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Предисловие 

Настоящая книга представляет собой подробное справочное руководство по 

основным вакуумным плазмохимическим процессам в тонкопленочной тех

нологии - реактивному магметронному нанесению тонких пленок и ионно

плазменному травлению. С этими процессами связаны значительные успехи 

в электронике, нанотехнологии и других областях, где используются тонкопле

ночные покрытия. 

В книге обобщено современное состояние одной из отраслей производства 

изделий электронной техники - вакуумной технологии нанесения и травления 

тонких пленок, использующей ионно-плазменные процессы. Книга содержит 

подробное описание магметронных напылительных установок и плазмохими

ческих установок для травления тонких пленок. Рассмотрены технологические 

особенности их использования. Описаны математические модели процессов 

реактивного нанесения тонких пленок, способы управления этими процесса

ми, примеры использования реактивного магметронного напыления со сред

нечастотными источниками питания. Показаны технологические особенности 

получения тонких пленок тройных химических соединений методом реактив

ного магметронного сораспыления. Описана структура получаемых пленок 

и способы управления ею. Приведены принципы конструирования источника 

высокочастотного разряда высокой плотности для ионного или плазмохимиче

ского прецизионного травления тонких пленок, а также его использования для 

стимулированного плазмой осаждения тонких пленок. 

Книга рассчитана на специалистов научно-исследовательских лаборато

рий, конструкторских бюро и производственных подразделений предприятий, 

занимающихся исследованием, разработкой и изготовлением различных из

делий электронной техники и нанотехнологии, изготовлением оборудования 

и совершенствованием технологии для их производства. Она также будет по

лезна в качестве учебного пособия для студентов старших курсов и аспирантов 

соответствующих специализаций. 

С авторами можно связаться по электронной почте: berlin@esto-vacuum.ru 
(Берлин Евгений Владимирович) и seidl@yandex.ru (Сейдман Лев Алексан
дрович). 
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Настоящая книга задумана как подробное справочное руководство по основ

ным вакуумным плазмохимическим процессам в тонкопленочной технологии: 

реактивному магметронному нанесению тонких пленок и ионно-плазменному 

травлению. Эти технологические процессы значительно развились в последние 

годы. С этими процессами связаны значительные успехи в электронике, нано

технологии и других областях, где используются тонкопленочные покрытия. 

Книга предназначена для специалистов, работающих на предприятиях, произ

водящих электронные компоненты, и в исследовательских организациях. 

Эта книга написана не для того, чтобы напугать будущего пользователя ва

куумной техники непомерной сложностью происходящих внутри вакуумной 

камеры процессов, а как раз для того, чтобы показать, что производители этой 

техники, понимающие суть этих процессов, учитывают массу нюансов в кон

струкции своих установок и в алгоритмах управляющих программ с целью мак

симального облегчения работы на этом оборудовании пользователей, не всегда 

имеющих на начальном этапе работы высокую квалификацию в области ваку

умных технологий. 

Современная электроника давно уже отошла от производства сложных 

и умных аппаратов на дискретных элементах. Это связано с тем, что дискрет

ные элементы не способны обеспечить достижение часто противоречащих друг 

другу требований: увеличения сложности аппарата и участия огромного числа 

компонентов, снижения массы аппарата, повышения его быстродействия и на

дежности. Совмещение этих противоречивых требований фактически стало 

возможным только в новой отрасли техники - микроэлектронике. В микроэ

лектронике с помощью современных научных и технологических достижений 

создаются миниатюрные высоконадежные и экономически выгодные элек

тронные устройства. 

При дальнейшем уменьшении размеров элементов топологии электронных 

устройств и увеличении размеров схемы существенно снижается воспроизво

димость результатов технологических процессов и повышается вероятность 

появления случайных дефектов. Это приводит к значительному снижению вы

хода годных изделий. Для повышения выхода годных необходимо создание ав

томатизированных систем, исключающих непосредственное участие человека 

в технологическом процессе, что, к сожалению, ведет к удорожанию производ

ственного оборудования. 

В данной работе мы подробно рассмотрим технологию и аппаратуру для по

лучения тонких пленок для изделий электронной техники, получаемых с помо

щью реактивного магметронного нанесения и ионно-лучевого травления (гла-
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вы l-9), и технологию и апnаратуру для плазмохимического травления тонких 
nленок (главы 10-13). 

Процесс реактивного магметронного распыления и нанесения тонких пле

нок - частный случай плазмохимической технологии. При реактивном нане

сении реактивный газ реагирует с расnыленными атомами материала мишени 

магнетрона, образуя химическое соединение. В идеале эта реакция должна 

иметь место на поверхности nодложки. Но в действительности эта реакция nро

исходит и на nоверхностях мишени, анодов, арматуры, экранов. Химическая 

реакция на поверхности мишени и анода с образованием химического соеди

нения создает основные nроблемы реактивного распыления. Этих проблем, 

в основном, две: снижение скорости распыления мишени и появление электри

ческих nробоев на ее поверхности, покрытой диэлектрической пленкой. Кроме 

того, nокрытие анодов диэлектрической пленкой изолирует их от разряда, что 

приводит к проблеме «исчезающего анода•>. 

Проблемы, связанные с устранением электрических пробоев путем ис

пользования среднечастотных импульсных источников питания, рассмотрены 

в главах l-3. Там же рассмотрены проблемы, возникающие из-за образования 
химического соединения на поверхности анодов. Гистерезисные явления в ха

рактеристиках процесса, связанные с образованием соединения на поверхно

сти мишени, и пути их устранения с целью гибкого управления процессом рас

смотрены в главах 4-5. 
Свойства получаемых пленок зависят не только от их состава, но и от их 

структуры. Этому вопросу уделено большое внимание в главе 6. Там же обсуж
даются способы управления структурой пленок. 

Протяженные магнетромы-это магнетроны, у которыхдлина зоны эрозии 

много больше ее ширины. Это могут быть планарные прямоугольные магне

троны или цилиндрические магнетромы с вращающимися мишенями. Про

тяженные магметроны применяются в современных лабораторных и особенно 

в промышленных установках, когда необходимо обеспечить высокую произво

дительность установки напыления. В отличие от круглых планарных магме

тронов, в протяженных магметронах отсутствует центральная симметрия, что 

усложняет получаемое пространствеиное распределение интенсивности иони

зации газов и соответствующих ей локальных скоростей распыления мишени 

и нанесения пленки. Поэтому на проблемах их применения и достижения вы

сокой равномерности покрытия мы остановимся более подробно в главе 7. 
Существуют цели достижения двух равномерностей: получения равномер

ного износа мишени магнетрома и получения равномерной толщины покрытия. 

Этих целей не достигают одновременно. Иногда важнее получить равномерный 

износ мишени. Для этого нужны долговечность и высокий коэффициент ис

пользования мишени. В других случаях важнее получить высокую равномер-
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ность толщины покрытия, увеличить полезную площадь подложек и повысить 

качество продукции. Встречаясь на практике с неравномерностью нанесения 

покрытия, технологи часто применяют неоптимальные меры для ее выравни

вания, например, выравнивающие экраны или сужение рабочей зоны. Поэтому 

важная задача - определить главную причину неравномерности, чтобы устра

нить ее, не теряя производительности процесса и не ухудшая качества пленок. 

Обзор и анализ возможных причин неравномерности будет приведем далее 

в главе 7. 
Реактивное магметронное распыление- довольно сложный процесс, вклю

чающий в себя комплекс явлений, взаимно влияющих друг на друга. Чтобы 

разобраться в этих явлениях, необходимо использовать их математическое мо

делирование и исследовать взаимосвязи между ними. Это выполнено в главе 8, 
что позволило прояснить механизм этого сложного процесса. 

Результаты обобщения отечественного и зарубежного опыта по созданию 

оборудования для получения тонких пленок были использованы в конструи

ровании и серийном выпуске современных вакуумных напылительных устано

вок. Их конструкции и особенности описаны в главе 9. 
Сегодня, когда размеры элементов, формируемых на полупроводниковой 

пластине, уменьшились до 0,06-0,1 мкм даже в серийном производстве, полу
чение заданного рисунка таких малых размеров требует анизотропного травле

ния некоторых специальных материалов, применяемых в полупроводниковых 

приборах (нитрид кремния, двуокись кремния, нитрид галлия, арсенид галлия 

и т.д.). Такая задача является практически неразрешимой для процессов тра

диционного химического травления. С ней успешно справляются процессы 

ионно-химического травления. В процессах реактивного ионно-химического 

травления осуществляется бомбардировка материала подложки направленным 

потоком ионов и иенаправленным потоком радикалов, получаемых из-за дис

социации в плазме технологического газа, содержащего химически активные 

компоненты. При этом энергия используемых ионов не превышает 20-200 эВ. 
Такие энергии в большинстве случаев безопасны для кристаллической решетки 

полупроводника. В настоящее время лидерство по-прежнему удерживают вы

сокоэффективные устройства обработки, использующие плазму, генерируемую 

в скрещенных электрическом и магнитном полях: ТСР-источники плазмы вы

сокой плотности, иначе именуемые антеннами. Такие источники обеспечивают 

равномерную обработку используемых подложек размером до 300 мм. Их кон
струкция и технологическое применение описаны в главах 10-12. 

Таким образом, с повышением требований к выпускаемой продукции ра

стут и требования к технологическим процессам, применяемым в производ

стве. А для новых более совершенных технологических процессов требуется 

создание принципиально нового вакуумного технологического оборудования, 



Введение 

использующего перспективные физические принцилы обработки. Такое обо

рудование будет проиллюстрировано на примере оборудования, выпускаемого 

фирмой 000 «ЭСТО-Вакуум•>, которое будет описано в главе 13. 
Это оборудование оснащено компьютерным управлением, позволяющим 

полностью исключить влияние человеческого фактора. Благодаря этому увели

чили воспроизводимость процессов и, соответственно, выход годных изделий, 

а также облегчили поиск оптимальных режимов проведения этих процессов. 

При разработке программнога обеспечения управляющих компьютеров были 

использованы основы моделирования реактивных процессов (глава 8), что дало 
возможность более точно предсказывать возможные отклонения от заданного 

режима и адекватные реакции компьютера, корректирующие эти отклонения. 

В заключение (глава 14) даны рекомендации по комплектованию производ
ственных вакуумных участков различного целевого назначения. 



ГЛАВА 1 

ПРОБОИ 

НАКАТОДЕ 

МАГНЕТРОНА 

При получении диэлектрических пленок в процессереактивного магнетрон

ного распыления существует характерная неустойчивостъ, связанная со сры

вом магнетронного разряда в локальный дуговой разряд (пробой). В это время 

прерывается процесс роста пленки, и происходит образование в ней дефектов. 

Причины возникновения пробоев, их протекание и некоторые способы устра

нения их появления будут рассмотрены в этой главе. 

1.1. Что такое пробой 

Пробой - это резкое неконтролируемое увеличение тока и падение напряже

ния тлеющего газового разряда. Основу пробоя составляет электрическая дуга. 

Проблема пробоев (образования дуг) при магнетронном разряде резко обостря

ется при реактивном распылении. Дело в том, что получение пленокдиэлектри

ков в процессе реактивного распыления сопровождается образованием слоев 

диэлектрика на поверхности мишени магнетрона. Накопление электрических 

зарядов на поверхности этих слоев приводит к возникновению большого числа 

пробоев. В этой главе мы ограничимся рассмотрением пробоев в магнетронных 

источниках как несамостоятелъных разрядов, проявляющихся только при на

личии основного магнетронного разряда. 

Разряд в магнетране - это один из видов тлеющего разряда, в котором 

катод эмитирует электроны в результате индивидуального процесса: удара 

ускоренного иона. Фундаментальным отличием дугового разряда от тлеюще

го разряда является характерная для дуги коллективная эмиссия электронов 

из катода [1], то есть в дуге с поверхности катода эмитируются электроны, не 
связанные с бомбардировкой отдельными ионами. Эмитированные электроны 

ионизируют молекулы газа над поверхностью катода, чем резко увеличивают 

проводимость газового промежутка. В дуге материал катода трансформируется 

из твердой фазы в фазу плазмы, благодаря чему электрический ток может про

ходить между электродами при разряде в вакууме. Таким образом, дуга - со

бытие, при котором имеет место внезапное иревращение плазмы однородного 



1.2. Механизм возникновения пробоев на катоде 

тлеющего разряда в локальный ионизированный канал с низким импедансом 

между анодом и катодом [2]. Отсюда резкое увеличение тока и падение напря
жения разряда. 

Далее в этой главе мы рассмотрим причины пробоев и некоторые спо

собы их устранения совершенствованием конструкции магнетрона. Для ре

шения проблемы пробоев широко применяются среднечастотные источни

ки питания (СЧ ИП). Их применение и особенности процессареактивного 

распыления при использовании СЧ ИП будут рассмотрены в следующих 

главах. 

1.2. Механизм возникновения пробоев на катоде 

Механизм возникновения пробоев на катоде при ионном распылении различ

ных материалов рассмотрен в ряде работ, обзор которых приведем в работе [1]. 
Условия быстрого нарастания температуры в катодном пятне и развития дуги 

согласно [1] возникают следующим образом. У поверхности катода в тлеющем 
разряде или дуге находится слой положительного пространствеиного заряда 

(ППЗ), в котором действует сильное электрическое поле. Почти вся разность 

потенциалов падает в очень узком зазоре между плазмой и катодом. Посколь

ку поверхность катода никогда не бывает совершенно плоской и химически 

однородной, то всегда находятся места с повышенной, по сравнению со сред

ней величиной, напряженностью электрического поля. В этих местах возника

ет повышенная эмиссия электронов. Таким образом, возникают места (пятна) 

локального увеличения электронной эмиссии. 

Если при магметронном или щюдном разряде для вторичной эмиссии 

электронов из катода необходима энергия ионов более нескольких сотен 

электрон-вольт, то для поддержания дуги достаточно всего 50-100 эВ. Даже 
при малом напряжении, не превышающем сотни вольт, характерном для дуго

вого разряда, локально может возникнуть большая напряженность электри

ческого поля, достаточная для возникновения полевой эмиссии электронов. 

Ток такой эмиссии очень сильно зависит от величины напряженности элек

трического поля. 

Однако одного этого еще недостаточно для образования дуги. Ток эмиссии, 

проходя по материалу катода, нагревает его в этом месте и вызывает образова

ние горячего пятна. Плотность тока эмиссии из пятна экспоненциально за

висит от температуры пятна. Поэтому при возрастании температуры горячего 

пятна, образовавшегося на холодной поверхности катода, резко растет эмиссия 

электронов из него. 

Нарастание эмиссии с локального участка катода носит лавинообраз

ный характер, поскольку локальное увеличение температуры в пятне уве-
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личивает число электронов, которые способны преодолеть работу выхода 

материала катода. Это еще более увеличивает плотность тока, что, в свою 

очередь, ведет к увеличению резистивкого нагрева в этом месте, что опять 

увеличивает электронную эмиссию. Энергетически более выгодно, чтобы 

увеличение тока происходило за счет увеличения температуры в пятне, чем 

за счет увеличения его площади [1]. Плотность тока в пятне достигает при
мерно 1012 А/м2 • 

Температура места эмиссии (пятна), таким образом, резко растет и быстро, 

менее чем за l мкс, превосходит температуры плавления и кипения материа
ла катода, в котором происходят соответствующие фазовые переходы. В пятне 

материал катода может находиться в жидкой фазе, а может происходить и его 

кипение, сопровождающееся вылетом микрочастиц в виде микрокапель. После 

этого на поверхности остается небольшой кратер. Наиболее значимое провоци

рование возникновения новых дуг проводится последствиями самих пятен, то 

есть выступов, образующихся по ободу кратера. Там наиболее вероятно проис

ходит зажигание нового пятна. 

Из-за большой плотности тока электронов над пятном эмиссии из паров ма

териала катода образуется плотная плазма, которая распространяется в доступ

ное ей пространство. Распространение плазмы служит причиной дальнейшего 

уменьшения величины промежутка между плазмой и катодом. Это приводит 

к тому, что катодное падение потенциала происходит на меньшем расстоянии. 

Напряженность электрического поля у поверхности катода вырастает, что мо

жет быть причиной образования по соседству новых центров эмиссии, превра

щающихся в дальнейшем в горячие пятна. Плазма дугового разряда распро

страняется от пятна со скоростью примерно 104 м/с и поэтому достигает близко 

расположенных мест, лежащих на поверхности катода на расстоянии 10 мкм, 
менее чем через l не. 

Площадь первоначального горячего пятна будет расти в течение 10-100 не 
из-за процессов теплопроводности. При этом удельная мощность будет умень

шаться из-за уменьшения плотности тока. Кроме того, очень горячий материал 

катода под пятном будет иметь более высокое, чем исходный объемный мате

риал, сопротивление электрическому току, и поэтому потенциал поверхности 

пятна будет немного менее отрицательным, чем у окружающей поверхности 

мишени. Из-за этого новые образующиеся пятна персхватывают ток от перво

начального пятна. Первоначальное же пятно будет охлаждаться и резко (при

мерно за l мкс) прекратит эмитировать электроны. 
Когда преобладающим видом эмиссии из катода становится термоэлек

тронмая эмиссия, устанавливается самостоятельный дуговой разряд, который 

может существовать неограниченное время, пока дугу поддерживает источник 

питания. 
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1.3. Причины пробоев на катоде при реактивном 
магнетронном распылении 

В механизме образования дуг важную роль играют материал и состояние 

поверхности катода [1]. Величина минимального электрического поля, тре
бующегося для возникновения пятна эмиссии, зависит от материала като

да. Для чистых поверхностей она пропорциональна энергии связи атомов 

материала катода. Например, для алюминия с энергией связи 3,4 эВ/атом 
пятно эмиссии образуется гораздо легче, чем у тантала с энергией связи 

8,1 эВ/атом. 
В большинстве процессов реактивного магметронного распыления на по

верхности мишени из-за взаимодействия ее с атомами и ионами реактивного 

газа образуется слой диэлектрика [2-5]. При бомбардировке положительными 
ионами из плазмы разряда выросшего слоя диэлектрика на поверхности по

следнего скапливается положительный заряд (рис. 1.1). Этот заряд притяги
вает к поверхности раздела диэлетрик-металл электроны из мишени, образуя 

в диэлектрике сильное электрическое поле [6, 7]. Так образуется конденсатор 
(рис. 1.1). Напряжение на этом конденсаторе растет со временем и в пределе мо
жет сравняться с напряжением ИП. Так как разность потенциалов между ми

шенью и плазмой задана источником питания, то разность потенциалов между 

плазмой и поверхностью диэлектрика стремится к нулю. И тогда распыление 

диэлектрика прекращается. 

На практике слой химического соединения, образующегося на мишени, 

не представляет собой идеальный диэлектрик, поэтому заряд на этом слое не 

накапливается до такой степени, чтобы распыление прекратилось. В работе [8] 
показано, что слой химического соединения, обладающего заметной проводи-

nоверхностный 

заряд--....____.++++++ 

~~·-- _1'!" Элею-роны 

Катод 

т 

+ + + + + + 
! ! ! ! ! ! 

1 

Рис. 1.1. Накопление положительного заряда на поверхности диэлектрического 

слоя [7) 
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мостью, не накапливает заряд и не создает пробоев. Это подтверждено экспери

ментально в процессах получения пленок проводящих соединений Sn02, ZnO 
и Inp3• 

Слои диэлектриков с очень низкой проводим остью, менее ю-10 (Ом· см)- 1 , 

такие как Al20 3, Si02 и Та205 , хорошо накапливают заряд. Оценочный расчет 

был проведен в той же работе [8] для процесса получения Si02• Если на слое 

диэлектрика толщиной 100 нм падает полное напряжение ИП 700 В, то это соз

даст в нем электрическое поле 7 · 109 В/м, которое на порядок выше пробивнаго 

(Е.Р = 7 · 108 В/м). В такой ситуации будут иметь место многочисленные пробои 

слоя диэлектрика, которые обычно называют микропробоями. 

Таким образом, когда напряженность поля в диэлектрике превысит пробив

ную напряженность диэлектрика Е , то происходят м икрапробои слоя диэлек
пр 

трика на поверхности мишени. Интервал между микропробоями t определя-
пр 

ется временем накапливания заряда и равен [6]: 

(1.1) 

где е. и Е- диэл~ктрические проницаемости вакуума и диэлектрика; i- плот

ность тока положительных ионов на мишень. 

Более точное рассмотрение процесса накопления заряда проделано в рабо

те [9]. В ней учтено влияние утечки заряда через поверхностную проводимость 

пленки на поверхности мишени и через ее объемную проводимость. Получен

ные в работе [9] результаты не противоречат результатам работ [6, 8]. 

Из формулы (1.1) можно сделать несколько выводов. Первый: nри заданной 
плотности ионного тока количество м икрапробоев не зависит от толщины диэ

лектрика. Это связано с тем, что, с одной стороны, чем меньше его толщина, тем 

ниже напряжение пробоя, но, с другой стороны, соответственно выше емкость 

конденсатора, образованного этим диэлектриком, и из-за этого ниже скорость 

роста напряжения. В результате микрапробой диэлектрика происходит одно

временно на участках с разной толщиной диэлектрика, если плотность ионного 

тока одинакова. Второй вывод: для снижения количества микропробоев целе

сообразно снижать плотность тока на мишень, то есть при заданном токе раз

ряда делать зону эрозии больших размеров. 

С помощью формулы (1.1) можно оценить частоту возникновения ми

кропробоев r.P на мишени алюминия при получении Al20 3 
[6], для которого 

Е.Р = 1 · 108 В/м и Е= 10, а типичная плотность тока 450 А/м2 : 

i 
f = 1/t = = 50 кГц. 
пр пр Е ·Е·Е 

о пр 

(1.2) 



1.3. Причины пробоев на катоде при реактивном магнетронном распылении 

Этот оценочный расчет подтверждается тем, что микропробои гасятся при 

использовании среднечастотного (20-350 кГц) импульсного ИП [10-14]. 
Кроме градиента потенциала, нормального к поверхности, вблизи грани

цы зоны эрозии возникает поверхностный градиент потенциала. И хотя его 

величина невелика (примерно 107 В/м) [1], он может вызвать скачки электро
нов по поверхности. Такие скачки могут перерасти в поверхностный пробой 

(искрение), что происходит довольно часто [15]. Иногда в этот процесс мо
жет быть вовлечено такое большее количество электронов, что наблюдается 

<<униполярная дуга>> между поверхностью диэлектрика и свободной поверх

ностью мишени [1]. Иногда такие униполярные дуги тоже называют микро
пробоями [16]. 

В работе [17] предложена (рис. 1.2) следующая классификация, которой мы 
тоже будем придерживаться далее. 

Микропробои - пробои диэлектрического слоя на поверхности мишени, 

они разряжают заряд, накопившийся на поверхности диэлектрического слоя. 

Их частота обычно нарастает во время распыления. 

Униполярные дуги - дуги между точкой на металлической части поверх

ности мишени и точкой на части поверхности мишени, покрытой диэлектри

ческим слоем. 

а 

б 

е 

в 

Рис. 1.2. Три вида пробоев: а- униполярная дуга; б- биполярная дуга; в- ми

кроnробой [17] 
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Биполярные дуги (дуги или пробой) - дуги между мишенью и подложкой 

или арматурой вакуумной камеры или между мишенью и анодом. При этом на

блюдается короткое замыкание ИП. 

Энергия указанных явлений нарастает в следующей последовательности: 

микропробои, униполярные дуги, биполярные дуги [17]. В обратной последова
тельности нарастает частота их появления. Частоты их появления соотносятся 

как 100000:10:1, то есть на каждые 100000 микропробоев приходится одна бипо
лярная дуга. Для сильно окисленной поверхности мишени соотношение увели

чивается до 10000:1000:10, и процесс становится нестабильным [17). 
Сам по себе микроиробой не нарушает процесса распыления, но может стать 

причиной сильных биполярных дуг (пробоев) [18]. В работах [10, 19] со средне
частотным импульсным ИП наблюдали, что далеко не всегда микроиробой пе

рерастал в дугу. Иногда же микропробои перерастали в дуговые разряды меж

ду мишенью и плазмой или заземленными экранами [10, 19]. Это происходит, 
если при микропробое диэлектрика образуется большое количество вторичных 

электронов, достаточное для образования горячего пятна [18]. В этом случае на 
поверхности катода в результате микропробоя может возникнуть катодное пят

но диаметром около 10 мкм [20-22] и даже 300 мкм [19). Тогда вся мощность 
ИП концентрируется на площади малого пятна, несопоставимой с площадью 

катода. Количественные оценки температуры в пятне пробоя на поверхности 

алюминиевой мишени (примерно 6000 К) сделаны в работе [19]. То есть тем
пература в пятне повышается настолько, что поддерживает высокий ток тер

моэлектронной эмиссии из катода с типичной плотностью тока 1 · 1012 А/м2• Ток 

разряда быстро нарастает и весь концентрируется в возникшей дуге, поддержи

вая высокую температуру пятна. В момент образования дугового пробоя импе-

Рис. 1.3. Высокоскоростная съемка движущейся по поверхности мишени элек

трической дуги. Время экспозиции 100 не [24) 
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данс разряда резко снижается: напряжение разряда резко (в течение примерно 

0,5 мкс [23]) падает до 80-120 В. 
Во время пробоя из-за наличия магнитного поля магнетрома там, где 

его силовые линии перпендикулярны направлению движения электронов 

в дуге, дуга смещается, и вместе с ней смещается пятно дуги. Траектория 

светящегося пятна имеет вид замкнутой кривой, расположенной по центру 

зоны эрозии (рис. 1.3) [24]. Горячее пятно может передвигаться по поверхно
сти катода со скоростью 60-900 м/с [22] и 71 м/с [19] в случае медного катода, 
60 м/с в случае алюминиевого [19]. Если дуга образуется на мишени магне
трона без горячего пятна, а только из-за потенциальной эмиссии электро

нов, то скорость движения светящейся дуги еще больше и может превышать 

7,4 · 105 М/С (24). 
Возникший дуговой разряд будет существовать, пока его поддерживает ИП. 

Дуговой разряд прекращается только после отключения питающего напряже

ния, для чего в ИП предусматривают специальные электронные схемы снятия 

напряжения питания при пробое (см. главу 2). 
Величина энергии, выделяемой локально в дуговом пробое за время его 

существования, определяется электрическими параметрами дуги и свой

ствами ИП. В этом смысле тиристорным источникам питания, работающим 

на частоте 50 Гц, свойственен существенный недостаток. Даже если преду
смотрены специальные электронные схемы снятия напряжения питания при 

пробое, то отключение в тиристорных ИП происходит только после истече

ния полпериода (10 мс). Поэтому в обычном тиристорном ИП длительность 
дуги 5-10 мс, и, следовательно, типичная энергия пробоя будет 20-200 Дж. 
Такой энергии достаточно для локального плавления и испарения некоторо

го количества материала катода, которое осядет в виде пятна на подложке. 

Возможно даже образование микрокапель или микрочастиц и перенос их на 

подложку с образованием дефектов в растущей пленке [21, 23, 25]. Образова
ние этих микрочастиц крайне нежелательно для получения бездефектных 

пленок. 

В среднечастотном импульсном ИП длительность дуги не превышает 

5-50 мкс (в зависимости от частоты). Энергия пробоя в этом случае будет всего 
20-1000 мДж [19]. Это в сто раз меньше, чем при использовании обычного ти
ристорного ИП. Следовательно, все возможные дефекты в пленке, связанные 

с пробоями на катоде, будут проявляться во столько же раз меньше [23]. 
В работе [22] нашли, что дуги на медном катоде имели тенденцию к фраг

ментации так, чтобы на каждую приходилея ток по 10 А. Поэтому частота 
образования дуг велика, когда ток разряда высокий, то есть когда заданная 

мощность распыления такова, что ток разряда значительно превышает ток дро

бления дуги. Длительность развившихся дуг была различной от 0,25 до 25 мс 
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[19]. Образование видимых раскаленных частиц наблюдалось в 12 случаях из 68 
наблюдаемых дуг. Число Образовавшихея частиц не коррелировало с длитель

ностью дуги. Причем частицы образавывались в большинстве случаев в конце 

отрезка времени существования дуги, реже в середине этого отрезка, а иногда 

и после серии коротких дуг [19]. То есть тогда, когда температура пятна дости
гала максимума. 

Частицы алюминия и меди разлетзлись с большими скоростями (от 5 до 
500 мfс) под различными углами к поверхности мишени, при этом наибольшее 
их число вылетало под углами 30-35° [19]. Максимальные скорости для других 
материалов катода составляли: для золота - 500, палладия - 400 и магния -

300 м/с. В той же работе [19] оценена температура разлетающихся частиц алюми
ния. Она равна 3000±1000 К. Там же приведены данные других исследователей 
о температуре частиц, вылетавших из других мишеней: медной - 2200-3200 К, 
алюминиевой и палладиевой - 2300 К. Это означает, что частицы попадают на 

поверхность подложки в расплавленном состоянии. 

Предыдущие оценки (1.1) и (1.2) были сделаны в предположении, что плот
ность тока и толщина диэлектрика одинаковы по площади мишени, что для 

магнетронов неверно. Наоборот, для магнетронов характерно неравномерное 

распределение тока и слоя диэлектрика по площади мишени [3, 4, 7]. Внутри 
зоны эрозии толщина диэлектрика близка к нулю, так как там на него приходит

ся максимальная плотность ионного тока. Чем дальше от зоны эрозии к центру 

мишени или к ее периферии, тем больше толщина диэлектрика [3, 4, 7]. Толщи

на такого окисла на титановой мишени магнетрана оценивалась в работах [3, 5]. 
Она может достигать 8 нм [3] или 5-6 нм [5] на периферии и в центре мишени. 
Она увеличивалась с ростом парциального давления кислорода [3, 5, 7], так как 
с увеличением парциального давления кислорода увеличивается поток частиц 

кислорода к мишени (рис. 1.4). В результате равновесное состояние поверхно
сти мишени сдвигается в сторону роста окисла. 
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Рис. 1.4. Толщина слоя окисла титана на поверхности титановой мишени в за
висимости от процентного содержания потока кислорода в камеру [5] 
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Первый источник атомов титана на поверхности диэлектрика - возврат 

распыленных атомов титана из-за их столкновений с молекулами газа. Поэтому 

чем больше общее давление в камере, тем больше толщина слоя окисла вне зоны 

эрозии. Второй источник атомов титана для образования окисла - диффузия 

атомов титана из мишени через слой окисла. В этом случае, чем больше темпе

ратура мишени, тем больше скорость роста диэлектрика. Действительно, если 

мишень припаяна к водоохлаждаемому основанию, то толщина окисла значи

тельно меньше, чем в случае, когда мишень только прижата к основанию [3]. 
То есть повышенная температура мишени способствует увеличению скорости 

роста окисла из-за диффузии атомов титана из мишени через слой окисла. 

По нашему мнению, то, что частота возникновения микропробоев fnp на мно

го порядков превышает частоту возникновения дуговых пробоев на мишени [6, 
10], можно объяснить следующим механизмом. Дело в том, что дуга, хотя и про
воцируется микропробоем, но не каждым, а только таким, в К?!ором выделяет

ся достаточная энергия для образования горячего катодного riятна на мишени. 

Плотность энергии микропробоя диэлектрика можно оценить по формуле 

Ео. Е 2 
W=-·!f.·E 2 пр. 

(1.3) 

Для возникновения катодного пятна необходима критическая плотность 

энергии Wк, зависящая от материала катода. Через нее определим необходимую 

минимальную толщину диэлектрика: 

2-Wt 
!!. . =---'>-:::--

mJn Е . Е. Е2 
О· пр 

(1.4) 

Таким образом, мы видим, что для перерастания микропробоя в дуговой 

пробой необходима минимальная толщина диэлектрика, которая зависит толь

ко от свойств самого диэлектрика. Возможно, этим объясняется заметная раз

ница в количестве дуговых пробоев в реактивном магметронном процессе по

лучения разных диэлектриков. 

Наиболее тонкий диэлектрик находится у границы зоны эрозии (рис. 1.5). 
Там велика плотность ионного тока. Поэтому в диэлектрике у границы с по

верхностью открытого металла в зоне эрозии резко возрастает напряжен

ность электрического поля [4, 6]. Затем, по мере удаления от зоны эрозии, 
толщина диэлектрика возрастает, плотность ионного тока уменьшается, 

и в результате напряженность электрического поля снижается. Поэтому из

за большой неравномерности плотности тока по поверхности мишени в маг

нетронном источнике достаточная толщина диэлектрика будет иметь место 
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Рис. 1.5. Схема окисла вне зоны распыления [26]. Область 1: зона распыления. 
Область 11: переходная зона, нестабильный окисел. Область 111: зона 
стабильного роста окисла 

не вблизи краев зоны эрозии, а поодаль от нее. И, несмотря на то, что коли

чество микропробоев там ниже, вероятность перерастания каждого из них 

в дуговые пробои значительно выше. Именно этот сравнительно небольшой 

по площади участок авторы данной работы и работ [4, 6] считают ответствен
ным за дуговые пробои, и именно там, по нашему мнению, имеет место боль

шинство дуг. 

Экспериментально это было подтверждено в работе [26]. Там с помощью 
телекамеры впрямую наблюдали дуги, возникающие на алюминиевой мише

ни магнетрона. Основные дуги начинаются на поверхности мишени только 

вне зоны распыления в узкой зоне, прилегаюшей к зоне распыления (рис. 1.6). 
Пробой происходит там, где толщина диэлектрика достигает критической ве

личины. 

Это означает, что реактивный процесс вначале будет свободным от пробо

ев до момента, когда будет достигнута критическая толщина диэлектрика на 

мишени. Длительность начального свободного от пробоев периода зависит от 

Рис. 1.6. Алюминиевая мишень со следами пробоев [26] 
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мощности разряда. Чем она выше, тем скорее критическая толщина будет до

стигнута. Это объясняет, почему длительность этого периода обратно пропор

циональна мощности разряда. Когда критическая толщина достигнута, про

цесс переходит в режим установившегося дугообразования. Эти дуги, образуя 

кратеры, делают поверхность окисла в переходной области шероховатой, усили

вая этим механизм дугообразования. 

Основываясь на вышеизложенном, в работе [26] было показано, что коли
чество этого вида дуг может быть существенно уменьшено, если поверхность 

этой переходной области перед распылением прикрыть слоем диэлектрика 

хорошего качества. Действительно, когда при реактивном распылении алю

миния в смеси аргона и кислорода прикрыли переходную область алмазо

подобной пленкой толщиной 2 мкм, то предотвратили появление почти всех 
дуг. Результат показан на рис. 1.7, где на половину поверхности мишени вне 
зоны эрозии было нанесена алмазоподобная пленка. Как видим, на покрытой 

области следов пробоев значительно меньше. Такой же эксперимент с мише

нью, полностью покрытой алмазоподобной пленкой кроме зоны эрозии, по

казал полное отсутствие следов пробоев. Эти эксперименты подтвердили, что 

основной причиной дуг на катоде является электрический пробой слоя окис

ла в переходной области, а не местные разряды между окислом и непокрытой 

площадью мишени через газ [26]. Единственный недостаток этого способа со
стоит в том, что приходится очень точно определять положение зоны эрозии 

на поверхности мишени при заданной мощности разряда и совмещать с ней 

защитное покрытие. 

Поскольку дуги имеют место в узких полосках вдоль границы зоны эрозии, 

их частота пропорциональна длине этой переходной области. Так как в цилин

дрических магнетромах с вращающимися мишенями переходмая зона суще

ствует только в виде полуколец на концах магнетрои о в, а их длина много мень

ше, чем у планарных магнетромов такой же длины, то при одинаковых размерах 

Рис. 1.7. Алюминиевая мишень, левая половина которой была покрыта алма

зоподобной пленкой, а правая половина не покрыта (26]. Легко видеть, 
что покрытая половина почти свободна от следов пробоев 
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и мощностях в цилиндрических магнетрои ах пробоев значительно меньше, чем 

в протяженных. Это одна из причин, почему в реактивном процессе цилиндри

ческий магнетрои работает более стабильно. 

Описанная картина наблюдается в реактивном процессе с кислородом 

в качестве реактивного газа. Когда реактивным газом является азот, а в ка

честве материала мишени - металл, способный взаимодействовать непо

средственно с молекулами азота, то описанная выше картина справедлива. 

Исключением из этой картины является реактивное распыление мишеней из 

кремния или алюминия в среде, содержащей азот. Дело в том, что эти два ма

териала взаимодействуют не с молекулами азота, а только с его ионами [28, 29). 
Плотность тока ионов азота пропорциональна плотности общего тока ионов 

аргона и азота на мишень. В этом случае в любой точке поверхности мишени 

скорость распыления нитрида с мишени пропорциональна скорости его обра

зования. В результате распределение нитрида по поверхности мишени одно

родно по площади мишени, куда попадают бомбардирующие мишень ионы 

из плазмы. Поэтому может не образоваться слой диэлектрического нитрида, 

достаточно толстый для возникновения дуг, хотя степень покрытия мишени 

нитридом может быть высока. В результате возможно получение пленок ни

тридов практически без пробоев. 

Действительно, в нашей работе по получению нитридов кремния и алюми

ния было показано, что пробои не возникают, если вакуумная камера напы

лительной установки хорошо герметизирована и предварительно обезгажена, 

а поверхность мишени очищена от окисла. Например, при получении пленок 

нитрида алюминия из протяженных магнетронов, когда необезгаженная под

ложка из лавсана двигалась от одного магнетрома к другому, у первого магне

трона частота пробоев была больше, чем у второго. Это объясняется тем, что 

под действием нагрева и ионной бомбардировки подложка выделяет у первого 

магнетрома существенно большее количество окисляющих газов. Если же под

ложка была подвергнута обезгаживанию путем ионной очистки, то остаточное 

давление в камере снижалось до l · ю-s мм рт ст, и процесс нанесения пленки 
нитрида алюминия шел с очень низкой частотой пробоев: 0,03 Гц, даже если ток 
разряда каждого из двух магметронов увеличивали с 45 до 90 А. При этом ча
стота пробоев у магнетромов не зависела от направления движения подложки. 

Степень покрытия мишени нитридом, определенная расчетом по модели (глава 

8), была довольно высока и составляла 0,6-0,8. 
Это подтверждает то, что сам по себе нитрид кремния или алюминия на по

верхности мишени не образует достаточно толстого диэлектрика и не вызывает 

появления дуговых пробоев. В результате возможно получение пленок нитри

дов алюминия и кремния практически без пробоев даже при питании их ИП 

постоянного тока [30). 
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Разное поведение нитрида и окисла алюминия определяется их разными 

физическими параметрами, что хорошо согласуется с выводами работы [31], 
и разными механизмами образования соединения алюминия с реактивными 

газами, в результате чего нитрид и окисел различными способами распределя

ются по поверхности мишени. 

1.4. Классификация пробоев по причинам их 
возникновения 

Поскольку причиной пробоев является наличие диэлектрика на поверхности 

мишени, то классифицировать пробои можно по механизмам образования диэ

лектрика на поверхности мишени. Существует три типа диэлектрика на поверх

ности мишени: 

а) естественный окисел, 

б) диэлектрик, возникающий в реактивном процессе, 

в) диэлектрик, образованный атомами металла, возвращающимися на ми

шень из-за рассеяния на молекулах газа. 

В соответствии с этой классификацией рассмотрим три источника пробоев. 

1.4.1. Естественный окисел и ero устранение с поверхности 
мишени 

Пробои (дуги) при магметронном разряде имеют место как при нереактивном, 

так и при реактивном распылениях. Дело в том, что во время мереактивного 

распыления велика роль естественного окисла на поверхности мишени и оста

точного кислорода в вакуумной камере. Это известно [23] еще с тридцатых годов 
двадцатого века. 

Металлическая мишень перед началом процесса распыления покрыта 

обычно тонким слоем диэлектрика (окисла). Например, толщина естествен

ного окисла на титановой мишени 2 нм [5]. Для устранения причин пробоев 
поверхность мишени, как правило, очищается от окислов в зоне эрозии перед 

каждым процессом нанесения пленок [4, 17, 23, 32, 33]. Это осуществлялось 
распылением мишени в аргоне при его повышенном в три раза по сравнению 

с рабочим давлении. Распыление велось в течение 10-30 мин в режиме стаби
лизированных мощности или токе разряда до достижения постоянной величи

ны напряжения разряда, что указывает на достижение чистой металлической 

(алюминиевой) поверхности мишени [17]. После окончательной очистки по
верхности мишени от естественного окисла пробои прекращаются [23]. При
чем во время очистки для увеличения ее эффективности система дугагашения 

ИП может быть выключена. 
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В некоторых современных ИП предусмотрены схемы управления, позво

ляющие регулировать мощность разряда в зависимости от частоты пробоев. 

Такие схемы особенно полезны во время очистки поверхности мишени разря

дом в аргоне. В начале очистки, когда частота пробоев велика, поддерживается 

небольтая мощность. По мере очистки мишени и снижения частоты пробоев 

мощность увеличивается, пока не достигнет заданной величины. Если же про

исходит увеличение числа пробоев, то мощность снижается до предыдущего 

уровня [34]. 
Очистка поверхности мишени проходит в три этапа. Первый этап начинает

ся, когда мишень покрыта сплошным слоем окисла. Этот этап характеризуется 

наибольшей частотой пробоев. Второй этап начинается, когда появились у част-
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Рис. 1.8. Изменение величины напряжения разряда во время очистки мишени 

распылением в аргоне после окисления в плазме [35]. Эксперименталь
ная длительность очистки распылением (см. табл. 1.1) определяется 
точкой пересечения двух аппроксимирующих прямых 



1.4. Классификация пробоев по причинам их возникновения 

ки, свободные от окисла. На этом этапе резко увеличивается или уменьшается 

напряжение разряда (рис. 1.8), а частота пробоев еще велика. Третий этап на
чинается, когда на мишени остается только узкая полоска окисла на периферии 

зоны эрозии, уже свободной от окисла. Пока идет удаление этих остатков окис

ла и покрытие его металлом за счет возвращения атомов металла из-за их рас

сеивания на молекулах газа, частота пробоев снижается практически до нуля 

или до определенного низкого предела, зависящего от парциальных давлений 

реактивных газов в вакуумной камере. 

Таким образом, чистая мишень - это мишень с зоной эрозии, свободной 

от окисла. Такая мишень обеспечивает минимальную частоту дуговых пробоев 

в мереактивном магметронном разряде. 

Основываясь на величинах коэффициента распыления, плотности окисла 

и его толщины была расчетным путем определена [35] длительность очистки 
поверхности мишени от естественного окисла ионным распылением при плот

ности тока ионов 300 А/м2 • Ее величина сравнивается с экспериментальной ве

личиной в табл. 1.1. Совпадение этих величин говорит о правильиости допуще
ний проведеиного расчета. Проводимость окислов рассматриваемых металлов 

не имела существенного значения. Поведение напряжения разряда определя

лось изменением коэффициента вторичной электронной эмиссии очищаемой 

поверхности мишени (рис. 1.8). У алюминиевой и иттриевой мишеней окисел 
имеет более высокий коэффициент вторичной электронной эмиссии, а у танта

ловой и ниобиевой мишеней - более низкий. 

Таблица 1.1. Подсчитанная длительность очистки мишени [35] 

Элемент Коэффициент рас- Толщина слоя Расчетное время Время очистки 

пыления окисла окисла, нм очистки, с в эксперименте, с 

А! 0,05 1,5 0,392 0,347 

Nb 0,13 1,9 0,083 0,1 

Та 0,18 1,9 0,064 0,078 
у 0,056 1,8 0,234 0,206 

Пример очистки алюминиевой мишени магнетрана 

Алюминиевая мишень- один из наиболее трудных объектов для очистки ее 

поверхности. Дело в том, что из-за высокой активности алюминия окисел алю

миния образуется даже при низких парциальных давлениях кислорода среди 

остаточных газов, не говоря уже о естественном окисле. Трудности очистки усу

губляются тем, что коэффициент распыления окисла алюминия самый низкий 

и составляет всего 0,02 при энергии ионов 500 В. Кроме того, из-за высокого 
коэффициента электронной эмиссии из окисла во время очистки напряжение 

разряда значительно ниже этой величины и составляет 160-250 В, что еще бо-
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лее снижает коэффициент распыления окисла алюминия. Далее опишем этот 

процесс подробнее. Очистку алюминиевых мишеней проводили в режиме ста

билизированного тока в установке нанесения пленок на рулонные материалы. 

Установка была оснащена протяженными магметронными источниками с дли

ной мишени 1300 мм и шириной 100 мм. 
Первый этап очистки. Перед началом работы поверхность мишени покры

та сплошным слоем окисла. После включения источника питания при первых 

вспышках плазмы на поверхности окисла оседает слой положительных заря

дов, который существенно ослабляет электрическое поле перед мишенью. Из-за 

этого поджиг разряда затруднен, и чтобы преодолеть это, необходимо подавать 

в камеру поток аргона, увеличенный по сравнению с рабочим. Коэффициент 

вторичной электронной эмиссии из окисла намного больше, чем из металла, 

поэтому напряжение разряда вначале довольно низкое. БАХ разряда представ

ляет собой почти вертикальную линию, соответствующую напряжениям 120-
250 В. Из-за низких напряжений разряда и низкого коэффициента распыления 
окисла это довольно долгий этап очистки. 

У поверхности мишени помимо тлеющего магметронного разряда имеют 

место частые дуговые разряды (пробои), во время которых напряжение разря

да падает до 50-80 В. Замедление и загрубление срабатывания защиты от дуг 
в СЧ ИП дает возможность более эффективно очищать поверхность мишени от 

диэлектрика [23], а автоматическая система слежения, управляющая временем 
срабатывания защиты в зависимости от частоты дуг, позволяет оптимизировать 

и сократить этот процесс [23]. Здесь полезно увеличивать ток разряда по мере 
снижения частоты пробоев, для чего применять ИП, содержащие программмое 

устройство [34], либо делать это вручную. 
Следует отметить, что длительность обработки мишени до образования 

первого свободного от окисла участка поверхности мишени зависит не толь

ко от режима обработки, но и от распределения тока ионов по площади зоны 

эрозии. Чем более неравномерно это распределение, тем быстрее заканчивается 

первый этап очистки. 

Во время очистки мишени давление в вакуумной камере может вырастать 

с 3·10-4 до (6-8)·10-4 мм рт. ст. и даже до 1,3·10-3 мм рт. ст. Рост давления тем 

больше, чем больше ток разряда. Оба процесса - распыление окисла и окисле

ние мишени - конкурируют друг с другом. Поэтому, чем быстрее откачивается 

кислород вакуумными насосами, тем скорее идет очистка на первом этапе. 

В нашей установке со сдвоенными протяженными магнетромами освобож

дающиеся с поверхности мишени молекулы кислорода и воды откачивались 

крионасосами. Когда в камере была водяная течь, казалось бы, небольшая, 

такая, что предельный вакуум вырастал всего на 2 · ю-s мм рт. ст., очистка за
нимала более 20 минут, и за это время крионасосы перегревались. Особенно-
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стью работы крионасосов является то, что они легко. справляются с водяной 

течью до включения магнетронов. Но после включения магнетронов молеку

лы воды в плазме диссоциируют на водород и кислород. Кислород затрудняет 

и затягивает очистку, а водород перегревзет крионасосы установки. Перегрев 

тем больше, чем больше течь и мощность разряда, так как растет количество 

выделяемого водорода. Давление может вырасти до более чем 4·10-3 мм рт. ст. 

В этом случае перегретые крионасосы после выключения магнетронов уже не 

возвратятся в исходное состояние, так как водород откачивается ими с низкой 

скоростью, но при этом он значительно увеличивает теплопотери в насосах за 

счет своей высокой теплопроводности. Насосы приходится регенерировать, что 

занимает довольно много времени. 

Второй этап начинается, когда открылся свободный от окисла участок 

мишени. С него начинает распыляться металл, пленка которого на подложке 

и экранах эффективно поглощает реактивные газы. Их парциальные давления 

в камере уменьшаются, и общее давление в камере снижается до исходного дав

ления аргона. Поэтому далее очистка идет значительно быстрее, и за 10-30 с 
поверхность мишени почти совсем очищается от окисла. Одновременно напря

жение разряда вырастает до высоких значений (более 400 В). На этом заканчи
вается второй этап очистки. 

Третий этап очистки. По краям зоны эрозии еще осталась полоска неудален

ного окисла. Так как там плотность ионного тока мала, очистка от этого окисла 

идет медленно. Но параллельна идет процесс нанесения слоя алюминия на этот 

слой окисла за счет обратной диффузии распыленных атомов алюминия. Поэ

тому, по-видимому, на третьем этапе очистки тоже целесообразно вести очист

ку при повышенных давлениях аргона. Длительность процесса очистки можно 

сократить, увеличив ток разряда очистки до максимального для данного ИП. 

Такой процесс занимает до 10 минут. Во время описанного процесса напряже
ние разряда растет еще на 10-20 В. В конце третьего этапа напряжение разряда 
и ширина зоны эрозии достигают своих максимальных величин. 

Во время третьего этапа частота пробоев снижается практически до нуля 

или до определенного низкого предела, зависящего от парциальных давлений 

реактивных газов в вакуумной камере. При их достаточном давлении даже при 

напылении металлических пленок в среде аргона на периферии зоны эрозии 

присутствует кромка диэлектрика, вызывающая пробои. 

Скорость очистки мишени зависит также от ее предыстории. Действитель

но, если мишень после процесса находилась в течение суток в вакууме, то ее 

повторная очистка происходит всего за несколько секунд. Тогда как после пре

бывания мишени в комнатной атмосфере очистка занимает не менее 10 минут. 
Чтобы предотвратить излишнее окисление мишени в атмосфере, целесообразно 

в конце процесса распыления покрывать мишень слоем нитрида, который за-

2-4494 
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щищает ее от окисления и значительно легче удаляется распылением. Для этого 

достаточно процесс получения пленок распылением алюминиевой мишени за

канчивать, добавляя азот в камеру. При этом поверхность мишени покрывается 

слоем нитрида. 

Новые металлические мишени покрыты нарушенным слоем. Этот слой об

разовался во время механической обработки поверхности мишени. Кроме того, 

на ее поверхности содержится высокий уровень загрязнений: углерода и окисла 

металла. Поэтому параметры мишени в начале ее распыления, как известно, 

обусловлены этим нарушенным слоем и отличаются от параметров объемно

го материала. Например, на поверхности титановой мишени находится нару

шенный слой толщиной примерно 50 мкм [27]. Установлено [27], что, вопреки 
устоявшемуся мнению, для улучшения параметров мишени в начале ее срока 

службы необязателъно удалять весь нарушенный слой. Оказалось, что очист

ка поверхности мишени распылением ионами аргона при плотности мощности 

ионного пучка 4-15 кВт/м2 в течение 20 минут вполне достаточна для выве
дения мишени в воспроизводимый рабочий режим. Хотя за это время вместе 

с поверхностными загрязнениями удаляется только часть нарушенного слоя 

толщиной 25-75 нм. Объясняется это тем, что в оставшейся части нарушенно
го слоя под действием бомбардировки ионами аргона образуются новые мелкие 

кристаллические зерна. Благодаря рекристаллизации оставшийся нарушен

ный слой становится поликристаллическим, подобным объемному титану, что 

подтверждено с помощью рентгеновской фотоэлектронной спектроскопии [27]. 
Таким образом, очистка поверхности мишени предварительной ионной обра

боткой - эффективный метод приближения параметров приповерхностных 

слоев металлической мишени в начале ее срока службы к объемным. 

Если в результате аварии на поверхность мишени попадала вода, то может 

образоваться довольно толстый слой окисла. Тогда первый этап очистки от тако

го окисла занимает более двух часов. То же происходит после работы магнетро

нов в газовой среде, содержащей большое количество кислорода (при давлениях 

более 1 · ю-з мм рт. ст.) или углеводородов. В этом случае третий этап очистки 
может занимать до 10 часов током, превышающим рабочий. Только после этого 
разряд в смеси газов становится устойчивым при рабочем токе. При таком силь

ном окислении мишени целесообразно предварительно удалять толстый слой 

окисла механической обработкой наждачной бумагой [17], после чего мишень 
легко очищается разрядом. 

1.4.2. Конструктивные способы устранения диэлектрика, 
возникающего в реактивном процессе 

Полное удаление слоя химического соединения с поверхности мишени - один 

из способов устранить пробои. Существует несколько конструкций магне-
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тронов, способных снизить количество пробоев, устранив возможность обра

зования толстого слоя диэлектрика вне зоны эрозии. Рассмотрим здесь такие 

конструкции магнетронов. Одна из таких конструкций: протяженный прямоу

гольный магнетрон, содержащий вместо одной несколько магнитных систем, 

образующих несколько зон эрозии, причем их длинные оси расположены пер

пендикулярно длинной оси магнетрона. Плохо распыляемые участки поверх

ности мишени устраняются тем, что магнитные системы постоянно колеблются 

вдоль длинной оси магнетрона, в результате чего площади, очищаемые движу

щимися зонами эрозии, перекрываются [36]. 
С устранением окисла справляется и одна движущаяся магнитная система 

магнетрона [37, 38]. В этом случае зона эрозии движется за магнитной системой 
и очищает от окисла практически всю поверхность мишени. Такой способ авто

матически реализуется в цилиндрических вращающихся магметронах [39], где 
пробои отсутствовали в течение 300 часов работы магнетрона. 

Существуют конструкции мишеней магнетронов, исключающие образова

ние пробоев вне зоны эрозии. В них неработающая область поверхности мише

ни, где образуются в основном пробои, прикрыта алмазоподобной пленкой тол

щиной 2 мкм [26] (см. выше) или толстым изолятором, например, кварцевыми 
пластинами толщиной 2-3 мм, как это было сделано в нашей работе в круглых 
планарных магнетронах. 

Модификация этого способа - прикрыть периферийные участки мишени 

материалом, слабо взаимодействующим с реактивными газами, что позволяет 

практически устранить образование диэлектрика вне зоны эрозии. Например, 

с этой целью можно использовать нержавеющую сталь. На ней толщина образу

ющегося из-за возврата распыленных атомов алюминия диэлектрика слишком 

мала для возникновения дуг. Действительно, применение рамок из нержавею

щей стали, прикрывающих периферийные участки мишени, снизило частоту 

пробоев почти на порядок. При применении таких рамок очень важно выдер

жать определенное соотношение размеров зоны эрозии и отверстия в рамке. 

Если отверстие в рамке шире зоны эрозии, то между их границами существует 

площадь, на которой велика вероятность пробоев. Если же отверстие меньше 

зоны эрозии, то частота пробоев минимальна, но существенно распыляется 

сама рамка, загрязняя получаемую nленку. Если рамка выступает над поверх

ностью мишени, то, кроме того, возрастает напряжение разряда. Оптимально, 

когда размеры зоны эрозии и отверстия в рамке совпадают. 

