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摘要  采用金属蒸气真空弧（MEVVA）离子源以低束流方式将 Nd 离子注入到外延硅片中，经高温快速退火

处理，制备了结晶良好的钕硅掺杂层。用扫描电子显微镜（SEM）、反射式高能电子衍射（RHEED）和 X 射

线衍射（XRD）分析了在不同退火条件下样品注入层相结构的变化。研究结果表明，经高温热处理，注入层

形成结晶良好的钕硅化合物，出现由 Nd5Si4相向 NdSi相转变的趋势。并对其转变过程进行了初步探讨。 
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稀土金属硅化物近年来日益引起人们的广泛关

注，这是因为稀土硅化物具有较低的电阻率，在 n
型硅上有最低的肖特基势垒高度（0.3—0.4 eV）[1]，

在微电子器件制造中有利于形成良好的欧姆接触。

另一方面，掺铒硅发光研究所取得的巨大进展[2,3]

为实现硅基光电子集成开辟了一条有效途径。 
制备稀土硅化物的方法主要有沉积技术、分子

束外延技术和离子注入技术[4]。离子注入技术可以

避免沉积技术中稀土金属元素的高反应活性而造成

的污染，也不必象分子束外延技术那样对硅衬底质

量、超高真空度等实验条件提出苛刻的要求。因此，

离子注入技术是一种较为简便而有效的稀土硅化物

的合成方法。Nd
3+
是广泛应用于光学晶体（激光材

料）中的激活离子，在可见光区和近红外区有着丰

富的吸收谱带，有优异的光学特性[5, 6]。本文采用金

属蒸气真空弧（MEVVA）离子源将稀土 Nd3+以低

束流方式注入到硅外延片中，并着重对注入层的结

构进行了分析讨论。 

1 实验方法 

衬底材料选用 P/P+-Si [111]外延片，电阻率为
1.2—1.4 Ω·cm，外延层厚度为 14 µm。用MEVVA
离子源进行 Nd3+注入，加速电压为 45 kV，注入的
平均能量为 99 keV，束流密度为 4.5 µA·cm－2，离

子注量为 1×1017 cm－2。注入后样品经快速热退火

（RTA）处理，退火温度分别为 700℃、800℃、
900℃和 1000℃，退火时间均为 20 s，高纯 N2为保 

护气。用 AMRAY−1910FE 型场发射扫描电镜
（SEM）对样品的表面进行观测，样品的反射式高
能电子衍射（RHEED）测试在 JEM−200CX透视电
镜（TEM）上完成，并用日本理学 D/Max− BⅢ 型
X射线衍射仪（XRD）对样品物相结构进行了表征。 

2 结果与讨论 

    当Nd离子的注入能量为 99 keV时，用 Trim 96
程序计算，可知 Nd离子的平均注入深度 Rp大约为

50 nm，浓度分布呈高斯分布，溅射系数为 3.209/ion。 
实验过程采用低束流（4.5 µA·cm－2）注入，基体

温度仅为 80℃左右。用场发射扫描电镜对上述注入
态和退火样品进行表面形貌观测，由于采用低束流，

注入态样品表面较平整，辐照损伤小，基体温升不

高，未见有明显晶粒形核析出（见图 1a）。样品经
高温退火，不仅修复了由高能辐照损伤所造成的缺

陷，而且使注入的稀土 Nd 离子活化。随着退火温
度的升高，样品表面注入层逐渐有细小晶粒析出。

图 1b为注入样品在 800℃快速热退火（RTA）的形
貌。与注入态相比较，800℃快速热处理后的样品，
表面稍有起伏、略为粗糙。当退火温度达到 900℃，
样品表面有细致均匀的晶粒析出，成为形核中心（图

1c）；而在 1000℃快速热处理 20 s后，晶粒明显长
大，形成钕硅化合物，并呈现均匀的岛状分布（见

图 1d）。 
图 2 为低束流 Nd 离子注入硅外延层经不同温
度快速热处理（RTA）后的 RHEED照片。注入样 

 



824 核    技    术 第 26卷 

 

品表面为典型的非晶结构，观察不到任何衍射环或

衍射斑，经退火后则呈现明显的有规律变化（见图

2）。图 2a为 700℃退火样品，能观察到较为模糊的
两弥散多晶环；在 800℃时多晶环的反衬度逐渐加
大（图 2b）；在 900℃时已能观察到清晰的弥散衍射
环(图 2c)，当退火温度为 1000℃时，图片上呈现一
组非常清晰的衍射环及分布在环上的晶格衍射斑点

(图 2d)。由掠角衍射公式 R·d＝L·λ（R为照片上 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 1   Nd3+ 注入硅的 SEM图像（30,000×） 

a. 注入：1×1017 cm－2，4.5 µA·cm－2；b. 快速热退火：800℃, 20s； 
c. 快速热退火：900℃, 20 s；d. 快速热退火：1000℃, 20 s   

Fig.1  SEM micrographs of Nd3+ implanted silicon（30,000×） 

a. As implanted: 1×1017 cm－2, 4.5 µA·cm－2 ；b. RTA: 800℃,20 s； 
c.  RTA: 900℃,20 s；d. RTA:1000℃, 20 s 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

图 2  Nd离子注入硅基薄膜的 RHEED照片 

Fig. 2  RHEED diffraction patterns of Nd ion 
 implanted silicon 

 

