранее проведенные для подобных условий расче-
ты [19], показавшие, что при пониженном уровне 
термогравитационной конвекции доминирующую 
роль в структуре и интенсивности конвективных 
процессов играет конвекция Марангони. При от-
крытой поверхности расплава скорость конвектив-
ных течений достигает величины ~0.1 см/с и ста-
новится сравнимой с обычным уровнем термогра-
витационной конвекции. Кроме того, вибрации от 
механизма перемещения, воздействуя на ампулу, 
дополнительно увеличивают интенсивность кон-
вективных течений в расплаве [19].

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Результаты металлографических и электрофизи-
ческих исследований показали, что для получения 
при микрогравитации на борту многофункцио-
нального лабораторного модуля в составе РС МКС 
на установке МЭП-01 условий диффузионного те-
пломассопереноса и, соответственно, высокоодно-
родных кристаллов Ge(Ga) необходимо устранить 
свободную поверхность расплава, что было до-
стигнуто с помощью специально разработанного 
графитового плунжера, поджимаемого графито-
вой пружиной. Для устранения влияния внешних 
возмущений (вносимых механизмом перемещения 
ампулы) на образование концентрационных неод-
нородностей процесс кристаллизации необходимо 
осуществлять с помощью перемещения теплового 
поля, без перемещения ампулы с образцом в ро-
стовой установке.

Работа проведена в рамках выполнения государ-
ственного задания НИЦ “Курчатовский институт”.
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STUDY OF THE FEATURES OF CONCENTRATION INHOMOGENEITIES 
DURING THE ON GROUND-BASED PROCESSING OF THE 
SPACE EXPERIMENT OF THE Ge(Ga) CRYSTALS GROWTH
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Abstract. The article presents the results of the preparation and ground testing of the space experiment 
for growing Ge (Ga) crystals, planned on board the multifunctional laboratory module as part of the 
ISS RS. Under the conditions simulating microgravity, the features of the formation of concentration 
inhomogeneity in the form of growth bands when growing crystals under various thermal conditions 
(in the presence or absence of a free melt surface (Marangoni convection)), as well as when changing 
technological parameters (variations in growth rate) were investigated. Based on the obtained results 
of metallographic and electrophysical studies, conclusions were made about the peculiarities of the 
influence of the technological parameters of the crystallization process on the structural perfection of 
the grown crystals under microgravity conditions