Размеры зоны эрозии оценивались в работах [4, 41]. Ширина зоны эрозии 
определяется градиентом вертикальной составляющей магнитного поля у по

верхности мишени в радиальном направлении и режимом разряда [41]. Граница 
зоны располагалась по линии, где градиент равен нулю. Недостатком указанно

го способа является то, что граница зоны эрозии непостоянна, и при заданной 
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конфигурации магнитной системы зона эрозии расширяется в обоих направле

ниях к центру и от него при увеличении мощности разряда и при снижении ра

бочего давления. Экспериментально нами была получена следующая рекомен

дация: отверстие в рамке, не выступающей над поверхностью мишени (у нас 

98 мм), должно быть на 0-2 мм больше внешнего размера магнитной системы 
магнетрана (у нас 96 мм). Если же рамка возвышается над мишенью, то отвер
стие должно быть на 6-8 мм больше. 

Может быть дана следующая рекомендация: существенно снизить неже

лательное распыление нержавеющей рамки можно, опустив ее поверхность на 

не менее чем 3 мм ниже поверхности мишени. Тогда рамка находится в тени 
мишени и меньше бомбардируется ионами. Пленки нитрида алюминия, полу

ченные из такого магнетрона, в трехслойной системе AIN -Ag-AIN просветля ют 
пленку серебра на 30%, что говорит о высокой прозрачности такого нитрида 
алюминия. 

1.4.3. Устранение диэлектрика, образовавшегося из-за 
возврата распыленных атомов на мишень 

Из-за рассеяния на молекулах газа небольшал доля распыленных атомов воз

вращается на мишень [31, 41-44]. Их возврат в зону эрозии не оказывает суще

ственного влияния на распыление, так как их доля невелика. Но их возврат на 

периферийные части мишени может вызвать появление осадка, который в ре

зультате взаимодействия с реактивными газами превращается в диэлектрик [4, 
31, 43, 45]. То же происходит и в нераспыляемой центральной части мишени. 

Пробои в этих зонах наблюдали в работе [46] с помощью высокоскоростной ки
нокамеры. 

Вероятность возврата распыленных атомов на мишень прямо пропорцио

нальна давлению газов в разряде и расстоянию между магпетроном и подлож

кой [41, 42, 44]. Как установлено в [44] связанные с этим явления существенны 

при произведении давления на расстояние до подложки более 200 Па· м. Од
нако и при более низких величинах этого произведения, при которых возврат 

гораздо менее вероятен, при длительном процессе (несколько часов) вырастает 

диэлектрический осадок. 

Диэлектрик, растущий на поверхности мишени вне зоны эрозии, также мо

жет быть причиной пробоев. Правда, частота этих пробоев мала по сравнению 

с другими пробоя ми, по-видимому, из-за малого на него потока ионов. Частоту 

описанных в данном разделе пробоев можно еще уменьшить, прикрыв перифе

рийную часть мишени электрически взвешенными или заземленными экрана

ми [43, 45, 47, 48]. Экраны с отверстием устанавливаются на расстоянии 1-3 мм 

от поверхности мишени (рис. 1.9). Размер отверстия в экране влияет как на БАХ 
разряда, так и на частоту пробоев. Чем меньше размер отверстия, тем меньше 
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пробоев, но выше напряжение разряда. И наоборот. Экспериментально было 

установлено, что для планарной мишени размер отверстия в экране должен 

быть на 3-5 мм меньше внешнего размера зоны эрозии, чтобы периферийная 
часть мишени была надежно прикрыта от возвращающихся атомов. Если же ис

пользуется мишень с нержавеющей рамкой, то отверстие в экране может быть 

на 2-4 мм больше отверстия в рамке (у нас было 104 мм). В цилиндрическом 
магнетране с вращающейся мишенью размер концевого экрана может превы

шатъ размер зоны эрозии на 10-12 мм (43]. 

Описанный экран принимает на себя возвращающиеся атомы металла. 

Но поскольку на экране нет высокого отрицательного потенциала, разность по

тенциалов между плазмой и экраном практически отсутствует, поэтому слой 

диэлектрика не пробивается и дуговые пробои не возникают. Особенно важ

но прикрывать экраном нераспыляемую часть поверхности мишени на концах 

магнетрана у поворота зоны эрозии. Там площадь зоны распыления на единицу 

длины магнетрана больше, чем в середине. Поэтому там выше скорость распы

ления и, соответственно, больше возврат атомов на мишень (43]. 
Описанный механизм образования диэлектрика усугубляется при распыле

нии сдвоенными магнетранами (47]. В этом случае часть распыленных атомов 
попадает на соседний магнетрон, превращается в диэлектрик, который прово

цирует там пробои. Например, в нашей работе с протяженными магнетранами 

ширина отверстия в экранах была 110 мм вместо требуемых 102-104 мм. На ар
гоне они работали устойчиво, без пробоев, а на смеси аргона и азота при токах 

более 30 А число пробоев резко возрастало. То есть отверстия в экранах были 
слишком большими. Описанный выше экран с шириной отверстия, уменьшен

ной до 102 мм, предотвращал осаждение диэлектрика на соседнем магнетране 

и уменьшал число пробоев практически до нуля. 

На частоту пробоев в реактивном разряде существенно влияет и температу

ра мишени. Когда в реактивном процессе распыления используется неохлаж

даемая кремниевая мишень, она раскаляется во время работы до оранжевого 

свечения. Атомы кремния не образуют на ней диэлектрик с молекулами реак

тивных газов, так как коэффициент прилипаимя молекул азота или кислоро

да к горячей поверхности существенно ниже. Кроме того, одновременно идет 

:lt\' ,,,,,,,,, -

Рис. 1.9. Схема расположения диафрагмы над поверхностью мишени и влияние 

ионной бомбардировки на морфологию растущих пленок [48] 
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процесс очистки поверхности мишени от окисла за счет его испарения в виде 

моноокиси, имеющей, как известно, высокое давление паров (см. раздел 4.6). 
Поэтому на неохлаждаемой кремниевой мишени даже в реактивном процессе 

пробои редки (1-2 штjчас). 

Итак, описанные конструктивные способы хоть и достигают в большой 

мере поставленной цели, имеют существенные недостатки. Движущиеся маг

нитные системы значительно усложняют конструкцию магнетрома и понижа

ют его надежность. А устройства, прикрывающие нераспыляемые части по

верхности мишени, требуют очень точного согласования размеров с размерами 

зоны эрозии. Причем при изменении режимов разряда, когда меняется ширина 

зоны эрозии, требуется корректировка размеров этих устройств. Поэтому в на

стоящее время общепринятым универсальным способом подавления пробоев 

является использование импульсных среднечастотных ИП. Их использование 

и особенности работы будут описаны в следующей главе. 
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ГЛАВА2 

ПРОЦЕСС РЕАКТИВНОГО 

МАГНЕТРОННОГО 

РАСПЫЛЕНИЯ СО 

СРЕДНЕЧАСТОТНЬIМ 

ИСТОЧНИКОМ ПИТАНИЯ 

МАГНЕТРОНА 

2.1. Устранение причин пробоев на катоде 
магнетрона с помощью импульсного СЧ И П 

Как было показано в главе 1, причиной микропробоев является положитель
ный заряд, накапливаемый на поверхности слоя диэлектрика, образовавшегося 

на поверхности мишени при реактивном распылении. Для устранения микро

пробоев необходимо не допускать этого накапливания, то есть периодически 

устранять этот заряд. Делают это с помощью импульсного распыления (the 
pulsed magnetron sputtering - PMS), в котором во время периодической паузы 
распыления (униполярное импульсное распыление) или периодической пода

чи на мишень кратковременных положительных импульсов (биполярное им

пульсное распыление) устраняют положительный заряд, привлекая электроны 

из плазмы разряда. 

Для достижения указанной цели применяются импульсные среднеча

стотные источники питания (СЧ ИП) [1, 2], подающие на мишень магнетрана 
периодическое импульсное напряжение питания с частотой в диапазоне 10-
350 кГц. В каждом периоде имеется отрицательный импульс с электрически
ми параметрами, необходимыми для распыления мишени и длительностью, 

не превышающей t (1.1), и пауза или положительный реверсный импульс для 
пр 

устранения заряда на поверхности диэлектрика. Используют как синусоидаль-

ные импульсы напряжения [3-9], так и импульсы, близкие по форме к прямоу
гольным [10-13, 15-17]. 

Влияние величины положительного напряжения во время реверса оце

нивалась в работе [2]. В ней использовали две величины положительного 
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напряжения: 10% и 20% от амплитуды отрицательного импульса. Экспери
мl!'нтально было показано, что существенное влияние величина положи

тельного напряжения оказывает лишь при коротких реверсных импульсах 

(0,4-0,5 мкс) и не оказывает влияния при сравнительно длинных реверс
ных импульсах (более 0,6 мкс). То есть вероятность возникновения и частота 
пробоев не зависят от амплитуды положительных импульсов [11), если их 
длительность более 0,6 мкс. Даже если напряжение между отрицательными 
импульсами не подается, то есть имеет место пауза, то положительный заряд 

на поверхности диэлектрика притягивает электроны из плазмы и компен

сируется ими, если длительность существования остаточной плазмы доста

точна для этого [10]. Поэтому величина положительного импульса обычно 
лежит в диапазоне 0-20% от величины отрицательного импульса [1, 2, 11, 
18-20]. 

Таким образом, решающим фактором для подавления пробоев являет

ся длительность паузы или положительного импульса, которая должна быть 

больше некоторой минимальной величины [2, 21). Минимальная длительность 
определяется достижением равновесия, при котором положительный заряд, на

копленный во время отрицательного импульса, успевает компенсироваться за

рядом электронов из плазмы во время положительного импульса [2, 11, 18, 22]. 
Из-за высокой подвижности электронов процесс компенсации заряда занимает 

всего 0,4-1,0 мкс [2, 18). Поэтому длительность положительного импульса уста
навливают обычно не менее этого времени. 

Если же положительный импульс короче, чем нужно, то за время коротко

го положительного импульса не весь накопленный на поверхности диэлектри

ка заряд успеет компенсироваться электронами. Тогда величина заряда будет 

увеличиваться с каждым периодом, и начнутся пробои [21]. Чем меньше дли
тельность положительных импульсов, тем быстрее нарастает число пробоев. 

В работах [2, 11, 21] отмечают, что достижение установившегася равновесия за
рядов - процесс достаточно длительный, так как количество пробоев может 

медленно нарастать со временем. Поэтому для правильной экспериментальной 

оценки количества пробоев необходим достаточно длительный процесс, не ме

нее 60-100 минут. 
При недостаточной длительности положительного импульса, чтобы пре

дотвратить накопление заряда, необходимо было бы снижать и длительность 

отрицательного импульса [18, 22], то есть снижать период, увеличивая частоту 
импульсов до величины, при которой пробоев не будет. Однако повышение ча

стоты, как мы увидим дальше, ведет к снижению скорости распыления, а также 

к удорожанию оборудования. 

Таким образом, кроме частоты большое значение имеет соотношение между 

длительностями отрицательного импульса и промежутка между ними (поло-



Глава 2. Процесс реактивного магнетронного распыления со среднечастотным 
источником питания магнетрона 

жительнаго импульса или паузы). Оно выражается так называемым коэффици

ентом нагрузки -11 [18, 22]: 

't 't 
ТJ = = т- = 1. •-, 

't+ + 't_ 
(2.1) 

где •-- длительность отрицательного импульса, 't+ -длительность положи

тельного импульса или паузы, Т и f- период и частота импульсов. 

Если величина ТJ слишком велика, то, как было показано, количество про

боев нарастает со временем. Максимальная величина коэффициента нагрузки, 

при которой образование пробоев исключено, зависит от частоты импульсов 

и других условий проведения процесса. Показано, что для устранения пробоев 

при нанесении окисла алюминия величина ТJ не должна превышать 0,7-0,8 при 
частоте импульсов 60 кГц [2, 11] или 0,9 при 250 кГц [2] и подбирается для кон
кретного процесса в конкретной установке. 

В работе [23] исследовали влияние величины коэффициента нагрузки на ха
рактеристики реактивного разряда. Для распыления алюминия использовали 

биполярные импульсы с амплитудой напряжения ±800 В и частотой в диапазо
не 20-30 кГц. Рабочее давление в камере было 0,23 Па при фиксированном по
токе аргона 0,32 Вт. Потоком кислорода в камеру управляли с помощью системы 
обратной связи по сигналу оптической эмиссии, таким способом поддерживая 

устойчивый режим разряда. 

Результаты показамы на рис. 2.1. Любое увеличение коэффициента нагруз
ки, либо за счет увеличения длительности рабочего импульса, либо за счет 

уменьшения длительности реверсного, приводит к сдвигу характеристик в сто

рону больших токов и потоков кислорода. Это объясняется тем, что процесс 
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Рис. 2.1. Характеристики разряда при амплитvпе fiпnnncrnuLtV .... ~··-· --- nAA ~ 



2.2. Процессы в плазме среднечастотного разряда 

сдвигается в область распыления большего количества металла, поэтому увели

чение коэффициента нагрузки требует более высоких nотоков кислорода, что

бы удержать установленный рабочий режим роста пленки. 

В эксперименте получено, что при одинаковой длительности положитель

ного имnульса t+ частота, требуемая для подавления nробоев, у сбалансиро

ванного магнетрана ниже, чем у несбалансираванного [18]. При прочих равных 
условиях чем больше рабочее давление, тем ниже критическая частота [22, 24]. 

В работе [18] даны простые рекомендации по nроцедуре подбора режима ра-
боты ИП при реактивном распылении: 

установить наименьшую частоту, при которой пробои не видны в тече

ние долгого времени, хотя бы одного часа, 

установить наименьшую допустимую длительность положительного 

импульса (наибольший коэффициент нагрузки). 

Подбирать режим необходимо на наибольшем токе разряда. Тогда и nри 

меньших токах nробоев не будет. 

2.2. Процессы в плазме среднечастотного разряда 

2.2.1. Форма импульсов тока во время перезарядки 
поверхности слоя диэлектрика 

Имnульсные ИП существуют двух типов: вырабатывающие импульсы постоян

ного тока (форма импульсов напряжения близка к nрямоугольной) или перемен

иого тока (форма импульсов напряжения близка к синусоидальной). Импульсы 

постоянного тока получают в ИП постоянного тока с nомощью электрических 

ключей, работающих с частотами величиной 20-350 кГц. Импульсы перемен
иого тока получают из синусоидального наnряжения, полученного после пре

образователя напряжения промышленной частоты 50 Гц в среднечастотное. 
Форму импульсов тока и напряжения в реактивном распылении из дуаль

ных магнетромов при использовании имnульсов постоянного и nеремениого 

тока сравнивали в работе [25]. Ключи в ИП постоянного тока работали с часто
тами в диапазоне 100-350 кГц. ВИПперемениого тока частота импульсов была 
40 кГц. 

Форма импульса напряжения у импульсных ИП постоянного и переменно

го тока различна (рис. 2.2). Одним из главных отличий является то, что у им

nульсного ИП постоянного тока имеется большой выброс положительного на

nряжения в начале паузы или ревереного имnульса (рис. 2.2,а), чего нет у ИП 

nеремениого тока (рис. 2.2, б). Эпюры на рис. 2.2 для удобства приведены только 
для одного из двух магнетронов. Для другого магнетрана они такие же, но их 

фаза отличается на 180". 
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Такой кратковременный (примерно 1 мкс) выброс положительного напря
жения 100-200 В в начале положительного импульса наблюдается во многих 
импульсных ИП [26-32]. Затем следуют затухающие колебания и выход на уста
новившееся значение напряжения. Этот выброс, как показано в [27], не связан 
со свойствами плазмы, а только со свойствами ИП, так как при подключении 

ИП к мощному резистору форма импульса не менялась, выброс напряжения со

хранялся [27]. 
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Рис. 2.2. Эпюры тока и напряжения для одной из мишеней дуалъных магне
тронов при питании их импульсами с коэффициентом нагрузки 50%: 
а- постоянного тока частотой 100 кГц; б- перемениого тока частотой 

40 кГц [25) 
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а б 

Рис. 2.3. Эпюры напряжения и тока разряда при импульсах частотой (а) 2 кГц 
и (б) 20 кГц [34] 

Существует два типа импульсных СЧ ИП постоянного тока, вырабаты

вающих униполярные или биполярные импульсы. Биполярные импульсы мо

гут следовать с небольшими паузами между ними (рис. 2.3, а) или непрерывно 
(рис. 2.3, б). Если биполярные импульсы следуют непрерывно, то процесс пе
реключения с рабочего отрицательного на положительный импульс напряже

ния длится всего несколько сотых микросекунды [2, 11, 18, 22, 26-29, 32-34] 
(рис. 2.4). 

Во время переключеимя полярности напряжения на мишени носители тока, 

идущие на мишень, меняются: вместо ионов идут электроны [29, 32]. Из-за мно
го большей подвижности электронов создается бросок тока малой длительно

сти (0,1 мкс), но по амплитуде этот бросок в несколько раз больше среднего тока 
разряда (рис. 2.4) [29]. Величина пика тока электронов определяется амплиту
дой предыдущего отрицательного тока и величиной суммы сопротивлений ИП 

и плазмы разряда. Последнее сопротивление оценено, например, в работе [11] 
и составляет для использованной конкретной установки примерно 0,6 Ом. 

а б 

Рис. 2.4. а- эпюра выходного напряжения; б- эпюра выходного тока импульс

ного ИП с частотой 100 кГц и длительностью ревереного импульса 
4,5 мкс [29]. На рисунке отмечены фазы А, В и С и соответствующие им 
напряжения VA, VB и VC 
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В начале ревереного импульса после достижения максимума ток электронов 

экспоненциально снижается [11, 18, 22, 30-32, 34-37). Объясняется это тем, что 
во время положительного импульса существование плазмы больше не поддер

живается разрядом в газе под действием напряжения ИП. Но плазма существует 

еще некоторое время, пока ее частицы обоих знаков благодаря диффузии не уй

дут на мишень, стенки арматуры или вакуумной камеры, чтобы рекомбиниро

вать там. Такое движение частиц тормозится действием положительного заряда 

самой плазмы, возникшего из-за ухода из нее части электронов. Таким образом, 

во время ревереного импульса одновременно со снижением тока электронов 

быстро уменьшается плотность зарядов в плазме [38, 39]. 
Постоянная времени снижения тока электронов зависит от формы магнит

ного поля магнетрома (сбалансированный или несбалансированный магнетрон) 

и от химического состава плазмы. Она была оценена для несбалансированного 

магнетрона в работах [18, 35) величиной 15-30 мкс. Для сбалансированного 
магнетрона снижение плотности плазмы и тока электронов описывается дву

мя постоянными времени: 3-5 мкс (быстрая начальная стадия) и 30-40 мкс 
(медленная последующая стадия) [18, 22). Наличие двух значений постоянной 
времени объясняется, возможно, наличием в магнетронной плазме электронов 

с двумя различными температурами [18]. Большая величина постоянной вре
мени у несбалансированного магнетрома получается из-за большего объема, 

занимаемого его плазмой. 

Величину времени рассасывания плазмы, заполняющей первоначально 

сферу радиусом R, можно приблизительно оценить [18] по формуле 

(2.2) 

где М; - масса ионов, k - постоянная Больцмана, Т. - температура электро

ов. 

Наnример, для ионов кислорода в сфере радиуса 10 см для типичной элек
ронной температуры 3 эВ постоянная времени рассасывания будет 26 мкс, что 
лизкок экспериментальным данным (18, 22, 35]. 

Еще быстрее, чем ток электронов, исчезает оптическая эмиссия плазмы во 

ремя положительного импульса: свечение плазмы практически исчезает в те

ение нескольких микросекунд [31, 32, 34, 38, 40, 41). Это свидетельствует о том, 
то время жизни возбужденных молекул в плазме короче времени диффузии 

онов на стенки камеры. 

Исследование изменения оптического излучения из плазмы разряда им

ульсного магметронного распыления за время импульса провели в работе (32). 
спользовали планарный прямоугольный разбалансированный магнетрои 
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с титановой мишенью. Нереактивные процессы распыления проводили в арго

не, а реактивные процессы получения пленок Ti02 осуществляли в смеси арго

на с кислородом. Импульсный ИП работал в режиме стабилизированного тока 

4 А. Частота импульсов была 20 кГц при длительности ревереного импульса 
10 мкс, что обеспечивало полное отсутствие каких-либо пробоев. Для контроля 
оптической эмиссии использовали телекамеру на основе матрицы ПЗС и моио

хроматор с разрешением по времени 0,2 мкс. 
Результаты исследований [32] мереактивного разряда показали, что умень

шение интенсивности излучения аргона на волне 750,39 им происходило с по
стоянной времени, равной 0,29 мкс. Существование этого излучения поддер
живается основным механизмом возбуждения излучения аргона: ударным 

возбуждением электронами с энергией более 13 эВ. Такие электроны обнаружи
ваются в пучке быстрых электронов, который образуется в начале ревереного 

импульса и пропадает примерно через микросекунду. 

Распыление титановых атомов резко кончалось в начале ревереного им

пульса. Тем не менее, излучение атомов титана еще обнаруживалась во время 

всего ревереного импульса. Причем затухание излучения атомов титана на вол

не 399,86 им во время ревереного импульса происходило с постоянной времени 
примерно равной 1,76 мкс [32]. Так какдля возбуждения атомов титана требует
ся минимальная энергия электронов чуть более 3 эВ, то снижение интенсивно
сти излучения титана определяется комбинацией двух факторов: уменьшени

ем электронной температуры медленных электронов в плазме и уменьшением 

плотности атомов титана после выключения рабочего импульса. Диффузия 

атомов титана из объема плазмы занимает несколько микросекунд в зависимо

сти от их кинетической энергии, которая заключена в диапазоне от нескольких 

десятых до нескольких электрон-вольт. Наличие излучения титана во время 

всего ревереного импульса указывает на то, что нанесение титана не останав

ливается мгновенно, когда выключается рабочий импульс [32]. 
Изучение оптической эмиссии в реактивном разряде авторы [32] проводили 

на тех же линиях излучения, что и в мереактивном разряде, исключая ставшую 

очень слабой линию титана, но добавили линию кислорода 844,63 нм. За время 
всего периода импульса поведение линии излучения аргона было таким же, как 

и в мереактивном процессе. И линия излучения кислорода 844,63 им повторяла 

форму кривой излучения линии аргона. 

Таким образом, после выключения разряда существование излучения 

из плазмы и возбужденных молекул в плазме поддерживается пучком бы

стрых электронов и исчезает вместе с ним. Этот процесс, как было найде

но в работах [31, 32, 34, 38-41], хорошо описывается экспонентой хотя бы 
на начальном этапе. Постоянная времени этого процесса была вычислена. 

Она составляет 0,3-0,5 мкс [31, 32, 38-41]. С точностью до ошибки измере-
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ния не было выявлено какой-либо зависимости этой постоянной времени от 

параметров импульсов [38]. После рабочего отрицательного импульса в объ
еме, занимаемом плазмой, носители заряда и проводимость еще сохраняют

ся в течение некоторого времени, определяемого временем ухода носителей 

заряда на электроды. Это определяет возможную длительность паузы между 

отрицательными импульсами, когда можно не использовать поджигающий 

разряд [42]. 

2.2.2. Стадии развития разряда во время рабочих импульсов 

Различают три стадии разряда в импульсе: 1-я стадия - восстановление плаз

мы, 2-я стадия - стационарная плазма и 3-я стадия - рассеивание плазмы 

(рис. 2.5). Третью стадию мы уже рассмотрели в разделе 2.2.1. В этом разделе мы 
рассмотрим две первые стадии развития разряда в импульсе. Первая - поджиг 

разряда и восстановление плазмы разряда, вторая - основная стационарная 

стадия, во время которой происходит распыление материала мишени. 

Первая стадия рабочего импульса. Если промежуток времени между отри

цательными импульсами не превышает двух-трех постоянных времени рассеи

вания плазмы, то за это время не все носители заряда успевают уйти из плазмы 

на стенки камеры. Поэтому в момент переключении напряжения на мишени 

магнетрана с положительного на отрицательное в объеме еще существуют элек

троны и ионы, но плотность их существенно ниже, чем в конце предыдущего 

отрицательного импульса. Поэтому начальный ток следующего отрицательно

го импульса существенно ниже его амплитуды. Далее ток ионов нарастает со 

временем до амплитудного значения. Время 'tвосс' необходимое для возрастания 

тока ионов до амплитудного значения [18, 35], зависит от начального тока ио-
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нов, который, в свою очередь, зависит от длительности предшествующего по

ложительного импульса. Уменьшение длительности положительного импульса 

облегчает последующее восстановление плазмы: требуется меньшее 'tвосс и мень

шее напряжение в начале отрицательного импульса [22, 41]. Например, в рабо

тах [18, 22, 41] время 'tвосс не превышало 2 мкс. 
Если длительность положительного импульса постоянна, то увеличение 

тока разряда сокращает время восстановления плазмы [22, 35]. Изменение дав
ления в диапазоне 0,4-1,3 Па и частоты в диапазоне 20-70 кГц не оказывало 
заметного влияния на время восстановления плазмы [22]. Хотя в работе [35], 
где использовали длительные (200 мкс) положительные импульсы, увеличение 
давления аргона в широком диапазоне от 0,1 до 1 Па сокращало время восста

новления плазмы. 

При питании магнетрома импульсным напряжением осциллограмма тока 

повторяла бы осциллограмму напряжения, если бы плазма не была нелинейной 

системой, то есть свойства электронов и ионов были бы одинаковы [3]. На самом 
деле их подвижности отличаются на несколько порядков. Поэтому осцилло-
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Рис. 2.6. Интенсивности линий излучения во время рабочего импульса при рас

пылении в: а - кереактивном разряде и б - реактивном разряде при 

окисленной поверхности мишени титана (32] 
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грамма тока существенно отличается от осциллограммы напряжения. В част

ности, при питании магнетрана переменным током синусоидальной формы на

блюдается отставание по фазе тока относительно напряжения. Оно тем более, 

чем больше мощность разряда и его рабочее давление [3]. Кроме того, импульс 
тока значительно уже синусоидального импульса напряжения [1]. 

При подаче на катод магнетрана отрицательных импульсов примерно пря

моугольной формы осциллограмма тока разряда тоже отличается от осцилло

граммы напряжения [32, 37]. Ток разряда сначала (несколько микросекунд) воз
растает со временем, а затем стремится к насыщению. 

В работе [32] исследованы зависимости излучения аргона и титана от вре
мени в начале рабочего импульса, когда идет процесс восстановления плазмы 

разряда, как нереактивного, так и реактивного (рис. 2.6). 
В мереактивном разряде излучение аргона на длине волны 750,39 нм быстро 

растет и подскакивает даже выше установившегася уровня, достигаемого через 

10 мкс. Причем этот выброс не отражается на зависимости тока разряда и плот
ности плазмы от времени. 

Напротив, интенсивность излучения титана увеличивалась значительно 

медленнее и не демонстрировала подскока выше установившегася уровня. Та

кое различие в поведении линий излучения может быть понято на основе за

висимостей от времени тока и напряжения разряда в период восстановления 

плазмы [32, 41]. В начале отрицательного рабочего импульса присутствовали 
выброс напряжения, сопровождаемый быстрым увеличением плотности плаз

мы за доли микросекунды, и узкий пик электронной температуры. Следом за 

этим плотность плазмы росла значительно медленнее, что занимало несколько 

м икрасекунд в зависимости от остаточной плотности плазмы после ревереного 

импульса. Таким образом, в противоположность поведению излучения газов 

интенсивность излучения линий алюминия [41] и титана [32] следует росту тока 
разряда. Значительное увеличение интенсивности излучения титана 398,19 нм 
происходило из-за медленного увеличения плотности атомов титана в плазме, 

которая определялась скоростью, с которой они распылялись с поверхности 

мишени и летели через плазму [32]. 
Исследование излучения в реактивном процессе при окисленной мишени 

(рис. 2.6, б) показал о, что его поведение подобно поведению в не реактивном 
nроцессе (рис. 2.6, а). Линия кислорода 844,63 н м также демонстрировала не
большой выброс в начале рабочего импульса. Снова интенсивность излучения 

обеих линий аргона и кислорода вначале росла быстрее, чем ток. Это указывает 

на важную роль пучка быстрых электронов, возникающих в начале рабочего 

импульса, плотность которых в плазме затем быстро уменьшается. Поэтому на

чальная часть рабочего импульса более благоприятна для генерации радика

лов, чем для распыления мишени [32]. Это подтверждает результаты предыду-
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щей работы авторов [41], где исследовали импульсное реактивное распыление 
алюминия в среде, содержащей кислород. 

Достигнет ли ток насыщения, зависит от длительности рабочего импульса. 

При достаточной длительности импульс тока приближается по форме к прямо

угольной. При меньшей длительности форма близка к трапециидальной. А при 

коротких импульсах импульсы тока становятся треугольными [1, 18, 34, 35, 37, 
43, 44]. При снижении давления аргона, когда восстановление плазмы затяги
вается, форма импульса тока имеет тенденцию изменяться от трапецеидальной 

к треугольной [35]. 
Вторая стадня рабочего импульса. Детальный механизм развития разряда во 

время действия отрицательного импульса исследовали в работе [39]. Использо
вали цилиндрический магнетрои с магниевой мишенью. За развитием разряда 

следили по эпюрам напряжения и тока, а также с помощью зонда Лэнгмюра 

и оптического спектрометра. Одновременно исследовали влияние изменения 

состава смеси аргона и кислорода на развитие магнетронного разряда в импуль

се. Использованный в данной работе ИП подавал на магнетрои импульсы на

пряжения с максимумом, расположенным примерно на 0,2 ширины импульса. 
Из-за этого, когда мишень из магния была окислена, во время рабочего отрица

тельного импульса ток разряда сначала нарастал до максимума, затем енижался 

[39). Причем ток достигал максимума позднее, чем имел место максимум на
пряжения. 

Аналогичным образом плотность зарядов в плазме разряда сначала обра

зует первый невысокий максимум, затем спадает и снова нарастает, достигая 

основного максимума одновременно с током разряда [38, 39]. Кроме того, на
блюдали схожую зависимость интенсивности оптической эмиссии возбужден

ных атомов аргона от времени. 

По-другому развивается ток разряда в н ереактивном разряде, когда мишень 

из магния была свободна от окисла: во время рабочего отрицательного импуль

са ток разряда монотонно нарастал [39]. Ток не успевал достичь максимума за 
время действия отрицательного импульса. Но, тем не менее, плотность зарядов 

в плазме разряда и интенсивность оптической эмиссии вели себя как при реак

тивном разряде. 

Появление этих двух максимумов плотности зарядов в плазме связано 

с двумя процессами ионизации газа в объеме разряда: 1) электронами, остав

шимися после ревереного импульса, и 2) вторичными электронами из мишени, 

выбитыми бомбардирующими ее ионами (30, 39). Первый невысокий макси
мум ионизации образуется в результате ускорения отрицательным потенци

алом мишени электронов, оставшихся в плазме после окончания ревереного 

импульса. Дело в том, что во время положительного импульса на мишень идет 

ток электронов [27, 30]. После подачи на мишень отрицательного потенциала 
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этот поток электронов тормозится им и ускоряется в сторону плазмы. При этом 

электроны могут приобрести энергию, соответствующую существенной части 

амплитуды отрицательного импульса, поэтому они способны начать иониза

цию атомов газа. Но их поток быстро кончается, поэтому высота максимума 

ионизации невелика. 

Второй более высокий максимум ионизации образуется вторичными элек

тронами из мишени [30, 39]. Но, чтобы они появились, необходимо, чтобы ионы 
из оставшейся после ревереного импульса плазмы дошли до мишени и выбили 

из нее вторичные электроны. Необходимое на это время определяет промежу

ток времени между максимумами. Количество вторичных электронов опреде

ляется коэффициентом вторичной электронной эмиссии материала мишени. 

Существенно более высокий коэффициент у окисленной мишени обеспечива

ет значительно более быстрое нарастание тока и плотности носителей зарядов 

в разряде по сравнению со свободной от окисла мишенью. Поэтому максимум 

плотности носителей зарядов более ярко выражен при реактивном распылении, 

чем при нереактивном, даже несмотря на то, что напряжение реактивного раз

ряда ниже (100 В вместо 175 В при той же мощности) [39]. Это легко понять, так 
как коэффициент вторичной электронной эмиссии (потенциальной в этом диа

пазоне энергий) не зависит от энергии ионов. 

Высота максимумов ионизации при реактивном разряде, если кислорода 

в смеси достаточно для полного окисления мишени, не зависела от количества 

кислорода. Отсюда авторы [39] сделали вывод, что во время импульса состав 
газовой среды влияет на развитие плазмы скорее через изменение свойств по

верхности мишени (ее окисление), чем через влияние на процессы в объеме раз

ряда. 

Помимо свойств мишени на динамику электронов в плазме и оптическое 

излучение из нее существенное влияние оказывает отсутствие или наличие 

подложки, заземленной или изолированной [30, 31]. В этих работах измеряли 
оптическую эмиссию из плазмы вблизи алюминиевой подложки при биполяр

ном импульсном распылении титановой мишени в среде аргона. Начало ревере

ного импульса характеризуется быстрой переменой полярности напряжения: от 

-300 В до +120 В за 0,15 мкс [30]. При этом, как показано выше, возникает изли

шек положительного напряжения, величина которого определяется параметра

ми источника питания и числом наблюдаемых осцилляций. Во время действия 

излишка положительного напряжения около подложки был виден резкий пик 

излучения аргона на волне 750,4 нм. Его появление было связано с тем, что, ког

да потенциал плазмы вырастает до высокого положительного значения отно

сительно потенциала подложки и стенок камеры, бомбардирующие заземлен

ную подложку ионы вызывают вторичную электронную эмиссию из подложки. 

Из-за этого потери электронов на заземленных поверхностях уменьшаются, что 
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приводит к лучшему удержанию электронов в плазме и усиленному возбужде

нию молекул газа [30, 31]. Расстояние распространения этих электронов превы
шает 100 мм [30]. 

Из измерений с помощью зонда Лэнгмюра [31] были вычислены плотность 
электронов, эффективная электронная температура и потенциал плазмы. Было 

выяснено, что плотность электронов и эффективная электронная температу

ра растут во время рабочего импульса при изолированной подложке. В случае 

изолированной подложки плотность электронов выше на 100%, чем при дру
гих вариантах устройства подложки. Это связано с тем, что электрическое поле, 

созданное плавающим потенциалом изолированной подложки, отражает элек

троны от подложки, увеличивая их плотность в плазме. Это подтверждается 

увеличением сигнала оптической эмиссии большим, чем при других вариантах 

подложки. 

Результаты исследования плазмы импульсного разряда [31] для разных 
частот и коэффициентов нагрузки указывают, что увеличенный поток ионов 

к подложке во время рабочего импульса может быть достигнут увеличением 

длительности ревереного импульса при фиксированном периоде импульсов, то 

есть уменьшением коэффициента нагрузки или уменьшением частоты импуль

сов при постоянном коэффициенте нагрузки. 

Как установили в работе [32], во время второй части рабочего импульса ин
тенсивность излучения всех линий в первом приближении пропорциональна 

току разряда. 

2.3. Влияние параметров СЧ импульсов на скорость 

и механизм осаждения пленки 

При импульсном СЧ распылении создается импульсный поток распыленных 

атомов на подложку. Можно было бы ожидать, что импульсное поступление 

распыленных частиц в пленку изменит механизм ее роста. Авторы работы [45] 
заинтересовались этим вопросом и проанализировали влияние импульсного 

распыления на состояние поверхности мишени и рост пленки. Для этого они 

количественно оценили часть монослоя атомов, удаляющихся с поверхности 

зоны эрозии мишени за один отрицательный импульс. Оценка показала, что 

в типичном процессе за один импульс удаляется 0,5% монослоя. Отсюда авторы 
сделали вывод, что при установившемся процессе распыления отдельные отри

цательные импульсы не меняют степень покрытия мишени слоем химического 

соединения. 

Во время пауз мишень может дополнительно взаимодействовать с реактив

ным газом. При типичном давлении реактивного газа в камере 0,13 Па удель-
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ный поток молекул газа на поверхность мишени равен примерно 5 · 1021 м-2с- 1 • 

За один положительный импульс или паузу длительностью ю-6 секунд с по

верхностью мишени может прореагировать количество молекул газа 5 · 1015 м-2 , 

что образует 0,1% монослоя химического соединения. Отсюда авторы сделали 
второй вывод, что при стационарном процессе распыления отдельные положи

тельные импульсы не меняют степень покрытия мишени слоем химического 

соединения. 

Обобщая, авторы заключили, что степень покрытия не меняется во время 

всего периода импульса и она остается постоянной при постоянных условиях 

разряда (конечно, при достаточно высокой частоте импульсов). Более деталь

ное моделирование импульсного распыления [45] показало, что сделанные 
выше выводы справедливы при частоте импульсов выше 100 Гц. В этом случае 
колебания степени покрытия не превышают 0,3%. А его величина равна вели
чине, имеющей место при распылении на постоянном токе при тех же сред

них электрических параметрах разряда. Вывод авторов тем более справедлив 

и при СЧ распылении, когда используют частоты 30-300 кГц. Таким обра
зом, после изменения каких-либо условий разряда степень покрытия мишени 

может меняться только за достаточно большое количество последовательных 

импульсов. 

Далее авторы [45] оценили время пролета распыленных атомов от мишени 
до подложки. Это время зависит от исходных энергий распыленных атомов, 

которые показаны на рис. 2.7. Для атомов алюминия это соответствует диапа
зону скоростей 3-6000 мjс. Из-за различия исходных скоростей распыленных 
атомов и столкновения их с молекулами газа время пролета до подложки имеет 

существенную дисперсию. При расстоянии от металлической мишени до под

ложки 10 см и общем давлении в камере 0,66 Па с учетом столкновений распы-
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Рис. 2.7. Распределение по энергиям распыленных атомов алюминия и воль

фрама (45]. Из-за более высокой энергии связи с поверхностью атомов 
вольфрама их распределение сдвинуто к более высоким энергиям 
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Время, мс 

Распределение времен пролета для алюминиевых и вольфрамовых ато

мов [45] 

ленных атомов с молекулами аргона и кислорода их распределение по энергиям 

показано на рис. 2.8. 
Из-за такой дисперсии времена прибытия на поверхность подложки распы

ленных атомов от отдельных импульсов будут значительно перекрываться (при 

частотах, при которых период импульса существенно меньше времени пролета). 
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Рис. 2.9. Распределение вероятностей (непрерывная линия) времени пролета 

распыленных атомов алюминия до подложки после одного короткого 

(0, 1 м с) распыляющего импульса (пунктирная линия) (45] 
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Рис. 2.10. Результирующее распределение потока атомов алюминия (сплощная 

линия), распыленных импульсами с частотой S кГц, показанными 
пунктиром (45] 

На рис. 2.9 пунктяром показан распыляющий импульс длительностью 0,1 мс 
и сплошной линией - распределение вероятностей времени пролета распы

ленных атомов до подложки с учетом дисперсии. Этот результат показывает, 

что последовательные импульсы на мишени с частотой более 1 кГц будут по
ставлять материал на подложку с большим перекрытнем (рис. 2.10). Чем больше 
частота, тем больше перекрытие между следующими друг за другом импульса

ми. В результате пульсирующий характер распыления будет нивелироваться на 

подложке. На ней будет происходить непрерывный рост пленки, как и в случае 

распыления на постоянном токе. 

Из вышеизложенного авторы [45] сделали вывод, что импульсное СЧ рас
пыление по состоянию поверхности распыляемой мишени и поступлению 

распыленных атомов на подложку практически неотличимо от распыления 

на постоянном токе. В реактивном процессе при частотах несколько десятков 

килогерц и выше длительность каждого импульса настолько мала, что отдель

ный импульс не может вызвать изменения степени покрытия мишени слоем хи

мического соединения [45]. К такому же выводу о поведении толщины окисла 
и степени покрытия окислом поверхностей пленки и мишени пришли авторы 

работы [46]. Поэтому вывод о том, что рост пленки при импульсном распылении 
эквивалентен ее росту при постоянном токе разряда той же величины, справед

лив и при реактивном распылении [45, 46]. 
Экспериментально установлено, что при импульсном распылении с увели

чением частоты импульсов скорость распыления снижается [2, 15, 19, 25, 35, 43]. 
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Рис. 2.11. Скорость осаждения окисла алюминия в зависимости от: а - часто

ты импульсов при различных длительностях импульсов обратной 

полярности; б- мощности, потребляемой разрядом при различных 

частотах; в- коэффициента нагрузки при различных частотах им

пульсов и длительностях импульсов обратной полярности в мкс [18]. 
Условия осаждения: ток разряда 9 А, давление аргона 0,4 Па 
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Так, в дуальных магнетранах увеличение частоты импульсов со 100 до 350 кГц 
уменьшало скорость нанесения в пять раз [15]. Это связано с тем, что в начале 
рабочего отрицательного импульса, пока плазма не восстановилась, скорость 

распыления низка и большая доля длительности импульса тратится на восста

новление плазмы [47]. Время, затрачиваемое на восстановление плазмы, умень
шает эффективность отрицательного импульса тем сильнее, чем он короче [35]. 
Поэтому при постоянной величине т+ скорость осаждения снижается с ростом 

частоты (рис. 2.ll,a) [3, 18]. Снижение скорости нанесения с ростом частоты 
импульсов наблюдается как для планарных, так и для цилиндрических магне

тронов [25]. 
Таким образом, чем больше частота, тем большую долю рабочего импульса 

занимает время восстановления плазмы. Поэтому для получения максималь

ных скоростей нанесения необходимо использовать минимальную частоту им

nульсов, достаточную для подавления пробоев. 

Было показано [18, 19, 35], что с уменьшением 't+ (увеличением коэффициен

та нагрузки) растет скорость осаждения. Это естественно, так как распыление 

приближается к режиму распыления на постоянном токе. Напомним, что ве

личина коэффициента нагрузки не может быть слишком близка к единице, так 

как в этом случае возрастает число пробоев. 

Когда же при постоянной частоте импульсов т+ снижается, увеличивают

ся не только скорость осаждения, но и одновременно потребляемая мощность. 

Причем для любой частоты скорость осаждения с точностью 10% прямо про
порцианальна мощности разряда, определяемой как произведение энергии 

одного отрицательного импульса на частоту следования (рис. 2.ll) [18]. Такая 
зависимость обычно справедлива для всех случаев магнетронного распыления, 

как реактивного, так и нереактивного. 

Поэтому эффективность осаждения, или удельная скорость осаждения, по

ни маемая как скорость осаждения, приходящаяся на единицу эффективной 

(поrлощенной разрядом) мощности, практически не меняется при изменении 

т+. Точно также она не зависит от частоты импульсов (рис. 2.12, а) [18]. Это же 
справедливо для распыления на синусоидальном переменнам токе. Но эф

фективность для перемениого тока в два раза меньше (рис. 2.12, а) [18], так как 
в этом случае половину периода распыление отсутствует. Если же учитывать 

мощность, потребляемую разрядом только во время отрицательных (распы

ляющих) импульсов, то эффективность распыления импульсами постоянно

го тока и синусоидального тока оказывается одинаковой (рис. 2.12,6) [18, 35]. 
Таким образом, если учитывать только мощность рабочих отрицательных им

пульсов, то эффективность распыления не зависит от вида питающего напря

жения и формы импульса (постоянное, импульсное униполярное или биполяр

ное, синусоидальное). 
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Рис. 2.12. Скорость осаждения окисла алюминия, деленная на: а - мощность 

источника питания при различных частотах импульсов постоянного 

и перемениого тока; б - мощность, поглощаемую разрядом при раз

личных частотах (18]. Условия осаждения: ток разряда 9 А, давление 
аргона 0,4 Па 

Кроме эффективной (поглощаемой разрядом) мощности при высоких ча

стотах импульсов в цепях питания маrнетрона присутствует [48, 49] так на
зываемая циркулирующая мощность - РС. Общая мощность, расходуемая 

ИП, - это сумма эффективной РЕ и циркулирующей мощностей. Появление 

циркулирующей мощности связано с тем, что сопротивление маrнетронноrо 

разряда имеет существенную емкостную составляющую. Она увеличивается 

при появлении на поверхности мишени диэлектрической пленки в реактивном 

процессе [48, 49]. Изменения реактивных составляющих мощности очень чув-
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Рис. 2.13. Гистерезис, наблюдаемый в реактивном процессе, в электрических 

параметрах разряда [49]. ЗдесьРЕ-эффективная мощность, а РС -
циркулирующая 

ствительны к изменениям параметров разряда, в особенности к изменению со

стояния поверхности мишени и величине парциального давления реактивного 

газа. Это дает возможность, измеряя реактивную составляющую мощности и ее 

соотношение с эффективной мощностью, контролировать процесс и делать его 

стабильным, например, при реактивном распылении алюминиевой мишени 

в смеси аргона и кислорода (рис. 2.13) [48, 49]. 
Зависимость Р с = f(P Е) была изучена при различных концентрациях кис

лорода (рис. 2.13). Для каждого парциального давления переходный режим 
может быть сопоставлен с определенной величиной эффективной мощности. 

Чем больше концентрация кислорода, тем больше мощность в переходнам ре

жиме. В результате при плотности мощности 200 Вт/см2 была достигнута ско

рость нанесения окисла алюминия 400 им/мин, что сравнимо со скоростью 
нанесения чистого алюминия в среде аргона. Это было достигнуто благодаря 

тому, что поверхность мишени не была полностью покрыта окислом алюми

ния. Такие наблюдения позволяют непосредственно в процессе контроли

ровать изменения параметров разряда, используя величину циркулирующей 

машиости СЧ импульсного ИП. Если в качестве управляющего сигнала ис

пользуется циркулирующая мощность, то гистерезис на характеристиках раз

ряда отсутствует. 

Обычно наблюдается прямая пропорциональность между скоростью на

несения и коэффициентом нагрузки (рис. 2.11,6) [11, 18, 24, 35]. Но оказалось, 
что при биполярных импульсах на высоких частотах [43, 50] при снижении 
коэффициента нагрузки до 60% скорость осаждения снижается только до 70% 
скорости распыления на постоянном токе. То есть существует и обратная тен-
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денция - увеличение скорости осаждения благодаря возникновению режима 

«предпочтительное распыление•>, в котором распыление диэлектрика идет с по

вышенным коэффициентом распыления [1, 50]. 
Например, когда на мишень подается реверсный импульс +100 В, электро

ны из плазмы движутся к мишени, закручиваясь вокруг силовых линий маг

нитного поля, оказываясь в основном вне зоны эрозии на слоях диэлектрика. 
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Там они не только компенсируют положительный заряд ионов на поверхности 

диэлектрика, но и заряжают эту поверхность отрицательным зарядом. В ре

зультате на поверхности диэлектрика относительно мишени образуется по

тенциал -100 В. При переключении напряжения на мишени на отрицатель
ное, например на -400 В, потенциал поверхности диэлектрика относительно 
плазмы достигает -500 В. Этим повышенным потенциалом ионы аргона вы
тягиваются из плазмы, ускоряются и бомбардируют диэлектрик, более ин

тенсивно распыляя его. Степень покрытия мишени уменьшается, а скорость 

распыления материала мишени возрастает. Чем выше амплитуда положи

тельного импульса, тем меньше степень покрытия мишени диэлектриком 

и больше скорость распыления. Так, при увеличении амплитуды с 10 до 20% 
величины амплитуды отрицательного импульса скорость возрастает в 1,5 раза 
(рис. 2.14). 

Величина положительного импульса должна быть достаточно высокой, 

чтобы сделать заметным режим <<Предпочтительное распыление». Это заведомо 

выполняется при дуальном магметронном распылении (см. раздел 2.5.2), где ам
плитуда напряжения положительного импульса равна амплитуде напряжения 

отрицательного рабочего импульса. При работе одиночного магметрона ампли

туда напряжения положительного импульса не должна превышать величины, 

вызывающей распыление арматуры. Поэтому обычно используют амплитуду 

положительного импульса менее 200 В [51]. 
Так как указанный отрицательный заряд на слое диэлектрика компенсиру

ется ионами в начале отрицательного импульса, то «Предпочтительное распы

ление>) имеет место только в начале отрицательного импульса, и его эффектив

ность заметно проявляется только при коротких отрицательных импульсах, то 

есть на частотах выше 80 кГц. А при частотах 150-180 кГц этот эффект прояв-
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Рис. 2.15. Напряжение разряда как функция частоты импульсов во время на

несения: о- TiN и а- Ti (13] 
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Изменение со временем напряжения, тока и мощности разряда в те

чение периода импульса при дуальном магнетронном распылении 

[44] 

ляется даже при образовании на поверхности мишени пленок с промежуточной 

проводимостью, то есть таких соединений, как TiN, TaN, ITO [1, 50]. 
При работе СЧ ИП в режиме униполярных импульсов и росте частоты от 10 

до 50 кГц при постоянном коэффициенте нагрузки для того, чтобы поддержать 
тот же средний ток разряда, амплитуду напряжения импульсов приходилось 

увеличивать (рис. 2.15) [13]. То же происходит при уменьшении коэффициента 
нагрузки при постоянной частоте импульсов [13], и это увеличение напряжения 
несколько маскирует снижение скорости нанесения с ростом частоты. 

Если используемый ИП таков, что форма импульса напряжения сильно 

отличается от прямоугольной, то распыление происходит во время не все

го рабочего импульса (рис. 2.16). Когда напряжение ниже 200 В, распыление 
практически отсутствует. В случае использования такого ИП целесообразно 

получать пленки пр!-f коротких импульсах длительностью примерно 2 мкс, то 
есть при высокой частоте 200 кГц. Амплитуда импульсов мощности умень-



Рис. 2.17. Изменение со временем мощности разряда при дуалъном магнетров-

ном распылении с частотами 100, 200 и 300 кГц [44] 

шалась из-за приближения их формы к прямоугольной, но средняя мощность 

увеличивалась. в этом случае получаем увеличение скорости нанесения из-за 

улучшения формы импульса мощности рабочего импульса (рис. 2.17). Дей
ствительно, увеличение частоты с 100 до 300 кГц увеличивало скорость на
несения с 67 до 110 нмjмин, то есть почти в два раза. Этому способствовало 
уменьшение паузы между импульсами ниже 2 мкс при 200 кГц, из-за чего сле
дующий импульс развивается, начиная с существенной остаточной иониза

ции в объеме разряда. 

Сравнение скоростей нанесения и свойств пленок нитрида титана, получае

мых распылением на постоянном токе и биполярном импульсном распылении, 

проводили в работах [52, 53]. Было показано, что оба способа распыления дают 
примерно одинаковые результаты. Более существенное влияние на свойства 

пленки оказывает величина отрицательного электрического смещения под

ложки, постоянного [52] или импульсного [53] (см. главу 3). 
Авторы работ [54, 55] сравнивали свойства пленок титана и двуокиси тита

на, нанесенных распылением на постоянном токе и импульсном распылении. 

Титановые пленки получали в атмосфере аргона при его давлении 0,2 Па, плен
ки двуокиси титана - в смеси аргона и кислорода. Парциалъное давление кис-
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лорода контролировали по оптическому излучению плазмы и поддерживали 

его таким, чтобы получать стехиометрические пленки. Мощность, подводимая 

к магнетрону, была 1 кВт для всех случаев распыления. Время нанесения 2 часа. 
Импульсное распыление осуществляли биполярными импульсами, у которых 

реверсный импульс составлял 10% от рабочего. Исследовалось распыление при 
частотах импульсов до 350 кГц. При частотах выше 100 кГц коэффициент на
грузки был 50%. А при частотах 5 и 50 кГц коэффициент нагрузки был соответ
ственно 97,5% и 75%. 

Уже отмечалось, что импульсное распыление значительно влияет на свой

ства диэлектрических пленок. Это подтвердили в работах [54, 55] для пленок 
двуокиси титана. Твердость полученных пленок двуокиси титана заключалась 

в диапазоне 8-10 ГПа и не зависела от частоты импульсов. Их шероховатость 
не превышала шероховатости используемых стеклянных подложек (менее 

0,005 мкм). Только при частотах выше 350 кГц она возрастала до 0,02 мкм. Со
противление износу пленок, полученных при импульсном распылении при 

частотах 50-250 кГц, было выше, чем при постоянном токе. Но оно резко па
дало при дальнейшем увеличении частоты. Коэффициент преломления пленок 

Тi02 , полученных при импульсном распылении, был выше, чем при получении 

на постоянном токе. Он достигал максимума 2,5 при частоте 50 кГц и при бо
лее высоких частотах снижался. Авторы объясняют это явление увеличением 

включения аргона в пленки при высоких частотах. 

Таким образом, импульсное распыление улучшает свойства как диэлектри

ческих, так и металлических пленок по сравнению с пленками, полученными 

на постоянном токе. Однако чрезмерное увеличение частоты при импульсном 

распылении не обязательно приводит к улучшению свойств получаемых пле

нок, что, возможно, связано с повышением концентрации аргона в пленке. 

Как было указано выше, импульсное распыление может быть двух видов: 

униполярное и биполярное. Сравнение униполярного и биполярного импульс

ного распыления при получении пленок А1203 провели в работе [56]. Таблица 
2.1 показывает микротвердость и модуль упругости пленок Al

2
0

3
, нанесенных 

униполярным и биполярным импульсным распылением при различных тем-

Таблица 2.1. Микротвердость и модуль Юнга пленок Al20 3, нанесенных унипо

лярным и биполярным импульсным распылением при различных 

температурах подложки [56] 

Вид импульсов Температура Микротвердость, Модуль упругости, 

ПОДЛОЖКИ, "С Г Па Г Па 

Униполярные 250 10,8 147 

500 27,9 337 
Биполярные 250 30,2 296 

400 34,7 352 
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пературах подложки. При униполярном распылении увеличение температуры 

подложки от 250 до 500 ·с с помощью нагревателя, расположенного с обратной 

стороны подложки, вызывалопревращение аморфных пленок Al
2
0

3 
в нанокри

сталлические с высокими значениями микротвердости и модуля упругости. 

В тех же условиях при биполярном распылении даже при низких температу

рах подложки были получены нанокристаллические пленки Al20 3• Кроме того, 

были достигнуты более высокие значения микротвердости и модуля упруго

сти, что авторы приписывают влиянию более сильной ионной бомбардировке 

подложки. 

Последующие эксперименты [56] показали, что и структура пленок Ti02, 

полученных в процессе реактивного распыления из дуальных магнетронов, 

радикально зависела от вида распыляющих импульсов и их коэффициента на

грузки. При изменении этих параметров могли быть получены различные по 

кристаллической структуре пленки. Кристаллическая структура пленок кон

тролируемо изменялась от чистого анатаза через смесь анатаза и рутила до чи

стого рутила. 