格点间距，L = 31.2 cm为相机焦长度，λ = 0.0371 Å
为电子束波长）测算出各衍射环所对应的晶面间距

d，可知在 1000℃退火处理形成 NdSi相。因此，在
快速高温退火（>900℃）环境下，注入硅基片中的
Nd 离子扩散加剧，与基体硅原子之间相互作用增
强，在表面注入层形成分布均匀的硅化物。同时，

由高能辐照造成的晶格损伤在高温下也逐渐修复，

晶格原子通过扩散迁移进行重整，由注入态的非晶

相逐渐形成有确定物相结构的稀土钕硅化物。 
用 XRD 步进扫描对上述样品的相结构进行了
分析（见图 3）。由图 3可知，当注量为 1×1017 cm－2、

束流为 4.5 µA·cm－2时，在 800℃和 700℃退火 
20 s，注入层形成的为非晶相（见图 3中曲线 c、d），
XRD 谱图中只能观测到很弱的（111）硅主峰；经
900℃退火后，注入层主要生成的是 Nd5Si4相,同时
伴杂有相对较弱的 NdSi 相（曲线 b）；当退火温度
达到 1000℃时，两相混合物的衍射峰都有所增强，
而此时 NdSi相增强较为显著，衍射峰相对较强而
且尖锐（曲线 a）。低束流 Nd注入 Si样品经不同退
火处理后的 XRD数据如表 1所示。由表 1可见，
将实验测定的晶面间距(dm)和 PDF卡片的标准晶面
间距(ds)相比较，可以初步确定衍射晶面指数(hk1)
和形成的物相结构。在 900℃氮气保护下退火 20 s，
形成多晶 Nd5Si4和 NdSi的混合物。当经过 1000℃
退火，逐渐形成 NdSi相，观测结果与 RHEED衍射
结果相一致。因此，经 1000℃高温退火处理，析出
的稀土钕硅化合物存在由 Nd5Si4相向 NdSi 相转变
的趋势。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 3  Nd注入 Si (1×1017cm－2, 4.5 µA·cm－2)不同 

退火温度下的 XRD谱 

Fig.3  XRD spectra of Nd (1×1017cm－2, 4.5 µA·cm－2) 

implanted Si under different annealing temperature 

a. RTA:1000℃，b. RTA: 900℃，c. RTA: 800℃，d. RTA: 700℃
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表 1  Nd注入 Si（1×1017cm－2, 4.5 µA·cm－2）不同温度下退火的 XRD值 

 Table 1  XRD data of Nd implanted Si (1×1017cm－2, 4.5 µA·cm－2) under different annealing temperature 

 
文献[7]研究了 1×1017 cm－2、大束流 50 µA·cm－2

钕离子注入单晶硅的情况，发现在注入态就形成 
NdSi2和 Nd5Si4两种硅化物的混合物，这是由大束

流注入的温升（～400℃）所带来的离子束增强扩散
效应产生的[8]。样品经 1000℃快速退火后发生相的
转变，钕硅化合物由 NdSi2向 Nd5Si4转变。而在本

研究中采用低束流钕离子注入，注入过程温升较低

（～80℃），在注入态未能形成结晶良好的硅化物。
注入态和退火样品均未观测到 NdSi2相的形成，这

不仅和注入剂量、束流大小及热处理的过程有关，

还和注入钕离子与硅的化学配比及 NdSi2相的生长

动力学有密切关系。通过对样品形貌和物相的观测，

我们观察到经高温退火处理，特别是 900℃以上高
温处理后，样品表面有晶粒形核析出，从而形成了

钕硅化合物，晶粒随退火温度的升高而长大，并存

在由 Nd5Si4相向 NdSi 相转变的趋势。我们认为在
1×1017 cm－2注量条件下，虽然钕离子浓度在基片表
面注入层中呈近高斯分布，高浓区位于表面下 50nm
处，但在表面和体内仍然是硅原子浓度占优势。经

高温退火处理，钕离子热扩散加剧，从而引起表面

钕离子浓度发生变化，由注入的非晶相逐渐向富钕

硅化物相（Nd5Si4）转变。同时在高温下，基体晶 
格重整化，硅原子与钕离子互作用增强，并与形核

的 Nd5Si4 反应，最终形成 NdSi 相，Nd5Si4+Si→ 
5NdSi。这样可降低由于富钕重离子掺杂造成的晶
格歧离与失配，从而降低体系的自由能。这与文献

[8]报道的富硅硅化物具有更高的生成热（−∆Hf）、

更低的自由能、更加稳定的结论相一致。 

3 结论 

采用低束流方式将注量为 1×1017cm－2的 Nd 离
子注入硅外延片中，注入层形成无序的非晶态，未

见有钕硅化合物颗粒析出。经 700—800℃快速热处
理（RTA）也未能形成确定的硅化物相，表面形貌
粗化，已有细小晶粒形核析出。 随着退火温度的升
高，900℃时有明显硅化物生成，形成了 Nd5Si4、

NdSi两相混合物。1000℃时钕硅化合物结晶趋于完
善，并由 Nd5Si4相逐渐向 NdSi相转变。 
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Phase structure of silicon-based film implanted with low flux Nd ion 
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Abstract  Neodymium ions were implanted into silicon epitaxial layer with MEVVA ion source in low ion flux. Nd 

silicides with good properties were synthesized after rapid thermal annealing (RTA). Comprehensive analyses 

including scanning electron microscope (SEM), reflection high energy electron diffraction (RHEED) and X-ray 

diffraction (XRD) show that the Nd silicides formed by MEVVA ion implantation have good crystalline quality. The 

XRD result indicates a phase transition from Nd5Si4 to NdSi, and the transition process is also discussed. 
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  CLC  O474 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 