Аналогичные результаты получены в работе [57], где однофазные поликри
сталлические пленки TiN, CrN и TiAIN были изготовлены с помощью разба
лансираванного магнетрона распылением на постоянном токе и импульсном 

распылении, а пленки Si
3
N4 были нанесены с использованием асимметричных 

биполярных импульсов. Сравнение параметров режимов нанесения пленок 

проведенов табл. 2.2. 
Из табл. 2.2 видно, что при импульсном распылении ток разряда и ионный 

ток на подложку выще, а напряжение разряда ниже, чем при распылении на 

постоянном токе. Это говорит о том, что пульсирующая плазма создает более 

высокую ионизацию за счет высокочастотных составляющих среднечастотных 

импульсов. Это, в свою очередь, позволяет использовать более низкие рабочие 

давления. Более эффективная бомбардировка ионами оказывает влияние на 

ход химической реакции на поверхности растущей пленки и влияет на структу-

Таблица 2.2. Параметры режимов нанесения при получении пленок TiN, CrN, 
TiAIN и Si

3
N

4 
на постоянном токе (п.т.) и импульсном (и.т.) при на

пряжении смещения -100 В [57] 

Пленка Мощ- Ток разряда, Напряжение Токионовна Скорость 

ность раз- А разряда, В подложку, мА нанесения, 

ряда, Вт мкм/час 

п.т. и.т. п.т. и.т. п.т. и.т. п.т. и.т. 

TiN 225 0,66 0,92 338 244 6,7 10 0,35 0,243 

CrN 100 0,29 0,48 335 204 3,5 6,4 0,378 0,395 

TiAIN 225 0,62 0,89 361 251 7,0 9,5 0,342 0,423 

SiN 225 0,61 364 9,1· 0,396 
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ру получаемых пленок. Пленки TiN, CrN и TiAIN, нанесенные с помощью им
пульсного распыления, по сравнению с пленками, нанесенными распылением 

на постоянном токе, имели более гладкую поверхность и более высокую твер

дость. Кроме того, их пористость была существенно ниже, что увеличивало их 

химическую стойкость [57]. 
В табл. 2.2 сравниваются скорости нанесения при двух способах распыле

ния. Интересно отметить, что скорость нанесения пленки TiN при импульсном 
распылении меньше, чем при распылении на постоянном токе, в то время как 

для пленок CrN и TiAIN ситуация обратная. 

2.4. Работа ИП при возникновении дуги 

Как было показано в предыдущих разделах, наиболее распространенный спо

соб предотвращения пробоев заключается в использовании среднечастотных 

импульсов для распыления. Однакоприменение СЧ ИП не гарантирует исклю

чения возникновения случайных дуг в процессе распыления. При работе со

временных импульсных СЧ ИП замечено [24, 58], что довольно существенная 
доля возникающих дуг гаснет во время паузы между рабочими униполярными 

импульсами или во время ревереного импульса при биполярном распылении. 

На такие дуги ИП может 'не реагировать [24]. 
Однако меньшая часть возникающих дуг из-за образования и сохранения 

на поверхности катода горячего пятна может длиться дольше: более 4-х импуль

сов [24]. В этом случае пятно не успевает остыть в промежутке между рабочими 
импульсами. Такие долгоживущие дуги должны распознаваться ИП и быть им 

подавлены [24, 59]. Общим способом подавления возникающих дуг является 
снятие напряжения питания или резкая смена полярности питающего напря

жения на время, существенно большее, чем промежуток между рабочими им

пульсами, и достаточное для подавления дуги. Такой внеочередной реверсный 

импульс или пауза прерывают дугу и перезаряжают поверхность диэлектрика. 

Во время паузы в распылении горячее пятно на поверхности мишени успевает 

остыть, поэтому далее после включения питающего напряжения процесс рас

пыления продолжается обычным образом. 

2.4.1. Способы обнаружения пробоя 

В современных ИП применяют специальные системы обнаружения и подавле

ния возникающих дуг. Параметры таких систем, подавляющих отдельные про

бои, обсуждаются в работах [2, 21, 24, 58-62]. Возникновение пробоя проявля
ется в возрастании тока и в резком падении напряжения разряда (рис. 2.18) [21, 
58, 59]. На этих явлениях основаны способы обнаружения пробоя. 
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Рис. 2.18. Форма импульсов напряжения и тока во время процесса подавления 

дуги в ИП постоянного тока (58]. (Тl -момент обнаружения дуги, 
Тl-Т2- регулируемое время задержки, Т2- моментвыключения ИП 

или подачи ревереного импульса, Т2-ТЗ - регулируемая длитель

ность отключения ИП или ревереного импульса, ТЗ - момент вклю

чения ИП и начала восстановления процесса) 

Падение напряжения разряда до величин, соответствующих напряже

нию существования дуги, происходит практически мгновенно. Фиксация 

начала пробоя по падению напряжения в современных ИП занимает не бо

лее 1 мкс [21]. Таким образом, наиболее надежный способ обнаружения про
боя - это слежение за напряжением разряда и фиксацией падения его ниже 

заданного уровня. Заданный уровень устанавливается значительно ниже ра

бочего напряжения и выше напряжения существования дуги. Обычно уро

вень фиксации напряжения устанавливается в диапазоне 50-150 В [2, 58, 
60]. Поскольку напряжение существования дуги различно для разных мате
риалов мишени и реактивных газов, величина заданного уровня фиксации 

дуги может уточняться при отработке технологии. Электронное устройство 

в схеме ИП фиксирует падение напряжения ниже заданного уровня и, если 

при этом ток разряда не равен нулю, дает команду на снятие питающего на

пряжения. 

В тех же условиях скорость нарастания тока при пробое имеет определен

ную постоянную величину, определяемую индуктивностью выходных цепей 

ИП (рис. 2.18) [21, 58]. Благодаря этому, задавая различные значения предель
ного тока, можно менять момент срабатывания схемы защиты. Таким способом 

можно регулировать величину задержки срабатывания схемы защиты, уста

навливая ее оптимальную величину. Это повышает эффективность очистки 

поверхности мишени и снижает частоту пробоев во время реактивного распы

ления (глава 1). 



2.4. Работа ИЛ при возникновении дуги 

2.4.2. Влияние времени задержки реакции ИП после 
обнаружения пробоя на стабильность реактивноrо 

процесса напыления 

При возникновении дуги, казалось бы, чем быстрее среагирует защита, отклю

чающая напряжение ИП, тем лучше, однако это не всегда так [2, 62]. Некоторые 
дуги имеют тенденцию часто повторяться, если не устранены причины их воз

никновения. Поэтому в этих случаях целесообразней позволить дуге длиться 

некоторое время, чтобы она успела удалить причину своего возникновения на 

поверхности мишени [58]. Объясняется это тем, что дополнительная энергия, 
воздействующая локально на мишень в более длительной дуге, может быть по

лезна, так как очищает поверхность мишени от излишних локальных остров

ков диэлектрика, что уменьшает вероятность образования последующих дуг во 

время процесса распыления и увеличивает долговременную стабильность ре

активного процесса напыления. 

Для каждой пары материал мишени - реактивный газ существует опти

мальное время задержки выключенияИПс точки зрения стабильности реак

тивного процесса напыления. Задержка срабатывания особенно полезна при 

распылении в среде с кислородом металлов, таких как цинк и олово [62]. На
пример, для цинковой или индиевой мишени с кислородом оптимальное время 

задержки оказалось 50 мкс [52], и это при том, что использованный в данной 
работе ИП позволял отключать питающее напряжение через 10 мкс. Для алю
миниевой мишени в среде кислорода время задержки 5 мкс дает существенно 
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Рис. 2.19. Общее количество дуг при частоте импульсов 50 кГц, коэффициен
те нагрузки 90% и задержке срабатывания после обнаружения дуги 
1 и 5 мкс (2] 
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лучший результат, чем время задержки 1 мкс (рис. 2.19) [2]. Задержка срабаты
вания защиты ИП, бе;зусловно, полезна во время очистки поверхности мишени 

распылением ее на заслонку. 

Однако в случаях, когда наиболее важно исключить появление дефектов 

в пленке, вызванных локальными энергичными воздействиями на мишень, 

время задержки нельзя увеличивать. Особую осторожность надо проявлять 

при использовании хрупких мишеней, например, из кремния [21]. Такие ми
шени могут быть разрушены при локальном действии длительной дуги с боль

шой энергией. Для легкоплавких металлов в случае возникновения любой дуги 

полезно сразу отключать питающее напряжение, чтобы предотвратить попада

ние микрокапель в пленку [24]. В случае же мишеней из тугоплавких металлов 
и формирования на них слоев диэлектрика можно было бы допустить существо

вание некоторое время дуги для удаления окисла и для уменьшения количества 

последующих дуг. 

Таким образом, в современном СЧ ИП целесообразно иметь возможность 

регулировать время задержки срабатывания защиты: устанавливать малое вре

мя при использовании хрупких и легкоплавких мишеней и увеличивать это 

время при использовании тугоплавких мишеней и в режиме очистки поверх

ности мишени. 

2.4.3. Влияние времени выключения импульсного СЧ ИП 
после пробоя на стабильность реактивного процесса 

напыления 

При обнаружении дуги сразу же или после истечения времени задержки вклю

чается защита импульсного СЧ ИП, которая отключает ИП от магнетрана или 

подает на магнетран положительный импульс. В результате дуга прекращается, 

носители заряда рассеиваются, пятно на катоде остывает, и положительный за

ряд на поверхности диэлектрика компенсируется электронами плазмы [24]. По
сле окончания этих процессов возможно безопасное повторное включение ИП. 

Чем на большее время отключается ИП, тем больше вероятность, что повторное 

включение будет безопасным. При мереактивных процессах распыления мож

но отключать питание магнетрана даже на десятки миллисекунд. 

В реактивном процессе распыления время отключения питания не может 

быть большим, так как оно влияет на стабильность процесса напыления (гла

ва 8) [24, 61]. Чем на большее время отключается ИП, тем больше за это вре
мя возрастают степени покрытия поверхностей мишени и растущей пленки. 

И тем дольше эти параметры будут возвращаться к первоначальным величи

нам после включения ИП (61], что может сопровождаться колебаниями ав
томатической системы стабилизации режима (24]. Это, во-первых, приводит 
к неконтролируемым изменениям свойств пленки, и, во вторых, может вы-
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вести процесс из заданной рабочей точки в режим полностью покрытой диэ

лектриком мишени. 

Согласно нашим расчетам (см. главу 8) при длительности пауз не более одной 
миллисекунды степень покрытия поверхности мишени практически не меняет

ся. Экспериментально было получено при реактивном нанесении пленок окиси 

титана, что время выключения импульсного СЧ ИП после пробоя не должно 

превышать 0,8-1,0 мс [61]. В тех же условиях более длительное выключение 5 мс 
и, особенно 20 мс, сопровождалось заметным увеличением парциального дав
ления кислорода в камере, степеней покрытия окислом поверхностей мишени 

и пленки, и уменьшением скорости осаждения. Процесс восстановления этих 

параметров затем занимал несколько десятых долей секунды. 

2.5. Решение проблемы «исчезающего анода» при 
реактивном магнетронном разряде 

2.5.1. Проблема «исчезающеrо анода~> 

В процессе реактивного магнетронного нанесения диэлектрических пленок 

на аноде магнетрона, как и на других деталях арматуры, образуется слой диэ

лектрика [6, 7, 63-65]. Этот слой затрудняет выполнение задачи анода аккуму
лировать потерявшие энергию электроны из плазмы разряда. Эти электроны 

оседают на поверхности анодного диэлектрика и создают там отрицательный 

равновесный потенциал. Он может достичь на идеальном диэлектрике потен

циала катода, что приведет к прекращению разряда. В более реальных случаях 

этот потенциал ниже катодного [65, 66]. Он растет по величине со временем на-
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Рис. 2.20. Потенциал плазмы как функция времени при реактивном нанесении 
нитрида алюминия на постоянном токе [66]. Были использованы ано
ды двух различных площадей 
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несения от -6 до -25 В из-за увеличения толщины диэлектрика и тем быстрее, 
чем меньше площадь анода (рис. 2.20) [66]. Выключение разряда на несколько 
часов и повторное его включение воспроизводили ту же величину потенциала 

плазмы. Это значит, что наблюдаемый эффект не связан с нагревом каких-либо 

элементов. 

Поскольку покрытие анода диэлектриком может быть неоднородным, то 

и потенциал может распределяться неравномерно [65]. Даже небольшие локаль
ные изменения потенциала поверхности анода вызывают существенные ло

кальные изменения тока через анод, покрытый диэлектриком. Следствием чего 

будет появление неоднородности скорости распыления. 

Кроме того, указанный заряд создает электрическое поле в слое самого ди

электрика. Если напряженность поля в диэлектрике превысит пробивную, то 

произойдет пробой. Его результатом может быть вылет частиц покрытия, за

грязняющих слой, наносимый на подложку, и выделение заметного количества 

газов, влияющих на режим разряда. 

Так как площадь анода, включая стенки камеры, обычно существенно боль

ше площади катода, то указанныенестабильности разряда проявляются на ано

де значительно позже, чем на катоде [67]. Поэтому в лабораторных установках 
за один процесс на аноде может и не образоваться слой достаточной толщины, 

чтобы влиять на разряд. А после процесса этот слой удаляли механической или 

химической очисткой поверхности анода [6]. В производительных установках 
и установках непрерывного действия проблема «исчезающего анода» так просто 

не решается. 

Проблему диэлектрика на аноде можно в какой-то степени решить кон

структивно. Например, время работы анодов продлевали [68], существенно 
усложняя конструкцию анодов магнетронного источника: резко увеличивали 

площадь анода, выполняя его из набора пластин, прикрывающих друг друга, 

делали анод из ленты или нити, перематываемых во время работы, применяли 

вращающиеся цилиндрические аноды, смачиваемые расплавом легкоплавкого 

металла и т. п. Или защищали анод экранами от осаждения на него диэлектри-

Подложка-------е=============э--
Экран 

Анод 

система 

Экран для 

плазмы 

Рис. 2.21. Прямоугольный магнетрои для реактивного распыления с отгоро

женными от плазмы анодами [16] 
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ческой пленки и располагали его в таком месте, куда не попадает распыляемый 

материал (рис. 2.21) [16, 68]. Полностью избежать покрытия анода не удается, 
так как путь к аноду должен существовать, чтобы электроны из плазмы разряда 

могли до него дойти. Тем не менее, это позволяет значительно продлить срок 

работы такого анода до его замены или очистки (рис. 2.21) [16]. 
Проблемы роста заряда на поверхности слоя анодного диэлектрика и его 

пробоя частично решаются применением среднечастотных импульсных ИП 

[63]. В импульсном СЧ разряде отрицательный заряд накапливается на поверх
ности анодного диэлектрика во время распыляющей части импульса. В это вре

мя зазор между анодом и плазмой составляет всего несколько дебаевских ра

диусов, то есть доли миллиметра. 

Накопленный отрицательный заряддолжен компенсироваться током ионов 

из плазмы разрядii во время импульса обратной полярности [66]. Во время им
пульса обратной полярности потенциал плазмы вырастает почти до амплитуды 

этого импульса. Анод в это время отрицателен по отношению к плазме, и анод

ный зазор расширяется мгновенно. В захваченном им объеме плазмы собирают

ся все ионы, которые начинают двигаться к аноду под действием электрическо

го поля. Они компенсируют отрицательный заряд, и тогда анод снова работает 

коллектором электронов. К сожалению, величина этого тока ионов ограничена 

ИХ НИЗКОЙ ПОДВИЖНОСТЬЮ. 

Из-за различия в подвижности ионов и электронов компенсация ионами 

заряда на анодном диэлектрике происходит существенно менее эффективно, 

чем компенсация электронами на катоде [66]. Поэтому, как показано в работе 
[66], для анода, покрытого диэлектриком, существует предельная плотность 
СЧ тока (2-10 А/м2), при превышении которой резко падает способность 

к компенсации заряда. Эта критическая плотность тока зависит от концен

трации ионов и энергии электронов в плазме, а также от частоты импульсов 

и длительности положительного импульса. Если плотность тока на анод не

велика и не превышает критической, то диэлектрик на аноде практически не 

влияет на работу анода при импульсном распылении. Но если плотность тока 

превышает критическую, то несмотря на применение импульсного СЧ ИП 

заряд на анодном диэлектрике не компенсируется. Тогда анод перестает ра

ботать коллектором электронов [66], и встает проблема <•исчезающего анода>) 
(hiddeп апоdе). 

Для радикального решения этой проблемы применяют магметронные 

устройства, в которых анод очищается от диэлектрика непосредственно во 

время процесса. Используют два варианта: дуальное магметронное распыле

ние [Dual Magпetron Sputtering (DMS)] и мультианодное распыление, оно же 
называется <<распыление с дополнительным анодом>) [Redundant Anode Sput
tering (RAS)]. 
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2.5.2. Дуальное маrнетронное распыление 

Сдвоенные магнетроны 

Сдвоенные магнетромы - это два магнетрона, электрически изолированные 

друг от друга и установленные рядом в одной вакуумной распылительной каме

ре. Питаются они от одного или от двух независимых источников питания по

стоянного тока. Эти магнетромы могут иметь одинаковые мишени или мишени 

из различных металлов [50, 69, 70]. В последнем случае они используются для 
получения пленок сплавов или при реактивном процессе для получения смеси 

химических соединений этих металлов [50, 69, 70] (глава 5). 
Распыление из сдвоенных магметронов в варианте <<Twin-Mag» фирмы Ley

Ьold AG представляет собой расположение мишеней магметронов в одной пло
скости [9, 12, 71]. Развитием системы «Twin-Mag•> стала система «Twin-Mag 11» 
[4]. Сравнительно новым в ней было расположение мишеней магнетромов не 
в одной плоско~ти, а под углом (20-60") друг к другу (рис. 2.22). Одновременно 
увеличили ширину мишеней: с lOO до 240 мм [4, 72]. Это, в свою очередь, позво
лило увеличить подводимую к магнетромам мощность и количество материала 

в мишени. Коэффициент использования материала мишени возрос в 1,5 раза 
[73]. Аналогичное расположение зон эрозии используется для круглых планар
ных магнетромов [14, 74] и для цилиндрических магнетромов с вращающимися 
мишенями [75]. 

Схема расположения катодов типа «Twin-Mag П» позволяет решить еще не
которые важные проблемы [76]. Поворот их друг к другу на 45" по отношению 
к нормали снизил в два раза внутренние напряжения в наносимой пленке ни

трида кремния и существенно повысил плотность пленки [76]. 
Кроме того, в нашей работе, когда в установке для нанесения покрытий на 

рулонные материалы использовали сдвоенные магнетромы с алюминиевыми 

TwinMagl 

Силовые линии 
маrнитноrо nоля 

,-Подача газа 

Каrод 

Поможка 

TwinМagll 

' 
Рис. 2.22. Принципиалъное устройство катодов TwinMag 1 и TwinMag 11 [4) 
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мишенями, расположенными в одной плоскости, не весь распыленный мате

риал попадал на подложку через окно в экране. Этовнекоторой степени сни

жало скорость нанесения покрытия. Но, главное, осевший на экране материал, 

отшелушиваясь от экрана, создавал частички, которые, попадая на подложку, 

образовывали в ней дефекты. Тогда повернули магнетромы друг к другу так, 

чтобы весь распыленный материал попадал на подложку. Скорость осаждения 

возросла на 20-25%. 

Дуальное магнетронное распыление 

Дуальное магметронное распыление (DMS) осуществляется сдвоенными маг
нетронами, питание которых осуществляется среднечастотными импульсами. 

Наиболее распространена схема питания дуальных СЧ магметронов одним ИП, 

в которой они запитаны в противофазе среднечастотным импульсным бипо

лярным напряжением синусоидальной (3-5, 9, 25, 70, 71, 77] или близкой к пря
моугольной (3, 10-12, 14-17, 25] формы. Значительно реже используют и два 
ИП (16, 74], импульсы которых могут быть как несинхронизированными (50, 74, 
78], так и синхронизированными (50]. 

При питании дуальных магнетромов противофазным среднечастотным им

пульсным биполярным напряжением одну половину периода один магнетрои 

работает катодом, а другой - анодом. В другую половину периода - наоборот 

(рис. 2.13 и 2.23) [36]. В этой ситуации мишень магнетрона, работающего в эту 

Рис. 2.23. Свечение плазмы в противоположные фазы импульса в дуалъных 

магнетромах [36] 
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половину периода катодом, очищается от излишнего диэлектрика. Кроме того, 

вторичные электроны, выбитые из мишени-катода, ускоряются ко второму маг

нетрону, мишень которого работает анодом, и нейтрализуют там положитель

ный заряд на поверхности диэлектрика, частично покрывающего поверхность 

мишени, что предотвращает появление пробоев. 

Таким образом, поверхности мишеней поочередно перезаряжаются и очи

щаются, что не дает вырасти там толстому сплошному слою диэлектрика 

и большому отрицательному заряду на его поверхности. Это позволяет обой

тись без отдельных анодов и предотвратить <<исчезновение>> анода в процессе 

распыления. 

Придуальнам магнетраинам распылении используют магнетраны с магнит

ны.ми системами одинаковой полярности [16, 36], либо магнетраны с магнит
ными системами противоположной полярности [5, 15, 51, 69]. В работах [51, 67, 
79-81] сравнивали обе магнитные системы: 1) Closed-field unbalanced magnetron 
sputtering (CFUBMS), в которой применены магнитные системы противополож
ной полярности, и 2) Mirrored-field unbalanced magnetron sputtering (MFUBMS), 
в которой применены магнитные системы одинаковой полярности. 

Когда основной целью было получение наибольшей плотности ионно

го тока на изделие, наилучшим вариантом была признана система CFUBMS. 
Объясняется это тем, что в системе CFUBMS образуется общая ловушка для 
электронов, которая не дает им уйти на стенки камеры. В этом случае плот

ность электронов велика у подложки, поэтому там увеличивается концентра

ция ионов, и растет ионный ток на подложку [67]. В результате ток ионов на 
подложку в 2-3 раза выше, чем при магнетранах с одинаковой полярностью 
магнитной системы MFUBMS. Этот эффект проявляется сильнее при исполь
зовании разбалансираванных магнетромов с более сильным магнитным полем 

у внешних полюсов. 

Было отмечено [81] небольшое превышение примерно на 20% скорости 
нанесения пленки из дуальных магнетромов с противоположными магнит

ными системами, чем у той же пары с одинаковыми магнитными система

ми при одинаковой мощности, приходящейся на каждый магнетрон. Авторы 

объясняют это тем, что в дуальных магнетранах с магнитными системами 

противоположной полярности разряды удерживаются между магнетранами 

(рис. 2.24, а), а в магнетранах с одинаковыми магнитными системами раз
ряды разделены и отталкиваются друг от друга (рис. 2.24, б). Поэтому в по
следнем случае распыление идет на несколько большую площадь, и пленка 

получается тоньше. 

Для того чтобы электроны и ионы могли проходить от одного магнетрана 

к другому, мишени должны <<Видеть>> друг друга, то есть путь заряженных ча

стицдолж:ен быть максимально коротким [4, 60]. Кроме того, магнитное поле не 
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а б 

Рис. 2.24. Фотографии разрядов вдуальных магнетронах: а- с замкнутым маг

нитным полем (противоположная полярность магнитов); б - с зер

кальными магнитными полями (одинаковая полярность магнитов) 

[81). Питание магнетромов симметричными биполярными импульса
ми с частотой 100 кГц 

должно существенно тормозить электроны при их движении между мишенями. 

С этой точки зрения, тоже, оказалось, более целесообразно использовать систе

му CFUBMS [51]. 
При работе дуальн ых магнетромов зажигание разряда несколько затру дне

но тем, что максимальная плотность электронов и ионов находится у мишени 

первого магнетрона, который уже отработал катодом, а у второго магнетро

на, который должен стать катодом, плотность заряженных частиц понижена 

(рис. 2.23). Поэтому здесь, в отличие от импульсного распыления, в одном 
магметроне нарастание тока при каждом импульсе происходит с большей по 

величине задержкой. Длительность задержки определяется временем, необ

ходимым для распространения ионов из плазмы одного магнетрома к мише

ни другого. 

Из-за затруднения зажигания разряда в дуальных магметронах ино

гда применяют специальный поджиг разряда, для чего в начале каждого 

импульса кратковременно подают повышенное напряжение (около одного 

киловольта). В результате в начале каждого импульса возникают увеличен

ные потоки энергичных электронов и ионов, бомбардирующих подлож

ку. При частоте импульсов, например, 40 кГц, это происходит 80 тысяч раз 
в секунду. Кроме того, сильное магнитное поле около поверхности мишени, 

работающей в эту половину периода анодом, захватывает электроны и от

ражает их поток в сторону подложки [82). Из-за этого подложка подверга
ется повышенной бомбардировке заряженными частицами, проявляющейся 

в повышенной плотности ионного тока на подложку и в повышенном ее пла

вающем потенциале [83]. Плотность тока на подложку при импульсном СЧ 
распылении из дуальных магнетромов в 10 раз выше, чем при распылении 
на постоянном токе из тех же магметронов [9]. Это приводит к увеличению 
тепловой нагрузки на подложку в 1,5-3 раза (в зависимости от материала 
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Рис. 2.25. Отношение ионы/атомы при различных расстояниях от подложки до: 
дуальных магнетромов систем CFUBMS и MFUBMS и одиночного 
магметрона [51] 

мишени и реактивного газа) по сравнению с распылением униполярными 

импульсами такой же мощности [16, 84]. 
Таким образом, процессу распыления в дуальных магнетранах с поджигом 

разряда свойственен повышенный нагрев подложек, рост более упорядоченных 

и плотных пленок и возможное их радиационное повреждение (подробнее см. 

главу 3). 
Далее рассмотрим различные варианты использования дуальных магнетро

нов, их преимущества и недостатки. В работе [73] сравнивали эффективность 
работы дуальных магнетронов с катодами TwinMag 1 и TwinMag 11 длиной 3,75 м 
при питании их противофазным напряжением с частотой 30 и 70 кГц. Получен
ные результаты, говорящие о преимуществах катодов TwinMag 11 при получе
нии различных диэлектрических покрытий, наносимых на движущуюся под

ложку, представлены в табл. 2.3. 

Таблица 2.3. Типичные сравнительные результаты для катодов TwinMag 1 
и TwinMag 11 длиной 3,75 м [73] 

Мате- Коэф- TwinMagl TwinMag 11 
риал фициент Динами- Удель- Коэф- Динами- Удель- Коэф-
плен- прело м-

ческа я на я фициент ческая на я фициент 
к и ления 

скорость мош- исполь- скорость мощ- исполь-

нанесе- н ость, зования нанесе- н ость, зования 

ния плен- Вт/см1 мишени, ния плен- Вт/см1 мишени, 

ки, нм·м/ % ки,нм·м/ % 
мин мин 

Ti02 2,3-2,55 30 l3 23 37 7,7 35 

Si
3
N

4 
2,0-2,1 40 9,3 26 75 6,1 37 

Sn02 1,95-2,05 80 8 25 140 5 33 

SIO 1,46 45 6 24 
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В работе [9] сравнивали эффективность работы дуальных магнетронов 
TwinMag 1 при их импульсном СЧ питании с распылением из тех же магнетро
мов на постоянном токе. При импульсном питании отсутствовали пробои в те

чение 300 часов работы, что дало возможность подводить к магнетранам более 
высокую мощность. Поэтому скорость нанесения Rдуал оказалась от 2 до 6 раз 
выше, чем при распылении на постоянном токе Rnocт для следующих материа

лов: Si0
2

, Si
3
N4, Та205 , Ti0

2
, Sn0

2 
(табл. 2.4). Это достигнуто не только увеличе

нием подводимой мощности, но также более правильным выбором стабильного 

рабочего режима. С помощью дуальных магнетронов получены пленки с более 

плотной структурой и гладкой поверхностью, чем при распылении на постоян

ном токе. Это объясняется тем, что плотность ионного тока на подложку была 

в 10 раз выше при более высокой их энергии. 
В работе [16] сравнивали эффективность работы дуальных магметронов 

в различных импульсных режимах. Использовали два способа питания двух 

магнетронов: униполярный, когда магнетраны подключены к отдельным ИП, 

выдающим униполярные импульсы, и биполярный, когда магнетраны под

ключены к одному биполярному ИП. Их сравнение проводили при одинако

вом коэффициенте нагрузки, типичном для биполярного распыления - 47%. 
Частота импульсов в обоих случаях была 50 кГц при постоянной плотности 
мощности на мишени 9,1 Втjсм2 • Измерялась скорость нереактивного нанесе

ния пленок Si и максимальные скорости реактивного нанесения прозрачных 
пленок Si02• 

Оказалось, что влияние способа импульсного питания различно при по

лучении пленок кремния и его окисла. Скорость нанесения кремния унипо

лярными импульсами составляла 102% скорости при биполярных импуль
сах, то есть практически той же самой. Напротив, при нанесении окисла 

кремния униполярными импульсами скорость достигала 120% скорости 
при биполярных импульсах. Таким образом, чтобы получить те же скоро

сти при биполярном распылении, надо было увеличивать мощность разря

да по сравнению с униполярным распылением. Аналогичные превышения 

Таблица 2.4. Скорость нанесения nленок из дуальных магметронов длиной 

3750 мм на движущуюся подложку [9] 

Материал Толщина пленки при Соотношение скоро- Коэффициент 

пленки скорости движения стей нанесения пленок преломления для 

nодложки 1 м/мин, им R ал/Rпост 550 нм 

SI02 50 6 1,46 

Si
3
N4 

40 2 2,05 

тарs 100 2 2,18 

Ti02 50 6 2,65 

SnO 100 2 2,11 
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скорости при униполярном распылении были получены и при получении 

нитрида кремния (126%) и окисла титана (131%) [16]. Объясняется это, по
видимому, тем, что при биполярном распылении большая доля импульса 

затрачивается на восстановление плазмы. Эти результаты были подтверж

дены теми же авторами в работе [85] при распылении окисла кремния и при 
распылении окисла алюминия. Одновременно исследовался термический 

лоток на подложку. Он оказался в 3 раза выше у биполярного распыления 
по сравнению с униполярным [16]. Поэтому, по мнению авторов, твердость 
пленок, полученных при биnолярном распылении, оказалась выше, чем при 

униполярном. 

Целью работы [25] было сравнить влияние конструкции магнетронов 
и вида ИП на характеристики реактивного разряда при импульсном магне

тронном нанесении окисловтитана и кремния. В этой работе пленки окислов 

титана и кремния наносили на стеклянные подложки с помощью дуального 

реактивного магметронного распыления. Использовали два типа магнетрон

ных источника: планарные с мишенью размером 375xt75 мм2 и цилиндри

ческие с вращающейся мишенью длиной 400 мм и диаметром 75 мм. В пла
нарных магметронах центральный полюс магнитной системы неnрерывно 

колебался так, что центральная нераспыляемая часть мишени внутри зоны 

эрозии была устранена. В качестве ИП магнетромов сравнивали импульсные 

СЧ ИП постоянного и перемениого тока. Импульсы постоянного тока имели 

частоты в диапазоне 100-350 кГц. Импульсы леремениого тока имели часто
ту40 кГц. 

Подложки неnрерывно двигались со скоростью 0,068 м/мин на расстоя
нии 100 мм от магнетронов. Скорость нанесения пленки была оценена по из
мерению высоты ступеньки в пленке и приведена к мощности разряда 1 кВт, 
чтобы компенсировать различия в условиях проведения различных про

цессов. Результаты лриведены на рис. 2.26, а для пленок окисла титана и на 
рис. 2.26,6 для пленок окисла кремния. На рис. 2.26,а видно, что для пленок 

окисла титана нет значительного влияния вида магнетрома nри распылении 

импульсами постоянного тока. Общей закономерностью является снижение 

скорости нанесения пленок при увеличении частоты импульсов, что наблю

далось многими исследователями. При работе с импульсами перемениого 

тока результаты похожи на результаты, полученные при работе с импульсами 

постоянного тока, но скорость нанесения из цилиндрического магметрона 

примерно в 1,67 раз больше. 
В то же время на рис. 2.26, б видно, что выбор магпетрона значительно 

влиял на скорости нанесения пленок окисла кремния. Скорость нанесения 

пленки из цилиндрического магнетрома в 4-5 раз выше, чем из планарного. 
В этих условиях при работе с импульсами перемениого тока скорость нанесе-
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Рис. 2.26. Изменение скорости нанесении в зависимости от конфигурации ду

альных магнетронов, вида источника питания и частоты импульсов: 

а- при получении пленококислов титана; б- при получении пленок 

окислов кремния (25]. Квадраты и кружки- распыление импульсами 

постоянного тока, треугольник и крестик- распыление импульсами 

перемениого тока 

ния равна максимальным скоростям, полученным при работе с импульсами 

постоянного тока. 

Основной вывод из работы [25): выбор вида ИП мало влияет на характери
стики процесса, поэтому его выбор должен определяться вопросами стоимости 

и надежности ИП. 

Как бы тщательно ни изготавливались магнетроны, им неизбежно свой

ственны различия, нарушающие симметрию дуальных магнетронов. Нежела-
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тельную асимметрию магнетронов, работающих дуально, можно компенсиро

вать, изменяя баланс мощностей, подводимых к магнетромам [3]. Это можно 
делать, подключив отдельный дополнительный ИП постоянного тока к одному 

из магнетронов, или независимо меняя длительность рабочих импульсов, при

ходящих на каждый магнетрои [3]. 

Противоположно (оппозитно) расположенные магнетраны 

Магметроны с магнитными системами, образующими замкнутое магнитное 

поле (CFUBMS), могут устанавливаться в камеру в количестве и более двух 
штук, но обязательно четном: [17, 50, 71, 78, 86-89], 6 или 8 шт. [69, 70], при

чем полярность их магнитных систем должна чередоваться. Тогда они образуют 

замкнутую магнитную ловушку, препятствующую уходу электронов на стенки 

камеры, из-за чего значительно увеличиваются плотность плазмы и ионный 

ток на подложку. При этом они могут работать все вместе [70, 87-89] или по

парно [50, 69, 70, 78]. Попарно могут работать как противолежащие [17, 70], так 

и соседние магметроны [50, 78]. Если число магнетромов нечетное, то требуются 

дополнительные магнитные системы, делающие магнитное поле в рабочей ка

мере установки замкнутым [86]. 

Предельным расположением дуальных магнетромов является их располо

жение друг против друга [5, 51, 67, 80, 81, 87, 90, 91]. Такое оппозитное располо-

25 

о 
2 

• а замкнутая 

NdFeB+A\NiCo 

8 о зеркальная 

NdFeB+A\NiCo 

V =-lOOB 
ЮНДВ 

Р aprnнa = 1,06 Па 

по центру 

-..-а .. -~...... v.=-I4B 
.... _........... ~це!Пру 

d"... е U V=-13 
.... • .. -- ... l .. --•---о--- -4см 

3 4 5 6 7 
Мощность разряда, кВт 

8 

Рис. 2.27. Ионный ток насыщения в зависимости от мощности разряда для двух 

магнитных систем маrнетрона и двух позиций датчика относительно 

вертикали из центра мишени [80). Указанный для каждой зависимо
сти плавающий потенциал был почти неизменным во всем диапазоне 

мощности разряда 



2.5. Решение проблемы <<исчезающего анода» при реактивном 
магнетронном разряде 

жени е дает возможность осаждать покрытие с двух сторон на объемные детали, 

расположенные между магметронами [67, 87]. 

В работе [80] сравнивали работу пары магнетронов, расположенных друг 
против друга, с CFUBM и MFUBMS магнитными системами. Как и ожидал ось, 
большая в 2-3 раза степень ионизации была получена с дуальными магнетро

мами с замкнутым магнитным полем между магметронами по сравнению с ду

альными магнетромами с зеркальными магнитными полями (рис. 2.27). Объ

ясняется это тем, что между центральными участками мишеней имеет место 

поток электронов, который существенно усиливает ионизацию частиц газов 

и распыленных частиц вблизи подложки. Это отражается в более высокой твер

дости полученных пленок окисла титана. 

Как было показано выше, дуальное магметронное распыление (DMS) с им
пульсными СЧ ИП успешно решает проблемы «Исчезающего анода» и пробо

ев на катоде. Этот метод получил широкое распространение, и с его помощью 

успешно получали пленки диэлектриков. Но ему свойственны свои недостатки 

[6, 7]: 

1. Требуетсядва магнетрона, что усложняет и удорожает оборудование. Та

кую систему невозможно встроить в существующие установки, так как 

там не предусмотрено достаточно места для второго магнетрои а. 

2. В то время когда мишень работает анодом, плотность плазмы, находя

щаяся перед ней, значительно снижается. Из-за этого для восстановле

ния плотности плазмы часто необходимо подавать высокое поджигаю

щее напряжение в начале следующего распыляющего отрицательного 

полу периода. 

3. Износ каждой мишени неравномерен: износ плавно нарастает к одному 

из концов мишени (глава 7). 

Пакетное импульсное распыление 

Недостатки дуального распыления устраняются в пакетном импульсном рас

пылении [24, 36, 47, 48, 83, 84, 92]. При таком распылении на каждый из сдво

енных магнетромов подается не единичный импульс, а пакет униполярных 

импульсов. Во время подачи пакета импульсов один магнетрои работает как 

одиночный катод, а второй служит анодом. Поверхность мишени второго маг

нетрона покрывается диэлектриком, но достаточно медленно, чтобы было воз

можно подать на первый магнетрои от 2 до 1000 импульсов без заметной изо
ляции мишени второго магнетрона. Затем такой же пакет импульсов подается 

на второй магнетрон, а первый в это время служит анодом. Таким образом, 

решаются обе проблемы: подавления дугообразования на катоде за счет им

пульсного распыления и <<Исчезающего анода» за счет чередования полярности 

пакетов импульсов. 
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Преимуществом данного метода по сравнению с одиночными импульсами 

чередующейся полярности является то, что во время паузы между униполярны

ми импульсами плазма не успевает рассеяться и ток разряда быстро нарастает, 

даже без применения поджигающего напряжения. Форма импульса тока ста

новится ближе к прямоугольной, что позволяет эффективно использовать ИП. 

При пакетном распылении повышенное напряжение (около одного киловольта) 

для поджига может потребоваться только в начале пакета (рис. 2.28). Из-за это
го подложка подвергается меньшей бомбардировке заряженными частицами, 

и поэтому ее температура ниже, чем при распылении одиночными биполярны

ми импульсами [83]. 
Отмечено [24], что при пакетном распылении снижается количество случай

ных дуг. Дело в том, что частота дугаобразования зависит и от величины под

жигающего напряжения. При пакетном импульсном распылении повышение 

напряжения для поджига разряда имеет место только в начале пакета. Поэтому 

чем длиннее пакет, тем меньше частота пробоев. 

При пакетном распылении может быть несколько изменена схема ИП за 

счет исключения из нее схемы отработки случайных пробоев. Вместо нее при 

обнаружении пробоя срабатывает схема, изменяющая полярность пакета им

пульсов. Тогда мишень, на которой возник пробой, на время пакета импульсов 

противоположной полярности становится анодом. Дуга прерывается, пятно 

пробоя остывает, а другая мишень в это время работает катодом. Процесс на

несения пленки, таким образом, не прерывается, что значительно увеличивает 

стабильность реактивного процесса распыления [24, 36]. 
При пакетном импульсном распылении первые токовые импульсы могут 

существенно отличаться от последующих [42, 83, 93]. У первого токового им
пульса пакета без поджигающего напряжения время восстановления больше, 

чем у других токовых импульсов пакета [42, 83]. При низких давлениях иногда 
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Рис. 2.28. Осциллограмма напряжения реактивного разряда при: а - питании 

одиночными биполярными импульсами и б- пакетами из 4 импуль
сов [83] 
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Рис. 2.29. Осциллограмма пакетов импульсов длительностью 50 мкс с паузами 
3 МКС (93) 

наблюдается даже пропуск первого токового импульса пакета. Это происходит 

из-за слишком большой паузы между пакетами импульсов и практически пол

ного исчезновения плазмы у магнетрана во время такой паузы. При достаточ

но малой паузе (3 мкс) в импульсах, следующих после первых, не обнаружива
лось различий, связанных с наличием или отсутствуем поджигающего разряда 

(рис. 2.29) [93]. Это было связано с тем, что нарастание каждого последующего 
импульса тока начиналось, когда полное рассеивание плазмы за время между 

импульсами пакета еще не произошло. 

Как уже отмечалось, при биполярном импульсном распылении в дуаль

ных магметронах скорость распыления снижается из-за того, что в начале ра

бочего отрицательного импульса, пока плазма не восстановилась, скорость 

распыления низка [47]. При пакетном импульсном распылении описанный 
эффект заметно действует только во время первых импульсов в пакете. Поэ

тому чем больше длина (количество импульсов в пакете) пакета импульсов, 

тем больше скорость нанесения пленки [47]. В то же время увеличение ско
рости небольшое, всего 10%, при увеличении количества импульсов в пакете 
С 3 ДО 50 ШТ. (47). 

2.5.3. Мультианодное распыление 

Распыление с дополнительными анодами (РДА) -альтернатива дуальному им

пульсному магметронному распылению при решении проблемы ((исчезающего 

анода». Оно конструктивно проще и не имеет недостатков, присущихдуальному 

магметронному распылению. В РДА используется всего один магнетрои [то есть 
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Singly-Magnetron-Sputter-System (SMS)], два анода или более и среднечастотный 
имnульсный ИП, имеющий на выходе трансформатор, вторичная обмотка ко

торого имеет среднюю точку, соединенную с катодным узлом магнетрона, а ее 

выводы присоединены к анодам [6, 7, 63]. 
Система работает следующим образом. Каждую половину периода один 

из анодов имеет положительный потенциал относительно катодного узла, 

а другой- отрицательный. Поэтому нет препятствий для движения электро

нов к положительному аноду. В эту половину периода он работает коллекто

ром электронов. Площадь анодов достаточно велика, магнитное поле около 

анодов отсутствует. Поэтому анодное падение потенциала пренебрежимо 

мало, и плазма имеет потенциал, близкий потенциалу положительного ано

да. Катодный узел всегда имеет отрицательный относительно плазмы потен

циал, под действием которого мишень распыляется. Второй анод в это время 

имеет вдвое больший отрицательный потенциал, чем катод, благодаря чему 

он тоже распыляется и очищается от диэлектрика. Во время второго полупе

риода катод также распыляется, а очищается другой анод. В результате катод 

распыляется все время, а аноды, чередуясь, очищаются от попавшего на них 

диэлектрика. 

Поскольку время переключеимя напряжения между двумя полупериодами 

мало, плазма не гаснет, и ее плотность не снижается. При включении каждого 

следующего полупериода не требуется повышенного напряжения для поджи

га плазмы. Однако отрезок времени переключения играет важную роль. В это 

время все электроды имеют почти одинаковый потенциа~, равный потенциалу 

плазмы, а поверхность диэлектрика, покрываюшего электроды, имеет положи

тельный относительно плазмы потенциал. Он вытягивает электроны из плаз

мы. Заряд на поверхности диэлектрика компенсируется, и причина пробоев 

устраняется. 

Возможные загрязнения пленки материалом анодов исключаются изготов

лением анодов из того же материала, что и катод. Другой способ - расположе

ние экранов между подложкой и анодами [6]. 
Преимуществом мультианодного распыления, в отличие от дуального рас

пыления, является равномерный износ мишеней вдольдлинной оси протяжен

ных магнетронов, так как аноды расположены симметрично относительно ка

тодного узла (глава 7). 
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ГЛАВАЗ 

ПРОЦЕССЫ В ПЛАЗМЕ 

У ПОВЕРХНОСТИ 

РАСТУЩЕЙ ПЛЕНКИ 

3.1. Потоки частиц на подложку из плазмы разряда 

Молекулы инертного, реактивного и остаточных газов поступают на поверх

ность подложки из объема камеры независимо от наличия разряда. После 

включения разряда поток частиц становится значительно разнообразней из-за 

образования в плазме разряда различных ионов и радикалов. Частицами, об

разующими поток на подложку из плазмы разряда, являются ионы аргона, ре

активного газа и распыляемого вещества, нейтральные атомы распыляемого 

вещества и энергичные частицы газов, отраженные от поверхности мишени. 

Кроме того, необходимо еше учитывать поток отрицательных ионов и электро

нов. 

Нейтральные атомы аргона в объеме разряда 

В подавляющем большинстве случаев реактивного разряда основным газом 

в рабочей камере является рабочий нереактивный газ (аргон). Присутствуя 

в объеме разряда в виде нейтральных атомов, он может оказывать три воздей

ствия на процесс нанесения пленки: 

поступать к поверхности пленки и включаться в растущую пленку, об

разуя ее загрязнение, 

нарушать угловое и пространствеиное распределение распыленного 

материала (см. главу 6) за счет соударений с частицами распыленного 
вещества, 

одновременно за счет неупругих соударений уменьшать энергию рас

пыленных частиц, долетающих до подложки. Влияние этого процесса 

будет более подробно рассмотрено далее. 

Нейтральные атомы аргона, отраженные от мишени 

Ускоренные ионы аргона, бомбардирующие мишень, могут терять свой заряд 

и отражаться при ударе по мишени, долетая затем до растущей пленки со зна

чительной энергией. Вклад энергии отраженных нейтральных атомов аргона 
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Рис. 3.1. Коэффициенты отражения частиц (а) и их энергии (б) для нейтраль

ных частиц аргона как функция напряжения магнетронного разряда 

при различных металлических мишенях [1] 

(нейтралей) в общий поток энергии к растущей пленке становится особенно 

заметным для тяжелых элементов. Для них в работе [1] были рассчитаны ко
эффициенты отражения потока атомов аргона и их энергии при различных на

пряжениях разряда (рис. 3.1). Было выяснено, что уменьшение коэффициентов 
отражения с увеличением напряжения разряда - явная тенденция при распы

лении инертными газами [1]. Это следует из того факта, что вероятность отра
жения уменьшается с увеличением глубины проникновения бомбардирующих 

мишень атомов аргона, которая растет при увеличении их энергии. Кроме того, 

когда мишень изготовлена из легких элементов, глубина проникновения аргона 

в мишень возрастает. По этим причинам вклад энергии отраженных нейтраль

ных атомов аргона при распылении легких элементов, таких как алюминий, не

значителен. 

Нейтральные атомы распыляемого вещества 

При ионном распылении основная масса распыленных частиц мишени пред

ставляет собой нейтральные атомы или молекулы. Из-за низких рабочих дав

лений в магнетрапном разряде длина свободного пробега распыленных частиц 

обычно превышает расстояние до подложки. Поэтому значительная доля их ко

личества и их кинетическая энергия будут доставляться без потерь в растущую 

пленку. 

Положительно заряженные ионы 

В работе [2] исследовали распределение ионов по их энергиям при магнетрапном 
распылении кремния в смеси аргона и кислорода на постоиином токе. Для этого 

использовали квадрупольный маеспектрометр с дифференциальной откачкой, 
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Рис. 3.2. Распределение ионов по их массам во время магнетронного распыле

ния кремния в смеси аргона и кислорода: а - положительно заряжен

ных и б- отрицательно заряженных [2]. Вставка на рис. 3.2,6 показы
вает распределение потенциала вдоль оси разряда 

установленный по оси разряда за заземленным анодом. Полученные результаты 

представлены на рис. 3.2, где показаны спектры положительно и отрицатель
но заряженных ионов. Спектр положительно заряженных ионов сравнительно 

плотно заполнен. Основные положительные ионы - это ионы частиц газов и их 

изотопов, ионы кремния, его кластеров и его соединений с кислородом. Все по

ложительные ионы образуются уже в объеме плазмы, иначе они в темном ка

тодном пространстве ускорялись бы обратно к мишени. Частицы, содержащие 

кремний, распыляются с поверхности мишени. Обнаруженные в спектре ионы 

меди образуются при распылении основания, на котором установлена кремни

евая мишень, и присутствуют в спектре как примесь. 

Энергетический спектр положительно заряженных ионов при питании маг

нетронов СЧ импульсами исследовался многими авторами для случаев одиноч

ного [3-5) и дуальных магметронов [6, 7). В обоих этих случаях спектр распреде-
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Рис. 3.3. Спектр энергий ионов аргона при частоте импульсов 100 кГц и дли
тельности ревереного импульса 0,4, 2,0 и 4,5 мкс и частоте 350 кГц 
с длительностью ревереного импульса 1,4 [4) 

ления ионов по энергиям при импульсном распылении имеет одинаковый вид, 

который значительно отличается от спектра, полученного при распылении на 

постоянном токе [2]. Спектр положительно заряженных ионов при импульсном 
распылении содержит три части: низкоэнергетический пик (менее 15 эВ), сред
неэнергетический пик (20-60 эВ) и высокоэнергетический шлейф (70-150 эВ) 
(рис. 3.3 и 3.4). 

Ионы, соответствующие различным частям спектра, обнаруживаются в раз

личные моменты времени. Из графика на рис. 3.3, 3.4 и 3.6 можно увидеть, что 
эпюра потенциала мишени содержит три области: область А - рабочий отрица

тельный импульс, область С - пик напряжения в начале ревереного импульса 

и область В - реверсный импульс. Объяснить сложную форму спектра можно, 

предположив, что ионы выходят из плазмы с энергией, зависящей от потенциа

ла плазмы. Потенциал плазмы во время положительного импульса на мишени, 

в свою очередь, следует за потенциалом мишени и выше его на несколько вольт. 

Установлено, что при изменении потенциала мишени потенциал плазмы меня

ется во всем объеме плазмы за время не более 1 мкс [3]. 
Низкоэнергетический пик соответствует по времени отрицательному им

пульсу, когда плазма поддерживается ИП и ее потенциал примерно на несколь

ко вольт выше потенциала заземленных стенок камеры. Среднеэнергетический 
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Рис. 3.4. Спектр энергий ионов титана при: частоте импульсов 100 кГц и дли
тельности ревереного имnульса 0,4, 2,0 и 4,5 мкс и частоте 350 кГц 
с длительностью ревереного имnульса 1,4 [4] 

пик возникает, когда полоЖительный импульс на катоде поднимает потенциал 

плазмы примерно до 50 В, то есть во время положительного импульса. Высо
коэнергетический ш~ейф связан с коротким выбросом напряжения большой 

амплитуды в начале ПоЛоЖительного импульса. Действительно, в рассматрива

емых случаях [3, 4] т~~нчная эпюра потенциала катода содержит короткий вы
брос большой амплитуды в начале положительного импульса (рис. 3.5). Заме
чено, что высокоэнергетический шлейф зависит от массы ионов: более тяжелые 

ионы приобретают меньшую энергию [3], в то время как низкоэнергетический 
пик от массы ионов не зависит [3]. 

Энергетические спектры положительных ионов из имnульсноrо ра1рида 

в одиночном магнетроне подробно исследованы в работе [4]. Использовались 
импульсы с частотами от 100 до 350 кГц с длительностью ревереного импульса 
0,4, 2,0 и 4,5 мкс. Амплитуда напряжения различных фаз импульса и соответ
ствующие им потенциалы подложки представлены в табл. 3.1. Там же проведено 
сравнение этих спектров со спектрами, полученными при распылении на по

стоянном токе (рис. 3.3 и 3.4 и табл. 3.2). 
Из сравнения рис. 3.3 и 3.4 следует, что спектры ионов различных элементов 

(аргона и титана) очень схожи. В спектре энергий ионов Ar+ из одиночного маг
нетрона видно, что спектр распространяется до энергии более 100 эВ. Анализ 
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Таблица 3.1. Амплитуда напряжения различных фаз импульса УА, УВ и УС 

и соответствующие им потенциалы подложки YfA, УfВ и YfC [4] 

Частота Длительность уА у в ус yrA уrв yrc 
импульсов, ревереного 

кГц импульса, мкс 

Пост. ток -258 -14,4 

0,4 -320 140 -14,5 -14,5 

100 2 -330 22 133 -14,5 21 14 

4,5 -365 17 140 -14,5 18 7,5 

350 1,4 -420 ll 159 -12,5 13,5 -12,5 

распределения ионов по времени подтверждает [3, 4, 8], что эти высокоэнергич
ные ионы появляются только в начале ревереного импульса, когда имеет место 

пик положительного напряжения. Ионы со средней энергией появляются толь

ко во время установившейся части положительного импульса. Ионы с низкой 

энергией образуются во время отрицательного импульса. 

Установлено, что суммарная мощность, поступающая на подложку, растет 

с ростом частоты импульсов и на 50% выше, чем при распылении на постоян
ном токе [4]. Из табл. 3.2 следует, что вклад высокоэнергичных ионов сравни
тельно невелик (несколько процентов), так как время существования их потока 

чрезвычайно мало. Однако при очень высоких частотах (350 кГц) их доля в мощ
ности, поступающей на подложку, вырастает до 28% [4]. 

Усредненный по времени спектр распределения положительно заряженных 

ионов систематически был исследован в работе [3] для одиночиого планарного 
магнетрома с круглой мишенью при импульсном распылении в аргоне и в смеси 

аргона и кислорода. Типичная эпюра импульса напряжения на катоде содер

жала высокие пики напряжения в начале ревереного импульса, сам реверсный 

импульс и рабочий отрицательный импульс (рис. 3.5). Было показано, что уве-

Таблица 3.2. Энергии ионов El и Е2, разделяющие спектр ионов на потоки, со-
ответствующие трем фазам импульса, и Процентное содержание 

потоков ионов с энергиями в диапазонах: 0-EI, EI-E2 и выше Е2 
в общем потоке ионов [4] 

Частота Длительность El' Е2, ГА/Г,.,. ••• Г вfГ, ... ., Гс/Г,оlаl' 
импульсов, ревереного эВ эВ % % % 

кГц импульса, мкс 

Пост. ток 20 100,0 0,0 0,0 

0,4 40 40 95,2 0,0 4,8 

100 2 25 48 92,9 2,7 4,4 

4,5 18 42 35,8 59,7 4,6 

350 1,4 20 55 28,7 47,3 24,0 
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Рис. 3.5. Эпюры напряжения и тока разряда в смеси аргона и кислорода для 

импульсов длительностью lO мкс, составляющих 20% от отрицатель
ного [3]. Частота импульсов 20 кГц, мощность 300 Вт, давление аргона 
0,53 Па 

личение амплитуды положительного импульса расширяет диапазон энергий 

ионов (рис. 3.6). 
В работе [3] был исследован и реактивный разряд. Полученная интенсив

ность потоков различных ионов в зависимости от потока кислорода приведена 

на рис. 3.7. Гистерезис ясно виден на этих зависимостях. Интенсивность потока 
ионов тю+ круто растет с ростом потока кислорода, пока степень покрытия ми

шени строго зависит от потока кислорода к мишени. Когда же мишень полно

стью покрыта окислом, интенсивность ионов TiO+ становится более или менее 
постоянной, поскольку поток распыленных молекул TiO меняется медленно 
из-за малых изменений потенциала катода, то есть энергии ионов у катода, или 

20 40 60 80 100 

Энергия, эВ 

Рис. 3.6. Распределение ионов аргона по энергиям для положительных импуль

сов длительностью 5 мкс, составляющих 10%, 15% и 20% от амплиту
ды отрицательного импульса [3]. Частота импульсов 50 кГц, мощность 
300 Вт, давление аргона 0,53 Па 
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из-за изменений состава потока ионов. Значительного количества ионов Ti02+ 

не было обнаружено. 

То, что при распылении из одиночного магнетрома высокоэнергичные 

ионы образуются только в начале положительных импульсов, подтверждается 

тем, что они наблюдались только при распылении биполярными импульсами 

и отсутствовали при распылении униполярными импульсами [9]. Если при 
распылении униполярными импульсами максимум распределения их энергии 

приходилея на 12 эВ и самые энергичные имели энергию не более 17 эВ, то при 
импульсном биполярном распылении в тех же условиях появляются макси

мумы распределения энергии в диапазоне 45-75 эВ (т+ = 6 мкс) и 112-140 эВ 
(т+= 1 мкс) [9]. То есть при биполярном распылении значительно растет энергия 
поступающих на подложку ионов. Повышение энергии ионов связано с увели

чением потенциала плазмы, следующим за увеличением потенциала мишени 

во время положительного импульса, особенно в его начале. 

Повышенную бомбардировку подложки ионами при импульсном СЧ рас

пылении титановых мишеней из дуальиых маrиетронов подтвердили в работе 

[10]. Оказалось, что спектр ионов, поступающих на подложку при распылении 
из дуальных магнетронов, аналогичен спектру при биполярном распылении из 

одиночного магнетрона. По сравнению с распылением из тех же магнетромов на 

постоянном токе получена плотность ионного тока на подложке в 10 раз выше. 
Распределение ионов по энергиям показывает максимум при 50 эВ и высокоэ-
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Рис. 3.7. Интенсивность различных ионов в зависимости от потока кислорода 

[3]. Мощность разряда 300 Вт, частота импульсов 20 кГц, длительность 
положительных импульсов lO мкс и их амплитуда 20% от амплитуды 
отрицательного импульса, давление аргона 0,53 Па 
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Расстояние между 

подложкой и -...{_, ' 
стенкой камеры/ -._. , 

Замкнутое 

магнитное поле 

Рис. 3.8. Схема рабочей камеры с разбалансираванными магнетранами с зам

кнутыми магнитными полями [6] 

нергичный хвост до 200 эВ. В тех же условиях при распылении на постоянном 
токе максимум распределения энергии ионов приходится на 5 эВ. 

Условия осаждения и параметры импульсов сильно влияют на энергию по

ложительно заряженных ионов и их поток на подложку [6, 7]. Авторы иссле
довали процесс реактивного сораспыления двух мишеней из хрома и алюми

ния с целью получить пленки тройной системы Cr-Al-N. Покрытия получали 
в установке с цилиндрической рабочей камерой, в которой были установлены 

четыре разбалансирощщных магнетрона, образующие замкнутые магнитные 

поля. Мишени были установлены в два соседних магнетрана (рис. 3.8). 
Наблюдаемый спектр положительно заряженных ионов в работе [6] при 

распылении из дуальных магметронов с различными мишенями аналоги

чен спектру, полученному в работе [10]. Как видно из рис. 3.9, дуальное рас
пыление характеризуется как большим потоком ионов на подложку, так и их 

большей энергией (в диапазоне 120-170 эВ) по сравнению с распылением из 
одиночного магнетрана [6]. Даже максимум распределения низкоэнергичных 
ионов сдвинут с 10 эВ до 30-40 эВ. Для других ионов (36Ar+, 27Al+ и 52Cr+) кар
тина аналогичная, не зависящая от частоты импульсов и коэффициента на

грузки [6]. 
Наличие коротких выбросов напряжения в начале положительного им

пульса ~величивало величину потока и энергии ионов. Увеличение рабочего 

давления и потока азота в камеру приводило к уменьшению диапазона энергий 

ионов в плазме. Когда расстояние от подложки до магнетромов было увеличено 

с 127 до 203 мм, поток ионов значительно возрос. Таким образом, авторы по-
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Рис. 3.9. Распределение ионов 29N2+ (число ионов в секунду) по энергиям при им
пульсном распылении с частотой 350 кГц одной алюминиевой мишени 
и дуальном синхронном и асинхронном импульсном распылении [6) 

казали [6], что все параметры плазмы должны строго контролироваться, чтобы 
получить высокую воспроизводимость состава, свойств и структуры пленок. 

Продолжая свои исследования [7], авторы работы [6] на том же оборудова
нии исследовали влияние режимов импульсного несинхронного распыления 

на энергию ионов и величину их потока на подложку, а затем и на изменение 

структуры и свойств получаемых пленок Cr-Al-N (см. главу 4). Несинхронное 
распыление, в отличие от синхронного, осуществляли, используя два независи

мых импульсных ИП, подключенных к разным магнетронам. Оба ИП выдава

ли импульсы одинаковой частоты 100 или 350 кГц и с заданными различными 
длительностями положительного импульса. Режим ИП обозначался дробью, 

у которой в числителе - частота импульсов в килогерцах и в знаменателе -
длительность положительного импульса в микросекундах. 

Выброс положительного напряжения в начале ревереного положительно

го импульса наблюдался авторами всегда при синхронном распылении [6, 7]. 
А при несинхронном распылении выброс наблюдался в режимах (100/5,0, 
350/0,4, 350/1,0 и 350/1,4) и не изблюдалея только в некоторых режимах 100/l,O 
и 100/2,5. В режимах, в которых изблюдалея выброс, в энергетическом спектре 
ионов, бомбардирующих подложку, изблюдалея высокоэнергетический хвост. 

Авторы отмечают, что существенно больший поток высокоэнергичных (более 

50 эВ) ионов (в области «С») имел место при частоте импульсов 350 кГц, чем при 
100 кГц. Это связано с большим выбросом положительного напряжения при бо
лее высокой частоте импульсов. 
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В средней части энергетического спектра (10-50 эВ) величина потока ио
нов существенно зависит от длительности ревереного импульса и растет вместе 

с ней. Это происходит из-за того, что больше ионов приобретают такую энергию 

во время действия положительного импульса. Наибольший поток ионов в этом 

диапазоне энергий достигается при коэффициенте нагрузки 50%, когда обе ми
шени работали в режимах 100/5,0 или 350/1,4. Когда коэффициент нагрузки уве
личивали, поток ионов в этой части энергетического спектра соответственно 

уменьшался. 

Авторы [7] показали, что увеличение ионной бомбардировки сначала улуч
шает структуру и свойства пленок Сг-А1-N, а затем чрезмерная ионная бомбар-' 
дировка создает дефекты в пленках и ухудшает их свойства. Поэтому из своих 

исследований авторы [7] сделали три основных вывода: 
1) напряжение разряда должно быть выбрано в соответствии с величиной 

доли асимметричного импульса, чтобы сохранить амплитуду реверсно

го положительного импульса в диапазоне 20-80 В, 
2) предпочтительно использовать длительность ревереного положитель

ного импульса в диапазоне 2-5 мс при относительно низких частотах 
импульсов, чтобы достичь подходящей энергии ионов и увеличить их 

поток в области средних энергий, 

3) когда обеспечена относительно высокая энергия ионов, рекомендуется 

использовать относительно низкое напряжение смещения (-50 В и ме
нее), чтобы избежать чрезмерной ионной бомбардировки. 

Авторы работ [6, 7] в своей следующей работе [5] на том же оборудовании 
сравнивали свойства пленок СгN,, полученных при импульсном биполярном 

распылении и при распылении на постоянном токе из одиночного магнетрона. 

Импульсное распыление проводили при частоте импульсов 100 кГц, коэффици
енте нагрузки 50% и амплитуде положительного импульса равной lO% от ампли
туды отрицательного. Было выяснено [5], что эффективность включения азота 
в пленку была выше при распылении на постоянном токе, чем при импульсном 

распылении. Поэтому при импульсном распылении требовалось более высокое 

парциальное давление азота для получения того же состава пленок, что и при 

распылении на постоянном токе. Кроме того, при импульсном распылении об

наружили, как и ожидал ось, большой поток ионов, бомбардирующих подложку, 

с диапазоном энергий l0-30 эВ. В тех же условиях при распылении на постоян
ном токе поток ионов значительно ниже и их энергия не превышала 10 эВ. В ре
зультате этой бомбардировки пленки, полученные при импульсном распыле

нии, образуют значительно более плотную колончатую структуру, имеют более 

высокие твердость и износостойкость и более низкий коэффициент трения. 

Во время рабочего отрицательного импульса токположительно заряженных 

ионов на подложку достигал максимума только через 10 мкс [11]. Причина такой 
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задержки -диффузионное распространение плазмы от области, близкой к ми

шени, к подложке. Чем больше ток разряда, тем больший ток ионов доходит до 

подложки и тем сильнее его активирующее действие на растущую пленку. 

Отрицательно заряженные ионы 

Если при реактивном распылении используются электронегативные газы, та

кие как кислород, то наблюдается образование отрицательно заряженных ионов 

[2, 12-15]. В противоположность положительным ионам спектр отрицательно 

заряженных ионов имеет значительно более простой вид (рис. 3.2). В нем содер

жатся только ионы, содержащие атомы кислорода: 0 2·, о·, Si02· и Si03·• 

Энергии положительно заряженных и отрицательно заряженных ионов 

тоже значительно различаются [2]. В противоположность положительным ио
нам отрицательные ионы ускоряются катодным потенциалом и набирают не

сколько сотен электрон-вольт. Сравнивая потоки положительно заряженных 

и отрицательно заряженных ионов, можно отметить, что поток положительно 

заряженных ионов превышает поток отрицательно заряженных на один-два по

рядка, в зависимости от условий процесса. Однако отрицательные ионы, благо

даря своей высокой энергии, способны производить дефекты в пленке и рера

спыление атомов с поверхности растущей пленки. 

Количество энергичных отрицательно заряженных ионов растет с ростом 

парциального давления кислорода в камере, причем не прямо пропорциональ

но, а гораздо сильнее [2]. Это связано с образованием окисла на поверхности 
подложки. Дальнейшее увеличение парциального давления кислорода приво

дит к полному покрытию поверхности мишени слоем окисла, что сопровожда

ется изменением условий процесса: напряжения разряда, потоков ионов и их 

энергий. Поэтому наблюдаемое распределение по энергиям отрицательно за

ряженных ионов может служить источником информации об условиях на по

верхности мишени. 

Экспериментально влияние состава газовой среды на поток энергичных ио

нов кислорода на подложку при реактивном распылении исследовали в работах 

[13, 15]. В этих работах сравнивали реактивный разряд в смеси аргона и кисло

рода при распылении цинковой и циркониевой мишеней [13] и циркониевой 

и титановой мишеней [15]. Распыление вели в режиме стабилизированного тока 

величиной 0,08 А [144] и 0,15 А [15]. Для измерения интенсивности потока от

рицательно заряженных ионов от магнетрома авторы работ [13, 15] применили 

анализатор потока отрицательно заряженных ионов. Одновременно использо

вали оптический спектрометр, с помощью которого следили за эмиссией ато

мов цинка на излучении с длиной волны 641 нм или циркония на излучении 

С ДЛИНОЙ ВОЛНЫ 462 НМ (13). 

На рис. 3.10 показамы результаты для циркониевой мишени и для сравне
ния - для цинковой. Величина ионного тока быстро нарастает с ростом доли 
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Рис. 3.10. Ионный ток энергичных ионов кислорода в зависимости от доли пар

циалъного давления кислорода в смеси газов при распылении цир

кониевой мишени - сплошные линии и при распылении цинковой 

мишени- пунктирные линии (13] 

кислорода примерно до 13% при распылении циркония и до 35% при распы
лении цинка. Эту величину авторы назвали критической величиной и обо

значили как R
0

• Величина Ro для циркония (13%) мала по сравнению с такой 
же величиной для цинка (35%). При дальнейшем увеличении доли кислорода 
выше критической ионный ток быстро растет и достигает насыщения при доле 

кислорода выше R
0

• Величина ионного тока при распылении циркониевой ми

шени при большом напуске кислорода много выше (примерно в 10-12 раз), чем 

nри распылении цинковой мишени (рис. 3.10). Это говорит, по мнению авто
ров, о том, что толщiЦiа слоя окисла на циркониевой мишени больше, чем на 

цинковой. 

При обратном движении (уменьшении доли кислорода) изменения величи

ны ионного тока сдвигаются в сторону меньших долей кислорода. При малых 

долях кислорода (примерно 10%) величина ионного тока резко падает. 
На рис. 3.11 показаны интенсивности оптической эмиссии какфункциидоли 

парциального давления кислорода при распылении циркониевой и цинковой 

мишени. Для цинковой мишени интенсивность оптической эмиссии увеличи

вается при доле кислорода примерно 7%, но затем уменьшается при дальней
шем увеличении до 35%, где уже резко падает и далее не меняется. При обратном 
ходе интенсивность оптической эмиссии цинка низка пока доля кислорода бо

лее 10%. А при доле менее 10% она быстро нарастает. Это показывает, что боль
шая часть поверхности мишени цинка покрыта окислом при R > 1 О% и большая 
часть nоверхности мишени цинка свободна от окисла при R < 10%. 

Интенсивность оптической эмиссии циркония при росте доли кислорода 

быстро спадает при подходе к R = 13% - критической величине R
0

• Это гово-
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Рис. 3.1.1. Функции распределения ионов кислорода (число ионов в секунду) 

по энергиям для различных металлов и при различных парциальных 

давлениях кислорода, предварительно установленных до включения 

разряда [16] 

рит о том, что одни и те же процессы меняют как интенсивность оптической 

эмиссии, так и ионный ток энергичных ионов кислорода. То есть при R > 13% 
мишень практически вся покрыта окислом. При обратном ходе интенсив

ность оптической эмиссии циркония постоянна почти до R = 0%. Это по
казывает, что окисел циркония на поверхности мишени трудно удаляется 

в присутствии кислорода. 

Таким образом, полученные в работе [lЗ] результаты указывают, что поток 

энергичных ионов кислорода при распылении циркониевой мишени больше, 

чем при распылении цинковой, и что циркониевая мишень значительно бы

стрее цинковой окисляется в атмосфере, содержащей К'IШJюрод. Это объясня

ется большей активностью по отношению к кислороду циркония по сравнению 

с цинком. Наличие большого потока энергичных ионов кислорода на подложку 

означает, что может иметь место сильное его влияние на свойства получаемых 

пленок, бомбардируемых этими ионами, и поэтому это влияние должно учиты

ваться при отработке реактивного процесса. 

Авторы исследований [lЗ] продолжили их в работе [15], в которой провели 
сравнение по току отрицательно заряженных ионов двух реактивных разрядов 

с мишенями циркония и титана. Рис. 3.12 показывает результаты измерений 
тока энергичных отрицательно заряженных ионов 1

0
, образующихся во время 

распыления титановой мишени в смеси аргона и кислорода. Парциальное дав

ление кислорода Р меняли в диапазоне 0-0,12 Па. 
Для сравнения показаны данные, полученные в тех же условиях при распы

лении циркониевой мишени. Величина 1
0 
для циркония, как и в предыдущей 

работе [lЗ], резко увеличивается при критическом давлении Р0, в данном случае 

равном 0,02 Па. При этом изменение напряжения разряда невелико, поэтому 
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резкие изменения 1
0 
не могут быть объяснены имениями энергии отрицательно 

заряженных ионов. Резкое увеличение 1
0 
при Р > Ро указывает, что поверхность 

циркониевой мишени полностью окисляется приРои что результирующее уве

личение 1
0 
происходит из-за окисления поверхности циркониевой мишени. 

Другие по виду зависимости получены авторами [15] при распылении тита

на. Для реактивного распыления титана в смеси аргона и кислорода характерны 

величины 1
0

, низкие по сравнению с величинами, полученными при распыле

нии циркония. При росте Р величина lo достигает насыщения при Р = 0,04 Па. 

Достижение насыщения величиной 1
0 
при росте Р указывает на то, что поверх

ность титановой мишени полностью окислена уже при Р = 0,04 Па. А величина 

напряжения разряда с титановой мишенью достигает максимальной величины 

345 В при Р = 0,05-0,06 Па, что выше всего на 10% начального напряжения раз

ряда без напуска кислорода. Поэтому и здесь нельзя объяснить увеличение 1
0 

увеличением напряжения разряда. 

Когда давление кислорода уменьшали при распылении титановой мишени, 

величины 1
0 
и напряжения разряда оставались постоянными. Это указывает на 

то, что окисел титана, так же как окисел циркония, трудно удаляется в смеси 

аргона и кислорода. 

На образование отрицательно заряженных ионов влияют два основных фак

тора: толщина окисла титана и поток энергичных ионов, бомбардирующих оки

сел титана на поверхности мишени. Первый из этих факторов зависит от потока 

кислорода, поступающего к мишени титана, то есть от парциального давления 

кислорода, а второй пропорционален току разряда. Эксперимент показал, что 
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величина 1

0 
при распылении циркония и титана примерно пропорциональна 

току разряда [15]. Величина 1
0 
медленно уменьшается при Р>О,О4 Па, что явля

ется отличием от случая распыления циркониевой мишени (рис. 3.12). Авторы 
пришли к выводу, что с ростом потока кислорода, поступающего к мишени, 

толщина окисла титана на мишени увеличивается. 

Рис. 3~12 выявил важные особенности, характерные для распыления титана: 

сравнительно слабый поток кислорода, необходимый для окисления титановой 

мишени, и низкую величину тока отрицательно заряженных ионов. Первую 

особенность можно объяснить большей активностью кислорода к титану, чем 

к цирконию. Со второй особенностью дело обстоит сложнее. 

Если предположить, что слой окисла титана толще, чем глубина проникно

вения в мишень бомбардирующих ионов аргона, то тогда небольшой по величи

не ток 1
0 
можно было бы объяснить низким коэффициентом распыления окисла 

титана по сравнению с окислом циркония. Однако это противоречит тому фак

ту, что скорости нанесения пленки для обоих окислов были 0,43 нмjчас (Ti02) 

и 0,19 нмjчас (Zr02) при Р = 0,2 Па и токе разряда 0,2 А, то есть скорость нане
сения для Ti02 выше. Поэтому авторы пришли к выводу, что аномально низкая 

величина 1
0 
при реактивном распылении титана объясняется тем, что на тита

новой мишени слой окисла очень тонкий, и тогда большее число атомов титана 

распыляется из объема титана, находящегося под слоем окисла (рис. 3.13), обе
спечивая этим более высокую скорость нанесения пленки. 

В работе [16] провели экспериментальное исследование влияния бомбарди
ровки растущей пленки отрицательными ионами кислорода на степень ее кри

сталличности. Пленки получали магнетронным распылением мишеней из Nb, 
Та, Zr и Hf в смеси аргона и кислорода. Распыление вели на постоянном токе, 
стабилизированном по величине. Энергию и величину потока заряженных ча

стиц от магнетрана измеряли с помощью масспектрометра, нацеленного на се

редину зоны эрозии магнетрона. 

Полученные в работе [16] функции распределения ионов кислорода по энер
гиям для каждого из металлов представлены на рис. 3.14. Слабые сигналы, изме
ренные при отсутствии напуска кислорода, соответствуют давлению кислорода 

Ar' 
о 

Zr 

Окисел циркония 

Рис. 3.13. Схема распыления мишеней циркония и титана в смеси аргона и кис

лорода [15] 
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Рис. 3.14. Функции распределения ионов кислорода по энергиям для различ
ных металлов и при различных парциалъных давлениях кислорода, 

предварительно установленных до включения разряда [16] 
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в остаточных газах. Когда давление кислорода увеличивается в разряде с мише

нями Nb и Та, возникают две группы ионов: одна - с энергиями 150 эВ и вто
рая - с энергией, соответствующей напряжению на мишени. А в разряде с ми

шенями Zr и Hf возникают три группы ионов: дополнительная группа ионов 
имеет средние энергии, соответствующие половине напряжения на мишени. 

Интенсивность потоков низкоэнергичных ионов практически одинакова 

для всех четырех металлов, в то время как интенсивность потоков высокоэ

нергичных ионов в 1000 выше в разрядах с мишенями из Zr и Hf. В разрядах 
с этими мишенями дополнительно наблюдается группа ионов со средними 

энергиями. 

Источники возникновения различных групп ионов, по мнению авторов [16], 
могут быть следующие. Низкоэнергичные ионы могут образовываться в обла

сти катодного падения потенциала из-за диссоциации молекул кислорода под 

действием ударов ускоренных электронов. После образования ионы ускоряются 

частью напряжения мишени. Высокоэнергичные ионы, как подтверждено в ра

ботах, образуются распылением с поверхности мишени и ускоряются полным 

напряжением мишени. Среднеэнергичные ионы могут образовываться после 

диссоциации ионов молекул кислорода, ускоренных полным напряжением ми

шени [16]. Энергия молекулярного иона при этом делится пополам между об
разовавшимися после диссоциации ионом и атомом кислорода. Дополнительно 

к потокам низко- и среднеэнергичных ионов кислорода наблюдаются такие же 

потоки низко- и среднеэнергичных нейтральных частиц кислорода. 

Основываясь на концепции повышения поверхностной подвижности ада

томов в результате бомбардировки растущей пленки энергичными частицами, 

авторы [16] пришли к выводу, что рост пленок Zr02 и Hf0
2 
с кристаллической 

структурой может быть объяснен присутствием средне- и высокоэнергичных 

ионов кислорода и среднеэнергичных нейтралей, тогда как отсутствие этих ча

стиц или значительно меньший их поток при распылении Nb и Та в тех же усло
виях приводит к образованию аморфных пленок Nb

2
0

5 
и Та205 • 

Это совпадает с результатами работы [14], в которой пленки окислов пере
ходных металлов из групп IV, V и VI таблицы Менделеева, исключая хром, были 
изготовлены реактивным магметронным распылением на постоянном токе 

соответствующих металлических мишеней на ненагреваемой подложке. Рас

стояния до подложки были 55 и 78 мм. Результаты работы [14] суммированы 
в табл. 3.3, где показаны свойства полученных пленок окислов переходных ме
таллов. Пленки окисла циркония и окисла гафния имели моноклииную кри

сталлическую структуру, тогда как пленки окислов ниобия, тантала, вольфра

ма, ванадия и молибдена имели аморфную структуру. Пленки окисла титана 

имели пограничную структуру: смесь кристаллических фаз анатаза и рутила 

с аморфной фазой. 
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Таблица 3.3. Структура полученных пленок окислов переходных металлов: а -
аморфная структура, к - кристаллическая; а также теплота обра

зования окисла, приходящаяся на один атом металла, - AHf, на
пряжение разряда- U и напряжения сжатия в пленке- а [14]. 

Окисел и его структура АН[' U, а, 

егопленки эВ в М Па 

Тi02 а+к 9,9 400-383 -200 

Zr02 к 11,4 294 -1500 

Нf02 к 11,63 276 -1000 

V20 5 a 8,28 430 -10 

Nbp5 a 9,94 550 -200 

Та205 а 10,68 370 -300 

Мо03 а 7,79 570 -75 

WO а 8,7 630 -100 

Как и в работах [13, 16], пленки аморфного окисла образуются при относи
тельно высоких напряжениях разряда, в то время как кристаллические окислы 

растут только при средних по величине напряжениях разряда. Эта тенденция 

действует для всех элементов (табл. 3.3). Ионы кислорода при распылении эле
ментов V и VI групп усиленно бомбардируют растущую пленку, в результате чего 
механические напряжения в пленке релаксируют (уменьшаются), а структура 

пленки под действием бомбардировки становится аморфной. При реактивном 

распылении элементов IV группы разряды демонстрируют средние величины 
напряжений на мишени, обеспечивающие средние энергии для кристаллиза

ции растущей пленки и перестройки атомов, которые увеличивают механиче

ские напряжения в пленке. 

Авторы [14] показали, что при реактивном магпетроном распылении на 

постоянном токе низкий поток высокоэнергичных ионов приводит к аморф

ным пленкам. В этом случае уменьшаются механические напряжения, и име-
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Рис. 3.15. Распределение ионов кислорода, ускоренных полным потенциалом 

мишени, (число ионов в секунду) по энергиям. Измеренное -линия 

и теоретическое- квадратики [12] 
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ет место рераспыление при низких давлениях газов. Больший поток высо

коэнергичных ионов при распылении элементов IV группы приводит к росту 
кристаллических пленок и перестройке осажденных атомов, создавая высо

кие напряжения сжатия в пленках. В таких условиях рераспыления при росте 

пленок не наблюдается. 

Таким образом, авторы [13, 14, 16] утверждают, что кристаллическая струк
тура пленок окислов тугоплавких металлов существенно зависит от интенсив

ности бомбардировки ионами кислорода растущей пленки, увеличивающей 

поверхностную подвижность адатомов. 

Энергетический спектр отрицательно заряженных ионов при питании маг

нетронов СЧ импульсами несколько отличается от спектра, полученного при 

распылении на постоянном токе. В работе [12] рассмотрено распределение от
рицательно заряженных ионов кислорода по энергиям при импульсном реак

тивном магметронном распылении во время получения пленок окисла алюми

ния. Полученное в работе [12] распределение ионов по энергиям показано на 
рис. 3.15. Можно выделить три области энергий отрицательно заряженных ио
нов кислорода: низких- от 40 до 120 эВ, средних- от 80 до 220 эВ и высоких
от 240 до 340 эВ, чья энергия примерно соответствует потенциалу мишени во 
время отрицательного импульса. Такие высокоэнергичные ионы образованы 

у поверхности мишени из-за диссоциации молекул и ускорены полным потен

циалом мишени. 

Аналогичные рассуждения могут быть сделаны для ионов кислорода со 

средней энергией. Ионы кислорода со средней энергией образуются при·рас-
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Рис. 3.16. Распределение отрицательно заряженных ионов кислорода по энерги

ям при потоке кислорода 3,2 м Вт и полностью покрытой окислом ми
шени [3]. Средний потенциал катода 250 В, мощность разряда 300 Вт, 
частота импульсов 20 кГц, длительность положительных импульсов 
10 мкс и их амплитуда 20% от амплитуды отрицательного импульса, 
давление аргона 0,53 Па 
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пылении с поверхности мишени кластеров AJO и Al0
1

, которые ускоряются 

полным потенциалом мишени и затем диссоциируют, деля между собой полу

ченную энергию. 

Низкоэнергичные ионы могут быть сформированы диссоциацией молекул 

кислорода под действием электронной бомбардировки в темном катодном про

странстве. Они затем ускоряются уже только частью потенциала мишени. Поэ

тому их энергия заключена в диапазоне 40-120 эВ. Таким образом, в работе [12] 
определены источники ионов кислорода различной энергии при магнетрои н ом 

реактивном нанесении пленок окислов алюминия. 

К таким же выводам пришли в работе [3]. В реактивном процессе распыле
ния титана в смеси аргона и кислорода в спектре масс отрицательно заряжен

ных ионов (рис. 3.16) обнаружены только ионы о- и 0 2- [3]. Авторы считают, что 
высокоэнергичные отрицательные ионы формируются у поверхности катода 

и ускоряются в темном катодном пространстве, в то время как низкоэнергичные 

отрицательные ионы рождаются в объеме плазмы. Двойной максимум у высо

коэнергичных ионов может быть понят из формы эпюры катодного потенциала, 

создаваемого ИП, использованным в данной работе (рис. 3.16). На эпюре видно, 
что отрицательный импульс катодного потенциала состоит из двух частей сам

плитудой 400 и 300 В, которым соответствуют эти два лика. 
Распределение ионов по энергиям зависит от формы эпюр зависимостей 

напряжения импульса от времени, которая, в свою очередь, зависит от приме

няемого ИП. Поэтому они могут различаться в различных экспериментальных 

работах, но в них всегда можно выделить, как мы видели, три области энергий 

отрицательно заряженных ионов. При любом типе применеиного ИП быстрые 

отрицательные ионы обладают достаточной энергией, чтобы преодолеть тормо

зящий потенциал у подложки, электрически изолированной или находящейся 

под невысоким отрицательным потенциалом смещения, и сообщить дополни

тельную энергию растущей пленке. Эта энергия влияет, как отмечалось выше, 

на структуру и качество получаемых покрытий. 

Электроны 

При магметронном распылении на постоиином токе большая часть вторич

ных электронов удерживается магнитным полем магнетрона, поэтому ока

зывает сравнительнонезначительное влияние на нагрев подложки [14]. В то 
же время установлено, что при магметронном распылении на постоянном 

токе подача отрицательного смещения снижает энергию, приносимую од

ним распыленным атомом, а подача положительного- увеличивает [1, 17]. 
Это указывает на большую долю энергии, приносимой к пленке в этом слу

чае электронами. 

При импульсном распылевин ситуация другая. В работах [18-20] с помощью 
датчика Лэнгмюра измеряли зависимости от времени основных параметров 
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плазмы при импульсном магнетронном распылении с частотами 50 и 100 кГц 

при коэффициенте нагрузки 80% [19] и с частотой 100 кГц при коэффициенте 

нагрузки 50% [20]. Оказалось, что при подаче отрицательного импульса на ми

шень одиночного магнетрана [19] возникает коротко живущий поток горячих 

электронов на подложку, за которым следует через 1 мкс второй поток. При
рода этих потоков следующая. Во время положительного импульса на мишени 

на нее шел большой ток электронов [19]. При переключении потенциала ми

шени с положительного на отрицательный этот поток электронов тормозит

ся отрицательным потенциалом мишени и ускоряется им в сторону плазмы 

[19]. При этом электроны могут приобрести энергию, соответствующую суще

ственной части амплитуды отрицательного импульса. Если они ускорились 

вблизи центра магнетрона, где нет магнитной ловушки, они могут долететь до 

подложки. Такой похожий на луч поток электронов образует первый пик элек

тронного тока. При энергии 350 В они преодолевают расстояние до подложки 

(10 см) за 10 не. Такого рода поток электронов отсутствует при распылении на 

постоянном токе. 

Второй пик электронного тока образуют электроны, отраженные от мише

ни над зоной эрозии. Из-за наличия там магнитного поля они не могут прямо 

двигаться к подложке. Сначала они должны в магнитной ловушке произвести 

ионизацию газа, потерять часть своей энергии и уже потом диффундировать 

к подложке. Поэтому их энергия ниже, чем у электронов первого пика, и они 

позже, чем электроны из первого пика, достигают подложки. 

В самой плазме средняя эффективная температура и плотность электронов 

во время отрицательного импульса выше, чем при распылении на постоянном 

токе. И они тем выше, чем выше частота импульсов [18, 19]. 

3.2. Электрическое смещение на подложке 

3.2.1. Электрически изолированная подложка 

В магнетронном разряде, как правило, плазма распространяется от катода до 

анода и подложки. Под влиянием плазмы разряда на электрически изолиро

ванной подложке возникает потенциал автосмещения (плавающий потенци

ал) -У г Его величина является результатом установившегася равновесия двух 

токов на подложку: тока положительно заряженных ионов и тока отрицательно 

заряженных ионов и электронов. Потенциал плазмы - VP может быть экспе
риментально измерен с помощью зонда Лэнгмюра [21-24]. Измерения зондом 

Лэнгмюра - это локальные измерения свойств плазмы в ее объеме с хорошим 

разрешением по времени, позволяющие следить за изменениями свойств плаз

мы во времени. Было установлено, что плавающий потенциал подложки Vr им е-
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ет тенденцию следовать изменениям потенциала плазмы VP около изолирован
ной подложки. 

Потенциал плазмы VP, в свою очередь, четко следует за потенциалом ми
шени во время ревереного импульса с разницей в несколько вольт [8, 19, 20]. 
Так как потенциал плазмы всегда выше потенциала наиболее положительного 

электрода, то он может достичь нескольких сотен вольт во время острого пика 

напряжения в начале ревереного импульса. 

При использовании одиночного магпетрона и распылении на постоянном 

токе потенциал автосмещения постоянен и отрицателен [21]. Это связано с вы
сокой подвижностью электронов, которые заряжают изолированную подложку 

до потенциала, обеспечивающего равенство токов электронов и ионов. 

А при импульсном распылении синусоидальным напряжением в одиночном 

магнетроле потенциал подложки по форме следует за напряжением на катоде 

[9, 21]. Средний плавающий потенциал изолированной подложки, в отличие 
от распыления на постоянном токе, положителен [9, 21]. Связано это с тем, что 
во время действия положительного импульса потенциалы плазмы и подложки 

следуют за величиной положительного импульса на мишени [9, 21, 23], а во вре
мя отрицательного импульса они составляют всего несколько вольт [9]. 

При дуальном распылении синусоидальным напряжением потенциал под

ложки меняется с удвоенной частотой и тоже положительный [21]. 
Здесь надо отметить существенную особенность биполярного распыления. 

Как уже отмечалось, во время действия положительного импульса потенциал 

плазмы следуют за величиной положительного потенциала на мишени и, в част

ности, во время пика напряжения в начале положительного импульса, который 

может достигать нескольких сотен вольт. Потенциал плазмы в этот момент тоже 

подскакивает до этих значений. В результате в это время положительно заря

женные ионы с такими энергиями, бомбардируя стенки камеры и анод, могут 

распылять атомы с их поверхностей, загрязняя плазму и наносимую пленку 

[23]. Это сопровождается положительным эффектом: при такой бомбардиров
ке энергичными ионами могут образовываться вторичные электроны, которые, 

........................... "'·' Скрытый анод 
Подложка 

Подвижная магнитная система 

Рис. 3.17. Дуальные кольцевые магнетроны DRM 400 [22] 
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в свою очередь, усиливают ионизацию газов и поддерживают этим существова

ние плазмы во время ревереного импульса. 

В работе [22] исследовали ионную бомбардировку изолированной подлож
ки (плотность ионного тока, потенциал автосмещения и усредненный тепловой 

поток) при различных способах нанесения из двух круглых концентрических 

магнетронов (рис. 3.17). Импульсное распыление из сдвоенных концентриче
ских магнетронов позволило достичь высокой равномерности толщины и дру

гих свойств пленок, нанесенных на неподвижные подложки диаметром до 

8 дюймов [22, 25]. При полной мощности разряда 1 кВт соотношение мощностей 
внутреннего и внешнего магнетронов (рис. 3.17) было установлено 20 и 80%. 
Именно такое соотношение обеспечивало максимальную равномерность тол

щины пленок. 

Использовали два способа питания магнетронов [22, 25]. Первый способ -
питание каждого магнетрона от отдельного ИП униполярными импульсами. 
Второй - питание их от одного биполярного ИП. Было показано [22], что при 
биполярных импульсах наблюдаются самые высокие величины плотности ион

ного тока, потенциала автосмещения и соответствующего им теплового потока 

на подложку из плазмы. В той же работе определили, что бомбардировка под

ложки тем больше, чем больше коэффициент нагрузки и величина магнитного 

поля. Меняя эти параметры или способ питания магнетронов, можно регули

ровать степень бомбардировки и этим менять в нужную сторону свойства по

лучаемых пленок, такие, как твердость и кристаллическая структура [22]. 
В работе [26] сравнивали реактивное нанесение AlN с помощью дуальных 

магнетронов при использовании ИП синусоидального тока с частотой 35 кГц, 
подключенного между магнетронами, и при питании их ИП постоянного тока, 

когда мишени были присоединены к одному ИП. С помощью калориметриче

ских измерений было показано, что температура подложки при распылении на 

переменном токе выше, чем при питании постоянным током. Средняя скорость 

нанесения и энергия, поступающая на подложку с каждым распыленным ато

мом, составляют, соответственно, для распыления постоянным током 0,82 н м/с 
и 20 эВ и при распылении на синусоидальном токе 0,7 нм/с и 32,8 эВ. То есть на
несение на переменном токе демонстрирует на 15% меньшую скорость и на 64% 
большую энергию, приходящуюся на один конденсирующийся атом. 

С помощью зонда Лэнгмюра установлено [26], что при дуальном распыле
нии разность потенциалов плазмы и потенциала изолированной подложки со

ставляет 6,7 В при распылении постоянным током и 7 В- при распылении на 

синусоидальном токе. Средняя плотность ионов в плазме при распылении на 

переменном токе примерно в четыре раза выше, чем при распылении на посто

янном токе. Последнее связано с угасанием плазмы каждую половину периода 

и необходимостью ее нового зажигания. Из-за этого при поджиге плазмы воз-
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Рис. 3.18. а - эпюра выходного напряжения импульсного ИП с частотой 

100 кГц; б - изменение со временем электронной температуры, де

монстрирующее выброс электронов при зажигании и восстановле

нии плазмы [8] 

никает пик напряжения в каждую половину периода. Такой пик напряжения 

производит резкое ускорение электронов, приводящее к более эффективной 

ионизации газа, а также к более сильной бомбардировке подложки. 

Электронная температура т. в плазме импульсного разряда не является 

постоянной в течение длительности импульса (рис. 3.18,6) [8, 27]. Она значи
тельно выше на стадии восстановления плазмы, чем на стадии стационарной 

плазмы [27]. 
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Форма импульса влияет на отношение TjT; (Т; - температура ионов плаз

мы), и это отношение увеличивается, когдадлительность импульса уменьшается 

с 8 до 4 мкс. Так как Т предполагается постоянной, то увеличение Т !Т. связано 
1 el 1 

с увеличением т •. Поэтому короткие импульсы, в которых стадия восстановле-
ния плазмы доминирует, характеризуются усиленной ионной бомбардировкой 

диэлектрической подложки из-за более высокой энергии бомбардирующих ее 

ионов. Длительность импульсов можно уменьшить, увеличивая их частоту, что 

приводит к более эффективной ионизации газа, а также к более сильной бом

бардировке подложки. 

В случае изолированной подложки плотность электронов у подложки на 

100% выше их плотности при заземленной или отсутствующей подложке [24]. 
Это связано с тем, что электрическое поле, созданное плавающим потенциа

лом изолированной подложки, отражает электроны от подложки, увеличивая 

их плотность в плазме. Это подтверждается увеличением сигнала оптической 

эмиссии большим, чем при других вариантах подложки. 

Таким образом, при магметронном распылении на поверхности диэлектри

ческой или изолированной подложки устанавливается потенциал автосмеще

ния. Его величина постоянна при распылении на постоянном токе и перемен на 

при импульсном распылении. Такой потенциал может способствовать увели

чению плотности плазмы у подложки. Уверенно контролировать энергию бом

бардирующих ионов можно подачей заданного электрического смещения на 

подложку. Это будет рассмотрено в следующем разделе. 

3.2.2. Отрицательное постоянное смещение 

Отрицательное постоянное смещение подложки издавна используется при маг

нетронном распылении на постоянном токе. Естественно, что оно применяется 

и при импульсном реактивном нанесении пленок. 

В работе [28] получали пленки нитрида кремния импульсным реактивным 
магметронным распылением. Было по казан о, что с ростом постоянного отрица

тельного напряжения смещения с О до 120 В растет ширина запрещенной зоны 
получаемого пленочного нитрида кремния. Одновременно уменьшается коэф

фициент преломления с 2,04 до 1,92. Все эти величины соответствуют коэффи
циентам преломления пленок стех:iюметрического нитрида кремния. Величина 

напряжения смещения влияла на пропускание полученных пленок, а на состав 

пленок влияла незначительно. Шероховатость поверхности получаемых пленок 

была минимальна при оптимальном смещении -80 В. Улучшение свойств пле
нок при подаче смещения на подложку авторы объясняют увеличением мобиль

ности адсорбированных атомов кремния. 

Аналогичные результаты были получены в работе [29]. Там получали плен
ки нитрида алюминия импульсным реактивным распылением из сдвоенных 
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Рис. 3.19. Эпюры напряжения одной мишени и тока на подложку при распы

лении в аргоне алюминиевых мишеней в дуальных магнетронах [30]. 
Частота импульсов 100 кГц, средний ток 2 А, подложка изолирована 

магнетронов. Полученные пленки нитрида алюминия имели коэффициент 

преломления от 1,92 до 2,04. Было показано, что с ростом постоянного отрица

тельного напряжения смещения на подложке с О до 150 В монотонно уменьша

ется шероховатость поверхности получаемых пленок с 36 до 22 н м. 

В работе [30] исследовали работу пары оппозитных дуальных магнетро

нов в процессе реактивного распыления алюминия в среде аргона и кисло

рода. Подложка вращалась вокруг своей оси, расположенной между магне

тронами на расстоянии 110 мм от каждого. Здесь был применен ИП, который 

давал пики напряжения в начале положительного импульса и примерно 

в середине отрицательного (рис. 3.19). Использовали импульсы с частотой 

в диапазоне 100-350 кГц. Скорость импульсного нанесения стехиометри

ческого окисла алюминия достигала 65% от скорости при распылении на 

постоянном токе и 43% от скорости при распылении алюминия без напуска 

кислорода. 

Как видим из эпюр рис. 3.20, на электрически изолированную подложку 

приходят пики тока в начале каждого импульса. Величина пика тем больше, 

чем больше частота импульсов. А на электрически смещенной подложке нет ли

ков тока (рис. 3.21), то есть бомбардировка подложки в течение импульса проис

ходит более равномерно. 
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Рис. 3.20. Эпюры напряжения одной мишени и тока на подложку при распы

лении в аргоне алюминиевых мишеней в дуальных магнетранах [30]. 
Частота импульсов 350 кГц, средний ток 2 А, подложка изолирована 

Влияние постоянного отрицательного смещения на свойства пленок оцени

вали в работе [31]. В системе оппозитных магнетромов с замкнутым магнитным 
полем наносили алмазаподобные пленки [31]. Мишени были выполнены из гра
фита высокой частоты. Распыление вели в аргоне или в смеси аргона с ацетиле

ном (С2Н2). Максимальная скорость была соответственно 100 и 200 нмjмин (без 
смещения). Когда на подложку подавали постоянное отрицательное напряже

ние смещения -200 В, скорость нанесения уменьшалась на 20-25%. Твердость 
пленок повышалась и достигала максимума при -100 В при распылении в арго
не и при -200 В при распылении в смеси газов. Коэффициент трения монотон
но уменьшался при увеличении напряжения смещения вплоть до -200 В. 

Сравнение влияния постоянного отрицательного смещения при различ

ных способах распыления провели авторы работы [32]. В ней нанесение пленок 

Таблица 3.4. Толшина пленок нитрида титана при различных типах распыле

ния мишени и величины смещения подложки [32] 

Тип распыления Смещение, В Толщина пленки, мкм 

Постоянный ток О, заземленная подложка 1,2 

Постоянный ток -50 1,21 

Постоянный ток -100 0,33 

Импульсный ток О, заземленная подложка 0,95 

Импульсный ток О, изолированная подложка 1,23 

Импульсный ток -50 0,87 
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Рис. 3.21. Эпюры напряжения мишеней и тока на подложку при реактивном 

распылении алюминиевых мишеней в дуальных магнетранах [30]. 
Частота импульсов !50 кГц, средний ток 4 А, на подложке смещение 
-IOOB 

нитрида титана проводили из разбалансираванного магнетрана с титановой 

мишенью диаметром 127 мм в смеси аргона (70%) и азота (30%) [32]. Подложки 

располагались на расстоянии 127 мм. Во всех режимах мощность разряда была 

1000 Вт. Нанесение вели 1 час. 

Были использованы шесть режимов нанесения (табл. 3.4). Первые три режи

ма ~ это распыление на постоянном токе при различных напряжениях смеще

ния: О, -50 и -100 В. В следующих трех режимах использовали биполярное им

пульсное распыление с частотой 50 кГц, в котором реверсный импульс длился 

1 мкс, и его амплитуда составляла 20% от амплитуды отрицательного импульса. 

При импульсном распылении, как показано в табл. 3.4, использовали в одном 

режиме напряжение смещения -50. В двух других процессах внешнее электри

ческое смещение на подложку не подавалось, в одном из них подложка была за

землена, в другом - электрически изолирована. 

Толщина полученных пленок приведена в табл. 3.4. Из полученных ре

зультатов видна тенденция уменьшения скорости нанесения при увеличении 

отрицательного напряжения смещения. Эта тенденция характерна как для 

распыления на постоянном токе, так и на импульсном. Особенно сильно она 
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проявляется при распылении на постоянном токе и смещении -100 В. Одно из 
возможных объяснений этого связано с рераспылением атомов пленки ионами, 

которые бомбардируют пленку во время ее роста. Эта же бомбардировка ответ

ственна за изменения в свойствах получаемых пленок. 

Пленки, полученные во всех режимах, имели колончатую структуру, но раз

личный размер зерен (ширина колонн), причем размер кристаллических зерен 

и остаточные механические напряжения в пленке мало зависели от режимов 

распыления. Однако существенное влияние оказывало смещение на подложке. 

Во всех режимах распыления при увеличении напряжения смещения остаточ

ные напряжения в полученных пленках росли от -4 ГПа до -10,5 ГПа, одно
временно у меньшалея размер кристаллических зерен от 11 до 8 нм. Объясняется 
это тем, что как изолированная, так и заземленная подложки приобретают от

рицательный потенциал по отношению к плазме (потенциал автосмещения), 

который ускоряет ионы из плазмы по направлению к подложке, а плотность 

ионного тока, в основном, зависит от характеристик самой плазмы и не зависит 

от используемого смещения. 

Как мы видели, энергия бомбардирующих растущую пленку ионов опреде

ляется разностью потенциалов между подложкой и плазмой. Для управления 

этой разностью потенциалов на подложку подают отрицательное напряжение 

от ИП постоянного тока. В случае проводящих подложек и пленок проблемы 

с подачей смещения не возникает. Трудности возникают при использовании 

диэлектрических подложек или подложек, покрытых диэлектрической плен

кой. Дело в том, что при ионной бомбардировке на поверхности диэлектрика 

накапливается положительный заряд, электрическое поле которого тормозит 

ионы. В результате их энергия и поток снижаются. Чтобы этого не происходило, 

вместо постоянного напряжения смещения целесообразно подавать на подлож

ку среднечастотное импульсное отрицательное смещение. 

Особенности упрочнения кромок режущих инструментов 

При нанесении покрытий на трехмерные детали или инструменты необходимо 

обеспечить нанесение равномерного упрочняющего покрытия по всей поверх

ности детали. Задача существенно усложняется, если детали содержат острые 

кромки, В этом случае взаимодействие с поверхностью детали бомбардирую-

в 
А 

50 мм 

Рис. 3.22. Схема клиновидного образца. Свойства полученных покрытий оце

нивались в середине образца между точками А и В [33] 
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щихдеталь ионов отличается от случая плоской подложки, что будет отражаться 

в вариациях механизма роста покрытия и локальных свойств покрытия. Авторы 

[33, 34] исследовали это явление для случая клиновидной детали, на которую 
наносят покрытие TiAIN/VN. 

Образцы клиновидной формы были изготовлены из полированной нержа

веющей стали (рис. 3.22). Исследовали три клина с углами 30, 45 и 90 градусов. 

Радиус скругления клина был 10 мкм. Покрытия наносили из разбалансира
ванного магнетрона, создающего высокую ионизацию распыленных атомов: 

отношение потока ионов к потоку атомов металла было примерно равно 4, что 

обеспечивало высокие твердость и износостойкость покрытий на плоской под

ложке. Мощность магнетронного разряда была 8 кВт, давление аргона 0,2 Па, 

температура подложки 450 ·с. Скорость нанесения была 1 мкмjчас, время нане
сения 4 часа. Нанесение проводили при трех величинах потенциала смещения: 
-75,-105 и -150 в. 

Исследуя покрытия на кромке клина, получили следующие результаты: 

1) однородные покрытия при смещении -75 В на кромке с углом 90" и 45°; 

2) покрытия, прерывающиеся вдоль кромки: у 30° клина при смещении 

-75 В, у 45" клина при смещении -105 В, у 90° клина при смещении 

-150 В; 

3) полностью отсутствующее покрытие у кромки 30° и 45° клиньев при 

смещении -150 В. 

Кроме того, анализ профиля клиньев выявил, что морфологические изме

нения не ограничиваются только самой кромкой, но распространяются на пло

щадь, прилегающую к кромке. Это можно ясно увидеть на образцах с острыми 

углами, полученных при высоких потенциалах смещения, где эти изменения 

можно наблюдать как функцию расстояния от кромки. Например, покрытие, 

0,55 

с ь ~ 0,50 ~~-~~~~ -~% 
G ~ ;j о,45 ~~-v--v., ~--- ~ 
~ ~ ~ о,4о 1)--~-t> -о~~-..~-о-<>-<>--о 
= :r = -1>-~::::: ... --о~~_~ \ 
~ ~ ~ 0,35 D'-..._t> """"'q \ 
~ i ~ 0,30 ""t> \\\ 
~ '-' ~ 0,251-------------, \'<> .." 
~~ .. о --о---758 90° .......-1058 45° -о~~\<> 3 ~о ,20 
о !с :Е --о-75 в 45° -<>- 105 в 90' 
51:!..~ 0

'
15 

---6--75 в 30° .........__\50 в 45° 
0,10 

---i>- \50 в 30" 
0,05 +--.......... ...--.~--т---..--.-...--.,.....1,............--.~...., 

-4000 -3500 -3000 -2500 -2000 -1500 -1000 -500 о 

Расстояние от кромки, мкм 

Рис. 3.23. Отношение интенсивностей рентгеновского излучения от атомов 

алюминия и титана в зависимости от расстояния от кромки для всех 

использованных клиньев [33] 
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полученное при смещении -150 В на клине с углом 30", было однородное на 
расстоянии 1 мм от кромки, частично отслоившееся в диапазоне расстояний 
0,5-1 мм и отсутствующее полностью уже на расстоянии 0,3 мм. 

Состав пленки сложного состава также менялея вблизи кромки. Так как 

алюминий имеет больший коэффициент распыления, чем титан, можно было 

ожидать, что алюминий будет предпочтительно рераспыляться из растущей 

пленки и этот эффект будет сильнее проявляться вблизи кромки. Чтобы вы

числить убыль алюминия, авторы измерили отношение числа атомов на разных 

расстояниях от кромки (рис. 3.23). 

На рис. 3.23 показано отношение рентгеновского излучения от атомов алю
миния и титана в зависимости от расстояния от кромки для всех использован

ных клиньев. Из графиков видно, что при приближении к кромке отношение 

Al/Ti становится меньше, и потери алюминия растут при увеличении напряже
ния смещения и/или уменьшения угла клина. Для 30" клина и смещения -150 В 

величина отношения на расстоянии 0,3 мм от кромки была меньше на 60% 
по сравнению с величиной отношения далеко от кромки, а ближе, чем 0,3 мм 
к кромке, покрытие было полностью удалено рераспылением, поэтому сигнал 

от этих мест отсутствовал на графиках рис. 3.23. 
Объясняются эти эффекты тем, что деталь в процессе нанесения покрытия 

окружена областью пространствеиного заряда, отделяющей квазинейтраль

ную плазму от отрицательно смещенной детали. Схема сечения области про

странетвеннога заряда вокруг кромки и ионная бомбардировка образца при 

различных углах падения показаны на рис. 3.24. Разность потенциалов между 

ними ускоряет положительно заряженные ионы из плазмы к детали и опреде

ляет энергию бомбардирующих ионов. Форма этой области связана с формой 

детали, углом и радиусом закругления и зависит от условий нанесения: темпе-

Рис. 3.24. Схема сечения области пространствеиного заряда вокруг острия 

и ионной бомбардировки образца при различных углах падения [33]. 
Ионы, ударяющие по поверхности клина под различными углами, 

показаны стрелками 
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Рис. 3.25. Изменения коэффициентов распыления различных элементов в за

висимости от угла падения ионов [33]. Рассчитано по модели 

ратуры и плотности электронов в плазме. Она определяет распределение ионов 

по поверхности детали и через это определяет распределение свойств покрытия. 

Область вокруг кромки изогнута, и это приводит к увеличению площади сбора 

ионов, поступающих на кромку (рис. 3.24). 
Неоднородность области между плазмой и деталью около кромки влияет на 

траектории ионов. В результате направление бомбардировки ионов непрерывно 

меняется от перпендикулярного к поверхности в далекой от кромки области до 

угла равного нулю непосредственно у острия. При этом угол падения ионов для 

различных клиньев менялся: 

а) от нуля до 45" на кромке для 90° клина, 
б) от нуля до 67,5° на кромке для 45° клина, 
В) ОТ НУЛЯ ДО 75о на кромке ДЛЯ 30о КЛИНа. 

Изменения угла падения ионов вблизи кромки оказывают значительное 

влияние на рераспыление. Авторы [33] моделировали взаимодействие ионов 
с областью подложки вблизи кромки. Результаты моделирования этого влия

ния для слоев TiAlN и VN при бомбардировке ионами с энергией 150 эВ пока
заны на рис. 3.25. Коэффициент распыления всех элементов увеличивается при 
увеличении угла падения, достигая максимума при угле 70°. 

Авторы пришли к выводу, что два эффекта увеличивают рераспыление на 

кромке и около нее: первый - где больше плотность потока ионов, там больше 

рераспыление; второй - чем больше угол падения ионов, тем больше рераспы

ление. Кроме того, важными параметрами, влияющими на рераспыление, яв

ляются энергия ионов, определяемая напряжением смещения, и состав ионно

го потока, меняющийся при замещении ионов аргона ионами азота, имеющих 

меньший коэффициент распыления, что уменьшает эффект рераспыления. 

Имеются два важнейших фактора, влияющих на описанные эффекты: по

тенциал смещения подложки и угол клина. При увеличении напряжения сме-
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щения энергия ионов увеличивается, что сопровождается увеличением ко

эффициента распыления. Из-за увеличения напряжения смещения ширина 

промежутка между плазмой и деталью будет тоже медленно увеличиваться. 

При этом ионы из большего объема будут привлекаться для бомбардировки 

площадей около кромки. Поэтому будет увеличиваться и поток ионов. Увеличе

ние потока и энергии ионов увеличит количество рераспыленных атомов. Уве

личение остроты кромки (уменьшение угла кромки) увеличивает ионный по

ток и угол падения ионов из-за изменения формы промежутка между плазмой 

и деталью, что также увеличивает рераспыление. 

Все описанные эффекты, связанные с наличием кромки клиновидного эле

мента, были исследованы в центральной части кромки [33]. Они значительно 
усиливаются у концов кромки, где образуется трехмерный угол [34]. 

Таким образом, при увеличении отрицательного напряжения смещения 

и заостренности кромки энергия ионов их поток и угол падения становятся 

больше, что увеличивает влияние бомбардировки ионов на рост покрытия. 

Это увеличивает скорость распыления около кромки, что приводит к увели

чению механических напряжений в покрытии, к отслоению покрытия, к зна

чительной недостаче элемента с большим коэффициентом распыления (алю

миния) и к уменьшению толщины покрытия, в предельном случае, к полному 

его удалению. В случае режущих инструментов и других практических при

менений, где присутствуют острые кромки, связанные с ними эффекты могут 

приводить к значительному ухудшению параметров покрытия вблизи кромки. 

Однако эти межелательные эффекты могут быть уменьшены оптимизацией па

раметров нанесения [33, 34]. 

3.2.3. Среднечастотное импульсное отрицательное смещение 

При нанесении диэлектрических или проводящих пленок на диэлектрические 

подложки компенсировать накопленный на поверхности пленки положитель

ный заряд можно, применяя импульсное среднечастотное смещение подложек. 

Как увидим далее, во многом процессы на границе плазма - растущая пленка 

аналогичны процессам у поверхности мишени. 

Компенсация положительного заряда происходит электронами из плазмы 

разряда во время паузы между импульсами. Для эффективной компенсации не

обходимы частоты выше 1 кГц [35]. И чем выше частота импульсов, тем ближе 
максимальный потенциал растущей пленки к напряжению смещения во время 

отрицательного импульса (его амплитуде). Одновременно повышается средний 

потенциал. Если сигнал смещения представляет собой меандр, то средний по

тенциал приближается примерно к половине амплитуды импульса смещения. 

Из-за большой подвижности электронов процесс компенсации занимает небо

лее 5 мкс [35]. Поэтому можно применять имnульсный сигнал с большим коэф-
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Рис. 3.26. Влияние напряжения смещения и частоты импульсов на ток смеще

ния (коэффициент нагрузки импульсов 50%) [8] 

фициентом нагрузки, например, с 11 = 0,9, тогда средний потенциал поверхно
сти пленки приближается к амплитудному значению импульса смещения [35]. 

При увеличении постоянного отрицательного смещения на подложке до 

примерно 100 В [8, 18, 36, 37] ток ионов на нее растет. При дальнейшем росте 
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Рис. 3.27. Вольт-амперные характеристики подложки, полученные при частоте 

импульсов 100 кГц, среднем потенциале смещения -100 В и коэффи
циенте нагрузки 50% [18]. На мишени постоянный ток 4 А 
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Рис. 3.28. Вольт-амперные характеристики подложки, полученные при частоте 

импульсов 350 кГц, среднем потенциале смещения -300 В и коэффи
циенте нагрузки 50% [18]. На мишени постоянный ток 4 А 

постоянного напряжения смещения ионный ток достигает насыщения и далее 

не растет. Увеличить ток ионов на подложку удается, применив импульсное от

рицательное смещение (рис. 3.26) [8, 18, 36-38]. Как видно из рис. 3.26, при им
пульсном напряжении смещения с амплитудой -300 В ток ионов на подложку 
в три раза выше, чем при таком же по величине постоянном смещении. Вели

чина тока ионов не достигает насыщения и растет пропорционально амплитуде 

импульсов и их частоте в диапазоне 100-350 кГц при коэффициенте нагруз
ки 50% (рис. 3.26). Причем скорость нарастания величины ионного тока при 
увлечении амплитуды импульсов тем больше, чем больше частота импульсов 

[18]. Увеличение ионного тока сопровождается соответствующим изменением 
свойств плазмы: увеличивается температура электронов и степень ионизации 

[18]. Это объясняется авторами возникновением у подложки вторичного неса
мостоятельного разряда, поджигаемого разрядом самого магнетрана [8, 18]. По
этому и ток ионов на подложку пропорционален току основного разряда. В тех 

же условиях постоянное напряжение смещения от -100 до -300 В недостаточно 
для поджига разряда у подложки. В этом случае для поджига вторичного неса

мостоятельного разряда у подложки требуется постоянное напряжение смеще

ния примерно -1000 В. 
Электрические параметры системы подложка-плазма (рис. 3.27 и 3.28) ха

рактеризуются малым положительным током при высоком отрицательном по

тенциале на подложке и большим отрицательным током во время паузы между 

отрицательными импульсами. Источником отрицательного тока, то есть тока 

электронов, во время паузы служит плазма магнетронного разряда. Было от

мечено, что величина электронного тока значительно превышает ионный ток 

во время отрицательного импульса. Действительно, величина тока электронов 

(несколько ампер) примерно равна величине тока разряда. То есть практически 
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Рис. 3.29. Влияние частоты импульсов смещения подложки на ток смещения 

для различных длительностей импульсов [39]. Условия нанесения: 
напряжение смещения -50 В, ток маrнетронов 5,0 А 

полный ток разряда идет на подложку во время паузы. В этом промежутке вре

мени подложка играет роль анода. 

Явления при подаче отрицательного импульсного смещения на подложку 

во время магнетронного распыления титановой мишени на постоянном токе 

исследовались в работе [39]. Установка была оснащена четырьмя магнетрона
ми, расположенными через 90" в круглой вакуумной камере диаметром 660 мм. 
Магнетраны были сильно разбалансированы, их внешние магнитные полюса 

были намного сильнее внутренних. Они образовывали общую замкнутую маг

нитную систему. Каждый магнетран работал при токе 5,0 А. Амплитуда напря
жения смещения подложки была -50 В. Чтобы исследовать влияние частоты 
импульсов смещения на величину тока смещения частота импульсов варьиро

валась от 50 до 350 кГц, а длительность импульсов- от 0,5 до 5 мкс. Полученные 
результаты приведены на рис. 3.29. 

Изменения тока смещения в зависимости от частоты были невелики. Даже 

при постоянном смещении (частота равна нулю) ток смещения был почти такой 

же величины - 1,45 А. Таким образом, в магнетронах, работающих при доста
точно высоких токах (5,0 А) и при низком напряжении смещения (-50 В), ток 
подложки мало чувствителен к изменениям частоты импульсов смещения и их 

длительности во всем диапазоне исследованных импульсов. В этих условиях 

около подложки существенно доминирует плазма магнетронов. Поэтому же не 

было отмечено значительного влияния параметров импульсов смещения на на

пряжение магнетронного разряда. 
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Влияние частоты импульсов смещения на параметры пленок нитрида хрома, 

полученных импульсным распылением, исследовано в работах [40, 41]. Распы
ление проводили биполярными импульсами из двух магнетронов с хромовыми 

мишенями диаметром 76,2 мм. Каждый магнетрои был запитан от отдельного 
источника питания, создающего биполярные импульсы одинаковой амплиту

ды частотой 2 кГц с коэффициентом нагрузки 80%. На каждый магнетрои по
давали импульсы мощностью 500 Вт. 

На подложку от отдельного ИП подавали биполярные импульсы смещения 

с коэффициентом нагрузки 80%. Амплитуда отрицательных импульсов была 
-200 В, а амплитуда ревереного импульса составляла 15% от амплитуды отри

цательных. Частоту импульсов меняли в диапазоне 2-80 кГц. При этом так же, 
как и в предыдущем случае, с увеличением частоты импульсов смещения ток 

смещения увеличивалея в довольно узком диапазоне 0,196-0,32 А. 
Температуру подложки поддерживали 300 ос. Расстояние мишень-подложка 

было 100 мм. Процесс нанесения длился 90 мин. За это время получали пленку 
толщиной 1,4 мкм. Перед нанесением пленки нитрида хрома для улучшения ее 
адгезии на подложку наносили слой чистого хрома толщиной 100 нм. Пленки 
нитрида хрома получали в смеси аргона и азота в соотношении 1:2, что обеспе
чивало стехиометрический состав пленок. 

У всех пленок наблюдалась типичная колончатая структура. Средняя ше

роховатость поверхности всех полученных пленок была 8-9 нм. Твердость 
и модуль упругости пленок CrN достигали соответственно 22 ГПа и 240 ГПа 

и слабо зависели от частоты импульсов смещения. Коэффициент трения 

был минимален при низшей частоте импульсов смещения. Существенно за

висела от частоты импульсов смещения подложки кристаллографическая 

структура получаемых на ней пленок CrN. При частотах 2-20 кГц пленки 
демонстрировали предпочтительную ориентацию (200). Дальнейшее увели
чение частоты приводило к изменению предпочтительной ориентации от 

(200) к (220). 
У пленок нитрида титана тоже меняется структура и увеличивается твер

дость при увеличении отрицательного импульсного смещения [8, 18, 36, 37, 42]. 
В частности в работе [42] покрытия из нитрида титана были получены импульс
ным реактивным распылением из разбалансираванного магнетрона. Титановая 

мишень имела размеры 300·100 мм2 • Напротив рабочего магнетрана был уста

новлен такой же магнетрон, чтобы создать замкнутое магнитное поле и этим 

достичь максимального отношения потока ионов к потоку атомов распыляемо

го вещества на подложку. 

Частота рабочих импульсов была 100 кГц с коэффициентом нагрузки 50-
100% и паузой 5 мкс. ИП магнетрана работал в режиме стабилизированной 

мощности. Такой же ИП использовали для подачи отрицательных импульсов 
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смещения на подложку в режиме стабилизированного напряжения. Стандарт

ный режим нанесения: мощность разряда 1,5 кВт, напряжение смещения -50 В, 

общее давление 0,24 Па, расстояние до подложки 110 мм, время нанесения 

120 мин. Для сравнения покрытия были также нанесены и распылением посто

янным током. В каждом процессе перед напуском азота наносили адгезионный 

подслой из титана толщиной 50 нм. 

Было установлено [42], что чем больше поток энергичных ионов на подлож

ку, тем больше изменения структурных и морфологических свойств покрытий. 

Из-за этого трибологические свойства пленок, полученных при импульсном 

смещении, улучшаются. Импульсное распыление и импульсное смещение уве

личивало плотность покрытий, их твердость, адгезию, уменьшало шерохова

тость, коэффициент трения и скорость износа по сравнению с распылением на 

постоянном токе. 

Влияние подачи импульсного СЧ смещения на подложку при мультианод

ном магнетраинам распылении рассмотрено в работе [43] и при распылении 

дуальными оппозитными магнетранами в работе [44]. В обеих работах исполь

зовали ИП синусоидального тока частотой 40-100 кГц с выходным трансфор

матором, имеющим среднюю точку у вторичной обмотки. В первой работе два 

анода были подключены к концам вторичной обмотки, а мишень - к средней 

точке. Во второй работе к концам вторичной обмотки были подключены мише

ни дуальных магнетрано в. 

В обеих работах проводящая подложка была подключена к средней точке 

выходного трансформатора ИП синусоидального тока. Без резистора или до-
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Рис. 3.29. Влияние частоты импульсов смещения подложки на ток смещения 

для различных длительностей импульсов [39]. Условия нанесения: 
напряжение смещения -50 В, ток магнетронов 5,0 А 
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полнительного источника смещения подложка, напрямую соединенная со 

средней точкой, работает как дополнительный катод. В проведеиных экспери

ментах подключение подложки осуществлялось через переменный резистор 

или через дополнительный источник смещения (рис. 3.30). Плотность плазмы 

у подложки определяется током через нее. Резистор в цепи подложки уменьшает 

ионный ток на подложку, ее потенциал и, соответственно, энергию бомбарди

рующих ее ионов. В период времени, когда положительный потенциал прило

жен к подложке, он может притягивать из плазмы электроны и дополнительно 

нагревать подложку. 

Величину тока смещения как ионного, так и электронного, регулировали 

переменным резистором в цепи смещения (рис. 3.30). Когда потенциал мише

ни высокий и плазма поддерживается током разряда, подложка имеет значи

тельный отрицательный потенциал по отношению к аноду и, следовательно, 

к плазме. В это время ток на подложку определяется бомбардировкой положи

тельными ионами. Его величина находится в диапазоне от десятков до сотен 

миллиампер, пропорциональна плотности плазмы около подложки и строго 

зависит от величины резистора в цепи смещения. Когда же потенциал мишени 

низкий, катод, анод и подложка имеют примерно один потенциал, и на подлож

ку течет значительный электронный ток. Этот электронный ток определяется 

разрушением плазменной оболочки около этих электродов. За счет него под

ложка нагревается дополнительно. 

Суммарный поток энергии на подложку и удельный поток энергии, при

ходящийся на одну нанесенную молекулу Al20 3, в зависимости от величины ре

зистора в цепи смещения, показал на рис. 3.30. Чем меньше величина резистора 

в цепи смещения, тем больше эти энергии. Кроме того, уменьшение величины 

резистора в цепи смещения увеличивало плотность упаковки пленок Al20 3 с 0,89 
до 0,94, их коэффициент преломления и кристалличность. Сначала обнаружи
вались 13-фаза и другие метастабильные фазы, а затем стабильная а-фаза. Из-

о 2 4 6 
Величина резистора 

в цепи смещения, кОм 

Рис. 3.30. Суммарный поток энергии на подложку и удельный поток энергии 

на одну молекулу Al
2
0

3 
в зависимости от величины резистора в цепи 

смещения [44]. Мощность разряда 500 Вт 
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менением величины резистора удалось оптимизировать шероховатость и кор

розионную стойкость пленок А\203 • 

Влияние подачи импульсного СЧ смещения на подложку при одновремен

ном распылении из 8 разбалансираванных магнетромов (четыре пары дуальных 
магнетронов) рассмотрено в работе [45]. В двух магнетранах были установлены 
хромовые мишени и в шести - мишени из углерода. К каждой паре дуальных 

магнетронов были подключены СЧ ИП с частотой синусоидальных импульсов 

40 кГц. А к проводящей стальной подложке был подключен источник отрица

тельных униполярных импульсов прямоугольной формы частотой 40 кГц, не 

синхронизированный с основным СЧ ИП. Коэффициент нагрузки импульсов 

смещения был 80% во время очистки поверхности подложки ионами аргона 
и 60% - во время нанесения покрытия. Очистка поверхности подложки перед 

нанесением покрытия проводилась в течение 20 мин. отрицательными импуль
сами смещения с амплитудой 700 В и при давлении аргона 3,0 Па. При нанесе
нии покрытия использовали импульсы смещения от -100 до -200 В. Скорость 
нанесения покрытия практически не зависела от такой величины смещения. 

В результате были получены легированные хромом алмазаподобные покрытия 

с высокой адгезией к стали, высокой твердостью по Виккерсу 1,5 · 1010 Па, глад

кой поверхностью и низким коэффициентом трения- 0,09 [45]. 
В работе [45], как мы видели, смещение на подложку подавали не синхронно 

с распыляющими импульсами, то есть независимо от них. Но импульсное сме

щение на подложку при импульсном распылении можно подавать на подложку 

синхронно с основными рабочими импульсами. Такую подачу смещения иссле

довали при импульсном распылении из одиночного магнетрана в работе [46]. 
Полученные эпюры напряжения и тока приведены на рис. 3.31,а. Исследовали 

влияние СЧ смещения подложки с низким и высоким напряжением смещения. 

Рис. 3.31,6 представляет осциллограмму высокого напряжения смещения U,uь 

и соответствующего тока I,uь импульсного смещения подложки. Уменьшение 

напряжения смещения во время импульса связано с разрядкой конденсатора 

на выходе ИП, обеспечивающего смещение. Длительность импульса высокого 

напряжения смещения 60 мкс. Форма тока на подложку зависит от состояния 
плазмы в промежутке между мишенью и подложкой. Время, необходимое для 

формирования стабильной плазмы, составляет 5-7 мкс. Далее ток на подложку 
остается почти постоянным до конца импульса напряжения. 

Длительность импульса низкого напряжения смещения usub была увеличе

на до 160 мкс. Форма тока смещения в этом случае определяется процессами 
генерации и регенерации плазмы (рис. 3.31, в). Время, необходимое для форми
рования стабильной плазмы, в этом случае составляло уже 15-20 мкс. Далее 
ток на подложку оставался почти постоянным до конца импульса напряжения. 

Плотность плазмы, генерируемой при импульсном распылении графита, до-
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Рис. 3.31. Временные зависимости: а- напряжения Um и тока Im импульсно
го магнетронного разряда; б- высокого напряжения usub и соответ

ствующего тока I,uь импульсного смещения подложки; в - низкого 

напряжения U,uь и соответствующего тока I,uь импульсного смещения 

подложки; г - плотность плазмы магнетрана ni при различных рас
стояниях от магнетрана [46] 
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стигала 1017-1018 м-3 , что на несколько порядков больше, чем при распылении 

на постоянном токе в тех же условиях (1016 м-3). 

В результате было показано [46], что высоковольтное импульсное смещение 

подложки, синхронизированное с импульсами, распыляющими графит, дает 

возможность получить высококачественные алмазоподобные пленки с повы

шенной адгезией при больших скоростях нанесения до 1 мкмjчас. Авторы [46] 

считают, что улучшение качества покрытия произошло из-за бомбардировки 

высокоэнергичными ионами. Это привело к выбиванию с поверхности пленки 

атомов примесей и атомов углерода, не образующих устойчивой структуры ал

мазоподобного углерода. Этому также сопутствует перемешивание материалов 

пленки и подложки около их поверхности раздела. Поэтому алмазоподобные 

пленки, нанесенные при высоком напряжении смещения подложки, имеют бо

лее высокую адгезию по сравнению с пленками, нанесенными при низком на

пряжении смещения подложки. 

Целью работы [47] было получение пленки Cr20 3 с кристаллической 

структурой при низкой температуре подложки, не превышающей 100 Т, ис

пользуя импульсное отрицательное смещение. На подложку во всех экспери

ментах подавали отрицательные импульсы с амплитудой 0-40 В, частотой 

250 кГц и коэффициентом нагрузки 60%. В экспериментах [47] меняли часто

ту рабочих импульсов. При этом использовали два режима: режим 2F, в ко
тором частота рабочих импульсов (130 кГц) значительно ниже частоты им
пульсов смещения, и режим 1F, в котором частота импульсов, подаваемых на 
магнетрои (250 кГц), не отличалась от частоты импульсов смещения и была 

синхронна с ними. 

Пленки Cr
2
0 3 получали реактивным распылением мишени хрома из одного 

из пары разбалансированных магпетроно в с замкнутыми магнитными полями, 

расположенных оппозитно на расстоянии 140 мм друг от друга [47]. Мощность, 

подводимая к хромовой мишени, была 1200 Вт во всех процессах. Процесс рас

пыления контролировали по оптической эмиссии на длине волны 521 им, ис

пускаемой атомами хрома в плазме. Поток кислорода в камеру использовали 

таким, чтобы величина сигнала оптической эмиссии была 25% или 50% от ве

личины сигнала оптической эмиссии хрома при распылении в чистом аргоне 

(рис. 3.32). 
В обоих режимах (2F и 1F) на эпюрах напряжения импульсов на мишени 

присутствует максимум напряжения. Максимальное отрицательное напряже

ние примерно в три раза выше, чем средняя величина напряжения, показы

ваемая источником питания. Это увеличивает плотность плазмы, повышает 

энергию распыленных атомов и оказывает сильное влияние на распределение 

по энергиям заряженных частиц, бомбардирующих подложку. Исследование 

кристалличности получаемых пленок показали, что если энергия бомбарди-
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Рис. 3.32. Зависимость интенсивности оптического излучения атомов хрома от 

потока кислорода в камеру [47] 

рующих ионов слишком низкая, то образуются аморфные или только частично 

кристаллические пленки. Если энергия бомбардирующих ионов слишком вы

сокая, то происходит аморфизация пленки. Существует узкий оптимальный 

диапазон энергий ионов, при котором получали кристаллические пленки при 

низких температурах подложки. 

На изолированной подложке смещение было непостоянным и менялось 

синхронно с напряжением на мишени. При подаче смещения на подложку 

эпюра напряжения в способе 1F была более гладкая и не содержала ВЧ <<звона>). 
Кроме того, эпюра напряжения в способе 1 F содержала более высокий выброс 
положительного напряжения в начале паузы между импульсами. Последствие 

этого - разность между потенциалом плазмы и потенциалом подложки оста

ется низкой, предотвращая тем бомбардировку подложки ионами с высокими 

энергиями. 

При способе смещения 2F пленки, полученные при низких температурах 
подложки, были более кристаллическими. Объясняется это тем, что при спо

собе подачи смещения 2F увеличивается плотность плазмы из-за осцилляций 
потенциала подложки, поэтому большее количество различных заряженных 

частиц может принять участие в бомбардировке подложки. Кроме того, при 

низкой частоте рабочих импульсов (130 вместо 250 кГц) генерируется более вы
сокий максимум напряжения рабочего импульса. Последствие этого - более 

высокая энергия отрицательно заряженных ионов, эмитируемых из мишени, 

ускоренных разностью потенциалов мишени и плазмы и бомбардирующих под

ложку. Нейтральные частицы, отраженные от мишени, тоже более интенсивно 

бомбардируют подложку. Поэтому способ подачи смещения 2F более эффекти
вен при получении кристаллических пленок окисла хрома на подложке с низ

кой температурой (около 100 "С). 
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Итак, как мы видели, при традиционном распылении на постоянном токе 

бомбардировка растущей пленки положительно заряженными ионами создает

ся использованием электрического отрицательного смещения подложки, благо

даря которому положительные ионы из плазмы разряда ускоряются к подлож

ке. В тех же условиях при импульсном распылении, используемом совместно 

с импульсным отрицательным смещением подложки, к ней направляется поток 

ионов с более широким диапазоном энергий. Таким образом, подача отрица

тельных импульсов напряжения смещения на подложку позволяет значительно 

расширить диапазоны плотностей потока заряженных частиц на подложку и их 

энергий. Это позволяет решать ряд технологических задач по управлению свой

ствами пленок. 

Нагрев подложек с помощью импульсного отрицательного смещения 

Издавна известный способ улучшения структуры и других свойств пленок -
повышение температуры подложки. В работе [18] исследовалось влияние бом
бардировки подложки заряженными частицами и смещения подложки на ее 

нагрев (рис. 3.33). Скорость нагрева оказалась выше при среднечастотном им
пульсном смещении из-за повышенной бомбардировки подложки заряженны

ми частицами. Скорость нагрева увеличивалась с ростом частоты импульсов 

и увеличением величины напряжения смещения. Объясняется это как увели

чением идущего на подложку ионного тока во время отрицательного импуль

са, так и большим электронным током на подложку во время паузы. Это с боль

шой пользой используется при росте пленки и при предварительной очистке 

и подготовке поверхности подложки. В частности, это увеличивает плотность 
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Рис. 3.33. Зависимость скорости нагрева подложки от частоты импульсного 

смещения при среднем потенциале смещения -300 В [18] 
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пленок окислов алюминия и титана, приближая структуру окисла титана к ру

тилу [18]. 
Сложная технологическая задача получения на деталях из нержавеющей 

стали достаточно толстых (150 мкм) термостойких пленок окислов металлов не 
может быть решена без нагрева детали до 800-950 ·с. Получить такие темпе
ратуры подложки за счет стороннего нагревателя очень трудно, так как требу

ется нагреватель с еще более высокой температурой. Кроме того, КПД такого 

нагревателя невысок из-за распространения его излучения на детали арматуры. 

Следовательно, необходим более эффективный способ нагрева. 

Такой эффективный нагрев подложки в нашей работе с оппозитными ду

альными магнетранами (см. раздел 9.2.7) осуществили с помощью подачи на 
подложку импульсного отрицательного СЧ смещения во время нанесения по

крытия. Смещение на подложку подавали в виде униполярных отрицательных 

импульсов с частотой 50 кГц от отдельного СЧ ИП. 
Покрытие наносили, распыляя неохлаждаемые металлические мишени 

в среде аргона и кислорода при токе разряда 24-25 А на установке Caroline .D 
12 В1 (раздел 9.2.7). Разряд поддерживали СЧ ИП, создающим биполярные им
пульсы с частотой 20 кГц, коэффициентом нагрузки 0,5 и напряжением 350 В. 

Если включали смещение до зажигания магметронного разряда, то магне

тронный разряд зажигался с трудом. Поэтому смещение включали, когда раз

ряд уже горел. Выключение смещения увеличивало ток разряда всего на 4%, то 
есть слабо влияло на магметронный разряд после его возникновения. 

Когда магметронный разряд горел в аргоне, подача на подложку СЧ смеще

ния 1300 В при токе 1,3 А (мощность 1,7 кВт) разогревала образец до начала ви
димого свечения. Стойки кассеты при этом светились еще более ярко и были 

уже оранжевыми. В это время на подложку наносили адгезионный слой рас

пыляемого металла. 

При добавлении кислорода в разряд ток смещения на подложку быстро уве

личивался. После подачи кислорода, необходимого для проведения реактивно

го процесса, ток смещения вырастал до 3 А. Объясняется это тем, что с появле
нием пленки окисла на нагретой подложке коэффициент вторичной эмиссии 

увеличивался. Так как ИП обладал падающей выходной характеристикой, то 

одновременно напряжение смещения снижалось до 350 В (мощность 1,05 кВт). 
Простой расчет показал, что скорость травления пленки, растущей со сме

щением, близка по величине к скорости осаждения этой пленки. И действи

тельно, при подаче смещения скорость осаждения пленки резко упала. Поэтому 

после напуска кислорода снижали напряжение смещения до 100-150 В, чтобы 
не было заметного распыления растущей пленки. 

Для нагрева до 800 "С подложки, окруженной экраном (неохлаждаемыми 
мишенями) с температурой 700 ·с, по расчету необходимо 12 кВт/м2 • На одной 
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позиции осаждения устанавливаются подложки с площадью поверхности 

0,03 м2 , поэтому необходима мощность 0,36 кВт. Тогда при напряжении сме
щения 100 В необходим ток смещения 3,6 А. Таким образом, используемого 
источника смещения вполне достаточно, чтобы достичь температуры подлож

ки 8оо ·с. 

После нанесения слоя окисла толщиной 100-150 мкм образованный им 
конденсатор с площадью поверхности 0,03 м2 имеет емкость не менее 0,077 мкФ. 
При частоте источника смещения 50 кГц и напряжении 100 В пропускаемый 
конденсатором ток будет 1,85 А. Это значит, что большую часть процесса на
несения можно поддерживать заданную температуру нагрева и даже разогреть 

подложку заново после длительной паузы в напылении. 

Эксперимент показал, что разогрев подложки только до начала осаждения 

слоя толщиной 150 мкм не обеспечивал достаточной его адгезии и термостой
кости. Достаточная адгезия и термостойкость покрытия были получены тогда, 

когда нагрев подложки при токе СЧ смещения 3 А продолжался весь процесс 
осаждения. 

Очистка поверхности подложек непосредственно перед нанесением пленки 

Как известно, ионная бомбардировка- эффективный способ предварительной 

очистки подложки, что улучшает качество получаемых пленок, то есть повыша

ет их адгезию, и при использовании одновременно с нанесением понижает вну

тренние напряжения в пленках. Обычно ионную бомбардировку осуществляют 

с помощью ионно-лучевого источника. Однако этот процесс может быть осу

ществлен с помощью самого магнетронного источника, используемого в специ

альном режиме. Типичный режим предварительной очистки поверхности под-
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Рис. 3.34. Влияние частоты импульсов смещения на ток смещения подложки 

для импульсов различной длительности [39] 



3.2. Электрическое смещение на подложке 1 ~ 

ложки- малая мощность магнетронов при высоком напряжении смещения [39, 
48]. При этом поток ионов на подложку особенно сильно возрастает при малых 
расстояниях мишень-подложка. 

Авторы [39] исследовали применение предварительной очистки подложки 
ионным распылением непосредственно в камере, как основное условие, гаран

тирующее получение хорошей адгезии пленки. В работе [39] исследования про
водили на промышленной установке, оснащенной системой нанесения пленок 

из потока ионов, полученных распылением материала в разбалансираванных 

магнетранах с замкнутыми магнитными полями. Установка была оснащена че

тырьмя магнетронами, расположенными через 90° в круглой вакуумной камере 
диаметром 660 мм. Все магнетраны были оснащены титановыми мишенями. 
Для распыления на магнетраны подавали напряжение постоянного тока. Дав

ление аргона в камере поддерживали 0,17 Па. 
В центре камеры вращался барабан с подложками. Предварительную очист

ку подложек проводили при подаче на подложки импульсов с амплитудой 

-500 В в режиме стабилизированного напряжения. При этом ток разряда маг
нетронов устанавливали небольшой величины 0,4 А. В этих условиях скорость 
нанесения пленки на подложки была много меньше, чем скорость ее удаления 

ионным распылением, что делало необязательным применение заслонки. Та

кой очистки обычно было достаточно, чтобы удалить основные загрязнения 

с поверхностей подложек. 

Чтобы исследовать влияние частоты импульсов смещения на величину 

тока смещения, частоту варьировали от 50 до 350 кГц, а длительность им-
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Рис. 3.35. Влияние частоты импульсов смещения подложки на отрицательное 

напряжение одиночного магнетрона [39]. Магнетрои работал при ста
билизированном токе 0,4 А 
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пульсов - от 0,5 до 5 мкс. Полученные результаты приведены на рис. 3.34. 
При коротких длительностях импульса имеет место монотонное увеличение 

тока смещения с ростом частоты. При больших длительностях импульса по

ведение тока смещения подложки усложняется, но тем не менее максималь

ные токи смещения более 0,2 А были достигнуты при наибольших частотах 
примерно 300 кГц и длительности импульса 1,5 мкс. Было также найдено, что 
при выключенном магнетраинам разряде ток на подложку в режиме ее пред

варительной очистки всего лишь немного ниже тока с включенным магне

тронным разрядом. 

Авторы [39] обнаружили, что при импульсном смещении подложки рабочее 
напряжение магнетрана при небольшом токе разряда 0,4 А реагирует на изме
нения параметров смещения подложки. На рис. 3.35 это показано для работы 
одного магнетрона. Как правило, величина рабочего напряжения монотонно 

снижается при увлечении частоты смещения, исключая наибольшие длитель

ности импульсов. Для заданной длительности импульсов наименьшая вели

чина рабочего напряжения магнетрана наблюдалась при смещении подложки 

импульсами максимальной частоты. Для длительности импульса 1,5 мкс на
пряжение магнетрана снижается на 40% при росте частоты импульсов сме
щения от 50 до 300 кГц. Таким образом, повышенная электронная плотность 
и ионизация вблизи подложек, созданные импульсным смещением, влияют на 

плазму магнетронов, когда они работают при низких токах разряда. Это про

является в значительном падении напряжения разряда, необходимом для под

держания этого тока разряда. 

Одно из основных преимуществ импульсного смещения подложки заклю

чается в повышении эффективности ионизации, имеющей место, в частности, 

при низких токах магнетронного разряда. Применение такого смещения облег

чает предварительную очистку подложки даже без разряда магнетрона. Техно

логические преимущества предварительной очистки подложки подачей на них 

импульсного смещения заключаются в том, что она способна: 

а) очистить поверхность подложки от диэлектрического окисла без проблем, 

связанных с зарядовыми явлениями, 

б) достичь заданного ионного тока при низком напряжении, подходящем 

для травления термочувствительных подложек и исключающем нарушения 

кромок режущих инструментов, 

в) обеспечить большую однородность очистки и адгезии, 

г) сочетаться с широким диапазоном возможных конфигураций подложек 

и оснасток, их размеров и т. п. без усложнения оборудования. 

Реже используется ВЧ смещение подложки для очистки поверхности под

ложек непосредственно перед нанесением алмазаподобных пленок с приме

сью металлов Me-DLC (Ме: Мо, Тi, W, Nb). Пленки наносили реактивным 
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магнетронным распылением металлической мишени в смеси аргона и метана 

биполярными импульсами [49]. Стеклянные и кремниевые подложки распо

лагали на водаохлаждаемом держателе в 10 см от мишени. Во время нанесе

ния пленок к держателю подводили ВЧ мощность такую, чтобы достичь от

рицательного потенциала автосмещения на них 200 В [49]. А перед нанесением 

пленки для достижения высокой адгезии подложки очищали ионной бомбар

дировкой 5 мин. при ВЧ мощности 100 Вт в аргонной плазме при давлении 

0,5 Па. В этом режиме потенциал автосмещения подложки достигал -800 В 

[49]. Такая предварительная очистка значительно улучшила адгезию алмазо

подобных пленок. 

3.2.4. Среднечастотное импульсное положительное смещение 

Специалистам, занимающимся нанесением тонких пленок в вакууме, хорошо 

известен один из видов брака- следы разряда (пробоя) на нанесенной метал

лической пленке. Они представляют собой тонкие ветвящиеся прозрачные 

дорожки. Появляться они могут при какой-либо плазменной обработке, в том 

числе и при магнетронном нанесении. Причиной их возникновения является 

либо отрицательный потенциал смещения от специального ИП, либо отрица

тельный потенциал автосмещения, который сама плазма создает на подложке. 

Если его величина больше, чем потенциал ионизации рабочего газа, то может 

возникнуть локальный несамостоятельный разряд. Для возникновения дуго

вого разряда в среде аргона достаточно потенциала величиной 16 В. Кроме того, 

чтобы локальный разряд оставил следы на пленке, величина такого потенциа

ла должна превышать пороговый потенциал ионного распыления материала 

пленки, составляющий для различных металлов от 13 до 30 В [50]. 

При магнетронном нанесении величина потенциала пленки может быть как 

выше, так и ниже порогового. Она существенно зависит, как мы видели ранее, 

от материала пленки, от режимов и конструкции магнетронов и способов их 

питания. В частности, она невелика при нанесении пленок меди и серебра, все

го 8-14 В. Более высокие потенциалы возникают при нанесении пленок алю

миния или в случае нанесения нитрида алюминия на металлическую пленку, 

например серебра: 30-70 В. Поскольку минимальный потенциал распыления 

серебра в аргоне 15 В, то 30-70 В уже достаточно не только для возникновения 

пробоев на пленку, но и для ее ионного фрезерования. 

Во время пробоя на пленке образуется катодное пятно малого диаметра 

(5-15 мкм). В нем идет интенсивная бомбардировка пленки ионами из плаз

мы и происходит быстрое распыление атомов металла. После чего пятно пе

редвигается на свежие участки пленки, создавая на ней причудливые узоры. 

К катодному пятну электроны стягиваются с остальной поверхности метал

лической пленки, контактирующей с плазмой основного разряда, поэтому, 
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чем ниже поверхностное сопротивление пленки, тем успешнее поддержива

ется пробой. Это хорошо подтверждается практикой: на более толстых метал

лических пленках вероятность возникновения пробоев существенно выше, 

а след их шире. 

Возникновение пробоя на металлической пленке облегчается наличием на 

ней слоя диэлектрика, имеющего обычно больший, чем у металла, коэффици

ент вторичной ионно-электронной эмиссии. Такая ситуация возникает при на

несении на металлическую пленку диэлектрической или при нанесении самой 

металлической пленки в плохом вакууме, когда диэлектрик образуется за счет 

реакции металла с остаточными газами. Поэтому образование следов пробоев 

на пленке резко учащается при возникновении течи воздуха или воды в ваку

умную камеру. Улучшение вакуума обычно помогает при нанесении металли

ческих пленок, но практически бесполезно при нанесении диэлектрика на ме

таллическую пленку в реактивном процессе нанесения. 

Может показаться, что исключить появление пробоев можно, просто за

землив пленку. При этом снизится разность потенциалов между ней и плазмой. 

Однако это не приводит к положительному результату, так как резко увеличи

вает электронный ток на пленку. В результате на электрическом сопротивлении 

пленки до точки заземления сохраняется высокая разность потенциалов, до

статочная для возникновения пробоев. 

Исключить появление пробоев на пленке могла бы подача на нее положи

тельного смещения. В этом случае пленка по отношению к плазме становится 

не катодом, а анодом. Действительно, следы на пленке от пробоев пропадают, 

но пленка перегревается из-за повышенной электронной бомбардировки. Поэ

тому этот метод борьбы с пробоями не применяется. 

Итак, подача любого постоянного смещения на пленку не решает описанной 

проблемы. Решить ее удалось подачей импульсного положительного смещения 

на пленку. Это было осуществлено в установке нанесения покрытий на рулон

ные материалы [51]. На пленку серебра толщиной 9 нм периодически подавали 
положительные кратковременные импульсы, которые прекращали ее работу 

в качестве катода и тем прерывали пробой. Как и ожидалось, экспериментально 

было получено, что чем выше частота следования импульсов, тем короче следы 

пробоев на пленке. Если без импульсного смещения образуются следы длиной 

до одного метра, то при частоте импульсов 1 кГц длина уменьшается до 100 мм. 
При частоте 2 кГц следы видны уже в виде отдельных нитей длиной 40-100 мм, 
а уже при 4 кГц следы пробоев на пленке не видны. Таким образом, эта частота 
в данном случае была достаточна для подавления пробое в. 

Для определения оптимальной длительности импульсов рассмотрим эпюры 

напряжений и токов импульсов (рис. 3.36). Они были получены, когда источник 
импульсного смещения подавал прямоугольные импульсы с амплитудой +50 В 
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Рис. 3.36. Эпюры напряжений и токов импульсов на подложке 

на металлический вал перемоточного устройства (рис. З.Зб,а). Эти импульсы 

заряжали конденсатор, образованный проводящей пленкой, подложкойи бара

баном, на котором перемешалась пленка. Его емкость определяется материалом 

и толщиной подложки, площадью ее соприкосновения с барабаном. В нашем 

случае емкость равна примерно 1 мкФ. В процессе зарядки конденсатора на
пряжение на нем меняется от плавающего потенциала -40 В до положительных 
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значений (рис. 3.36, в), а ток импульса снижается от максимальной величины 
в начале импульса до тока, равного электронному току из плазмы на пленку, 

имеющую положительный потенциал (рис. 3.36, б). 
Пока ток импульса снижается, потенциал пленки растет до положительных 

значений. В это время разность потенциалов между пленкой и плазмой умень

шается и становится меньше минимального потенциала распыления. В резуль

тате пленка уже не может быть удалена разрядом между ней и плазмой. А ког

да потенциал пленки становится еще более положительным, пленка перестает 

быть катодом. Поэтому, если такой разряд и возник в промежутке между им

пульсами, то первый же импульс гасит его. 

Величина достигнутого пленкой потенциала зависит от длительности им

пульса: чем длиннее импульс, тем выше потенциал. Но излишне длинные им

пульсы могут дать дополнительный нагрев пленки, а снижать длительность 

ниже определенного предела нельзя. Допустимая минимальная длительность 

импульса определяется по эпюре тока импульса: на ней обязателен участок 

установившегося тока электронов из плазмы разряда. В работе [51] минималь
ная длительность импульса оказалась равной 6-10 мкс (при периоде 250 мкс). 
В других случаях, когда емкость конденсатора, образованного проводящей 

пленкой, подложкой и держателем подложки, существенно меньше, длитель

ность импульса может быть менее 1 мкс. 
Таким образом, применение импульсного положительного смещения вы

сокой скважности (25-200) позволяет полностью исключить появление на ме
таллической пленке следов пробоев даже при магметронном нанесении на нее 

диэлектрической пленки. 

3.3. Влияние дополнительного ВЧ поля в импульсном 
магнетронном распылении 

Как было по казан о выше, интенсивная бомбардировка подложки заряженными 

частицами может приводить как к уплотнению структуры пленок, так и кобра

зованию структурных дефектов в растущей пленке и порче изделия. Поэтому 

при импульсном реактивном распылении возникает необходимость в разных 

случаях как увеличить, так и уменьшить ионную бомбардировку растущей 

пленки. Управлять этим можно, создав дополнительного ВЧ поля в объеме 

между мишенью и подложкой. 

Дело в том, что при магметронном распылении основная ионизация имеет 

место у мишени, а у подложки она меньше. Поэтому для получения твердых 

покрытий приходится поддерживать высокие температуры подложки или уве

личивать приток энергии к ней за счет бомбардировки ее ускоренными иона-
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ми. Для увеличения бомбардировки подложки была использована технология 

осаждения из ионизированных паров (IPVD), в частном случае- магнетронно

го распыления с дополнительной ионизацией [52-56]. 
Для осуществления такой технологии ВЧ катушка была расположена меж

ду разбалансираванным магнетранам с алюминиевой мишенью и подложкой 

(рис. 3.37) [52-55]. Катушка имела несколько витков из медной трубки, по 
которой циркулировала охлаждающая вода. Диаметр витков примерно равен 

габаритам магнетрона. Катушка создавала ВЧ поле промышленной частоты 

13,56 МГц, которое резко увеличивало ионизацию молекул газов и распылен
ных атомов, особенно вблизи подложки. Степень ионизации распыленных 

атомов росла с ростом ВЧ мощности и достигала в насыщении 80% [54]. Соз
данные ионы электрическим полем смещения положки направляются к ней 

перпендикулярно к ее поверхности. Поток бомбардирующих ионов варьиро

вался изменением ВЧ мощности: 50, 100 и 150 Вт, а их энергия- изменением 

потенциала смещения подложки [52]. Такое магнетронное распыление с до
полнительной ионизацией повышает эффективную температуру растущей 

пленки, что увеличивает долю кристаллической фазы и, соответственно, 

твердость пленок. 

К мишени магнетрана подводили [52] биполярные импульсы частотой 
20 кГц с отрицательным напряжением -343 В в течение 40 мкс и с положитель
ным напряжением +51 В в течение 10 мкс. Подложка была подключена кИП, от 
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Рис. 3.37. Схема магметронного распыления с дополнительной ионизацией 

[53] 
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которого получала отрицательные импульсы с амплитудой -30, -70 или -140 В. 
Общее давление газов в камере было 0,8 Па, из них аргона 0,7 Па и кислорода 
0,1 Па. Время нанесения было 4 часа, за которые получали пленку толщиной 
1 мкм независимо от вариаций параметров процесса. Результаты эксперимен
тов приведены на рис. 3.38. 

Известно [52], что для окисла алюминия характерен полиморфизм, из-за 
которого свойства покрытий существенно зависят от условий получения. Из

вестны следующие фазы: а, у, х, б и е. Из них только а-фаза является стабиль

ной. Чтобы получить поликристаллические покрытия, необходима температура 

подложки более 500 ·с. Однако при интенсивной ионной бомбардировке расту
щей пленки поликристаллические покрытия, содержащие х и е фазы, можно 

получить при температурах менее 500 ОС- даже при 370 и 430 ·с [52]. 
При малой величине амплитуды смещения -30 В твердые покрытия окис

ла алюминия могут быть получены только при большой ВЧ мощности 150 Вт 
и температуре подложки 550-600 "С [52]. При больших величинах амплиту
ды смещения -70 В и -140 В твердые покрытия окисла алюминия могут быть 
получены при любой ВЧ мощности. Необходимая минимальная температура 

подложки зависела от ВЧ мощности, причем оптимальной является мощность 

100 Вт. То есть наиболее твердые покрытия при наименьших температурах 
подложки образуются при оптимальной ВЧ мощности 100 Вт и величине ам
плитуды смещения -70 В. Таким образом, чем выше поток ионов на подложку 
или температура подложки, тем больше доля объема кристаллической фазы. 

Чем больше эта доля, тем тверже покрытие. 

В работе [55] тоже исследовали нанесение диэлектрических пленок окисла 
алюминия методом нанесения из ионизированных паров (IPVD), полученных 
в результате дополнительной ВЧ ионизации. Дополнительную ионизацию соз

давали с помощью ВЧ катушки, расположенной между мишенью и подложкой. 

Схема рабочей камеры установки аналогична схеме, показаиной на рис. 3.37. 
Алюминий распыляли с помощью магнетрона, к мишени которого подводили 

биполярные импульсы с частотой 100 кГц. Амплитуда отрицательных импуль
сов была 200-250 В, а мощность - до 2 кВт. Амплитуда положительного им
пульса была 10% от амплитуды отрицательного. 

Характеристики разряда при обычном (без включения ВЧ источника) маг

нетронном распылении алюминиевой мишени в смеси аргона и кислорода со

держали обычные для них гистерезисные переходы. При подключении ВЧ ис

точника генерируется вторичная плазма и создается значительно больше ионов 

аргона, алюминия и кислорода. В результате ток магметронного разряда выше 

при включенном ВЧ источнике. Из-за этого скорость распыления мишени уве

личивается, что мешает образованию на ней слоя окисла. В результате увеличи

вается критическое парциальное давление кислорода, при котором происходит 



3.3. Влияние дополнительного ВЧ поля в импульсном магнетронном распылении 1~ 

а ВЧ мощность: 50 Вт 
20 

---зов 

18 
-+--70 в 
---140В 

lб 
<О 

~14 ... 
t; 
о 

:il2 
1;! 

1--
10 

а а а 
а 

8 а~а 
б 

200 зоо 400 500 600 700 

ТемперiП)'ра подложки, "с 

б 
ВЧ мощность: 100 Вт 20 
---зов 

18 
-+--70В 
---140В в в 

<О lб 
t:: 
L.. 

"" 14 t; в• 
~ 
~ 12 

1--

10 в• 

8 а_/ 
б 

200 300 400 500 600 700 
ТемперiП)'ра подложки, "с 

в ВЧ мощность: 150 Вт 20 
---зов 

18 
-+--70 в 
----140В 

<О lб t:: 
L.. 

g 14 в• 

~ ! 12 
в• 

10 

8 

б 
200 300 400 500 бОО 700 

ТемперiП)'ра подложки, "с 

Рис. 3.38. Твердость пленок, нанесенных при смещении подложки -30, -70 или 
-140 В и различной ВЧ мощности в зависимости от температуры под
ложки [52]. Точки, отмеченные буквой «а», -аморфные пленки; точ
ки, отмеченные буквой «В», - нанокристаллы в аморфной матрице 

и точки, отмеченные буквой «В», - кристаллические пленки 
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переход к состоянию окисленной поверхности мишени иксушественному сни

жению скорости нанесения. В этом случае состояние металлической поверх

ности мишени сохраняется в гораздо более широком диапазоне парциального 

давления кислорода, чем без ВЧ. 

Кроме того, в ВЧ плазме происходит диссоциация молекул кислорода на 

атомы, которые более успешно окисляют поверхность растущей на подложке 

пленки. Поэтому пленка окисла алюминия образуется на подложке при более 

низком парциальном давлении кислорода. Было установлено [55], что при опре
деленном парциальном давлении кислорода в разряде, при котором растущая 

пленка представляет собой окисел алюминия, поверхность мишени остается 

еще металлической. Более того, поскольку распыление Al20 3 ионами кислоро

да происходит эффективнее, чем ионами аргона, то при более высоком парци

альном давлении кислорода, когда на поверхности мишени начинает образо

вываться слой Al
2
0

3
, эффективность ионизации и распыление слоя окисла на 

поверхности мишени ионами кислорода достигает максимума. В этом режиме 

скорость нанесения стехиометрического окисла алюминия составляет пример

но 50% скорости нанесения чистого алюминия. 
Усиленная бомбардировка растущей пленки увеличивает ее плотность 

и снижает ее пористость по сравнению с пленкой, полученной без ВЧ иониза

ции. Одновременно поверхность пленки становится более гладкой, а кристал

лические зерна - тонкими колоннами. 

' , ; 

' 
t ..... 

' , 

Рис. 3.39. Сечение пленки, осажденной на канавку, нанесенной при обычном 

магметронном распылении [54] 
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Аналогичные зависимости структуры пленок от энергии и величины потока 

ионов на подложку при распылении с дополнительной ионизацией с помощью 

ВЧ катушки были получены для пленок Al
2
0

3 
[53, 55], для пленок Cu, AlCu и Ti 

[54] и для пленок ТЮ2 [56]. 

Дополнительная ионизация вблизи подложки создает еще один положи

тельный эффект. Благодаря наличию разности потенциалов между подложкой 

и плазмой положительные ионы алюминия, образовавшиеся у подложки, уско

рялись и двигались перпендикулярно к поверхности подложке практически 

коллимираванным потоком. В результате улучшалось запыление стенок кана

вок или шероховатостей на поверхности подложки. Дело в том, что когда распы

ленные атомы приходят к подложке под всевозможными углами, плохо запол

няются неровности поверхности или ступеньки (рис. 3.39). Задача заключается 
в том, чтобы покрытие стенок канавки и ее дна было примерно одинаковым. 

Обычно эта проблема решается коллимацией потока распыленных атомов, что 

очень дорого. В данном случае применение технологии магнетронного рас

пыления с дополнительной ионизацией [54] позволило, создав направленный 

(коллимированный) поток ионизированных распыленных атомов, получить 

хорошее покрытие поверхностей канавки, у которой ширина была около 150 нм 
и отношение глубины к ширине примерно равно 5-6 (рис. 3.40). Толщина по-

Рис. 3.40. Сечение пленки нитрида титана, осажденной на поверхности канав

ки при комнатной температуре подложки с помощью реактивного 

маrнетронноrо распыления с дополнительной ионизацией [54] 
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Рис. 3.41. Схема IPVD реактора (вид сверху) [57] 

крытия на дне канавки равна половине толщины пленки на верхней поверх

ности структуры. 

Ту же задачу создания коллимираванного потока распыленных частиц 

решали в работе [57]. Если большинство IPVD реакторов содержат катушки 
с ВЧ током для дополнительной ионизации распыленных частиц (см. выше), 

то в работе [57] авторы применили реактор, состоящий из магнетрана с двумя 
СВЧ коаксиальными системами, дополнительно ионизирующими распылен

ные частицы. 

Схема IPVD реактора показана на рис. 3.41. В реакторе использован про
тяженный планарный магнетрои длиной 21 см и шириной 9 см расположен
ный вертикально. Между мишенью магнетрана и подложкой в вертикальной 

Металлический 

защнтны!i экран 

плоскости перпендикулярно оси мишень-подложка 

расположены две микроволновые системы MW1 
и MW2. Расстояние от них до мишени 4,5 см. Обе 
системы разнесены от оси реактора на 8 см. Что
бы избежать осаждения металлических пленок на 

кварцевые трубы этих систем, их закрыли экранами 

с вырезанными в них отверстиями шириной 1,5 см 
по всей длине кварцевых труб (рис. 3.42). Отверстия 
были направлены под углом 45" к подложке. 

Кварцевая труба Для питания магнетрана использовали ИП поста

Рис. 3.42. Схема коакси- янного тока, а для питания каждой микроволновой 
альной СВЧ системы [57] 
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Рис. 3.43. Влияние расстояния от мишени магнетрона и тока разряда при дав

лении аргона 4 Па на: а - температуру и б- плотность частиц титана 

[57] 
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системы использовали СВЧ (2,45 ГГц) ИП мощностью 1,2 кВт. Мишень магне
трона была из титана. Распыление вели в аргоне при давлении 4 Па. Для диа
гностики плазмы использовали датчик Лэнгмюра и оптический спектрометр. 

Контролировали плотность распыленных частиц в плазме и их температуру 

с помощью измерений логлощения ими излучения атомов титана из плазмы 

внешней лампы. Эта техника относительно дешевая и требует только двух окон 

в противоположных сторонах камеры, чтобы пучок излучения мог пересекать 

объем плазмы магнетронного разряда. 

Чтобы проследить за движением распыленных атомов титана, измерения 

были проведены в трех позициях на трех разных расстояниях от магнетрона: 

25 мм - вблизи магнетрона, 

45 мм - в центре реактора до пересечения с зоной действия СВЧ излу

чения, 

95 мм- далее пересечения с зоной действия СВЧ излучения. 

Измеренные температура и плотность атомов титана показаны на рис. 3.43 
как функции тока магнетрона. В позициях 25 и 45 мм температура растет линей
но с ростом тока магнетрана и снижается с увеличением расстояния от магне

трона (рис. 3.43, а). Это объясняется тем, что распыленные атомы титана охлаж
даются из-за столкновений с атомами аргона по мере продвижения к подложке, 

поэтому в позиции 95 мм температура уже не зависит от тока разряда и равна 
примерно 350 К. Плотность атомов титана в магнетраинам разряде (рис. 3.43, б) 
увеличивается с ростом тока магнетрана и входит в насыщение при токе более 

0,7 А, достигая величины 3 ·1011 см-3 • 

При фиксированном токе магнетрана 0,5 А изменение СВЧ мощности 
влияло на температуру и плотность атомов титана в плазме (рис. 3.44). Вблизи 
магнетрана (на расстоянии 25 мм) температура не зависела от СВЧ мощно
сти и достигала примерно 1300 К (рис. 3.44, а). А вблизи зоны действия СВЧ 
излучения (позиции 45 и 95 мм) атомы титана, поступающие от магнетрона, 
нагревались СВЧ излучением коаксиальных систем, из-за чего в обеих этих 

позициях температура увеличивалась практически линейно с ростом СВЧ 

МОЩНОСТИ. 

Плотность частиц титана в плазме уменьшается с ростом СВЧ мощно

сти (рис. 3.44, б). Этот эффект прямо связан с увеличением их температуры. 
Плотность также уменьшается с ростом расстояния от магнетрона. Особен

но резкое уменьшение плотности наблюдается между позициями 45 и 95 мм. 
Авторы объясняют это потерей атомов титана на двух цилиндрических ме

таллических экранах, окружающих кварцевые трубы СВЧ коаксиальных 

систем, и, частично, обратной их диффузией в сторону магнетрона. Потери 

атомов титана на двух цилиндрических металлических экранах были оцене

ны количественно при сравнении результатов, полученных без СВЧ излуче-
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Рис. 3.44. Влияние величины СВЧ мощности придавлении 4 Па и фиксирован
ном токе магнетрона 0,5 А на: а) температуру и б) плотность частиц 
титана [57] 

ни я при токе магнетрома 0,5 А без металлического экрана и с ним. В позиции 
95 мм плотность атомов титана оказалась в два раза меньше, когда экраны 
установлены. 
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Верхний магнитный полюс 

Нижний магнитный полюс 

мишень 

Рис. 3.45. Схема дуальных магнетромов с коническими мишенями [58] 

Таким образом, в работе [57] авторами получены следующие результаты. 
Температура частиц титана увеличивалась в диапазоне 300-1500 К с ро
стом как тока магнетрона, так и СВЧ мощности. 

Средняя плотность атомов титана была заключена в диапазоне 1010-

3 ·1011 см-3 • Она увеличивалась с ростом тока магнетрана и входила в на

сыщение при токе более О, 7 А. А при фиксированном токе магнетрана 
уменьшалась до определенного уровня при росте подводимой микро

волновой мощности выше 700 Вт в каждой системе. 
СВЧ плазма эффективно увеличивает ионизацию распыленных атомов 

титана: доля ионизированных атомов титана около подложки увеличи

вается с 2% до 10% при СВЧ мощности 800 Вт в каждой системе. 
Для решения обратной задачи- уменьшения бомбардировки- была пред

ложена другая система питания дуальных магнетронов. Дуальные магнетра

ны имели конические мишени, вложенные друг в друга (рис. 3.45) [58]. Такая 
конструкция источника распыления позволила, кроме всего прочего, доби

ваться высокой равномерности толщины наносимой пленки, вводя необходи

мую асимметрию в питании двух мишеней. В новой системе дополнительно 

между магнетранами был включен ВЧ генератор, который не только эффек

тивно подавлял пробои, но и существенно снижал бомбардировку подложки 

заряженными частицами. Так как ВЧ напряжение поддерживало постоянную 

ионизацию у мишеней, то это исключило вспышку эмиссии высокоэнергич

ных заряженных частиц во время многочисленных зажиганий плазмы от СЧ 

импульсов с частотой 40 кГц. В результате это обеспечило снижение разогрева 
подложки и, что более важно, снижение сжимающих напряжений в получае-
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мых пленках следующих соединений: нитрид и окись кремния, нитрид алю

миния и оксинитрид тантала. 

3.4. Температура поверхности растущей пленки 

Как только появилась технология вакуумного нанесения тонких пленок, тем

пература подложки стала рассматриваться как один из основных параметров 

процесса нанесения, определяющий основные свойства получаемых пленок. 

Причем имелась в виду температура непосредственно самой подложки Т подл' из

меряемой обычно с помощью термопары, находящейся внутри подложки или ее 

держателя, или прижатой к ним. Энергия, поступающая на подложку при росте 

пленки, учитывалась автоматически, так как в это время повышалась измеряе

мая температура подложки (см. раздел 3.2.2, рис. 3.33) [1, 18, 59]. Отношение этой 
температуры подложки к температуре плавления материала пленки использо

валось ранее как основной параметр в моделях структурных зон получаемых 

пленок (глава 6). 

Однако в последние десятилетия широко распространилось магметронное 

распыление, особенно импульсное, в котором значительно увеличился поток 

энергии на подложку. Действительно, если при термическом испарении энер

гия, ПрИНОСИМаЯ ОДНИМ атомом К ПОДЛОЖКе, была не выше 0,1 эВ (50), ТО при 
ионном распылении на постоянном токе она примерно равна 20 эВ [1, 4, 17, 50, 
59], то есть в 200 раз больше, а при импульсном распылении - еще больше (раз

дел 3.1). В этой ситуации уже необходимо учитывать температуру поверхности 
растущей пленки, которая, как оказалась, может быть значительно выше тем

пературы подложки. 

Потоки энергии к подложке при магметронном распылении на постоян

ном токе нееледовались в работе [1]. Измерения проводились калориметриче
ским способом при распылении различных металлов (С, Al, Si, Ge, Мо, W) [1]. 
Типичные зависимости общей энергии, приходящейся на один поступающий 

в пленку атом мишени, при различных мощностях магметронного разряда для 

алюминиевой мишени приведены на рис. 3.46. Эта энергия парадоксально за
висит от мощности разряда: чем меньше мощность, тем больше энергия. С уве

личением давления аргона общая энергия, приходящаяся на один поступаю

щий в пленку атом алюминия, растет до 152 эВ. При снижении давления аргона 
общая энергия, приходящаяся на один распыленный атом, уменьшается и при 

различных мощностях разряда стремится к примерно одинаковым величинам 

(18,6 эВ при 0,4 Па и 16,4 эВ при 0,2 Па). Эти результаты подтверждены в рабо
тах [17, 59] при магметронном распылении алюминия. Аналогичные результаты 
были получены и для других исследованных металлов [1]. 
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Рис. 3.46. Общая энергия, приходящаяся на один распыленный атом, как функ

ция давления аргона для алюминия при различных мощностях маг

нетронного разряда[!] 

Уменьшение энергии, приходяшейся на поступающий к подложке атом, 

с увеличением мощности разряда авторы объясняют эффектом разогрева газа, 

при котором его плотность уменьшается. Уменьшение плотности газа огра

ничивает увеличение доли излучения плазмы в общей энергии, поступающей 

к подложке. Кроме того, происходит увеличение эффективности нанесения из

за уменьшения рассеяния распыленных атомов на молекулах газа. Наоборот, 

при низких мощностях и высоких давлениях вероятность осаждения распы

ленного атома на подложку значительно уменьшается, и доля излучения плаз

мы в общей энергии, поступающей к подложке, становится большой, так как 

излучение растет с ростом давления [17]. 
При магнетраинам распылении на постоянном токе подача отрицательного 

смещения снижает энергию, приносимую одним распыленным атомом, а по

дача положительного - увеличивает [1, 17]. Это указывает на большую долю 
энергии, приносимой к пленке в этом случае электронами. 

В работах [60, 61] были проведены систематические измерения температу
ры поверхности Тпл.пов растущих пленок хрома, меди [60, 61] и титана [61], по
лученных магнетронным распылением на постоянном токе. Целью авторов 

было провести измерения именно температуры поверхности Т пл.пов' которая 

и определяет кристаллические фазы, реализуемые в пленке, ее микрострукту

ру, морфологию поверхности и т. п. Температура поверхности Т пл.пов растущих 
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Рис. 3.47. Временные зависимости Тпл.пов и Т подл во время распыления хрома на 
неохлаждаемую подложку при тепловом потоке на подложку 0,07 Вт/ 
см' [60] 

пленок в рассматриваемой работе измерялась по ее инфракрасному излучению 

(инфракрасной камерой). 

Для получения зависимостей Тпл.пов от режима магнетрана варьировали 

ток разряда в диапазоне 0,2-1,2 А, при этом напряжение менялось в диапазо-
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Рис. 3.48. Зависимость Тпл.пов от времени при тепловом потоке 0,12 Втjсм2 при 
нанесении пленки хрома на охлаждаемую и неохлаждаемую под

ложку [60] 
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Рис. 3.49. Зависимость Т от времени при различных тепловых потоках при 

нанесении пле;;~; хрома на охлаждаемую подложку [61] 

не 450-650 В. Измерения подтвердили [60, 61], что температура Тпл.пов может 
достигать нескольких сотен градусов Цельсия, что значительно выше, чем 

обычным образом измеренная температура подложки Тполл (рис. 3.47). При
чем разница между этими температурами существует только во время роста 

пленки и определяется потоком тепла, поступающим к растущей пленке 

(рис. 3.49 и 3.50). 
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Рис. 3.50. Зависимость Тпл.пов от времени при различных тепловых потоках при 

нанесении пленки меди на охлаждаемую подложку [60] 
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Рис. 3.51. Измеренная по инфракрасному излучению температура поверхности 

растущей пленки трех металлов: хрома, меди и титана на охлаждае

мую кремниевую подложку как функция удельного потока энергии 

на подложку, температура которой во всех случаях не превышала 

280 К [61]. Пунктирные линии - линейная аппроксимация экспери

ментальных данных 

Температура поверхности пленки в начале процесса быстро нарастала за 

10 секунд, затем достигала насыщения и круто спадала после выключения раз
ряда. Т nл.nов действительно оказалась пропорциональна потоку энергии, достав

ляемой к поверхности растущей пленки распыленными атомами, энергичными 

нейтральными и ионизированными частицами газа, излучением плазмы и на

гретой мишени, а также энергией, выделяемой при экзотермической реакции 

Таблица 3.5. Результаты экспериментальных измерений инфракрасной каме-

рой температуры поверхности растущей пленки на охлаждаемой 

подложке кремния [61] 

Материал Токразря- Удельный поток Удельный поток Температура по-

пленки да, А атомов · 1016
, энергии к под- верхиости расту-

атjс·см2 ложке, Вт/см2 щей пленки, К 

Cr 0,4 2,2 0,07 307 

Cr 0,6 3,8 0,12 400 

Cr 1,0 6,3 0,2 481 

Cu 0,1 1,2 0,03 330 

Cu 0,2 2,6 0,6 450 

Cu 0,4 5,3 0,13 600 

Cu 0,8 9,6 0,19 750 

Си 1,0 13,0 0,35 1100 
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образования химического соединения или кристаллической решетки металла 

(рис. 3.51). Результаты расчета этих величин сведены в табл. 3.5. 
Описанные явления авторы объяснили образованием тонкого горячего 

слоя на верхней поверхности растущей пленки (рис. 3.52), который существует 
только во вре~я нанесения пленки и демонстрирует крайне низкую теплопро

водность. Из-за этого уникального свойства Т пл.пов этого слоя оказывается в не

сколько раз выше, чем т подл" 

Реальность измеренной температуры подтверждается тем, что изменения 

в Т пл.пов хорошо коррелируют со структурными изменениями пленки хрома по ее 

толщине, составляющей примерно 1500 н м [61]. При тепловом потоке 0,07 Вт/м2 

первый слой толщиной 50 им, примыкающий к подложке, состоит из кристал
литов 2-4 им, тогда как остальная часть пленки состоит из более крупных кри
сталлитов размером 3-8 им. А при большем тепловом потоке 0,2 Вт/м2 верхняя 

большая часть пленки состоит из еще более крупных кристаллитов 8-20 им. 
Примерно такие же кристаллиты образуются в пленке хрома, наносимой при 

температуре подложки 500 "С. Такое совпадение подтверждает, что температура 
поверхности растущей пленки достигает 500 "С при нанесении на иенагретую 
подложку. 

Чтобы понять и объяснить этот эффект, авторы рассматривают систему 

подложки и растущей пленки как состоящую из трех частей, каждая со своей 

собственной температурой (рис. 3.52): 1 - тонкий непрерывный поверхност

ный слой, образованный мобильными атомами, прибывшими из паровой фазы 

(слой рассматривается как жидкость из-за высокой подвижности составляющих 

его атомов и сильной разупорядоченности, его температура Т пл.пов); 2- твердый 

слой, лежащий ниже, и 3 - подложка с температурой Т полл· Ясно, что термиче

ские свойства пленки и подложки не меняются во время осаждения, поэтому их 

температуры близки. В то же время термические свойства поверхностного слоя 

растущей пленки неизвестны и существенно отличаются от свойств материала 

пленки и подложки. 

TF .AV rюдл . 

• • •• • • •• • • • •• • • • • • • • • • • • • • • • • • ~... ,ИК камера) 

Т5 =Т =Т 
nл. noo S F. 

(термопара) 

Рис. 3.52. Схема образования rорячеrо тонкого слоя на nоверхности растущей 

пленки и методы измерения, исnользованные в эксnериментах [60) 
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Авторы обосновывают свою гипотезу законом состояний Оствальда: мета

стабильные системы должны превращаться в более стабильные и в конечном 

итоге в стабильные. В рассматриваемом случае переход пар-твердое тело про

исходит через переходноежидкое состояние, когда T/Tm ~ 2/3. Здесь Т, и Tm 

соответственно температура подложки и температура плавления осаждаемого 

материала. Более того, температура квазижидкого слоя неоднородна по его 

толщине. Нижний слой содержит атомы, уже отдавшие большую часть своей 

энергии и поэтому сравнительно малоподвижные, а верхний слой содержит 

самые энергичные и подвижные атомы. Часть атомов (20%) из самого верх
него слоя может испариться, что и наблюдалось авторами в их более ранних 

работах. 

При тепловом потоке на подложку 0,07 Втjсм2 , получаемом при распылении 

хрома током 0,4 А, авторы [60] оценили толщину квазижидкого слоя в 40 им, 
а его теплопроводность величиной k = I0-8 Вт/м· К, что значительно ниже (на 

10 порядков) теплопроводности объемного хрома 94 Вт/м· К. Такая низкая те
плопроводность существенно затрудняет проход теплового потока к подложке. 

Т пл.пов строго зависит от плотности теплового потока на подложку qin' что под

тверждают измерения, показанные на рис. 3.49 для хрома, на рис. 3.50 для меди 
и на рис. 3.51 для хрома, меди и титана. Из сделанных измерений авторы делают 
общие для указанных металлов выводы. 

1. Т nл.nов круто нарастает в начале роста пленки и затем достигает насыще

ния. Далее величина его почти не меняется. Крутой рост Т пл.пов указыва

ет, что горячий поверхностный слой образуется за очень короткое время 

и обладает очень низкой теплопроводностью. С другой стороны, изме

ренная в это же время температура подложки тоже растет, но ее прирост 

в несколько раз ниже (рис. 3.47). 
2. Установившаяся величина Т пл.пов пропорциональна тепловому потоку, 

поступающему на поверхность растущей пленки из плазмы, и обратно 

пропорциональна теплопроводности горячего поверхностного слоя. 

Основываясь на своих результатах, авторы [60, 61] считают, что действитель
ная температура растущей пленки заключена в диапазоне от Т подл до Т пл.пов· Од

нако, так как Т пл.пов быстро достигает насыщения, то образование различных 

структур пленки происходит скорее при Т пл.по•' чем при Т подл· Поэтому чем боль

ше разность т= т пл.пов- т подл' тем больше роль т пл.пов в формировании структуры 

и свойств пленки. Этот фактор ранее обычно не учитыналея при рассмотрении 

корреляции между свойствами пленок и условиями нанесения. Детальное ис

следование кристалличности и микроструктуры пленок хрома как функции 

условий нанесения подтвердило сделанное утверждение [60, 61]. 
Эффект значительного повышения температуры поверхности растущей 

пленки наблюдали и при импульсном распылении [27]. Целью авторов работы 
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[27] было получение при низких температурах подложки гидрофильных пленок 
Ti02• Пленки получали реактивным распылением из дуальных магметронов 

с титановыми мишенями при их питании симметричными биполярными им

пульсами с частотами от 100 до 350 кГц. Температуру подложки измеряли термо

парой, вставленной в держатель подложки, а температуру поверхности подлож

ки - термокрасками. Было исследовано [27] влияние на структуру и свойства 
пленок окисла титана ионной бомбардировки, длительности и формы распы

ляющего импульса и частоты импульсов. 

Оказалось, что прозрачные аморфные пленки Ti02 не проявляют гидро

фильных свойств. Аморфные пленки образуются, как известно, если энергия, 

поступающая в пленку, не достаточна для их кристаллизации. Было уста

новлено [27], что для получения кристаллических пленок окисла титана со 
структурой анатаза необходима поверхностная температура не менее 180 ·с. 
Для обеспечения повышенной температуры роста пленки Энергия в растущую 

пленку должна поступать или из нагретой подложки, и/или из плазмы раз

ряда. Если подложка термочувствительна и поэтому не может быть нагрета до 

этой температуры, то требуются повысить поверхностную температуру плен

ки до более чем 180 ·с с помощью усиленной ионной бомбардировки. В дан
ной работе повышение ионной бомбардировки было достигнуто изменением 

длины распыляющих импульсов без привлечения дополнительного ИП для 

создания смещения на подложке. Этот способ основан на том, что электрон

ная температура в плазме импульсного разряда не постоянна в течение дли

тельности импульса. 

Действительно, температура электронов плазмы Те значительно выше 

(в 100-1000 раз) на стадии восстановления плазмы, чем на стадии стационар
ной плазмы. Форма импульса влияет на отношение T'jT (Т - температура ио-

1 1 

нов плазмы), и это отношение увеличивается, когда длительность импульса 

уменьшается с 8 до 4 мкс. Так как Ti предполагается постоянной, то увеличение 
TjTi связано с увеличением Те. Поэтому короткие импульсы, в которых стадия 
восстановления плазмы доминирует, характеризуется усиленной ионной бом

бардировкой диэлектрической подложки из-за более высокой энергии бомбар

дирующих ее ионов. 

Длительность импульсов можно уменьшить, увеличивая их частоту 

(рис. 3.53). Из рис. 3.53 видно, что доминирующей стадией является стационар
ная стадия для частот менее 50 кГц. И напротив, доминирует стадия восстанов
ления плазмы при коротких импульсах с частотой 300 кГц. В диапазоне частот 
100-300 кГц обе стадии играют важную роль в нанесении пленки. Увеличение 
частоты импульсов приводит к: 

1) превращению в пленке кристаллической структуры анатаза Ti0,~2 в на
нокристалличекую Ti0,~2 , 
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Рис. 3.53. Развитие во времени токовых импульсов магнетронного разряда 

с медной мишенью [27] 

2) улучшению гидрофильности пленок Ti0x=2, 

3) увеличению скорости нанесения пленок Ti0x=2• 

Таким образом, то, что температура поверхности растущей пленки значи

тельно превышает температуру подложки, открывает возможности наносить 

поликристаллические пленки на термически чувствительные подложки (см. 

также главу 6). Превышение температуры обусловлено, в основном, потоком ки
нетической энергии и энергии конденсации поступающих на подложку атомов, 

а также энергии образования химического соединения и теплового излучения 

из плазмы. Чем больше суммарная энергия, поступающая на подложку, тем бо

лее вероятно получение кристаллических пленок. Кроме того, чем больше тол

щина пленок, тем больше может вырасти температура растущей пленки и более 

вероятно получение кристаллических пленок. 
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ГЛАВА4 

ОСОБЕННОСТИ 

РЕАКТИВНОГО 

МАГНЕТРОННОГО 

РАСПЫЛЕНИЯ 

Реактивное распыление - это ионное распыление элементарной (металличе

ской) мишени в среде, содержащей газы, которые вступают в реакцию с мате

риалом мишени, образуя химическое соединение [1]. Поэтому такой газ на
зывается реактивным. Кроме него среда содержит газ, который не реагирует 

с материалом мишени. Такой газ называется рабочим газом, обычно это инерт

ный газ, чаще всего аргон. Реактивное распыление - частный случай плазмо

химической технологии. 

Современное состояние техники и технологии реактивного магметронного 

распыления (РМР) хорошо рассмотрены в зарубежных обзорах по реактивному 

распылению, сделанных различными авторами [1-4]. Здесь мы остановимся 
только на некоторых особенностях этой технологии. 

4.1. Причины нестабильности реактивного 
распыления 

Как уже было отмечено, при реактивном распылении реактивный газ реагиру

ет с распыленными атомами материала мишени, образуя на подложке пленку 

химического соединения. Было бы идеально, если бы эта реакция имела место 

только на поверхности подложки. Но в действительности эта реакция проис

ходит и на поверхностях мишени, анодов магнетрона, арматуры, экранов. По

крытие анодов диэлектрической пленкой изолирует их от разряда, что приводит 

к проблеме «Исчезающего>> анода. Но более важно, что химическая реакция на 

поверхности мишени с образованием соединения создает проблемы реактивно

го распыления. Этих проблем, в основном, две: снижение скорости распыления 

мишени и появление электрических пробоев на ее поверхности. 

Проблемы, связанные с предотвращением появления электрических про

боев путем усовершенствования конструкции магнетромов или использования 

среднечастотных импульсных источников питания, рассмотрены в главах 1 и 2. 
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Там же рассмотрены проблемы, возникающие из-за образования химического 

соединения на поверхности анодов. 

В данном разделе будут рассмотрены явления, обусловленные образова

нием химического соединения на поверхности мишени: снижение скорости 

распыления мишени и вызванные этим изменения параметров магнетронного 

разряда. 

Химическое соединение, образующееся на поверхности мишени, обычно 

имеет значительно меньший коэффициент распыления, чем у исходного мате

риала мишени. Поэтому при постоянной мощности разряда по мере добавления 

реактивного газа в камеру мишень покрывается слоем соединения, и скорость 

распыления мишени падает. Отношение скоростей распыления чистой поверх

ности мишени и поверхности, полностью покрытой слоем соединения, зависит 

от используемых материалов и относительно меньше у нитридов (3-4) и боль

ше у окислов (10-25) [5]. 

По мере добавления реактивного газа в камеру получаемая в реактивном 

процессе пленка растет медленнее и поглощает уже значительно меньше ре

активного газа, его давление в камере возрастает, и это ускоряет образование 

соединения на поверхности мишени. В результате при некоторой критической 

постоянной величине потока реактивного газа в камеру имеет место резкий пе

реход от почти чистой поверхности мишени к поверхности, полностью покры

той соединением. Этот переход сопровождается таким же резким изменением 

остальных параметров процесса. 

Например, на рис. 4.1 изображен такой переход при распылении титано
вой мишени в смеси аргона и различного количества кислорода. При постоян

ной мощности разряда при добавлении реактивного газа в камеру сначала его 

парциальное давление в камере остается очень низким (рис. 4.1). Оно остается 
низким, поскольку образующаяся пленка поглощает практически весь посту

пающий поток кислорода. Однако при достижении потока кислорода пример

но 16 м Вт (точка А) происходит описанный выше резкий переход к точке В, со
провождаемый резким возрастанием парциального давления кислорода. Точке 

В соответствует парциальное давление кислорода, близкое к тому, которое 

было бы в камере при выключенном магнетроне. И при дальнейшем росте по

тока кислорода величина его парциального давления определяется скоростью 

откачки камеры вакуумным насосом. До точки А мишень практически свобод

на от слоя окисла, а после точки В поверхность мишени полностью покрыта 

слоем окисла. 

Когда же поток кислорода уменьшается от точки В, его парциальное давле

ние не возвращается сразу же к первоначальной низкой величине. Вместо этого 

оно продолжает оставаться высоким, снижаясь пропорционально снижению 

величине потока до точки С. В точке С начинается очистка поверхности мише-
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ни от слоя окисла, появляется свободная от окисла часть поверхности . От этого 

из-за существенно более высокого коэффициента распыления материала ми

шени возрастают скорость распыления атомов материала мишени и скорость 

осаждения пленки на подложку и арматуру камеры. Это сопровождается увели

чением логлощения реактивного газа пленкой и снижением его парциального 

давления в камере до точки D. Таким образом, осуществляется резкий обрат
ный переход от мишени, поверхность которой была покрыта слоем химическо

го соединения, к практически чистой поверхности мишени. 

Режимы нанесения в диапазоне между точками А и В наиболее привле

кательны, так как там реализуются наибольшие скорости нанесения стехио

метрических пленок. Однако попытки работать в диапазоне между точками 

А и В (рис. 4.1) с контролем напуска потока кислорода практически безна
дежны , так как любые даже малые изменения условий процесса приводят 

к быстрому покрытию поверхности мишени сплошным слоем химического 

соединения и переходом режима в точку В или, наоборот, к быстрой очистке 

мишени и переходом режима разряда в точку А [1]. То есть диапазон парци
альных давлений реактивного газа между точками А и В - это диапазон за

прещенных режимов разряда и составов получаемой пленки, поскольку здесь 

режим процесса неустойчив и скачком переходит либо к низким парциаль

ных давлениям , при которых получают субстехиометрические пленки, либо 
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Рис. 4.1. Гистерезисная кривая процесса реактивного нанесения пленок TiOx 
при контроле процесса по потоку реактивного газа . Мощность разря
да 1,0 кВт, давление аргона 0,4 Па. Был использован биполярный им
пульсный ИПс частотой 100 кГц и длительностью ревереного импуль
са 2,0 мкс [1] 
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к высоким парциалъным давлениям, при которых получают сверхстехиоме

трические пленки. Таким образом, при контроле реактивного процесса по 

величине потока реактивного газа процесс нестабилен в описанных проме

жуточных режимах. 

Гистерезисные петли видны на всех характеристиках реактивного магне

тронного разряда. Например, гистерезис в электрических характеристиках раз

ряда приведен в работе [6], где использовали биполярный импульсный, но не 
стабилизированный ИП. В ней получали пленки окиси магния, распыляя в ду

алъных магметронах магниевые мишени в смеси аргона и кислорода. 

На рис. 4.2 показаны изменения амплитуд импульсов напряжения и тока 
разряда при изменении величины потока кислорода при распылении магние

вой мишени. При росте величины потока кислорода до 38,4 м Вт величины ам
плитуд импульсов напряжения и тока разряда остаются более или менее по

стоянными. Когда поток кислорода достигает 38,4 мВт, амплитуда импульсов 
напряжения падает с 580 до 480 В, а амплитуда импульсов тока практически 
не меняется. Однако когда поток кислорода медленно повышается до 40 мВт, 
амплитуда импульсов напряжения круто падает до 330 В, а амплитуда им
пульсов тока резко возрастает до 41 А, показывая, что состояние поверхности 
мишеней изменилось от металлического до покрытого окислом. Дальнейшее 

увеличение потока кислорода не вызывает заметных изменений электриче

ских параметров разряда. 

Когда поток кислорода уменъшался с 48 до 6,4 мВт, амплитуды импульсов 
напряжения и тока практически не менялисъ, указывая, что поверхности ми

шеней остаются полностью покрытыми слоем окисла MgO. Но дальнейшее не-
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Рис. 4.2. Влияние величины потока кислорQДа на напряжение разряда и ампли

туду импульсов тока при распылении магниевой мишени [б] 
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большое уменьшение потока до 3,2 мВт вызывает резкое изменение величинам
плитуд напряжения и тока, показывая, что изменилось состояние поверхности 

мишени от покрытой окислом до металлической. 

Целью работы [7] было сравнить влияние конструкции магнетронов 
и вида используемого ИП на характеристики реактивного разряда при им

пульсном магнетронном нанесении окислов титана и кремния. В работе [7] 
пленки окислов титана и кремния наносили с помощью дуального реактивно

го магнетронного распыления. Использовали два типа магнетронных источ

ников: планарные с повышенным коэффициентом использования мишени, 

имеющей размеры 375х175 мм2 , и цилиндрические с вращающейся мишенью 

длиной 400 мм и диаметром 75 мм. В качестве ИП магнетронов сравнивали 
импульсные СЧ ИП постоянного и перемениого тока. Импульсы постоянного 
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Рис. 4.3. Гистерезисные характеристики разряда в планарных (Р) и цилиндри

ческих магнетронах (Ц): а - при получении пленок окислов титана; 

б- при получении пленок окислов кремния (7] 
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тока имели частоты в диапазоне 100-350 кГц. Импульсы перемениого тока 
имели частоту 40 кГц. 

Выбор типа магнетрана значительно влиял на гистерезис, наблюдаемый 

в процессе. Рис. 4.3, а показывает изменение напряжения на титановой мише
ни при росте потока кислорода при импульсах частотой 100 кГц и мощности 
разряда 500 Вт. У планарного магнетрана напряжение разряда увеличивается 
с ростом потока кислорода до точки лавинного перехода. Однако у цилин

дрического магнетрана напряжение падает, и гистерезиса на характеристи

ках не видно. 

Характеристики разряда с кремниевой мишенью показаны на рис. 4.3, б. 
Здесь напряжение снижается с ростом потока кислорода до точки лавинного 

переходадля обоих магнетронов. И снова у цилиндрического магнетрана гисте

резисный эффект менее заметен, чем у планарного магнетрона. 

Основной вывод из работы [7]: по сравнению с планарным магнетранам 
применение цилиндрического магнетрана с вращающейся мишенью значи

тельно уменьшает гистерезис на характеристиках разряда, что связано с непре

рывной очисткой поверхности мишени благодаря ее вращению (раздел 4.2.1). 
В то же время выбор вида импульсного СЧ ИП (постоянного или перемениого 

тока) мало влияет на характеристики процесса. 

Как уже отмечалось, из-за того, что коэффициент распыления обра

зующегося на мишени слоя химического соединения меньше, чем у чисто

го металла, скорость нанесения при реактивном процессе меньше, чем при 

распылении металла. И чем меньше степень покрытия мишени, тем больше 

скорости распыления мишени и роста пленки. Именно в промежуточном 

(запрещенном) интервале режимов возможно получение стехиометрических 

пленок со скоростями значительно более высокими, чем при распылении 

полностью покрытой мишени. Это основная причина поисков специальных 

систем распыления, способных обеспечить стабильное распыление в области 

запрещенных режимов. 

Задача заключается в том, чтобы найти способы и режимы нанесения, при 

которых скорость нанесения была бы как можно ближе к скорости распыления 

металла при той же мощности. Сравнение различных систем распыления по их 

производительности приведено на рис. 4.4. Как видно из рис. 4.4, максималь
ные скорости нанесения могут быть получены при использовании одновремен

но СЧ импульсного ИП и контроля парциального давления реактивного газа. 

Такая же технология была использов~~и нанесении стехиометрической 

пленки окисла циркония при скоростях нанесения 82% от скорости нанесения 
чистого металла [9, 10]. 

Таким образом, в связи с особенностями реактивного процесса необходима 

комбинация контроля парциального давления реактивного газа и импульсного 
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Рис. 4.4. Скорости нанесения окиси алюминия относительно скорости нанесе

ния алюминия при различных способах распыления: ВЧ распыление, 

распыление на постоянном токе с диафрагмой, импульсное СЧ распы

ление и импульсное СЧ распыление с контролем парциальноrо давле

ния [26] 

среднечастотного источника питания (СЧ ИП). По отдельности эти приемы не 

обеспечивают заданного результата. А в совокупности это создает очень мощ

ный инструмент нанесения пленок химических соединений контролируемого 

состава с высокими скоростями. Ранее (в главе 2) мы рассмотрели применение 
СЧ ИП, поэтому теперь рассмотрим способы контроля и стабилизации реак

тивного распыления. 

4.2. Стабилизация процессареактивного 
магнетронного распыления 

4.2.1. Способы устранения гистерезиса из характеристик 
реактивного процесса модификацией конструкции 

напылительной установки 

Ниже приведены некоторые способы устранения гистерезиса из характеристик 

реактивного разряда, использующие модификацию конструкции напылитель

ной установки. Широкого распространения в промышленности они не полу

чили из-за их непрактичности, так как они ограничивают производительность 

установок. Однако в некоторых частных случаях, например, в лабораторных 
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условиях, где не ставится задача получения максимальных скоростей нанесе

ния, они могут быть полезны. 

Увеличение скорости откачки 

Устранение гистерезиса можно достичь, добиваясь значительного превыше

ния скорости откачки камеры вакуумными насосами над скоростью погло

щения реактивного газа растущей пленкой. Еще в 1986 году Okamoto и Ser
ikawa [11] предложили устранять гистерезис из характеристик реактивного 
разряда, увеличивая скорость откачки вакуумной камеры. Действительно, 

при заданном потоке реактивного газа его парциальное давление в камере 

определяется суммой скоростей откачки насосом и поглощения растущей 

пленкой. Поэтому чем больше скорость откачки насосом, тем в меньшей 

степени парциальное давление реактивного газа зависит от геттерирующих 

свойств пленки, и определяется, в основном, потоком в камеру и скоростью 

откачки камеры вакуумным насосом. Таким способом устраняется обратная 

связь между парциальным давлением реактивного газа и состоянием поверх

ности мишени. Поэтому при достаточно высокой скорости откачки гисте

резис исчезает. Этот вывод теоретически и экспериментально подтвержден 

в работах [4, 12-15]. 
К сожалению, такому способу присущ существенный недостаток: дорого

визна высокоскоростных откачных средств, особенно в случае высокопроиз

водительных промышленных напылительных установок. Действительно, если 

в лабораторной установке с протяженным магнетроном длиной 180 мм доста
точно было иметь скорость откачки 0,12 м3/с, то в установке с магпетроном дли

ной 3 м уже необходима скорость 2-3 м3/с [14]. 

Уменьшение скорости нанесения 

Если не увеличивать скорость откачки насосом, а снизить скорость поглоще

ния реактивного газа пленкой, то реализуется ситуация, аналогичная ситуации 

предыдущего способа. Действительно, чем меньше скорость роста пленки и, 

соответственно, скорость поглощения ею реактивного газа, тем меньше парци

альное давление реактивного газа зависит от скорости роста пленки и состоя

ния мишени, а определяется, как и в предыдущем случае, его потоком в камеру 

и скоростью откачки камеры вакуумным насосом. Поэтому устраняется обрат

ная связь между парциальным давлением реактивного газа и состоянием по

верхности мишени, и гистерезис из характеристик исчезает. 

Частным вариантом такого способа является проведение процесса при 

мишени, полностью покрытой пленкой химического соединения. В этом 

случае скорость распыления невелика и не влияет на парциальное давление 

реактивного газа в разряде. Поэтому все режимы в таком процессе стабиль

ные. Свойства пленок хорошо воспроизводятся. Однако получаемые при этом 

пленки имеют свехстехиометрический состав, и такой режим проведения 
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процессадалек от оптимального [1]. Например, при получении пленок окисла 
алюминия при полностью окисленной мишени скорость нанесения пленки 

составляет всего 2-3% от скорости нанесения металлической пленки при той 
же мощности, в то время как в оптимальном режиме при контроле процесса по 

парциальному давлению кислорода скорость нанесения стехиометрической 

пленки достигает 71% от скорости нанесения металлической пленки, то есть 
в 23 раза выше [16]. 

Таким образом, очевидным недостатком этого способа является получение 

пленки только сверхстехиометрического состава при принципиально низких 

скоростях нанесения. 

Уменьшение площади мишени 

Как правило, чем больше поток реактивного газа в камеру, тем больше степени 

покрытия химическим соединением поверхностей мишени и пленки. Но ход 

этих зависимостей не одинаков. Он зависит от соотношения площадей мишени 

и приемной поверхности (подложки и арматуры). Модель реактивного распыле

ния Берга [4] предсказывает, что чем меньше относительная площадь мишени, 
тем меньше ее степень покрытия поверхности. Соответственно меньше веро

ятность появления гистерезиса на характеристиках разряда. Более того, при 

заданной площади приемной поверхности существует пекоторая критическая 

величина площади мишени, ниже которой гистерезис в характеристиках про

цесса не наблюдается (рис. 4.5). 
На рис. 4.5 показана скорость эрозии мишени в зависимости от потока кис

лорода при различных величинах площади мишени при ионном токе 0,5 А. 
Ясно видно, что предсказанные расчетами кривые S-образной формы, зависят 

от площади зоны эрозии, и гистерезис из них может устраняться уменьшением 
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Рис. 4.5. Рассчитанная скорость эрозии мишени в зависимости от потока кис

лорода при различных величинах эффективных площадей зон эрозии 

мишени при ионном токе 0,5 А (4]. Точки на кривых- А" А2 и А3 соот
ветствуют оптимальным рабочим точкам 
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площади мишени до пекоторой малой величины. То есть в этих условиях воз

можно получить свободные от гистерезиса характеристики. Отметим, что об

щая скорость эрозии естественно выше у мишеней малых размеров, чем у ми

шеней больших размеров при том же токе разряда. 

Расчеты предсказывают, что уменьшение площади зоны эрозии будет при

водить к увеличению разницы между химическими составами поверхности ми

шени и растущей пленки (рис. 4.6, б). В этом случае пленка стехиометрического 
соединения образуется на подложке при гораздо меньших потоках реактивного 

газа, чем на мишени, то есть пленка образуется уже практически стехиометри

ческая, а мишень еще не покрыта слоем химического соединения (рис. 4.6, б). 
Это близко к идеальному реактивному процессу распыления, причем описан

ный эффект не связан с увеличением плотности ионного тока на мишень, так 
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Рис. 4.6. Результаты расчета по модели [4]: а- подсчитанная скорость распыле

ния в зависимости от потока реактивного газа при различных площа

дях мишени и постоянной величине ионного тока на мишень; б- под

считанная скорость распыления в зависимости от потока реактивного 

газа при различных величинах ионного тока на мишень. Площадь ми

шени 3 см2; в - сравнение составов слоев, образующихся на подложке 

и на мишени малой площади 3 см2 в зависимости от потока реактивно

го газа 
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как форма кривых сохраняется такой при любых величинах плотности ионного 

тока на мишень (рис. 4.6, а). 
Примеры экспериментального исключения гистерезиса из характеристик 

разряда при распылении алюминия в смеси аргона и кислорода путем умень

шения площади мишени приведены в [15, 17, 18]. Например, в работе [18] рас
пыляемая мишень представляла собой охлаждаемый алюминиевый диск 

диаметром 15 см. Распыление вели среднечастотными импульсами. Аргон на
пускали до заданного давления 2,7 Па, а поток кислорода регулировали в ши
роком диапазоне. Две магнитные системы магметронов были опробованы. Одна 

из них - обычная, слабо разбалансираванная система, создающая зону эрозии 

диаметром 9 см, вторая - система малого диаметра, создающая зону эрозии 

диаметром 2,5 см. Измеренная площадь малой зоны эрозии была примерно 
в 20 раз меньше, чем у обычной. Вторая система могла вращаться по кругу вну
три корпуса магнетрана (0,4 об/с). Таким образом, концентрирующаяся мощ
ность разряда в малой зоне эрозии была распределена по целой поверхности 

мишени с помощью движения магнитов внутри магнетрона. Такое движение 

позволяло подводить к малой зоне эрозии ту же максимальную мощность, что 

и к большой зоне распыления, не вызывая ее перегрева. 

Проведеиные эксперименты подтвердили теоретические построения. 

На рис. 4.7 показаны измеренные давления как функции от потока кислорода 
для больших и малых мишеней соответственно. Видно, что, как и ожидалось, 

гистерезис отсутствует при распылении малых мишеней, и скорость распыле

ния у них выше. 

Естественно, что критический размер мишени не одинаков для различных 

материалов и реактивных газов и зависит от конкретных параметров реактив

ного процесса. При применении этого способа возникают трудности с охлаж-

о 1,6 3,2 4,8 6,4 

Поток кислорода, мВт 

Рис. 4.7. Экспериментальные результаты для парциальноrо давления кислоро

да при различных величинах эффективных площадей зон эрозии ми

шени [18] 
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дением мишени, так как резко вырастает выделяемая на мишени удельная 

мощность. 

Разделение объемов распыления мишени и нанесения пленки с раздельным 

напуском газов 

Один из способов исключить гистерезис - это разделить объемы, в которых 

происходят процессы распыления мишени и нанесения пленки, для чего в кон

струкцию рабочей камеры магнетраиной установки вносят следующие элемен

ты (рис. 4.8): 
магметронный источник распыления заключен в специальный зам

кнутый объем с разделительной перегородкой напротив мишени (диа

фрагма), 

в разделительной перегородке устроено одно или несколько отверстий, 

общая площадь которых значительно меньше площади мишени, 

аргон напускается в объем с магнетроном, а реактивный газ - непо

средственно к подложке. 

При этом реактивный газ будет, в основном, поглощаться пленкой на под

ложке, и лишь малая часть пройдет через отверстия в перегородке в объем 

к магнетрону. Там прошедшие молекулы будут поглощаться пленкой на стен

ках экранов, и до мишени дойдет совсем малая их часть. Перепад давлений 

реактивного газа между этими двумя объемами может составлять один по

рядок. 

Вакуумная камера 

~~~~~~~~~~ •----------Подложка 
о Q +----1----<..:ис напуска 

г.=====::=::~ -- --с:::=:=:::;-] 
реактивного газа 

'-------t-1--1-----Диафрагма 

~стема напуска 
аргона 

Рис. 4.8. Схема магнетровной распылительной системы с разделением объемов 

распыления и нанесения [2] 
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· Это не всегда позволяет избежать гистерезиса на характеристиках разряда 
[19, 20]. Но если он и возникает, то возникает при очень больших потоках реак
тивного газа, которые уже не требуются для получения пленок стехиометриче

ского состава. Поэтому при потоке и парциальном давлении реактивного газа, 

при которых на подложку наносится стехиометрическое соединение, поверх

ность мишени остается практически свободной от слоя химического соедине

ния. Это позволяет избежать появления пробоев на поверхности мишени [19, 
21-23] и использовать ИП постоянного тока, а не импульсный ИП. 

Этот метод был применен не только при нанесении пленок окислов алю

миния [20, 22, 24], тантала [19, 22], кремния, олова [22] и титана [24], но и для 
других диэлектриков, таких как нитриды кремния [24] и алюминия [23]. С по
мощью диафрагмы, разделяющей объемы распыления и нанесения, удалось 

увеличить скорость нанесения окисла алюминия в восемь раз, по сравнению 

с распылением полностью лакрытой соединением мишенью, несмотря на то 

что 60% распыленного металла осаждалось на диафрагме и экранах. 
Недостатком этого способа является снижение эффективности исполь

зования мишени из-за того, что значительная часть распыленного материала 

оседает на экранах и не попадает на подложку. Это не только снижает скорость 

нанесения пленки, но и вызывает нежелательное отшелушивание пленки с по

верхности экрана, что может отрицательно повлиять на качество пленки. 

Разделение процессов нанесения пленки и ее химической реакции 

с реактивным газом по времени 

Следующий подход был развит в работах [25-27], где полностью отделили про
цессы нереактивного распыления мишени и нанесения металлической пленки 

от процессов преобразования ее в окисел или нитрид, разделив их по времени 

и осуществляя их в отдельных секторах вакуумной камеры. 

Рис. 4.9. Схема установки с разделением процессов нанесения металлической 

пленки от процессов ее окисления 1271 
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Для этого подложка устанавливалась на вращающийся подложкадержатель 

(рис. 4.9). На нем она последовательно и многократно проходила сектор напыле
ния и сектор образования химического соединения. В первом секторе был рас

положен магнетрои с металлической мишенью, в этот сектор подавали только 

аргон и проводили распыление металла. Во втором секторе мог быть установлен 

либо разбалансираванный магнетрон, к которому подавался большой поток 

реактивного газа, чтобы мишень была полностью покрыта слоем химического 

соединения, либо устанавливали источник ионов кислорода или азота с низкой 

энергией, которые бомбардировали растущую пленку, чтобы в пленке проис

ходила химическая реакция, но не было ее распыления. Во втором секторе, где 

пленка подвергалась бомбардировке ионами реактивного газа, она становилась 

по составу близкой к стехиометрической. Состав получаемых пленок опреде

лялся потоком ионов реактивного газа на подложку и мощностью магнетрона. 

За один проход на подложку осаждали пленку толщиной не более 0,5-2 нм. 
Эта толшина была ограничена возможностью ее превращения в окисел или ни

трид за один проход. 

Сектора вакуумной камеры были с помощью экранов изолированы друг 

от друга, чтобы максимально пресечь перетекание газов из одного сектора 

в другой. Эти экраны, в отличие от предыдущего способа, не мешали пролету 

атомов металла от мишени до подложки, то есть не снижали эффективность 

распыления. 

В описанном способе, как и в предыдущем, поверхность мишени оставалась 

обычно свободной от слоя химического соединения, что позволило избежать 

гистерезиса на характеристиках разряда [25, 27]. Пробои на поверхности мише
ни практически отсутствовали, поэтому для такого процесса можно использо

вать ИП постоянного тока, а не импульсного. 

Недостатком этого способа является ограничение скорости нанесения плен

ки из-за того, что ограничена как толшина пленки, наносимой за один оборот, 

так и число оборотов подложкадержателя в единицу времени. 

Удаление слоя химического соединения с поверхности мишени 

Так как слой химического соединения на поверхности мишени - это причи

на гистерезиса, то значительное удаление его с поверхности мишени является 

еше одним способом устранить гистерезис, совершенствуя конструкцию самих 

магнетронов. Одна из таких конструкций представляет собой протяженный 

прямоугольный магнетрон, содержащий вместо одной несколько магнитных 

систем, образуюших несколько зон эрозии [28], причем их длинные оси рас
положены перпендикулярно длинной оси магнетрона. Нераспыляемые участки 

внутри каждой зоны эрозии устраняются тем, что магнитные системы постоян

но колеблются вдольдлины магнетрана [28]. 
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Вторая такая конструкция, в которой достигается тот же результат, пред

ставляет собой постоянно движущуюся магнитную систему магнетрона, ко

торая, проходя под всей поверхностью его мишени, очищает ее поверхность от 

слоя химического соединения [29]. Этот способ реализуется и во вращающих
ел цилиндрических магнетранах [7, 30, 31]. На концах мишеней вращающихся 
магнетронов, где не nроходит зона эрозии и не происходит очистка от образую

щегося диэлектрика, применяют экраны, прикрывающие эти участки поверх

ности мишени от окисления и ионной бомбардировки [31]. 
Приведеиные здесь способы устранения окисла с поверхности мишени од

новременно обеспечивают повышение коэффициента использования материа

ла мишени, однако отличаются значительной конструктивной сложностью. 

Импульсная подача реактивного газа 

Если трудно удержать желательный режим реактивного разряда с частично по

крытой слоемхимического соединения мишенью, то возможный выход- непре

рывное динамическое изменение состояния мишени между двумя крайними ее 

состояниями. Таким способом устранения проблем, связанных с гистерезисом, 

является периодическая импульсная подача реактивного газа в камеру [32-37]. 
Длительность включения напуска реактивного газа обычно равна или боль

ше времени, необходимого для полного покрытия поверхности мишени слоем 

химического соединения при заданной величине его потока. А длительность 

выключения напуска реактивного газа равна времени, необходимому для пол

ной очистки поверхности мишени от слоя соединения при заданной мощности 

магнетрона. Период этих импульсов не может быть слишком большим, иначе 

пленка будет состоять из отдельных слоев металла и окисла. В такой ситуации 

состояние мишени каждый период меняется в диапазоне между чистой поверх

ностью и поверхностью, полностью покрытой соединением. 

В работе [36] получили пленки окисла титана импульсным напуском кис
лорода. Длительности включения и выключения клапана напуска кислорода 

были фиксированы и равны каждая 0,5 с. Амплитуду потока напускаемого кис
лорода устанавливали такой, чтобы состав пленок соответствовал стехиометри

ческому. Скорость нанесения пленки окисла титана была достаточно высокой, 

так как большую часть периода мишень находилась в промежуточном неравно

веснам состоянии с поверхностью, лишь частично покрытой окислом. В даль

нейшем [37] таким же способом были получены пленки окислов кремния, алю
миния и сплава индий-олово. 

Тем же способом в работе [35] получили скорость нанесения нитрида тита
на равную 70% от скорости нанесения титана при той же мощности. При этом 
длительности включения и выключения клапана напуска азота были равны со

ответственно 1,6 и 1,0 с. Между импульсами подачи азота на подложкууспевали 
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нанести слой титана толщиной 3-5 им. Этот слой затем реагировал с азотом во 
время импульса его напуска. 

Зависимость скорости нанесения пленки нитрида титана от длительности 

периода импульсного напуска азота исследовалась в работе [32], в которой дли
тельность напуска была равна длительности паузы. Было показано, что чем ко

роче импульсы напуска газа, тем выше скорость нанесения. И при полупериоде 

0,2 с и мощности разряда 10 кВт скорость нанесения нитрида титана станови
лась близкой к скорости нанесения металла. Здесь большая мощность разряда 

обеспечивала быстрые переходы между крайними состояниями поверхности 

мишени. 

Большие длительности включения и выключения клапана напуска реак

тивного газа использовали в работах [33, 34]. При распылении титановой ми
шени сравнительно небольшой ВЧ мощностью 500 Вт в камеру подавали азот 
с периодом работы клапана от lO до 240 с [33]. Было исследовано влияние ко
эффициента нагрузки различной величины от 0,2 до 0,8. При этих значениях 
периода и коэффициента нагрузки результат был примерно одинаков: получено 

воспроизводимое плавное изменение состава пленок и режимов нанесения (без 

резких изменений и запрещенных режимов). Из-за большого периода, с кото

рым работал клапан напуска газа, пленки имели слоистую структуру. То есть 

такой способ был пригоден только при получении достаточно толстых пленок 

толщиной несколько микрон. Только в этом случае средний состав пленки со

ответствовал заданному составу. 

Аналогичный способ был использован для получения пленки окисла тита

на в работе [38], где ВЧ мощностью распыляли титановую мишень в смеси ар
гона и кислорода. Напуск кислорода регулировался компьютером, управляю

щим потокометром, и осуществлялся импульсами с периодом, который меняли 

от 8 до 24 с. Длительность импульса напуска была равна длительности паузы. 
Как и в вышеописанных работах, скорость нанесения при периодическом на

пуске кислорода была получена больше, чем при непрерывном напуске. 

Еще более длительные периоды включения-выключения напуска кисло

рода (l-5 мин.) применены в работе [34]. Таким способом получали слоистые 
покрытия на основе титана, в которых концентрация кислорода менялась по 

толщине покрытия по закону синуса. 

Импульсная подача реактивного газа в камеру используется также и в ре

активных процессах с двумя реактивными газами, в частности, при получении 

оксинитридов (глава 5). 

Добавление второго реактивного газа 

В работе [39] предложили простой и недорогой способ контроля процессов рас
пыления в среде аргона и кислорода. Способ заключается в дополнительном 

напуске азота в рабочую камеру. 
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В предыдущих работах авторов [39] был исследован процесс получения ок
синитридов магнетронным распылением в газовой среде, содержащей два ре

активных газа [40-42]. В данной работе авторы продолжали исследовать этот 

процесс экспериментально и разрабатывать для него математическую модель. 

Рассчитанные по предложенной модели зависимости основных параметров раз

ряда от потока кислорода при различных заданных постоянных потоках азота 

показаны на рис. 4.10 и рис. 4.11. 

Добавление азота в реактивный процесс с кислородом приводит к сосуще

ствованию слоев нитрида и окисла на поверхности мишени. Степень покрытия 

мишени нитридом всегда выше, чем степень покрытия пленки до того момента, 

как уже сформированные связи азота с металлом разрушаются распылением 

и заменяются связями кислорода с металлом (рис. 4.10). Уже при потоке кис

лорода немного выше, чем 1,76 мДж, и добавленном потоке азота величиной 
2,4 мДж получали стехиометрические пленки окисла. В этом режиме скорость 

нанесения пленки была практически такой же высокой, как и в процессе без 

напуска азота. 

Как видно из рис. 4.10, 4.11, гистерезис исчезает при напуске достаточно вы

соких потоков азота. Причиной исчезновения гистерезиса из характеристик раз

ряда является более высокий коэффициент распыления нитрида по сравнению 

1,0 

0,8 

ф 
0,6 

0,4 

0,2 

0,0 
1,0 

0,8 

ф 0,6 

0,4 

0,2 

0,0 
1,0 

0,8 

0,6 
ф 

0,4 

0,2 

0,0 
0,0 0,8 1,6 

______ .. _ 
... -.. --

2,4 

мишень О 

пленка О 

••••• мишень N 
-пленкаО 

--пленкаN 

3,2 4,0 

Поток кислорода, м Вт 

Рис. 4.10. Рассчитанные по модели [39] степени покрытия мишени и пленки 
нитридом и окислом от потока кислорода при трех различных посто

янных потоках азота: а- О м Вт; б- 1,2 м Вт; в- 2,4 м Вт 
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Рис. 4.11. Рассчитанные по модели [39) зависимости nарциальноrо давления 
кислорода (а) и нормализованной скорости нанесения (б) от потока 

кислорода nри различных заданных постоянных nотоках азота 

с коэффициентом распыления окисла, что связано с меньшей энергией связи 

металла с азотом, чем с кислородом. Следовательно, существенным преимуще

ством процесса с двумя реактивными газами является отсутствие гистерезиса, 

стабильность режима распыления и, вследствие этого, отсутствие необходимо

сти в активном контроле процесса. 

Результаты, рассчитанные по модели [39] (рис. 4.10 и рис. 4.11), подтверди
ли экспериментально (рис. 4.12). В экспериментах [39] пленки окисла циркония 
получали из круглой мишени циркония диаметром 75 мм при распылении ее 
в разряде постоянного тока 0,4 А. Суммарное давление газов было 0,8 Па. Рас
стояние до подложки - 55 мм. В экспериментах авторы варьировали поток кис
лорода при постоянном потоке азота заданной величины. За условиями в разря

де при реактивном нанесении окиси циркония авторы следили по напряжению 

разряда, скорости нанесения и составу пленок. 

На рис. 4.12 показаны экспериментально полученные зависимости параме
тров разряда и свойств пленок окисла циркония. На рис. 4.12, а-в представлены 
экспериментальные зависимости напряжения разряда от потока кислорода при 

фиксированных потоках азота. Хорошо видно, что гистерезис исчезает при ро

сте потока азота, что хорошо согласуется с предсказаниями по предложенной 

модели. Соответственно и скорость нанесения в этих условиях плавно меняется 

nри увеличении потока кислорода (рис. 4.12,г), что также хорошо согласуется 

с nредсказаниями по предложенной модели. В то же время анализ состава полу

ченных пленок показал, что концентрация азота в стехиометрических пленках 

очень низка (рис. 4.12, д). При потоке кислорода 1,9 мДж азота в пленке не более 
0,5%, nри этом скорость нанесения выше в три раза по сравнению с пленками, 
полученными при потоке кислорода 2,9 мДж и без напуска азота. Подобное уве-
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Рис. 4.12. Экспериментальные результаты [39]: (а-в) измеренное напряжение 
разряда при трех различных постоянных потоках азота, добавленных 

к варьируемому потоку кислорода; (г) полученная скорость нанесения 

при различных потоках азота: кружки- О мДж, квадраты- 1,2 мДж, 
треугольники - 2,4 мДж; (д) состав пленки, полученной при добав
лении потока азота 1,2 мДж: треугольники - цирконий, кружки -
кислород, квадраты -азот. Концентрация кислорода в стехиометри

ческих пленках окисла циркония показана пунктирной линией 

личение скорости в 2,5 раза при дополнительном напуске азота для стехиоме
трических пленок окисла циркония наблюдали и в работе [42]. 

Таким образом, авторы работ [39, 42] доказали, что предложенная ими мо
дель процесса с двумя реактивными газами подтверждается эксперименталь

но. Расчеты по модели и проведаиные эксперименты показали, что добавление 

потока азота постоянной величины в процесс реактивного нанесения пленок 

окислов может приводить к стабилизации процесса и уменьшению и даже уда

лению гистерезиса из характеристик процесса. Кроме того, скорость нанесения 

в этих условиях увеличивается из-за более высокого коэффициента распыления 
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нитрида по сравнению с соответствующим окислом. В результате можно полу

чить более высокие скорости нанесении при стабильном разряде по сравнению 

с процессом распыления в кислороде без напуска азота. При этом полученные 

пленки содержат очень низкое количество азота. 

Несколько изменили описанный выше способ контролируемого нанесе

ния оксинитридов авторы работы [43]. В начале процесса к потоку аргона до
бавляли поток азота такой величины, чтобы получать пленки нитрида титана. 

Затем в камеру добавляли окислитель, в качестве которого использовали пары 

воды. Их парциальное давление варьировали в диапазоне 0-0,1 Па, контро
лируя его по изменению общего давления в камере. Изменение скорости на

несения пленки в зависимости от парциального давления паров воды показа

но на рис. 4.13. Этот график отражает плавный переход от нанесения пленки 
нитрида титана к нанесению пленки оксинитрида и соответствующее этому 

изменение состояния поверхности мишени. Значительное падение скорости 

связано с началом образования на поверхности мишени оксида титана, ско

рость распыления которого значительно меньше скорости распыления ни

трида титана. 

Эти переходы отражаются и в плавном изменении напряжения разряда 

(рис. 4.14). Монотонная зависимость напряжения от парциального давления 
паров воды позволяла более тонко регулировать состав пленок, управляя 

напуском паров по величине напряжения. Наиболее быстрое изменение на-
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Рис. 4.13. Изменение скорости нанесения пленки в зависимости от парциаль

ного давления паров воды [43]. Указаны три области различных со
ставов пленки: нитрида титана, оксинитрида титана и диоксида ти

тана 
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Парциальное давление паров воды, Па 

Рис. 4.14. Изменение напряжения разряда в зависимости от парциального дав

ления паров воды [43] 

пряжения соответствует диапазону давлений, где на поверхности мишени на

чинается переход от слоя нитрида к образованию слоя оксинитрида. В этом 

же диапазоне давлений получили максимальные скорости нанесения. По

сле достижения максимума скорость снижается из-за образования окисла на 

мишени. Авторы считают, что избежать гистерезисных эффектов им удалось 

благодаря замене кислорода парами воды. Примесь водорода в пленке не пре

вышала 10%. 
Описанные способы стабилизации процесса реактивного распыления с по

мощью добавления второго реактивного газа отличаются простотой, но они не 

универсальны, и поэтому их применение в других процессах требует для каж

дого из них дополнительных исследований. 

4.2.2. Стабилизация и управление реактивным процессом по 
парциальному давлению реактивноrо rаза 

В разделе 4.1 показано, что при управлении процессом реактивного распы
ления регулированием величины потока реактивного газа имеет место ги

стерезис на характеристиках разряда, и наиболее интересная часть режимов 

становится недоступной. Одним из параметров разряда, которые резко меня

ются при гистерезисном переходе, является парциальное давление реактивно

го газа. То есть парциальное давление реактивного газа является параметром, 

чувствительным к условиям проведения реактивного процесса. Если сигнал, 

пропорциональный парциальному давлению реактивного газа, использовать 

для управления процессом, то можно стабилизировать процесс даже в области 

промежуточных режимов. 

Действительно, парциальное давление реактивного газа в разряде можно 

измерять непосредственно во время процесса, и полученный сигнал исполь

зовать для управления напуском реактивного газа. Таким способом можно 

поддерживать постоянным парциальное давление реактивного газа в разря-
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де и удерживать процесс в заданном режиме. Преимущества такого способа 

заключается в том, что все режимы становятся устойчивыми и доступными, 

в том числе и ранее запрещенные. Поэтому всегда может быть выбран опти

мальный с точки зрения скорости нанесения режим нанесения пленки жела

тельного состава. 

Например, на рис. 4.15 показаны характеристики процессареактивного на
несения пленок TiO, при контроле процесса по парциальному давлению ре
активного газа (кислорода). Показанные на рис. 4.15 характеристики имеют 
N-образную форму, универсальную для характеристик процессареактивного 

нанесения пленок при контроле процесса по парциальному давлению реактив

ного газа. Такой формы характеристики свойственны всем реактивным раз

рядам. На полученных характеристиках любому заданному значению парци

ального давления реактивного газа отвечает одно требуемое значение потока 

этого газа. 

В отличие от ситуации, показаиной на рис. 4.1, где управление напуском 
реактивного газа вели по величине его потока, здесь управляемые переходы 

от чистой поверхности мишени к полностью покрытой окислом и обратно 

происходят плавным образом. Одновременно плавно меняются свойства по

лучаемых пленок. Поэтому всегда можно выбрать на этих характеристиках 
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Рис. 4.15. Гистерезисная кривая процессареактивного нанесения пленок TiO, 
при контроле процесса по парциальному давлению реактивного газа 

[1]. Мощность разряда 1,0 кВт, давление аргона 3,1 мм рт. ст. Был ис
пользован биполярный импульсный ИП с частотой 100 кГц и дли
тельностью ревереного импульса 2,0 мкс 
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оптимальный режим, обеспечивающий максимальные скорости нанесения 

пленок заданного состава. 

Как и любому процессу, реактивному разряду свойственны флуктуации, то 

есть небольшие отклонения от заданного режима. Они сопровождаются изме

нениями парциального давления реактивного газа, которым должна противо

действовать система управления. При этом контроль реактивного процесса по 

парциальному давлению реактивного газа должен иметь достаточное быстро

действие. Иначе даже небольшие отклонения в условиях разряда могут при

вести к неконтролируемым переходам в крайние режимы, например, режим 

полностью покрытой окислом мишени (см. гл. 8). 

4.3. Измерение парциального давления реактивного 
газа внешними по отношению к разряду 

устройствами контроля 

Парциальное давление реактивного газа в разряде, как известно, пропорцио

нально плотности его молекул, присутствующих в плазме разряда. Плотность 

частиц реактивного газа можно оценить с помощью маеспектрометра или опти

ческого эмиссионного спектрометра. 

Сигнал маеспектрометра прямо пропорционален плотности частиц, при

сутствующих в плазме разряда. Преимуществом этого метода является то, что 

это практически прямые измерения плотности частиц в разряде. Могут исполь

зоваться сигналы от распыленных атомов мишени и от молекул их химических 

соединений или атомов/молекул реактивного газа. Кроме того, преимущества 

этого метода состоит в том, что он может контролировать одновременно плот

ность частиц нескольких газов или элементов, что очень полезно в сложных ре

активных процессах, в которых используются несколько реактивных газов или 

распыляемых материалов. Это же его свойство позволяет отслеживать и оцени

вать влияние различных примесей во время реактивного процесса, например, 

паров воды, водорода, образовавшегося из паров воды, или кислорода при по

лучении нитридов и т. п. 

Например, Schneider с сотрудниками [9] исследовали процесс реактивного 
магметронного нанесения пленок окиси алюминия и окиси циркония. Для пи

тания магнетрана использовали импульсный ИП с частотой 50 кГц. Измерение 
парциального давления кислорода осуществляли с помощью масспектрометра. 

Такой контроль позволил стабильно воспроизводить все режимы распыления 

и снять плавную зависимость парциального давления кислорода от его потока. 

На рис. 4.16 и 4.17 показама часть этой зависимости у ее выступа. 
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Рис. 4.16. График процесса получения АЮ, при импульсном реактивном рас

пылении алюминия в среде Ar/0
2 
с использованием контроля парци

альноrо давления кислорода [9] 

Нанесение проводили при различных парциальных давлениях кислорода 

(табл. 4.1 [9]). Полученные скорости нанесения пленок выражены в процен
тах относительно скорости нанесения металла. Как и ожидалось, увеличение 

парциального давления кислорода уменьшало скорости нанесения пленок. 

Эти эксперименты ясно показывают, что высокие скорости нанесения пленки 

стехиометрического окисла могут быть получены только при точном поддер

жании заданной величины парциального давления (положения точки рабочего 

режима на кривой, характеризующей процесс). 

Главный недостаток маеспектрометрического контроля заключается в его 

недостаточном быстродействии. Смена данных в некоторых случаях занимает 

до 1 с вместо требуемых 32-64 мс [1]. Такая медлительность может привести 
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Рис. 4.17. График процесса получения ZrO, при реактивном распылении им
пульсами постоянного тока алюминия в среде Ar/0

2 
с использовани

ем контроля парциальноrо давления кислорода [9] 
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Таблица 4.1. Скорость нанесения пленки в процентах от скорости нанесения 

металла при той же мощности разряда [9] 

Материал 

мишени 

Цирконий 

Цирконий 

Цирконий 

Алюминий 

Алюминий 

Алюминий 

Парциальноедавление 

кислорода, мПа 

22,1 

24,7 

36,4 

46,8 

53,3 

55,9 

Скорость нанесения пленки в% от 

скорости нанесения металла при 

той же мощности разряда 

82 

45 

31 

92 
76 

38 

к нестабильности процесса. Правда, в настоящее время часто используются 

маеспектрометры с дифференциальной откачкой, обладающие достаточным 

быстродействием [1]. Другой недостаток маеспектрометров-дрейф показаний 
со временем. К счастью, амплитуды всех пиков, выявляемых прибором, дрей

фуют одинаково, отношения их высот остаются постоянными. Поэтому для 

компенсации влияния дрейфа применяют корректировку величины выходного 

сигнала по величине отношения двух пиков, полученных от различных частиц 

в разряде. 

Еще один недостаток маеспектрометра - возможное влияние кислорода на 

работу ионизатора прибора, в особенности у маеспектрометров высокого давле

ния. При попадании кислорода в ионизатор сигналы от других элементов суше-
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! 

Рис. 4.18. Схема контроля реактивного магнетронного процесса распыления по 

оптической эмиссии из плазмы [2] 
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ственно искажаются. Поэтому для контроля реактивных процессов с участием 

кислорода рекомендуется использовать маеспектрометры с дифференциальной 

откачкой, в которых парциальное давление кислорода в ионизаторе значитель

но меньше и практически не искажает его работу [1]. 
Хорошие результаты по стабилизации реактивного разряда в области пе

реходных режимов достигнуты с помощью контроля оптической эмиссии из 

плазмы разряда [21, 44-47]. Сигнал оптического эмиссионного спектрометра 
(рис. 4.18) пропорционален оптической эмиссии присутствующих в плазме раз
ряда возбужденных молекул и атомов газов и их радикалов. Могут использо

ваться также эмиссионные линии возбужденных атомов мишени, распыленных 

с ее поверхности, или молекул химического соединения этих атомов с атомами 

реактивного газа и их радикалов. 

Сигнал оптической эмиссии возбужденных атомов реактивного газа из 

плазмы разряда пропорционален парциальному давлению реактивного газа 

в разряде и принципиально позволяет контролировать процесс реактивного 

распыления. Однако на практике такой способ используется не всегда, так как 

интенсивность излучения возбужденных атомов реактивного газа в большин

стве случаев значительно слабее излучения возбужденных атомов металла. По

скольку обе эти интенсивности одновременно меняются при изменении условий 

в разряде, то одна может заменять другую. То, что они меняются в противофазе, 

учитывается в схеме управления:. 
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Рис. 4.19. Зависимости общего давления газов и парциального давления азота 

(а) и напряжения разряда (б) от нормированного сигнала оптической 

эмиссии 1)! [48]. Кружки, квадраты и треугольники показывают ре
зультаты для магнетронов различной степени разбалансированности 
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Например, в работе [48] исследовали распыление циркониевой мишени 
магнетрана в смеси аргона и азота. Распыление мишени диаметром 50 мм вели 
на постоянном токе при мощности 300 Вт. Контроль процесса осуществлялся 
по сигналу оптической эмиссии ('i!) от возбужденных атомов циркония в плазме 

(Л = 468 н м). При этом этот сигнал измерялся в процентах от его максимальной 
величины, принятой за 100%, полученной при распылении циркония в аргоне 
без напуска азота. Исследованный в работе диапазон изменений такого норма

лизованного сигнала составлял 20-100%. Его величина была основным пара
метром управления процесса, что позволило избежать гистерезиса в характери

стиках разряда. 

Графики на рис. 4.19 показывают изменения общего давления газов, парци
ального давления азота и напряжения разряда при различных установленных 

величинах нормированного сигнала оптической эмиссии- '1\J. Кружки, квадра
ты и треугольники показывают результаты для магнетромов различной степени 

разбалансированности, которая как оказалось, не имела решающего значения. 

Вертикальная ось справа на рис. 4.19, а показывает изменение парциального дав
ления азота. Когда оно увеличивается, величина 'Ф снижается. Одновременно 

напряжение разряда демонстрирует локальный максимум около 'Ф = 70%. Такое 
его поведение типично для многих пар металл-газ при реактивном распылении 

(см. раздел 4.4). Авторы считают, что увеличение напряжения при высоких зна
чениях 'Ф (низкие давления азота) связано с изменением коэффициента вторич

ной электронной эмиссии поверхности мишени, которая покрывается слоем 

нитрида. А уменьшение напряжения после его максимума связано, в основном, 

с изменением общего давления в разряде. 

На рис. 4.20 показано уменьшение скорости нанесения пленки при умень
шении '1\J. Скорость распыления циркония с поверхности мишени должна быть 
прямо пропорциональна '1\J. Тонкая сплошная линия на рис. 4.20 показывает 
скорость нанесения, вычисленную по скорости распыления в отсутствие азо-
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Рис. 4.20. Скорости нанесения пленки как функция 1jJ [48] 
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та. Однако все измеренные в эксперименте скорости нанесения ZrN оказались 
выше, чем предсказанные этой линией. Это связано с тем, что атомы азота 

включаются в пленку, взаимодействуют с цирконием, образуя нитрид цирко

ния, рассчитанная скорость нанесения которого по казана на рис. 4.20 прерыви
стой линией. Реальная скорость нанесения приближается к этой прерывистой 

линии, когда ф уменьшается, и образуется пленка, по составу близкая к стехио

метрическому. 

Таким же образом контроль процесса по оптической эмиссии из плазмы 

разряда использовали в работах [44, 46]. Реактивное нанесение пленок окис
ла алюминия проводили [44, 46], распыляя алюминиевые мишени в дуальных 
магнетронах. К магнетранам подводили симметричные биполярные импульсы 

с частотой 50 кГц. Источник питания работал в режиме стабилизации напряже
ния. Напряжение импульсов было 750 В, длительность 5 мкс [44]. Система на
пуска кислорода располагалась параллельна оси симметрии между дуальными 

магнетранами [46]. 
Когда в разряд в чистом аргоне начинали добавлять кислород, то до вели

чины его потока 0,027 Вт сигнал оптической эмиссии атомов алюминия ени
жался, а ток разряда оставался постоянным - 6 А. Дальнейшее увеличение 
потока кислорода вызывало резкое увеличение тока разряда и сигнала опти

ческой эмиссии. Ток разряда монотонно увеличивалея и достигал максимума 

примерно 75 А. Из-за этого одновременно увеличивалея сигнал оптической 
эмиссии, он проходил свой максимум и затем падал к своему минимуму. Ин

тересно, что переход от режима чистой мишени к переходиому режиму сопро

вождался изменением цвета плазмы от красного к зеленому, показывая этим 

сильные изменения в возбуждении и рекомбинации частиц в плазме. После 

минимума оптической эмиссии дальнейшее увеличение потока кислорода не 

приводило к изменениям тока разряда или сигнала оптической эмиссии, ко

торые остаются на своих уровнях максимума или минимума соответственно. 

Когда разряд переходил в режим полностью окисленной мишени, цвет плазмы 

становился голубым. 

Немонотонный характер изменения сигнала оптической эмиссии объяснял

ся авторами следующим образом. Скорость нанесения пленки при росте потока 

КИСЛОрода ТОЖе падала ОТ 35 МКМ/Час ПрИ раСПЫЛеНИИ аЛЮМИНИЯ ДО примерно 
2 мкмjчас при полностью окисленной мишени. Сигнал оптической эмиссии, 
с одной стороны, уменьшался из-за снижения скорости распыления. Но, с дру

гой стороны, вероятность возбуждения распыленных атомов алюминия и, со

ответственно, сигнал оптической эмиссии, увеличиваются, когда ток разряда 

увеличивается из-за роста тока вторичной электронной эмиссии из окисленной 

мишени. Необходимо также учесть, что коэффициент распыления алюминия 

ионами кислорода выше, чем ионами аргона. Суммируя эти эффекты, можно 
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Рис. 4.21. Ток разряда и сигнал оптической эмиссии от атомов алюминия с дли

ной волны 396 им как функция потока кислорода [44]. Область пере
ходных режимов отмечена для случая роста потока кислорода 

заключить, что сигнал оптической эмиссии - это сложная функция потока 

кислорода и тока разряда, как это показано на рис. 4.21. 
Зависимости на рис. 4.21 иллюстрируют трудности поддержания состояния 

мишени в фиксированном промежуточном состоянии по степени ее окисле

ния, что необходимо для контроля скорости нанесения и свойств пленок. Осо

бенно важно поддерживать состояние мишени в фиксированном промежуточ

ном состоянии по степени ее окисления, предпочтительно вблизи уровня, при 

котором начинается падение величины сигнала при дальнейшем окислении. 

Из рис. 4.21 видно, что ток разряда остается постоянным при потоках кислорода 
примерно до 27 м Вт. При фиксированном потоке 28 м Вт парциальное давление 
и ток разряда увеличились, хотя полного окисления мишени еще не произошло. 

Однако невозможно, чтобы мишень удерживалась при фиксированной степени 

окисления в течение длительного времени, если зафиксирована величина по

тока кислорода. В этом случае необходим ПИД контроллер, чтобы быстро регу

лировать поток кислорода и поддерживать ток разряда или сигнал оптической 

эмиссии на заданном уровне. 

Однако трудно использовать ПИД контроллер, чтобы поддерживать сигнал 

оптической эмиссии на заданном уровне, так как, как это видно на рис. 4.21, 
сигнал оптической эмиссии меняется немонотонно. В этом случае необходи

мы два диапазона регулировки, так как различны знаки производной сигнала 

оптической эмиссии как функции потока кислорода в различных диапазонах 

потока кислорода. В то же время, если сигнал оптической эмиссии из плазмы 
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Рис. 4.22. Ток разряда и сигнал оптической эмиссии от атомов алюминия с дли

ной волны 396 нм как функция доли парциального давления кисло
рода в газовой фазе [45] 

и ток разряда показаны как функции парциалъного давления кислорода или 

доли кислорода в газовой фазе, то они не содержат гистерезиса (рис. 4.22). Поэ
тому сигналы парциалъного давления кислорода или доли кислорода в газовой 

фазе пригодны на практике в качестве сигналов обратной связи системы кон

троля. Это подтверждае_т выводы работы [45]. 
Существенным достоинством метода контроля по оптической эмиссии из 

плазмы разряда является его быстродействие: смена показаний может проис

ходить через 10 мс [1]. Но и у этого метода есть недостаток- возможность сни

жения его сигнала из-за запыления в процессеработы распыляемым веществом 

входных <орачков» прибора. 

Экзотический метод контроля парциалъного давления реактивного газа 

предложен в работе [49]. Титановые мишени распыJiяли в дуалъных магне
тронах в смеси аргона и кислорода. Общее давление в камере Робш = РАг + Р 0 

измеряли датчиком и поддерживали фиксированным по величине. Плавно 

меняя величину потока аргона в камеру, плавно изменяли величину потока 

кислорода в камеру, так что его парциалъное давление тоже менялось плав

но. В результате характеристики разряда не содержали гистерезисных петель, 

и все режимы в промежуточной области разряда были доступны. Это дало 

возможность проводить процесс нанесения стехиометрических пленок окис

ла титана в оптимальном режиме. Точность такого метода ограничена точ

ностью измерительного устройства давления в камере, которое обычно не 

лучше20%. 
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4.4. Стабилизация процессареактивного 

магнетронного распыления по электрическим 

параметрам разряда 

При реактивном распылении электрические параметры разряда связаны 

с потоком реактивного газа довольно сложным образом (рис. 4.2). Однако 
эта сложность часто предоставляет нам возможность по электрическим па

раметрам разряда судить о процессах, имеющих место в разряде, и более 

того, с помощью этих параметров управлять этими процессами и стабили

зировать режимы разряда. По сравнению с описанными выше способами, 

использующими внешние устройства контроля, этот способ является суще

ственно более дешевым, доступным и быстродействующим. Ввиду важности 

и перспективности такого контроля он будет подробно рассмотрен в следую

щих разделах. 

4.4.1. Причины изменения электрических параметров разряда 
при напуске реактивного газа 

Причины изменения величины напряжения разряда при малых 

концентрациях реактивного газа 

Как было показано выше, электрические параметры разряда (его проводи

мость) зависят от парциального давления реактивного газа в камере. В пода

вляющем большинстве случаев используют источники питания, в которых 

один из выходных параметров стабилизирован. При стабилизированном токе 

или мощности разряда (наиболее часто встречающийся случай) изменение 

парциального давления реактивного газа сказывается на величине напряже

ния разряда. Влияние доли реактивного газа в смеси газов на напряжение раз

ряда можно объяснить [50-52] двумя причинами, действующими вместе или 
по отдельности: 

изменением условий в плазме (плотности плазмы, механизма иониза

ции, образования отрицательных ионов и т. п.), 

изменением состояния поверхности мишени, проявляющимся в изме

нении эффективной вторичной электронной эмиссии. 

При малых концентрациях реактивного газа, когда степень покрытия по

верхности мишени пренебрежимо мала, изменение электрических параметров 

разряда происходит, скорее всего, из-за изменений условий в плазме (плотно

сти плазмы, механизма ионизации, образования отрицательных ионов и т. п.). 

Иными словами, добавление реактивного газа во время распыления еще чи

стой поверхности мишени должно приводить сначала к изменению полного 

сопротивления разряда из-за явлений в его плазме. Действительно, многие 
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исследователи отметили, что в реактивном разряде для различных сочетаний 

металл-реактивный газ полное сопротивление разряда и напряжение разряда 

увеличиваются еще до того, как мишень покроется слоем химического соеди

нения. Это было замечено для реактивного распыления алюминия [53-55), 
меди [56] и циркония [57, 58]. В работе [1] было предложено следующее объ
яснение: увеличение парциального давления реактивного газа в плазме может 

уменьшать плотность плазмы из-за того, что сечение ударной ионизации мо

лекул реактивного газа меньше, чем у аргона, что приводит к возрастанию на

пряжения разряда. 

Другое объяснение предложено в работах [51, 59, 60]. В начале напуска кис
лорода, когда степень покрытия мишени еще мала (много меньше единицы), 

молекулы кислорода отбирают на себя часть ионизирующих столкновений 

с электронами, поскольку их эффективность ионизации выше (потенциал ио

низации меньше), чем у аргона [51]. В результате поверхность мишени в зна
чительной мере бомбардируется ионами кислорода вместо ионов аргона [61]. 
Так как коэффициент вторичной эмиссии от ионов кислорода меньше, чем тот 

же коэффициент от ионов аргона, то это должно приводить к снижению тока 

разряда [62]. 
Совсем по-другому стремились объяснить такое явление авторы рабо

ты [50], а именно: неглубакой имплантацией ионов реактивного газа во время 
магнетронного распыления. Для того чтобы разобраться в этом, авторы [50] 
сосредоточились на комбинации серебряной мишени магнетрана и реактив

ного газа - азота, который при реактивном распылении серебра не образует 

соединения с ним. Им даже удалось экспериментально подтвердить отсутствие 

образования химического соединения в исследуемой системе. Поэтому такая 

мереактивная система - идеальный случай для исследования разряда с чистой 

поверхностью мишени. 

Авторы [50] после очистки поверхности мишени разрядом в аргоне бомбар
дировали ее ионами азота с энергией 5 кэВ из специального ионного источника. 
Затем в течение 20 с из камеры откачивался азот, после чего включали магне
трон при заданном стабилизированном токе в аргоне. Непрерывно регистриро

валась величина напряжения на мишени. Увеличение напряжения на мишени 

по сравнению с напряжением на чистой мишени было тем больше, чем больше 

была доза облучения мишени ионами азота. И тем больше требовалось времени 

работы магнетрона, чтобы очистить мишень и вернуть напряжение к первона

чальному значению. Таким образом, было показано, что без образования хими

ческого соединения на поверхности мишени благодаря только ионной имплан

тации изменяется напряжение разряда [50]. 
Во второй серии экспериментов доза облучения была постоянна, а менялось 

время между бомбардировкой мишени ионами азота и включением ее очистки. 
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Чем больше было это время, тем меньше возрастало напряжение разряда при 

последующем включении магнетрона. Когда это время стало 100 с, уже никако
го влияния на величину напряжения не отметили. Из этого факта авторы сде

лали вывод, что эффект ионной имплантации азота временный, он снижается 

со временем из-за постепенного выхода имплантированных атомов азота из се

ребряной мишени. Этим авторы подтвердили, что химического соединения не 

образуется и повышение напряжения на мишени связано именно с импланта

цией атомов азота в серебряную мишень. 

В третьей серии экспериментов [50] с постоянно работающим магпетро
ном к аргону добавляли различное количество азота. При росте потока азота 

это приводило сначала к росту напряжения разряда, а затем к его уменьшению. 

Причем эта зависимость воспроизводилась как при росте доли азота, так и при 

ее уменьшении. Такое поведение нельзя объяснить только усилением иониза

ции в плазме, так как это приводило бы к уменьшению напряжения. А заметное 

увеличение напряжения можно объяснить опять-таки имплантацией атомов 

азота в серебряную мишень. 

Механизм влияния имплантации следующий. Имплантация атомов азо

та в серебряную мишень уменьшает коэффициент вторичной электронной 

эмиссии, чем увеличивает полное сопротивление разряда и повышает его 

напряжение, причем уменьшение коэффициента связано не с образованием 

химического соединения, а с присутствием некоторого количества атомов 

азота внутри решетки серебряной мишени. Это количество зависит как от 

дозы облучения, так и от времени десорбции азота из мишени и от скорости 

очистки поверхности мишени. По оценкам авторов [50], толщина этого слоя 
примерно 1 нм. 

При использовании других мишеней ситуация может быть более сложной 

[50]. Свой подход авторы работы [50] расширили для случая распыления крем
ния в смеси аргона с азотом [52, 63]. В работе [63] теоретически исследовали 
механизм влияния добавления азота к аргону в магметронном разряде с крем

ниевой мишенью. Это исследование основывалось на предыдущих эксперимен

тальных работах авторов [52]. Целью работы [63] было определить, что влияет 
сильнее: изменение плотности плазмы или изменение состояния поверхности 

мишени. 

Как известно, атомарный азот слабо реагирует с кремнием, только активи

рованные частицы азота хорошо реагируют с кремнием [64]. Для слабо взаимо
действующих элементов, в данном случае кремния и азота, сильное изменение 

свойств поверхности мишени может определяться ионной имплантацией азо

та в мишень. Именно этим механизмом авторы объясняют изменение величи

ны напряжения разряда при реактивном распылении кремния в смеси аргона 

и азота при малой его концентрации. 



~6 Глава 4. Особенности реактивного магнетронного распыления 

Наличие в кремниевой мишени после реактивного распыления атомов азо

та, которые не прореагировали с кремнием, авторы [52, 63] доказывают тем, что 
такая мишень после выключения напуска азота и разряда испускает заметное 

количество азота. Эти выходящие атомы азота диффундируют к поверхности из 

приповерхностного слоя мишени. Толщина этого слоя невелика, так как энер

гия имплантированных ионов при магметронном распылении низка. При вы

соких плотностях ионного тока, имеющих место при магметронном распыле

нии, становится очень вероятным пересыщение азотом приповерхностного 

слоя мишени. 

Замеченная в работах [52, 63] десорбция азота из кремниевой мишени после 
прекращения реактивного разряда указывает на другой, чем хемосорбция, ме

ханизм активности частиц азота в приповерхностных слоях кремневой мишени. 

Действительно, хемосорбция, по определению, - это результат сильной связи 

между атомами мишени и атомами реактивного газа. Поэтому присутствие не

связанных молекул азота в мишени трудно понять, если считать, что изменение 

свойств поверхности мишени было вызвано хемосорбцией. 

Резкие изменения напряжения разряда и десорбция азота могли быть объ

яснены ионной имплантацией в мишень во время реактивного распыления 

кремния. Действительно, одновременное распыление и ионная имплантация 

приводят к равновесной концентрации атомов газа у поверхности мишени. 

Эта равновесная концентрация атомов газа обратно пропорциональна скоро

сти распыления мишени. Имплантированные атомы азота могут в дальнейшем 

реагировать друг с другом с образованием молекул азота или реагировать с ато

мами мишени с образованием молекул нитрида. 

Исследования ионной имплантации при реактивном магметронном рас

пылении титановой мишени в смеси аргона и азота были проведены и в рабо

те [65]. Авторы работы [65] провели измерения поглощения реактивного газа 
поверхностью титановой мишени и компьютерные расчеты по модели взаимо

действия поверхности мишени с поступающими к ней частицами реактивного 

газа (азота). В своих расчетах они учли помимо адсорбции еще действие ионной 

имплантации атомов азота в мишень. 

На графиках парциального давления азота (рис. 4.23, б) во время процесса 
магметронного распыления видны ожидаемые гистерезисные переходы от ме

таллической к полностью покрытой химическим соединением поверхности 

мишени и обратно. Эти данные качественно согласуются с предыдущими мо

делями. На рис. 4.23, а показана удельная плотность атомов азота, поглощен
ных поверхностью мишени в центре зоны эрозии при различных потоках азота 

(средние величины для всей зоны эрозии меньше примерно на 50%). Однако аб
солютная величина содержания азота при высоких потоках азота значительно 

превышает его содержание, соответствующее одному адсорбированному моно-



4. 4. Стабилизация процессареактивного магнетронного распыления 10~ 
по электрическим параметрам разряда ~ 

0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 

9 
"' о 8 -•- увеличение потока азота ::! 
о ---4-- уменьшение потока азота @м 7 
... ::! 
!;'§ 6 ~ магнетрои выключен 

о~ 
:t-

5 15S: 
§ "' 4 
~ 15 
:t g 3 ... 
"' ... 
~ 2 

1 

а о 

., 12 I:: 
::! 

"' 10 -8-У"М'"'""' •=~'/ 15 
g -А- уменьшение потока азота ... 8 = :t ... 
"' 6 "' 

J 
., 
<::( ... 
о 4 
:t ... 
gj 

2 = :::1 
с. •--о ., 
I:: о 

б 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 

Поток азота, м Вт 

Рис. 4.23. Удельная плотность атомов азота на поверхности титановой мишени 

(а) и парциальное давление азота (б) во время процесса маrнетрон

ноrо распыления при увеличении (черные квадраты) и уменьшении 

(пустые треугольники) потока азота [65]. Данные приведены для цен
тра зоны эрозии. Ромбы отмечают соответствующее удельное поrло

щение азота после выключения маrнетрона 

слою. Это указывает, что поглощение азота определяется другим механизмом, 

чем поверхностная адсорбция. Когда же сравнивали содержание азота в мише

ни во время магнетронного распыления и после его выключения (рис. 4.23, а), 
никаких потерь азота не наблюдали. Это указывает на отсутствие значительной 

подвижной фракции поглощенного азота в титане. 

На рис. 4.24 показаны относительное парциальное давление азота во время 
распыления и количество поглощенного мишенью азота, измеренное после вы

ключения магнетрона. При увеличении потока азота количество поглощенных 

мишенью атомов азота достигает насыщения на уровне примерно 1,05 · 1020 ат/м2 , 

что превышает число, соответствующее монослою .. Этот результат не может 
объяснить модель, основанная только на хемосорбции монослоя, но может объ

яснить модель, основанная на имплантации ионов азота в мишень. Содержание 

азота в мишени после достижения насыщения, по расчетам авторов, соответ

ствует слою TiN толщиной 2,5 нм. На основании своих экспериментов и рас-
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Рис. 4.24. Отношение парциальных давлений азота и аргона (правая шкала, пу

стые треугольники) и удельная плотность атомов азота, поглощенных 

поверхностью мишени (левая шкала, черные квадратики), измерен

ные после выключения магнетрона [65]. Данные получены при уве
личении потока азота в камеру 

четов авторы [65] сделали вывод, что равновесное логлощение азота титановой 
мишенью, которое неоднородно распределено по зоне эрозии, есть результат 

баланса трех процессов: поверхностной адсорбции азота, имплантации азота 

в объем мишени и распыления азота ионами азота и аргона. 

Свой подход авторы работ [50, 52] применили далее для случая распыления 
алюминия в смеси аргона с кислородом [53]. В работе [53] они исследовали ме
ханизм влияния добавления кислорода к аргону в магметронном разряде с алю

миниевой мишенью. Экспериментами, аналогичными проведеиным в работе 

[50] и описанными выше, было показано, что модификация поверхности ми
шени нестабильна, она уменьшается со временем и не связана с образованием 

слоя химического соединения на ее поверхности. А основным механизмом из

менения состояния поверхности мишени и полного сопротивления разряда яв

ляется ионная имплантация кислорода в мишень [53]. 
Аналогичные экспериментальные результаты получены в работе [54], авто

ры которой объясняют их также тем, что добавление небольшого количества 

реактивного газа, когда поверхность мишени еще не покрывается диэлектри

ком, может приводить к имплантации реактивного газа в мишень. Это меняет 

свойства поверхности мишени, уменьшая коэффициент вторичной электрон

ной эмиссии, из-за чего полное сопротивление разряда растет. 

· Описанное влияние ионной имплантации, по мнению авторов работ [50, 52, 
53, 56, 63], при обычных реактивных распылительных процессах маскируется 
образованием слоя химического соединения на поверхности мишени. Это сое

динение имеет в большинстве случаев более высокий коэффициент вторичной 

электронной эмиссии, что значительно снижает напряжение разряда. Тогда 

при добавлении небольших количеств реактивного газа коэффициент вторич

ной электронной эмиссии может увеличиваться за счет ионной имплантации, 
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а затем при добавлении больших количеств из-за образования химического со

единения- уменьшаться, если коэффициент вторичной электронной эмиссии 

соединения выше, или в других случаях, когда коэффициент вторичной эмис

сии химического соединения меньше, то напряжение разряда возрастает еще 

более значительно. 

Причины изменения величины напряжения разряда при значительных 

концентрациях реактивного газа 

Значительные концентрации реактивного газа - это такие концентрации, при 

которых уже значительная часть поверхности мишени (более 0,2-0,3) покрыта 
слоем химического соединения. 

В предельном случае мишень полностью покрыта слоем химического сое

динения, что легко достигается, например, включением разряда в среде одного 

реактивного газа. В работе [51] показано, что при стабилизированном токе раз
ряда его напряжение в среде одного кислорода больше, чем напряжение разря

да в среде аргона, для большинства исследованных мишеней из металлов (Ag, 
Аи, Се, Cr, Си, Nb, Pt, Re, Та, Ti, У), кроме А1 и Mg (рис. 4.25). В тех же услови
ях напряжение разряда в среде аргона, но после обработки мишени разрядом 

в кислороде, выше для исследованных металлов (Ag, Аи, Cr, Си, Nb, Pt, Re, Та, 
Ti), но ниже для остальных металлов А1, Mg, Се и У. Авторы объясняют это об
разованием как слоя окисла на поверхности мишени, так и приповерхностного 

слоя материала мишени, обогащенного кислородом из-за имплантации ионов 

кислорода. Изменение состояния поверхности мишени меняет коэффициент 

вторичной электронной эмиссии в ту или иную сторону. Как меняет, увели

чивает или уменьшает, зависит от материала мишени. В соответствии с эти

ми изменениями изменяется напряжение разряда. Одновременно происходят 

изменения свойств плазмы разряда, но, как считают авторы [51], при больших 
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Рис. 4.25. Сравнение напряжения разряда чистой мишени в среде аргона -Ум, 

в разряде в среде кислорода - V0 , и начальное напряжение разряда 

окисленной мишени в среде аргона- У0,д, [51] 



~О Глава 4. Особенности реактивного магнетронного распыления 

концентрациях реактивного газа они менее значимы для изменения напряже

ния разряда. 

Итак, знак изменения напряжения разряда зависит от материала мишени. 

Экспериментально показано, что если используется цинковая или алюминие

вая мишень в среде аргона и кислорода, то напряжение разряда существенно 

снижается при росте потока кислорода в камеру [3, 53, 54, 66]. Напуск же доста
точно большого количества кислорода к магметрону с рениевой или танталовой 

мишенью существенно повышает напряжение разряда [67]. 
Механизмы резких гистерезисных переходов между двумя крайними со

стояниями мишени, по мнению Depla D. с сотрудниками [50, 52, 53, 56, 63], 
выглядят следующим образом. Снижение скорости распыления мишени при 

добавлении кислорода в камеру происходит из-за: образования на поверхности 

слоя химического соединения (окисла) и наличием в приповерхностном слое 

имплантированных атомов кислорода. Если концентрация реактивного газа 

в плазме становится выше критической, то концентрация имплантированных 

в мишень атомов реактивного газа становится достаточно высокой, чтобы реак

ция между атомами мишени и имплантированными атомами газа происходила 

еще до того, как атомы газа будут удалены распылением из мишени. Химическая 

реакция с атомами мишени приводит к уменьшению скорости распыления ми

шени и, следовательно, к увеличению поверхностной концентрации импланти

рованных частиц, еще более уменьшающих скорость распыления. Таким путем 

происходит лавинный переход к полностью покрытой химическим соединени

ем поверхности мишени. 

Кроме химической реакции с атомами мишени высокая концентрация ре

активного газа в приповерхностных слоях мишени стимулирует образование 

молекул реактивного газа, которые могут десорбироваться из мишени, когда 

процесс распыления выключен. 

Таким образом, основные изменения электрических параметров реактив

ного разряда при значительной степени покрытия мишени связаны с измене

нием величины коэффициента вторичной электронной эмиссии с поверхности 

мишени, определяемые: 

его уменьшением при бомбардировке ионами реактивного газа, 

ионной имплантацией в мишень атомов реактивного газа, 

образованием слоя химического соединения на поверхности подложки. 

Последние два механизма могут приводить как к увеличению, так и к умень

шению величины коэффициента вторичной электронной эмиссии по срав

нению с исходной величиной у чистой поверхности мишени. Три указанных 

механизма могут действовать как последовательно друг за другом, так и парал

лельно, в зависимости от материала мишени, реактивного газа и конструкции 

магнетрона. Поэтому некоторые конкретные реактивные процессы имеют не-
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четко выраженные зависимости величины коэффициента вторичной электрон

ной эмиссии от концентрации реактивного газа, и даже демонстрируют проти

воречащие друг другу результаты у разных исследователей для одних и тех же 

используемых веществ. Эти пары металл-реактивный газ приведены в третьей 

строке табл. 4.3. 
Например, в реактивном магнетронном разряде с циркониевой мишенью 

при стабилизированной мощности или токе разряда напряжение разряда моно

тонно снижается, когда при добавлении кислорода мишень покрывается сло

ем окисла, имеющим больший коэффициент вторичной электронной эмиссии 

[57, 68]. В то же время в работе [58], где поддерживалась постоянной мощность 
разряда, при напускенебольшого количества кислорода (до 8,6%) пока поверх
ность мишени циркония не была покрыта окислом, напряжение разряда уве

личивалось с 510 до 530 В, а ток соответственно уменьшался. Такое же поведе
ние напряжения разряда с циркониевой мишенью отмечено в работе [69]. Затем 
при больших потоках кислорода, когда уже поверхность мишени покрывалась 

окислом, напряжение разряда падало до величины 390 В [58] или незначительно 
снижалось [69]. Такие зависимости получили при распылении как на постоян
ном токе, так и при низкочастотном импульсном распылении [69]. 

Сложную зависимость напряжения реактивного разряда от потока кисло

рода при распылении циркония наблюдали в работе [70]. В ней сравнивали ре
активный разряд в смеси аргона и кислорода при магнетронном распылении 

цинковой и циркониевой мишеней. Распыление вели в режиме стабилизиро

ванного постоянного тока величиной 0,08 А. 
Напряжение разряда для обеих мишеней показано на рис. 4.26. При ро

сте доли кислорода напряжение разряда с цинковой мишенью уменьшается. 

Уменьшение напряжения разряда с цинковой мишенью связано с более высо

ким коэффициентом вторичной эмиссии электронов у окиси цинка, чем у цин-
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Рис. 4.26. Напряжение разряда в зависимости от доли парциального давления 

кислорода при распылении циркониевой и цинковой мишеней [70] 
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ка. Явления окисления поверхности мишени цинка хорошо описываются моде

лью роста доли окисленной поверхности при росте доли кислорода в разряде. 

У разряда с циркониевой мишенью тенденция обратная: напряжение растет 

с ростом окисления. И это не может быть объяснено тем же механизмом, что 

и для цинка. Авторы [70] считают, что поверхность циркония изначально по
крыта тонким слоем окисла и коэффициент вторичной эмиссии электронов из 

нее уже высокий, поэтому напряжение при малых потоках кислорода низкое. 

При дальнейшем увеличении потока кислорода толщина слоя окисла на мише

ни растет, и в этом слое происходит падение напряжения, что требует увеличе

ния подводимого к мишени напряжения. 

В последующей своей работе [71] авторы работы [70] сравнивали изменения 
напряжения реактивного разряда в магнетронах с циркониевой и титановой 

мишенями (рис. 4.27, б). По сравнению с циркониевой мишенью изменения 
напряжения разряда с титановой мишенью при росте парциального давления 

кислорода значительно больше. Когда давление кислорода уменьшали при рас

пылении титановой мишени, величина напряжения оставалась постоянной. 

Это указывает на то, что окисел титана трудно удаляется распылением в смеси 

аргона и кислорода. 

В более поздней работе [72] провели экспериментальное исследование из
менения напряжения разряда при изменении величины парциального дав

ления кислорода в процессе магнетронного распыления мишеней Nb, Та, Zr 
и Hf в смеси аргона и кислорода. Распыление вели на постоянном токе, ста
билизированном по величине. Напряжение на мишенях из Nb, Та, Zr и Нfкак 
функция парциального давления кислорода показано на рис. 4.28. Отметим, 
что для разряда с ниобиеной мишенью использовали более широкий диапа

зон давлений кислорода. Для указанных металлов напряжение сначала рос

ло с ростом парциального давления кислорода, что было связано, по мнению 

авторов, с уменьшением коэффициента вторичной электронной эмиссии из 

мишени. Последнее событие произошло в результате образования слоя окис

ла на поверхности мишени или образования слоя имплантированных атомов 

кислорода под поверхностью мишени. Напряжение на мишени из Nb и Та 
вырастало до примерно 450 В, а для мишеней из Zr и Hf примерно до 250 В. 
Этими различиями и определялось, по мнению авторов, различие структуры 

получаемых пленок окислов, причем это влияние осуществлялось через из

менение энергетических спектров ионов кислорода, бомбардирующих под

ложку (см. главу 2). 
В работах [39, 73] получены аналогичные результаты: напряжение разряда 

росло с ростом напуска кислорода в камеру при распылении мишеней цирко

ния и ниобия, максимальный прирост напряжения для циркония составлял 

всего 30-40 В, в то время как для ниобия - 250 В. 
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от парциального давления кислорода [71] 
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Рис. 4.28. Напряжение на мишени соответственно из Nb, Та, Zr и Нfкак функ
ция парциальноrо давления кислорода, установленного до включения 

разряда [72]. Стрелки показывают парциальные давления кислорода, 
при которых измеряли распределение ионов кислорода по энергиям 

Отметим, что в различных работах по реактивному распылению циркония 

[39, 57, 58, 68-74] характер зависимости напряжения разряда от парциально
го давления кислорода различный и не всегда монотонный. Само по себе из

менение напряжения разряда при распылении циркония в среде, содержащей 

кислород, как показано во всех работах, невелико. Поэтому полученные экспе

риментальные результаты больше зависят не только от изменения свойств по

верхности мишени, а от изменений условий в плазме разряда, которые в боль

шой мере определяются конструктивными особенностями используемого 

различными исследователями оборудования 

В отличие от перечисленных выше работ, наш эксперимент (рис. 4.29) по
казал, что ВАХдуальных оппозитных магнетронов с циркониевыми мишенями 

имеет сложную форму, подобную полученной в работах [13, 168]. В магнетрои
ной установке Caroline D 12 Bl, описанной в главе 9, при стабилизированном 
напряжении 360 В первые порции кислорода, добавляемого в камеру, сначала 
снижали ток разряда с 22 А до минимума 12 А. Затем с ростом потока кислоро
да ток разряда монотонно рос. Это говорит о смене механизмов, влияющих на 

коэффициент вторичной эмиссии электронов и полное сопротивление разряда, 

по-видимому, от модификации поверхности мишени имплантацией кислорода 
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Рис. 4.29. Зависимость тока разряда магпетрона с циркониевой мишенью в сме

си аргона и кислорода от потока кислорода в камеру при стабилизиро

ванном напряжении разряда 360 В 

к окислению ее поверхности. В этих условиях изменения потока аргона в каме

РУ влияли на разряд противоположным образом: в области режимов, в которЫх 

добавление кислорода снижает ток разряда, добавление аргона увеличивает ток 

разряда, а там, где добавление кислорода увеличивает ток разряда, добавление 

аргона уменьшает его ток. 

4.4.2. Особенности вольт-амперных характеристик 
реактивного магнетронного разряда при фиксированном 

потоке реактивного газа 

Выше мы показали, что при напуске реактивного газа в магнетронный разряд 

могут иметь место различные процессы, приводящие к изменению электри

ческих параметров разряда. Не все эти процессы и вызванные ими изменения 

имеют однозначное объяснение. Однако, так или иначе, они влияют на сопро

тивление разряда, в основном, через коэффициент вторичной электронной 

эмиссии поверхности мишени. 

Вольт-амперные характеристики (БАХ) реактивного магнетронного раз

ряда представляют собой зависимости тока разряда от его напряжения, по

лученные при фиксированных потоках инертного и реактивного газов. 

Процессы в плазме газового разряда определяют форму его вольт-амперной 

характеристики и свойства получаемых пленок. В свою очередь, форма БАХ 

разряда позволяет судить о процессах, происходящих в реактивном разря

де и о свойствах получаемых пленок. Далее мы рассмотрим технологическое 

применение этих взаимозависимостей для гибкого регулирования процесса 

реактивного распыления. 

Как известно, БАХ разряда в аргоне имеет сравнительно простой вид: ток 

разряда монотонно увеличивается с ростом напряжения (рис. 4.30). Одновре
менно растет мощность разряда и скорость распыления мишени. При низком 

давлении остаточных газов поверхность мишени свободна от слоя химиче-
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Рис. 4.30. БАХ магнетрана в аргоне (l) или в реактивном газе при Ус> у м (2) и при 
Ус< Ум (3) [75] 

ского соединения. При включении и выключении разряда давление в камере 

практически не меняется, так как логлощение аргона растущей пленкой не

значительно. 

В реактивном газе (азоте, кислороде и т. п.) ~АХ разряда имеет тоже про

стой вид (рис. 4.30), представляющий собой монотонную зависимость тока от 
напряжения. Относительно ВАХ в аргоне она сдвинута в сторону больших или 

меньших токов. Это зависит, главным образом, от соотношения коэффициен

тов вторичной электронной эмиссии материала мишени Ум и химического сое

динения Ус [54]. Если Ус> Ум' то ВАХ в реактивном газе лежит выше ВАХ в аргоне, 
и, наоборот, если Ус < Ум' то - ниже. Соотношение коэффициентов определяет 

не только относительное положение ВАХ в реактивном газе, но и расстояние 

между ВАХ в аргоне и в реактивном газе. Чем больше различие Ум и Ус' тем даль

ше ВАХ отстоят друг от друга (см. также приведеиные выше данные на рис. 4.25, 
полученные в работе [51]). 

В отличие от разряда в аргоне, в котором давление в камере не зависит от 

мощности разряда, в разряде при фиксированном потоке реактивного газа 

его давление довольно быстро снижается с ростом мощности разряда из-за 

логлощения реактивного газа растущей пленкой. При достаточно большой 

мощности давление снижается настолько, что разряд гаснет. После этого 
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в отсутствие разряда давление в камере нарастает, и разряд снова загорается. 

Эти процессы повторяются, то есть разряд становится пульсирующим. Таким 

образом, мощный разряд в реактивном газе нестабилен. Однако известно, что 

пульсации в мощном магнетронном разряде не возникают, если кроме давле

ния реактивного газа в камере создано достаточное давление инертного газа. 

Поэтому в магнетронных распылительных устройствах разряд в реактивном 

газе практически не используют, а реактивное распыление ведут в смеси 

инертного (обычно аргона) и реактивного газов. В этой ситуации можно на

блюдать два вида БАХ в смеси аргона и реактивного газа: при У, > Ум (2) и при 
У, <ум (3) (рис. 4.31). 

В каждом виде БАХ можно выделить три области режимов реактивного маг

нетронного разряда. Первая - область больших мощностей разряда, где ми

шень практически свободна от слоя химического соединения, а парциальное 

давление реактивного газа мало. Поэтому БАХ разряда в этой области прибли

жается к БАХ разряда в аргоне. 

Вторая - область малых мощностей разряда. Здесь поверхность мишени 

полностью покрыта слоем химического соединения. Скорость распыления 

мала, а парциальное давление реактивного газа велико и определяет ход БАХ. 

Поэтому здесь БАХ близки к БАХ разряда в соответствующем реактивном газе. 

Между указанными областями расположена третья область - область про

межуточных режимов, в которой мишень частично покрыта слоем химического 

соединения. При изменении степени покрытия мишени меняются давление ре

активного газа, скорость распыления мишени, электрические и другие параме

тры разряда. Характерной особенностью этой области является отрицательное 

Напряжение, В 

Рис. 4.31. ВАХ магнетрана в аргоне (1) и в смеси аргона и реактивного газа при 
У, > Ум (2) и при У, < У. (3) [75]. Потоки газов постоянны. Источники 
питания выбраны правильно 
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Таблица 4.2. Ширина области промежуточных режимов с отрицательным дина

мическим сопротивлением в процентах от ширины второй области 

в зависимости от величины энтальпии образования химического 

соединения [76] 

Соединение 

AIN 

Si3N4 

Si02 

л1 0 3 

Зитальпия образования, 

КДж/моль 

318 

750 

910 

1676 

Ширина области 

промежуточных режимов 

12-16% 

20-24% 

40-50% 

30-40% 

динамическое сопротивление разряда, что проявляется в отрицательной про

изводной напряжения разряда по току разряда (отрицательный наклон кривых 

на рис. 4.31). 
Ширина области промежуточных режимов с отрицательным динамическим 

сопротивлением в большой мере определяется зитальпней образования хими

ческого соединения [76]. Чем она больше, тем шире эта область. Если опреде
лять ширину этой области в процентах от ширины второй области, то получен

ные экспериментальные данные можно сопоставить с величиной зитальпни 

втабл. 4.2. 
В работе [77] выявлена почти линейная зависимость величины критическо

го давления азота от энергии образования нитрида. Точнее, надо сказать, что 

в этой работе измеряли парциалъное давление азота не во время разряда, а до 

его включения. То есть на самом деле был определен критический поток азота 

в камеру. Кроме того, надо иметь в виду, что в данной работе при больших пото

ках азота существенно уменьшали поток аргона, чтобы сохранить постоянство 

общего давления, что используется далеко не во всех процессах. Влияние вели

чины мольной энталъпии образования нитридов было оценено также в работе 

[78]. Там показали, что чем больше велиЧина энталъпии, тем больше при прочих 
равных условиях степень покрытия нитридом поверхности мишени и больше 

концентрация азота в получаемых пленках. 

Наличие двух видов ВАХ у разряда в смеси инертного и реактивного газов 

(рис. 4.31) определяется, как мы видели, соотношением У,. и Ус· Если Ус > У,., то 
образуются N-образные характеристики (кривая 2), а если Ус< У,., то образуются 
S-образные характеристики (кривая 3). ВАХ могут вырождаться в монотонные 
характеристики, когда парциалъное давление реактивного газа в камере срав

нительно слабо влияет на параметры разряда. 

Для большинства пар металл-реактивный газ ВАХ реактивных разрядов 

располагаются по одну или другую сторону ВАХ мереактивного разряда. Одна

ко может быть некоторое усложнение формы ВАХ разряда у определенных пар 

металл-реактивный газ. Оно связано с тем, что у этих пар при неболъших пар-
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циальных давлениях реактивного газа сопротивление разряда меняется в одну 

сторону относительно переактивного разряда, а при более высоких парциаль

ных давлениях реактивного газа - в другую (см. раздел 4.4.1). Такое явление мо
жет проявляться в пересечении полученных ВАХ с ВАХ переактивного разряда. 

Существование двух форм ВАХ реактивного магметронного разряда, 

N-образной и S-образной (рис. 4.31), предъявляет определенные требования 
к характеристикам источника питания. Правильно выбранный источник пи

тания обеспечивает увеличение мощности разряда в ответ на увеличение пар

циального давления реактивного газа в камере. Тогда росту степени покрытия 

мишени из-за возросшего давления газа будет противодействовать увеличение 

скорости ее очистки из-за повышенной мощности разряда. Величина такого 

противодействия достаточна, чтобы в этом случае все режимы стали устой

чивы, в том числе и в области промежуточных режимов. Поэтому для разря

да с N-образной ВАХ он должен быть источником напряжения, а для разряда 

с S-образной ВАХ- источником тока. 

Например, увеличение парциального давления реактивного газа в камере 

увеличивает степень покрытия мишени и одновременно при N-образной харак

теристике и ИП со стабилизированным напряжением увеличивает ток разряда. 

При большем токе - больше скорость очистки мишени от слоя химического 

соединения, поэтому степень покрытия мишени растет не до единицы, а до но

вого равновесного состояния, соответствующего новым условиям в вакуумной 

камере. 

В противоположном случае, когда источник питания выбран неправильно, 

область промежуточных режимов исчезает из ВАХ разряда. На ее месте появ

ляется гистерезисная петля, отражающая самопроизвольные переходы режима 

разряда от полностью покрытой мишени к полностью свободной, и наоборот 

(рис. 4.32). 
Например, если для поддержания реактивного разряда, имеющего 

N-образную ВАХ, использовать источник стабилизированного тока, то при 

пекотором увеличении давления реактивного газа сопровождающее его уве

личение степени покрытия мишени вызовет снижение напряжения разряда 

и скорости распыления мишени. Последнее вызовет дальнейшее уменьшение 

скорости роста пленки, уменьшение скорости логлощения ею реактивного газа 

и увеличение его парциального давления в камере, что опять-таки увеличит 

степень покрытия мишени. Это происходит до тех пор, пока вся поверхность 

мишени не будет покрыта слоем химического соединения, причем этот процесс 

происходит лавинообразно. 

Таким образом, правильный выбор источника питания позволяет устранить 

гистерезис. Исключение представляет собой ВАХ, которая возникает в редком 

случае, когда коэффициент вторичной электронной эмиссии химического со-
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Напряжение, В 

Рис. 4.32. БАХ магнетрона в аргоне (l) и в смеси аргона и реактивного газа при 
Ус >Ум (2) и при Ус <Ум (3). Источники питания выбраны неправильно 
[75]. Пунктиром показаны самопроизвольные лавинообразные пере
ходы 

единения мало отличается от коэффициента вторичной электронной эмиссии 

исходного металла. В этом случае любой источник питания не обеспечивает од

нозначности режима разряда, и, следовательно, управление процессом по БАХ 

разряда невозможно. Для таких процессов требуются другие способы контроля 

(масспектрометрический, оптико-эмиссионный и др.). 

Вид БАХ разряда и рекомендованный тип источника питания для получе

ния пленок при различных комбинациях мишень- реактивный газ приведены 

в табл. 4.3. Последняя строка таблицы относится к случаям, когда коэффици
енты вторичной электронной эмиссии материала мишени и его химического 

соединения близки по величине. В этом случае БАХ в смеси газов монотонная 

и мало отличается от БАХ в аргоне. Можно применять любой источник пита

ния, но контролировать процесс по БАХ разряда невозможно. 

Сопоставим теперь свойства пленок, получаемых в режимах, соответству

ютих различным областям БАХ, полученных при фиксированном потоке ре

активного газа. В первой области режимов мощность разряда велика, мишень 

свободна от слоя химического соединения, в силу этих причин скорость ее рас

пыления высока. В то же время парциальное давление реактивного газа мало, 
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Таблица 4.3. Вид ВАХ реактивного разряда и рекомендованный тип источника 

питания для получения пленок при различных комбинациях ми-

шень- реактивный газ 

Материал мишени Реак- ВидБАХ Рекомендуемый 

тивный реактивного тип источника 

газ разряда питания 

Si,AI,Cu N2 Со стабилизиро-

Si, А!, Zn, Mg, Се, У, РЬ, Sn, In, Hf 02 
N-образная ванным напряже-

ни ем 

Nb, V, Zr, N2 Со стабилизиро-

S-образная ванным током или 
Ti, Та, V, Ag, Au, Cu, Nb, Pt, Re 02 мощностью 

Слабо зависящая Любой ИП не га-

Cr, Sn, In, Ti, Та, У N2 от давления ре- рантирует стабил и-

активного газа зации 

поэтому пленки растут с большой скоростью и со значительным дефицитом ре

активного газа. Состав их далек от стехиометрического. 

Во второй области БАХ парциальное давление реактивного газа достаточно 

велико для образования пленок химического соединения стехиометрического 

и даже сверхстехиометрического состава. Однако из-за малых мощностей раз

ряда и из-за того, что поверхность мишени покрыта слоем химического соеди

нения, коэффициент распыления которого мал, скорость роста пленок в этой 

области режимов очень невысока. 

Для получения стехиометрических пленок с высокой производительно

стью наибольший интерес представляет третья область БАХ. В этой области 

при правильном выборе ИП при плавном увеличении скорости распыления 

парциальное давление реактивного газа монотонно снижается. В результате 

плавно изменяется состав пленок в сторону уменьшения доли реактивного 

газа. Это позволяет уверенно управлять составом получаемых пленок, выби

рая положение рабочей точки на БАХ разряда для получения заданного со

става пленки. 

Итак, знание формы БАХ разряда позволяет правильно выбрать тип источ

ника питания и получить устойчивые режимы электрического разряда в смеси 

инертного и реактивного газов, то есть стабилизировать все режимы процесса. 

БАХ позволяет также контролировать состав газовой среды и точно регулиро

вать потоки обоих газов в рабочую камеру [79, 80]. Ниже это будет проиллю
стрировано сначала для потока реактивного газа. 

На рис. 4.33 показаны БАХ разряда в магнетране с кремниевой мишенью 
в смеси аргона и азота [81]. Скорость откачки камеры и поток аргона были 
постоянны. Хорошо видны стадии превращения монотонной БАХ в аргоне 

в N-образную БАХ разряда в смеси газов. При стабилизированном напряже-
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Рис. 4.33. ВАХ магнетрона с кремниевой мишенью в аргоне (l) и в смеси аргона 
и азота при возрастающих давлениях азота (2, 3, 4, 5) [81] 

нии разряда рост потока азота сопровождается ростом тока разряда, причем за

висимости эти однозначны, т.е. при увеличении или уменьшении потока азо

та каждому его значению соответствует одно значение тока разряда. Это дает 

возможность контролировать поток азота по току разряда. Можно сказать, что 

здесь сам магнетрои работает как косвенный измеритель парциального давле

ния реактивного газа. 

При малых потоках реактивного газа БАХ разряда остается еще монотон

ной. Поэтому при таких потоках можно использоватьИПс любой характери

стикой, но мощность разряда и скорость нанесения пленки будут небольшими. 

Этого вполне достаточно для лабораторных исследований, особенно для таких, 

в которых основной целью было исследование получаемых пленок различно

го состава. Для получения стехиометрического соединения при максимальной 

скорости нанесения необходимы наибольшие поток реактивного газа и ток раз

ряда. Величина потока ограничена максимальным током разряда, обеспечивае

мым используемым конкретным ИП. 

Тот же способ контроля можно использовать и в случае S-образных БАХ 

разряда [82]. На рис. 4.34 изображены БАХ разряда в магнетране с ниобиевой 
мишенью в смеси аргона и азота. При использовании источника питания со 
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Рис. 4.34. Типичные ВАХ разряда с ниобиевой мишенью в аргоне и при содер

жании азота: 2%, 10% и 20% [13] 

стабилизированным током напряжение разряда плавно растет с ростом потока 

азота, что позволяет его уверенно контролировать. 

На состав получаемых пленок и скорость их нанесения кроме парциального 

давления реактивного газа существенное влияние оказывает величина давле-

400 450 500 550 600 650 

Напряжение, В 

Рис. 4.35. ВАХ магнетрана с кремниевой мишенью в смеси аргона и азота при 

различныхдавлениях аргона в камере [81] 
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ния аргона в вакуумной камере, что отражается во влиянии его на БАХ разряда 

(рис. 4.35) [79]. На рис. 4.65 приведены БАХ разряда в магнетроме с кремниевой 
мишенью, полученные при постоянном потоке азота и различных давлениях 

аргона. Особенностью их является слабое влияние давления аргона на ток раз

ряда в области минимума тока и значительное влияние в области максимума 

тока. Это позволяет по величине максимума тока регулировать количество 

аргона, делая это, конечно, после регулировки потока азота. Для достижения 

большей точности <<Подгонки>> формы БАХ регулировки потоков газов можно 

повторить. Таким образом, сам магнетрои может служить измерителем парци

ального давления азота и аргона. 

Приведеиные выше БАХ реактивного разряда получены в планарных маг

нетронах с круглой мишенью диаметром 150 мм. Но указанные зависимости 
имеют место и в протяженном магнетроме с размером мишени 1400xi20 мм2 • 

В таком магнетроне распыляли алюминиевую мишень в смеси аргона и азота. 

Полученная в этом процессе БАХ приведена на рис. 4.36. 
Описанный способ регулировки потоков газов по БАХ разряда обеспе

чивают высокую воспроизводимость (не хуже ±5%) состава и толщины по
лучаемых пленок. Его достоинства и преимущества по сравнению с другими 

методами состоят в том, что с его помощью контролируется ситуация непо

средственно в разряде. Кроме того, автоматически учитываются обычно слабо 

контролируемые параметры процесса, такие как быстрота откачки вакуумных 

насосов, износ мишени, скорость газоотделения от поверхностей арматуры 

и подложки и т. п. 

Одним из существенных преимуществ контроля процесса по электриче

ским параметрам разряда является его быстродействие. Так как это электриче-
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Рис. 4.36. БАХ магнетрона с алюминиевой мишенью в смеси аргона и азота 
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ский сигнал, то время его реакции на изменение условий в разряде наименьшее 

среди других методов контроля и не превышает нескольких миллисекунд (про

тив нескольких десятков миллисекунд у других методов) [1]. Подробнее требо
вания к быстродействию систем контроля рассмотрены в главе 8. 

Детальные зависимости напряжения разряда от материала мишени, сте

пени ее окисления, общего давления, коэффициента вторичной электронной 

эмиссии и т. п. рассмотрены в работах [83, 84] и в предыдущих разделах. 
Таким образом, способ контроля реактивного процесса по электрическим 

параметрам разряда состоит в следующем. В зависимости от вида ВАХ реак

тивного разряда для стабилизации его режимов в области промежуточных 

режимов необходимо правильно выбрать тип источника питания по табл. 4.3, 
который будет стабилизировать один из электрических параметров разряда: 

ток или напряжение. Тогда состав газовой среды (потоки обоих газов в рабо

чую камеру) можно точно регулировать по величине второго электрического 

параметра разряда. Если же ВАХ разряда слабо зависит от данного сочетания 

металл-реактивный газ (третья строка табл. 4.3), то выбор типа ИП и стабили
зирующего параметра разряда может быть произвольным, но тогда требуется 

какое-либо внешнее устройство контроля. 

4.4.3. Стабилизация реактивного процесса стабилизацией 
напряжения разряда и контроль напуска газа по току 

разряда 

Для сочетаний металл-реактивный газ, которые имеют N-образную ВАХ ре

активного разряда, необходима стабилизация процесса реактивного разряда 

стабилизацией напряжения разряда с помощью ИП при одновременном под

держании заданной величины тока или мощности разряда с помощью управ

ляемого схемой обратной связи потока реактивного газа. 

Оказалось, что напряжение разряда может служить мерой концентрации 

атомов распыляемого металла в плазме. Действительно, одновременные из

менения в величинах сигнала оптической эмиссии (СОЭ) от атомов алюми

ния в плазме (пропорциональное содержанию алюминиевых атомов в плазме) 

и напряжения разряда при постоянных давлении аргона и мощности разряда, 

полученные в работе [85] при изменении потока кислорода в камеру, показаны 
на рис. 4.37. В этой работе с помощью дуальных магнетронов распыляли алю
миниевые мишени в смеси аргона и кислорода. На рис. 4.37 хорошо видно, что 
обе величины: и СОЭ, и напряжение разряда практически одинаково снижа

ются с ростом потока кислорода. Это указывает на то, что между напряжением 

разряда и концентрацией атомов алюминия в плазме разряда существует силь

ная корреляция, и поэтому напряжение может быть использовано как прямая 

мера концентрации распыленных атомов алюминия в плазме и косвенная мера 
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Рис. 4.37. Сравнение СОЭ (а) и напряжения разряда (б) как функций потока 

кислорода во время распыления алюминия в смеси аргона и кислоро

да [85) 
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степени покрытия поверхности мишени окислом. Следовательно, напряжение 

разряда может служить сигналом для стабилизации процесса реактивного рас

пыления алюминия. 

Результаты работы [85] подтверждены в работах [3, 86, 87]. Магнетрои салю
миниевой мишенью, работающий от биполярного импульсного ИП в режи

ме стабилизированной мощности, использовали для получения пленок Аl20з 
[3, 86, 87]. Сопоставление интенсивности излучения от атомов алюминия 
(Л= 395,6 им) и напряжения разряда показала, что они однозначно соответству
ют друг другу и одновременно снижаются с ростом концентрации кислорода 

схожим образом. 

Пример применения такого способа контроля реактивного разряда при

веден на рис. 4.38. На нем показаны четыре области режимов разряда, которые 
можно выявить при уменьшении скорости нанесения. пленки из-за увеличе

ния потока кислорода. Этим областям соответствуют свои диапазоны потоков 

кислорода и напряжений разр~да. Рентгенаструктурный анализ подтвердил, 

что пленки, нанесенные в каждой из четырех областей, имеют различную 

структуру. В области l - пленки кристаллические металлические, в области 

2 - аморфные металлические, в области 3 - кристаллическая у-фаза окисла 

алюминия и в области 4 - аморфная структура окисла алюминия. Получен .. 
ные результаты хорошо согласуются с результатами, полученными в других 

работах [85], но здесь промежуточная область режимов разряда, в которой 
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Рис. 4.38. Напряжение разряда и скорость нанесения как функции от содержа

ния кислорода в камере [86] 
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мишень частично покрыта слоем окисла, разделена на две: вторую и третью. 

Во второй области в наносимой пленке появляется фаза окисла, а в третьей 

пленка уже становится полностью окисленной и кристаллической, состоящей 

из у-фазы окисла алюминия. Одновременно с ростом потока кислорода растет 

твердость пленок. Она достигает максимальной величины 25,8 ГПа у пленок, 
соответствующих третей области, то есть кристаллическим пленкам окисла 

алюминия. 

Такая стабилизация позволила избежать запрещенных режимов разряда 

и обеспечила стабильное проведение процесса в любом режиме. Применять ее 

можно, когда напряжение разряда меняется монотонно при изменении состоя

ния мишени, а разность напряжения разряда при чистой поверхности мишени 

и напряжения при полностью лакрытой слоем химического соединения по

верхности мишени положительна и достаточно велика (более 50 В) [2]. 

4.4.4. Стабилизация процесса по току разряда и управление 
напуском реактивного rаза по напряжению разряда 

Как было показано выше, для тех систем металл-реактивный газ, в которых ре

активный разряд имеют S-образную ВАХ, необходима стабилизация процесса 

реактивного разряда стабилизацией тока разряда с помощью ИП при одновре

менном поддержании заданной величины напряжения разряда с помощью по

тока реактивного газа, управляемого схемой обратной связи. Например, в ра

боте [13] определили, что при распылении ниобиевой мишени в смеси аргона 
с азотом с увеличением содержания реактивного газа (азота) при заданном токе 

растет напряжение разряда (рис. 4.34). То есть напряжение разряда является ме
рой напуска азота. 

Ir,A 
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Рис. 4.39. Зависимости тока разряда IP (а) и общего давления газов (б) во время 
разряда от напряжения разряда при различных начальных давлениях 

азота до включения разряда: 1 -О Па, 2- 0,1 Па и 3- 0,2 Па [82]. Ре
жим стабилизации напряжения 
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В работе [82] тоже получали пленки нитрида ниобия распылением ниобие
ной мишени в смеси аргона с азотом. Для питания магнетрана использовали ИП 

постоянного тока. Это было возможно, так как слой соединения ниобия и азота 

на поверхности подложки был достаточно проводящий, что препятствовало на

коплению на нем заряда и появлению пробоев. В экспериментах использова

ли ИП в режимах стабилизированного напряжения или тока, хотя по табл. 4.3 
для этой системы необходим ИП со стабилизацией тока. В зависимости от того, 

какой параметр стабилизировали, получали разные характеристики разряда 

(рис. 4.39 и 4.40). Как видим на графиках, совпадают только характеристики, 
полученные без напуска азота. 

При стабилизации напряжения (рис. 4.39) видны гистерезисные петли, как 
на БАХ, так и на зависимости общего давления газов во время разряда. Неустой

чивость промежуточных состояний разряда в режиме стабилизации напряже

ния объясняется быстрым и неконтролируемым процессом покрытия мишени 

нитридом или освобождения мишени от него. 

Для получения устойчивых промежуточных состояний разряда, соответ

ствующих частично покрытой нитридом поверхности мишени, необходи

мо, как уже указывалось в предыдущем разделе, использовать для питания 

магнетрана ИП со стабилизацией тока. Полученные в этом случае характе

ристики приведены на рис. 4.40. БАХ имеют S-образный вид. Все режимы 
устойчивы. Гистерезис отсутствует и на БАХ, и на зависимостях общего дав

ления газов во время разряда. Общее давление газов плавно снижается с ро

стом тока разряда. 

В режиме стабилизации тока (рис. 4.40) чем больше давление азота, тем 
больше степень покрытия мишени нитридом и тем больше напряжение разря

да. Разным давлениям азота в разряде соответствуют различные напряжения 
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Рис. 4.40. Зависимости тока разряда IP (а) и общего давления газов (б) во время 
разряда от напряжения разряда при различных начальных давлениях 

азота до включения разряда: 1- О Па, 2-0,1 Па и 3-0,2 Па [82]. Ре
жим стабилизации тока 
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Рис. 4.41. Изменение напряжения разряда при постоянном токе разряда как 

функции парциального давления азота P"N2 и общего давления в ка

мере Р06щ до включения разряда (82] 

разряда и, соответственно, приращение напряжения по сравнению с напряже

нием разряда в чистом аргоне - ~U. 

Графики на рис. 4.41 и 4.42 дают возможность с помощью легко измеряемой 
величины ~U контролировать величину парциального давления азота в разряде 

и выбирать оптимальный режим нанесения пленок с точки зрения достижения 

пленок с максимальной температурой перехода в сверхпроводящее состояние. 

Описанный [82] способ регулировки режима разряда по ~U при стабилизиро
ванном токе разряда позволял воспроизводить условия разряда от процесса 

к процессу и поддерживать их во время процесса. 

Поведение напряжения разряда с титановой мишенью как функции пото

ка реактивного газа в камеру при постоянной мощности разряда, показанное 

на графиках рис. 4.43, аналогично поведению парциального давления в тех 
же условиях (рис. 4.1). На графике виден такой же гистерезис с неустойчи
выми режимами при тех же потоках кислорода. Ситуация в корне меняется, 
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Рис. 4.42. Изменение температуры перехода в сверхпроводящее состояние 

пленки нитрида ниобия Т с от разности напряжений разряда ~U = 

= U Ar+N - U Ar и от парциального давления азота рО N2 до включения раз
ряда (82]. Ток разряда 2 А 
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Рис. 4.43. Напряжение разряда в процессереактивного нанесения пленок ТЮ, 

при контроле процесса по потоку реактивного газа [1]. Мощность раз
ряда 1,0 кВт, давление аргона 0,4 Па. Был использован биполярный 
импульсный ИП с частотой 100 кГц и длительностью ревереного им
пульса 2,0 мкс 

если вести тот же процесс, стабилизируя его по парциальному давлению ре

активного газа (рис. 4.44). Хорошо видна монотонная зависимость напряже
ния разряда от парциального давления реактивного газа. Такая монотонная 

однозначная зависимость дает возможность судить о величине парциального 

давления реактивного газа по величине напряжения разряда и использовать 

напряжение разряда для управления потоком реактивного газа. Это обеспе

чивает проведение реактивного процесса без гистерезиса и запрещенных не

устойчивых режимов. 

Здесь надо отметить, что приведеиная на рис. 4.44 монотонная зависимость 
имеет место в указанном диапазоне давлений. Если превысить указанный диа

пазон, то напряжение разряда сначала достигнет максимума, а затем начнет 

снижаться [1]. Достижение максимума напряжением разряда означает полное 
окисление поверхности мишени. Придальнейшем увеличениидавления кисло

рода мишень уже не меняет своего состояния, меняется только давление газов 

и состав плазмы, что сопровождается снижением напряжения разряда. Здесь 

в более широком диапазоне давлений кислорода уже нет однозначной связи 

между напряжением и парциальным давлением, поэтому контроль парциаль

ного давления кислорода по напряжению разряда уже невозможен. На практи-
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Напряжение разряда как функция от парциального давления кис

лорода в процессе реактивного нанесения пленок TiO, при контроле 
процесса по парциальному давлению реактивного газа [1]. Мощность 
разряда 1,0 кВт, давление аргона 0,4 Па. Был использован биполяр
ный импульсный ИПс частотой 100 кГц и длительностью ревереного 
импульса 2,0 мкс 

ке необходимо ограничивать напуск кислорода, чтобы он не вышел за пределы 

диапазона однозначной зависимости. 

Описанные выше результаты подтверждены в работах [88, 89]. Там тоже ис
следовали реактивное магметронное распыление титановой мишени в смеси 

аргона с кислородом. ИП работал в режиме стабилизированного тока. В работе 

[88] измерения парциальных давлений газов осуществляли масспектрометром. 
При увеличении доли кислорода в камере напряжение росло (рис. 4.45). Причем 
сначала медленно, а затем быстрее до достижения максимальной величины. До

стижение максимума напряжения сопровождалось резким падением скорости 

нанесения пленки [88, 89]. Это говорит о том, что при этой концентрации кис
лорода степень покрытия мишени окислом достигала единицы. Рост напряже

ния авторы [88] объясняют увеличением полного сопротивления разряда из-за 
увеличения степени покрытия мишени, приводящего к сужению зоны эрозии, 

не покрытой окислом. 

Та же ситуация наблюдалась в работах [67, 72]. В них исследованы про
цессы реактивного магнетронного нанесения окислов титана и гафния в раз

ряде со стабилизированным током разряда. Эти металлы интересны тем, что 

показали неоднозначные БАХ, которые мешали плавной регулировке про-
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Рис. 4.45. Влияние доли кислорода в газовой смеси на напряжение разряда (U
0 

в вольтах) и скорость нанесения (R в относительных единицах) [88] 

цесса [67]. С ростом потока кислорода напряжение разряда сначала росло на 
100-200 В, а затем начинало падать (рис. 4.46). Особенно ярко это выражено 
в случае гафния: сначала крутой рост, а затем крутое падение напряжения 

(рис. 4.46). По мнению авторов [67], это - результат конкуренции двух про

цессов: изменения полного сопротивления разряда при изменении содержа

ния кислорода и образования окисла на мишени гафния, увеличивающего 

эмиссию вторичных электронов. Сначала напряжение растет из-за увели

чения полного сопротивления разряда. При достижении величины потока 

кислорода 6,4 м Вт начинается окисление мишени, рост тока вторичных элек
тронов и ионизации в разряде, что сопровождается падением напряжения 

(рис. 4.46, в). 
Таким образом, при стабилизированном токе или мощности разряда вели

чина напряжения разряда может служить мерой степени окисления мишени 

и сигналом для управления напуском кислорода, но при выполнении следую

щих условий: 

в диапазоне режимов, при которых мишень еще не полностью покрыта 

окислом, 

диапазон изменений напряжения, вызванных изменением парциально

го давления реактивного газа, должен быть достаточно велик: не менее 

50-100 в. 
К сожалению, полное сопротивление разряда может меняться и от других 

причин, например, от температуры в камере, эрозии мишени, <<исчезновения>) 

анода, выделения газов из арматуры, течи в камеру, флуктуации потока аргона 

в камеру. То есть контроль процесса по напряжению разряда, так же, как и кон

троль по оптической эмиссии из плазмы разряда, не всегда точен. Эта проблема 

будет обсуждаться в следующем разделе 4.5. 
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Рис. 4.46. Сравнение изменений напряжения разряда при изменении потока 
кислорода, рассчитанные по модели и полученные экспериментально 

для а- Ti02 и б- Hf02; в- изменение скорости нанесения Hf02 в за

висимости от потока кислорода. Моделирование проводилось с уче

том изменений вторичной электронной эмиссии из мишени и состава 

бомбардирующих мишень частиц при изменении потока реактивного 

газа [67] 

4.5. Достижение долговременной стабильности 
процесса реактивного магнетронного 

распыления 

В реактивном процессе осаждения стехиометрических пленок важно обеспе

чить не только достижение, но и поддержание во время всего процесса опти

мального режима, при котором имеет место максимальная скорость осаждения. 
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Выполнение основных требований к стабильности процес«;а в течение всего 

срока службы мишени должно обеспечивать: 

постоянство скорости нанесения, 

постоянство свойств пленок во время всего срока службы мишени, 

однородность свойств пленок по всей площади подложки, 

полную автоматизацию процесса нанесения пленки, обеспечивающую 

коррекцию параметров процесса во время всего срока службы мишени. 

Одна из главных причин изменения параметров процесса распыления во 

время всего срока службы мишени унаследована от обычного процесса маг

нетронного распыления и связана с увеличением и неоднородностью эрозии 

мишени. Трудности достижения долговременной стабильности процесса 

магметронного распыления существенно увеличиваются при реактивном 

нанесении. Кроме того, непосредственно во время процесса магметронного 

распыления условия в рабочей камере могут значительно меняться. Это свя

зано с нагревом подложки и арматуры, обезгаживанием стенок камеры и т. п. 

Но основные изменения связаны с увеличением глубины канавки зоны эро

зии мишени. 

Проблема износа мишени исследовалась в работе [62] при получении пле
нок окиси алюминия. На рис. 4.47 показана зависимость скорости нанесения 
пленки окиси алюминия от напряжения разряда при постоянной его мощно

сти в среде аргона и кислорода в начале и в конце срока службы мишени [62]. 
На графиках отмечены предельные напряжения, при которых еще получают

ся прозрачные пленки. В режимах, соответствующих этим точкам, образуют

ся стехиометрические пленки. При напряжениях выше, чем у предельных то

чек, в пленку поступает меньше атомов кислорода и больше атомов металла, 
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Рис. 4.47. Зависимость скорости нанесения пленки окиси алюминия при рас

пылении алюминиевой мишени в среде аргона и кислорода от напря

жения разряда при постоянной его мощности [62]. Треугольники -
в начале срока службы мишени и прямоугольники - в конце срока. 

Пунктирные линии показывают субстехиометрические пленки 
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что приводит к образованию субстехиометрических пленок (пунктирные ли

нии). Объясняется это тем, что по мере износа мишени величина магнитного 

поля над зоной эрозии мишени растет, одновременно растет ток разряда при 

заданной мощности. При реактивном распылении это ведет к более интенсив

ному удалению слоя химического соединения с поверхности мишени и к более 

интенсивному распылению металла. Если никаких дополнительных мер не 

было принято, то это приводило к осаждению субстехиометрических пленок. 

Как видно из графиков (рис. 4.47), напряжение для предельных стехиометри
ческих режимов сдвигается с 430 до 350 В за время всего срока службы мишени. 
Одновременно скорость осаждения стехиометрических пленок увеличивается 

со 140 до 170 нмjмин (рис. 4.47) [62]. 
Кроме углубления зоны эрозии по мере износа мишени происходит суже

ние зоны эрозии. Это может приводить к фокусировке энергичных частиц, ис

ходящих из зоны эрозии к подложке. Среди них - распыленные атомы метал

ла, отраженные от мишени нейтральные частицы аргона и отрицательные ионы 

кислорода, образовавшиеся у мишени. Эта фокусировка создает более неодно

родное распределение потоков частиц и энергии, поступающих на подложку 

и поэтому может быть причиной неоднородностей свойств пленки, особенно 

чувствительных к бомбардировке энергичными частицами [62]. Кроме того, 
уменьшение напряжения разряда по мере износа мишени уменьшает энергию 

частиц, бомбардирующих подложку, что также может менять свойства получае

мых пленок. 

Один из сравнительно простых способов достижения долговременной ста

бильности процесса продемонстрирован в работе [90]. Там с помощью магне
тронного источника распыляли кремниевую мишень в среде аргона и азота. 

Рабочий режим разряда, при котором получали пленки стехиометрического 

состава, находился на участке БАХ с отрицательным динамическим сопротив-

лением (где ~~ $; О). Устойчивая работа в таком режиме возможна только при 
использовании ИП со стабилизированным напряжением (раздел 4.4.3). 

За один процесс получали пленки нитрида кремния толщиной 4 мкм на 
180 движущихся ситалловых подложках. Это требовало распыления большого 
количества кремния, что приводило к значительному углублению зоны эрозии 

уже за один процесс. Использовали мишень из монокристаллического кремния 

толщиной 8 мм, которой хватало на 16 процессов. За время ее полного изно
са ВАХ разряда существенно менялисъ (рис. 4.48). Они сдвигалисъ в сторону 
меньших напряжений. Эти изменения существенно сказывались на толщине 

и составе получаемых пленок даже за один процесс. Если в каждом процессе 

устанавливать одно и то же рабочее напряжение, то по мере износа мишени ток 

разряда и скорость нанесения пленок растут, и в пленках появляется излишний 



400 

4.5. Достижение долговременной стабильности процесса 
реактивного магнетронного распыления 

В смеси газов 

500 

Рис. 4.48. ВАХ разряда для новой кремниевой мишени (l) и в конце срока ее 
службы (2) [90] 

кремний. Поэтому напряжение разряда, при котором наносятся пленки стехи

ометрического состава, необходимо было уменьшать по мере износа мишени по 

определенному правилу. 

В работе [90] было показано, что постоянство скорости нанесения сте
хиометрических пленок обеспечивает следуюшее правило изменения уста

навливаемого напряжения разряда: в каждом процессе напряжение разряда 

должно быть таким, чтобы мощность разряда в аргоне до напуска азота была 

одинаковой и равной мощности в первом процессе. Затем при определенном 

таким образом напряжении напуском азота доводят мощность реактивного 

разряда до величины, зафиксированной в первом реактивном процессе. В ре

зультате было достигнуто постоянство скорости нанесения стехиометриче

ских пленок нитрида кремния: разброс не превышал 10% за все время работы 
мишени. 

Более сложное решение компенсации износа мишени - это применение 

конструкции магнетрана с движущейся магнитной системой [62]. Действенный 
способ - увеличение расстояния между магнитной системой и мишенью маг

нетрона по мере износа мишени. Это позволяет поддерживать постоянным маг

нитное поле у поверхности дна зоны эрозии. В свою очередь это в большой мере 

поддерживает постоянными напряжение разряда и поток заряженных частиц 

на подложку. 

Коррекция положения магнитной системы [62] позволяет сохранять при из
носе мишени постоянными электрические параметры разряда и одновременно 

одно из двух: или оптимальный режим получения стехиометрических пленок 

(способ А), или скорость нанесения (способ В). Если требуется одновременно 

сохранять и оптимальный режим получения стехиометрических пленок, и ско-
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рость нанесения (способ С), то оба параметра разряда - мощность и напряже

ние -должны корректироваться (увеличиваться) по мере износа мишени. 

Эти способы были реализованы в работе [62]. Питание дуальных магнетонов 
осуществлялось униполярными импульсами с частотой 50 кГц и фактором на
грузки 0,64 [62]. Процесс реактивного распыления алюминиевой мишени вели 
100 часов одним из указанных способов (табл. 4.4), поддерживая постоянство 
заданных параметров удалением магнитных систем от мишеней. В течение про

цесса никакой очистки мишеней, анодов и экранов не проводили. Остаточная 

толщина мишени была 0,5 мм. Процесс был стабилен весь срок службы мише
ни. Анод действовал тоже весь срок. Результаты использования различных спо

собов проведения процесса показаныв табл. 4.4 [62]. 
Таким образом, способ А используется, когда важно сохранить параметры 

разряда, при которых получают стехиометрические пленки, но скорость осаж

дения при этом со временем снижается. Способы В и С используют, когда важно 

сохранить постоянной скорость осаждения. Но тогда свойства пленок не долж

ны сильно зависеть от режима нанесения, иначе они будут изменяться. 

Пример сравнения двух режимов приведен на рис. 4.49. Там положение маг
нитной системы менялось на 1 мм, когда глубина зоны эрозии возрастала на 
0,97 мм. Движение магнитов в режиме В началось с большего расстояния от 
поверхности мишени по сравнению с режимом А, поскольку в начале работы 

новой мишени скорость нанесения в режиме В ниже, чем в режиме А. Одно

временно с передвижением магнитной системы в режиме А снижали поток кис

лорода в камеру, а в режимеВ-сохраняли поток кислорода постоянным, но 

снижали напряжение разряда. Уменьшение скорости нанесения пленки в тече

ние службы мишени для мереактивного и реактивного процессов, проведеиных 

в режиме А, показано на рис. 4.50. Видно, что в реактивном процессе получения 
стехиометрических пленок окисла алюминия износ мишени сказывается на 

снижении скорости нанесения гораздо сильнее, чем при распылении алюми

ния в аргоне. Авторы [62] отмечают, что без перемещения магнитной системы 
падение скорости в конце срока службы мишени еще больше: до 155 им/мин 
вместо 210 нмjмин. 

Таблица 4.4. Результаты использования различных способов движения магнит

ной системы маrнетрона [62] 

Характеристики процесса СпособА Способ В Способ С 

Электрические параметры раз- Постоянны Постоянны Меняются 

ряда: мощность и напряжение 

Оптимальный режим по- Постоянен Меняется Постоянен 
лучения стехиометрических 

пленок 

Скорость нанесения Уменьшается Постоянна Постоянна 
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Рис. 4.49. Изменение расстояния от магнитной системы магнетрома до поверх
ности мишени в течение срока службы мишени до ее полного износа 

для режима А (квадраты), когда сохраняется режим получения сте

хиометрических пленок, и для режима В (треугольники), когда сохра

няется скорость нанесения [62] 

В работе [91] при получении пленок Al20 3 влияние глубины эрозии алюми

ниевой мишени на форму характеристик разряда исключили, сделав магниты 

магнетромов подвижными. По мере износа расстояние между магнитами и об

ратной стороной мишени увеличивали, что позволило при увеличении глуби

ны эрозии сохранять постоянной величину магнитного поля у поверхности 

мишени в центре зоны эрозии (рис. 4.51). На рис. 4.51 видно, что при глубине 
эрозии 4,5 мм требуется отодвинуть магнитную систему на 3,5 мм. При большей 
глубине эрозии, например 9 мм, требуется отодвинуть магнитную систему уже 
на 7 мм, чтобы сохранить постоянной величину магнитного поля у поверхности 
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Рис. 4.50. Снижение скоростей нанесения пленок за время всего срока службы 

мишени при поддержании постоянных мощности и напряжении раз

ряда (режим А): для мереактивного разряда при 5 кВт (круги) и реак
тивного разряда при 8 кВт (квадраты) [62] 



~О Глава 4. Особенности реактивного магнетронного распыления 

u 250 

'""' "' а 2оо с: 

е 
о 150 § 
0:: 

~ 100 
::! .,. 
0:: 
:;: 

50 :r 
:;: 

" <!.> 
се 

о 
о 5 10 15 20 25 

Позиция магнитов, мм 

Рис. 4.51. Величина магнитного поля у поверхности мишени в центре зоны эро

зии как функция расстояния между магнитной системой и обратной 

стороной мишени при различных глубинах эрозии [91] 

мишени и те же условия роста пленки. Таким способом достигли долговремен

ной стабильности процесса. 

Движущиеся как перпендикулярно плоскости мишени, так и в ее плоскости, 

магнитные системы были использованы и в работах [29, 61, 92]. Они позволили 
сохранять при износе мишени оптимальный режим получения стехиометри

ческих пленок. Этим были достигнуты: равномерный износ мишени, стаби

лизация параметров разряда во время всего срока службы мишени и очистка 

поверхности мишени от образующегося на ней слоя диэлектрика, что снижа

ло количество пробоев и осыпание частиц с поверхности мишени. Более того, 

сдвигая по отдельности внутренние и внешние магниты вдоль поверхности 

мишени, регулировали степень разбалансированности магнетрана [92]. Допол
нительное движение магнитной системы параллельна плоскости мишени по

зволяет избежать сужения и быстрого углубления зоны эрозии, что приводит 

к увеЛичению срока службы мишени и к повышению однородности потока за

ряженных частиц на подложку [28, 61, 62]. 

К сожалению, кроме изменения глубины зоны эрозии существует много 

других параметров, которые произвольно меняются во время самого процесса 

[16]. Это - нагрев стенок камеры, изменение суммарного давления газов, <(ис

чезновение>> анода и т. п. Например, при реактивном магнетронном распылении 

с управлением напуском кислорода по величине напряжения разряда после вы

хода на заданный режим наблюдалось далее небольшое медленное уменьшение 

потока кислорода в камеру в течение 15-20 минут, необходимое, чтобы под

держать постоянным заданное напряжение разряда (рис. 4.52). Такое изменение 
потока со временем, наблюдаемое во многих распылительных системах, связано 

с прогревом и обезгаживанием арматуры рабочей камеры и подложки и связан

ным с этим изменением сорбционной способности пленки, наносимой на них 

[3]. Когда камера приходит в рабочее состояние, дальнейшего дрейфа режимов 
не наблюдается. 
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В этих условиях электрические параметры разряда не всегда однозначно от

ражают изменения условий процесса. Если в качестве управляющего сигнала 

использовать сигналы от маеспектрометра или от датчика оптической эмиссии, 

то они тоже, в какой-то мере, не лишены тех же недостатков. Например, сильной 

помехой является выделение активных газов из арматуры, в частности, паров 

воды или кислорода при получении нитридов [16]. 
Таким образом, для точного управления реактивным процессом одного 

управляющего сигнала бывает недостаточно. Требуется еще один дополнитель

ный сигнал управления, позволяющий решить эту проблему. Для этого была 

разработана интегрированная система реактивного распыления (lntegrated 
Reactive Sputtering System) (IRESS) [16]. Это многоуровневая система. Первый 
наиболее быстрый уровень - контроль заданной величины парциального дав

ления реактивного газа. Это может быть напряжение разряда, сигнал от мае

спектрометра или интенсивность оптической эмиссии. Второй уровень должен 

учитывать более медленные изменения условий процесса и корректировать за

данные величины первого уровня контроля. Такими сигналами могли бы быть, 

например, при напылении на рулонные материалы, пропускание или отраже

ние получаемых пленок [93]. Когда эти величины начинают меняться, проис
ходит коррекция величины, например, заданного напряжения. Эта же система 

позволяет решить проблемы с реактивным нанесением в среде двух реактивных 

газов [94] (раздел 5.2). 
Таким сигналом второго уровня может быть сигнал от дополнительной си

стемы обратной связи, отслеживающей сдвиг свойств мишени [95]. Например, 
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это может быть масспектрометр, выдающий сигнал соотношения различных 

ликов интенсивности сигналов от ионов с различным соотношением заря

да к массе (88]. Когда такой сигнал меняется со временем, вводится уточнение 
в основную систему обратной связи для поддержания необходимой величины 

парциального давления реактивного газа. 

Еще один способ достижения долговременной стабильности реактивно

го процесса продемонстрировали в работе [47], где прозрачные и проводящие 
пленки окиси цинка получали реактивным распылением мишеней из цинка 

с 2% примесью алюминия (ZAO). Мишени были установлены в дуальные маг
нетроны и имели размеры: длину 1400 мм и ширину 100 мм каждая. Для пита

ния магпетранов использовали как ИП постоянного тока, так и СЧ импульс

ный ИПс частотой импульсов 40 кГц. 
Контроль процесса осуществляли быстродействующей оптической изме

рительной системой, работающей в диапазоне 250-800 им. Время отклика си
стемы было несколько миллисекунд. В качестве сигналов, по которым следили 

за состоянием плазмой разряда, были интенсивности эмиссионных линий 777 
и 636 им, которые хорошо отражают величины концентраций кислорода и цин
ка в плазме. Для точного управления напуском кислорода использовали отно

шение двух интенсивностей эмиссионных линий 777 и 636 н м. 
На рис. 4.53 показаны хронограммы процесса нанесения пленок ZAO рас

пылением на постоянном токе. После включения ИП постоянного тока плазма 
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разряда устанавливалась в течение 3 с. Затем примерно 15 с разряд с помощью 
системы контроля стабилизировался в заданной рабочей точке. Далее во время 

процесса былинебольшие изменения интенсивностей эмиссии каждого излу

чения с длиной волны 636 и 777 нм, но их отношение оставалось постоянным. 
При переключении питания магнетрана с ИП постоянного тока на им

пульсный СЧ ИП значительных изменений в условиях разряда не произошло. 

В то же время отмечалось, что при распылении на постоянном токе параметры 

получаемых пленок несколько выше, чем при СЧ импульсном распылении из 

тех же мишеней [47]. Изменение величины потока аргона в камеру слабо влияло 
на условия разряда и параметры получаемых пленок. 

4.6. Влияние температуры мишени на процесс 
реактивного распыления 

Распыление мишеней в магнетронных источниках происходит под действием 

интенсивной ионной бомбардировки. Коэффициент полезного действия ион

ного распыления невелик, поэтому в тепло превращается до 95% мощности раз
ряда [57]. В результате на поверхности мишени выделяются достаточно большие 
мощности, которые могли бы вызвать существенный разогрев мишени и из

менение ее свойств. Чтобы этого не произошло, в подавляющем большинстве 

существующих магнетронов мишени охлаждаются проточной водой непосред

ственно или косвенно. Поэтому считается, что во время процесса распыления, 

благодаря охлаждению, объемные свойства материала мишени не меняются. 

В то же время есть небольшое количество работ, в которых специально отка

зались от охлаждения мишеней и исследовали влияния высоких температур 

мишеней на процессы реактивного распыления. Как будет показано ниже, тем

пературанеохлаждаемой мишени - существенный параметр реактивного рас

пыления, поэтому остановимся на этом подробнее. 

Еще в 1985 году в работе [96] исследовали влияние температуры кремние
вой мишени на скорость ее распыления (потерю веса) в магнетронном разряде 

в смеси аргона и кислорода. Для этого автор использовал круглые кремниевые 

мишени, установленные на охлаждаемом водой основании. Из-за плохого те

плового контакта мишень при включенном разряде нагреnалась. Темперnтура 

нагрева была тем больше, чем больше мощность разряда, и достигала 1100 К. 
Измерялась потеря веса мишени из-за распыления при различных мощно

стях разряда и в газовых смесях различного состава. Было установлено, что как 

в аргоне, так и в смеси аргона с большим количеством кислорода потеря веса 

мишени при распылении прямо пропорциональна мощности разряда, как это 

и ожидалось при ионном распылении. То есть в случаях, когда поверхность ми-
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шени полностью покрыта окислом либо совершенно свободна от него, скорость 

распыления мишени не зависела от ее температуры. 

Совершенно по-другому росла потеря веса мишени, когда разряд проис

ходил в смеси аргона с умеренным количеством кислорода, при котором по

верхность мишени частично покрыта окислом. В этом случае потеря веса ми

шени возрастала не пропорционально мощности разряда, а гораздо быстрее. 

При высоких температурах потеря веса мишени была в несколько раз выше, 

чем можно было ожидать, исходя из одного только распыления при заданном 

токе разряда. Автор объясняет это так называемым реактивным испарением, 

то есть образованием на поверхности мишени молекул SiO, которые имеют 
низкую энергию испарения, и их интенсивным испарением. Действительно, 

автор показал, что зависимость потери веса мишени от ее температуры хорошо 

описывается экспонентой с энергией активации, равной энергии испарения 

SiO. Как и ожидалось, этот эффект был тем больше, чем меньше была площадь 
мишени, так как при той же мощности разряда увеличивалась ее температура. 

Более подробные исследования провели в работе [97], где пленки окислов 
кремния (SIO) и ниобия (Nb

2
0

5
) получали при магнетронном распылении 

в среде аргона и смесей аргона с кислородом и исследовали влияние на эти про

цессы повышенной температуры мишеней. Повышенные температуры мише

ней достигались их разогревом от бомбардировки ионами. 

Мишень из кремния была устроена довольно просто. Она представляла со

бой диск диаметром 51 мм и толщиной 0,5 мм. Этот диск для экспериментов 

с распылением из холодной мишени был припаян с помощью галлия к медному 

водаохлаждаемому основанию, а при распылении из горячей мишени просто 

укладывался на медное основание. Дополнительные радиационные экраны 

в этом случае не были нужны, так как необходимые высокие температуры были 

достигнуты без них. 

Мишень из ниобия была устроена следующим образом (рис. 4.54): для рас

пыления из холодной мишени диск ниобия диаметром 51 мм был припаян с по

мощью галлия к медному водаохлаждаемому основанию. Для распыления из 

горячей мишени были использованы два кольца из ниобия с внешним диаме

тром 38 мм и внутренним 13 мм. Их толщина была 0,5 мм. Одно из них служи

ло мишенью, а второе - радиационным экраном. Их укладывали на ниобие

вую мишень, предназначенную для экспериментов с распылением из холодной 

мишени. В этом случае она предотвращала загрязнение пленок атомами меди. 

Размеры колец были выбраны так, чтобы на них приходилея практически весь 

поток ионов. 

В экспериментах с горячими мишенями их сначала разогревали до задан

ной температуры распылением их в аргоне. Затем напускали нужный поток 

кислорода. 
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Рис. 4.54. Схема устройства магнетронного источника для распыления ниобия 

из горячей мишени [97]: 1 -подложка, 2- магнитное поле, 3 - плаз

менный тороид, 4 - охлаждаемый водой медный катодный узел, 

S - прижим мишени, 6- заземленный экран, 7- слой галлия между 

ниобиевым диском и медным катодом, 8- ниобиевый диск, 9- коль

цевой ниобиевый экран, 10 - кольцевая ниобиевая мишень 

При нереактивном распылении ниобия в среде аргона при увеличивающей

ся мощности разряда с 100 до 800 Вт мишени вели себя по-разному. Например, 
у холодной мишени напряжение и ток разряда монотонно росли, а у горячей 

мишени, температура которой в зоне эрозии увеличивалась с 1600 до 2310 К, 
напряжение снижалось, и ток вырастал значительно сильнее. При мощности 

разряда 800 Вт ток горячей мишени был в семь раз больше, чем у холодной, а на
пряжение во столько же раз меньше. Авторы объясняют это значительным уве

личением термоэлектронной эмиссии из горячей мишени, из-за чего снижается 

полное сопротивление разряда. 

Скорость нанесения пленки из холодной ниобиеной мишени, как обычно, 

росла линейно с ростом мощности. У горячей мишени скорость нанесения до

стигала максимума при 400 Вт и затем снижалась ниже скорости распыления 
из холодной мишени. Это объяснялось двумя факторами: снижением напряже

ния разряда и тем, что значительная часть тока разряда представляла собой ток 

электронов, эмитированных мишенью. 

При реактивном распылении холодных ниобиевых мишеней с ростом пото

ка кислорода в камеру наблюдалось резкое падение скорости, связанное с окис

лением мишени. Из-за окисления мишени начинались пробои на поверхности 

холодной мишени. 

При реактивном распылении горячих ниобиевых мишеней падения скоро

сти распыления при увеличении потока кислорода не наблюдалось. Она росла 

монотонно с ростом потока кислорода в камеру, что говорит об отсутствии за-
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метиого окисления поверхности горячих мишеней даже при получении стехио

метрических пленок. Это подтверждается отсутствием пробоев на поверхности 

горячих мишеней. В случае ниобиевой мишени выигрыш в скорости нанесе

ния стехиометрических пленок Nb20 5 из горячей мишени был семикратным по 

сравнению с холодной мишенью при той же мощности. 

При реактивном распылении холодной кремниевой мишени наблюдалась 

картина, аналогичная ниобиевой мишени: с ростом потока кислорода скорость 

снижалась, что сопровождалось нарастанием числа пробоев. 

Противоположным образом, чем у ниобия, происходило переактивное рас

пыление горячей кремниевой мишени. При росте мощности ее температура 

достигала 1500 К, но этого было недостаточно для возникновения термоэлек
тронной эмиссии, поэтому ток разряда состоял в основном из ионов. При этом 

скорость нанесения из горячей мишени была в 1 ,4 раза выше, чем из холодной. 
А при реактивном распылении горячей кремниевой мишени был достигнут 

троекратный выигрыш в скорости распыления. 

Достигалея выигрыш в скорости для обоих материалов из-за того, что по

верхность мишени при высоких температурах очищается от окислов в резуль

тате образования и сублимации летучих субокислов ниобия (NbO, Nb02) или 

кремния (SiO). Такое удаление окислов с поверхности мишеней, в свою оче

редь, значительно увеличивает скорости распыления материала мишени и на

несения пленок. 

В работе [59] сравнивали работу иттриевых мишеней: неохлаждаемой 
и охлаждаемой водой. Неохлаждаемая мишень была специально теплоизоли

рована от охлаждаемого основания, в результате ее температура возрастала 

до 600-900 ·с. Полученные зависимости потенциала мишени магпетрона от 
парциального давления кислорода для а - <<Холодной>) и б - <<горячей>) ит

триевых мишеней при постоянном токе разряда 2 А показалы на рис. 4.55. 

Здесь так же, как и в работе [57], у <<горячей)) иттриевой мишени напряже
ние разряда в аргоне выше, чем у <<холодной)). При увеличении парциального 

давления кислорода в случае <<холодной)) мишени явно выявляется гистере

зис (рис. 4.55, а). В тех же условиях при работе <<горячей)) мишени гистерезис 

отсутствует (рис. 4.55, б). Авторы полагают, что в случае <<горячей>) мишени 

степень ее покрытия диэлектриком снижается из-за увеличения скорости 

термической десорбции кислорода с поверхности мишени. Это проявляется 

в однозначности зависимости скорости роста пленки от парциального давле

ния кислорода (рис. 4.55). 

Исследование влияния температуры циркониевой и иттриевой мишеней 

на процесс реактивного распыления было продолжено более детально в рабо

те [57]. В ней было использовано два способа реактивного распыления: распы
ление «холодной>) мишени и распыление <<горячей>) мишени. В первом случае 
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Зависимость потенциала мишени магнетрана от парциального давле

ния кислорода для а - «холодной~ и б- «Горячей» иттриевых мише-

ней при постоянном токе разряда 2 А [59] 

мишень прижата к охлаждаемому основанию через серебросодержащую па

сту, обеспечивающую хороший тепловой контакт. Температура такой мише

ни практически не зависела от мощности разряда и не вырастала более чем до 

50 "С. Во втором случае мишень была теплоизолирована от охлаждаемого осно
вания введением зазора между ними. Температура такой мишени зависела от 

мощности разряда и вырастала до 1000 "С, когда мощность разряда вырастала до 
1000 Вт (рис. 4.57). 

На рис. 4.58 показана зависимость напряжения разряда при постоянном 
его токе от материала мишени, температуры мишени и парциального давле

ния кислорода. Интересно, что у «горячих>> мишеней указанных металлов на-
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Рис. 4.56. Зависимость скорости нанесения пленки У-0 от парциального дав

ления кислорода для <<горячей>> иттриевой мишени при постоянном 

токе разряда 2 А [59] 

пряжение разряда в аргоне выше, чем у <<Холодных>>. Это говорит о снижении 

коэффициента вторичной электронной эмиссии из данного металла с ростом 

температуры мишени. 

Напряжение по-разному менялось при добавлении в разряднебольшого ко

личества кислорода. Когда степень покрытия поверхности мишени еще мини

мальна, напряжение монотонно снижалось, если мишень была охлаждаемая. 

В тех же условиях, но с горячей мишенью (примерно 1000 ·с), напряжение раз
ряда сначала растет примерно на 25 В, а затем снижается на 70 В. 

При достаточных количествах кислорода в разряде напряжение реактивного 

магнетронного разряда существенно снижалось как у <<Горячих>>, так и «Холод-
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Рис. 4.57. Зависимость температуры <<холодной>> и «горячей>> мишеней от мощ

ности разряда [57] 
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Рис. 4.58. Зависимость напряжения разряда для «холодной>> и «горячей» мише

ней циркония и иттрия от доли парциального давления кислорода 

в смеси газов [57]. Общее давление 0,2 Па и ток разряда 2 А поддержи
вались постоянными 

ных» мишеней. Такое снижение напряжения магнетронного разряда объясня

ется авторами увеличением степени покрытия поверхности мишени окислом, 

имеющим больший коэффициент вторичной электронной эмиссии. 

Для <<горячей>> мишени степень покрытия поверхности мишени окислом, 

по мнению авторов [57], уменьшается благодаря активируемой десорбции ато
мов кислорода, которая уменьшает эффективную степень ионизации газов. 

Этот эффект более значителен при низких парциальных давлениях кислорода, 

когда степень покрытия поверхности мишени еще невелика. 

На рис. 4.59 показаны зависимости скорости нанесения пленок ZrOx 
и У хОУ от доли парциального давления кислорода в смеси газов. Как видно из 

графика, скорость нанесения существенно зависит от температуры мишени. 

Даже в одном аргоне, когда циркониевая мишень «Горячая>>, скорость нанесе

ния в 1,4 раза больше, чем при <<холодной>> мишени. При росте парциальноrо 
давления кислорода скорость нанесения пленок ZrOx, как всегда, снижается. 
Однако для <<горячей>> мишени это снижение происходит гораздо медленнее, 

и скорость распыления «Горячей>> мишени всегда выше, чем <<холодной>>. Когда 

пленка наносится в среде с большой долей кислорода, скорость ее нанесения 

из «горячей>> циркониевой мишени более чем в 4 раза выше. Результаты для 
иттриевой мишени аналогичны результатам для циркониевой мишени. Объ

ясняется это тем, как уже отмечало_сь, что во время реактивного распыления, 

когда мишень <<горячая>>, степень ее покрытия диэлектриком ниже, чем при 

<<холодной>> мишени в тех же условиях. Это приводит к увеличению скорости 

распыления [57]. 
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Рис. 4.59. Зависимость скорости нанесения пленок ZrOx and У xov из <<холодной» 
и «Горячей•> мишеней Zr и У от доли nарциального давления кислоро
да в смеси газов [57]. Общее давление 0,2 Па и ток разряда 1,5 А оддер
живались постоянными 

Польза от подъема температуры титановой мишени при ее магнетронном 

распылении была продемонстрирована уже в первой работе коллектива авто

ров [98]. Авторы показали, что при распылении в аргоне скорость распыления 
горячей титановой мишени больше примерно в 1,4 раза, чем холодной. А в ре
активном процессе <<Горячая» мишень меньше покрывается слоем химическо

го соединения, что обеспечивает более высокие скорости распыления и боль

шую устойчивость процесса. Однако в следующей работе [99] авторы отметили, 
что в их предыдущей работе [98] из-за температурной деформации мишени во 
время распыления происходило значительное увеличение напряжения разря

да. Это значительно увеличивало коэффициент распыления титана из <<горя

чей» мишени по сравнению с <<холодной» мишенью. Чтобы выделить отдельное 

влияние температуры мишени на реактивное распыление, разработали новую 

конструкцию «горячей>> мишени, использующую различные специальные дер

жатели мишеней (рис. 4.60) [99]. 

а б в 

ВодЯное охлаждение Магниты 

Рис. 4.60. Схематическое изображение исnользуемых держателей мишени, обе

спечивающих: а - «горячую•> мишень; б- охлаждаемую <<Холодную•> 

мишень nри том же расстоянии Dм-s• что и в случае а [99] 
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Увеличение температуры мишени достигалосъ, как обычно, нагревом ми

шени бомбардировкой Jюнами. В новой конструкции (рис. 4.60, а) уменьше
ние теплоотвода от мишени обеспечивалось резким уменьшением диаметра 

перешейка D в средней части ее толщины, что ограничивало тепловой поток, 
удаляемый охлаждаемым основанием. Чем меньше диаметр перешейка D, тем 
больше увеличение температуры. Расстояние между поверхностью мишени 

и магнитной системой Dм.s = 7,5 мм было одинаковым для охлаждаемой и нео
хлаждаемой мишеней. 

Новая конструкция <<горячей)> мишени обеспечила характеристики раз

ряда, близкие к характеристикам с «холодной)> мишенью, и показала хоро

шую воспроизводимость результатов экспериментов. Температура мишени 

выше 350 ос контролировалась оптическим пирометром. Во всех экспери
ментах задаваемым параметром был ток разряда, а его напряжение только 

измерялосъ. 

В варианте, используемом для сравнения, мишень непосредственно охлаж

далась водой. Между мишенью и магнитной системой было вставлено кольцо из 

нержавеющей стали, чтобы обеспечить то же расстояние от магнитных полюсов 

до поверхности мишени Dм.s• что и у «Горячей» мишени (рис. 4.60, б). 
Электрическое сопротивление мереактивного разряда с горячей титано

вой мишенью оказалось более высоким, чем с холодной мишенью. Это говорит 

о снижении коэффициента вторичной электронной эмиссии из титановой ми

шени при ее нагреве. Это справедливо и для реактивного распыления титано

вой мишени в смеси аргона и азота. 

На рис. 4.61 показаны экспериментально полученные изменения темпера
туры поверхности мишени при токе 0,43 А как функции диаметра перешейка 
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Рис. 4.61. Изменения температуры поверхности мишени и доли фазы 13-титана 

как функции радиуса мишени и диаметра перешейка D при токе 
0,43 А [99] 
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(D = 2,5; 5 и 10 мм) и расстояния от центра мишени. Наибольшая температура 
была, как и ожидалось, всегда в зоне эрозии. Там при высоких температурах 

происходил фазовый переход от а-титана к 13-титану. Температура такого пере

хода примерно 1155 К. Уменьшение диаметра D ниже 5-10 мм приводило к уве
личению доли фазы 13-титана в зоне эрозии мишени. 

Увеличение температуры поверхности мишени при токе 0,43 А увеличивало 
скорость нанесения в 2,6 раза как в аргоне, так и в смеси аргона и азота [99]. 
Скорость нанесения пленок титана в аргоне была тем больше, чем больше тем

пература мишени, то есть меньше диаметр перешейка D. Одновременно умень
шалась ширина гистерезисной петли, которая даже практически исчезала при 

D = 2,5 мм, что позволяло проводить процесс в стабильном режиме. Тот же ре
зультат был получен при повышенном токе 0,83 А и D = 5 мм. 

Авторы объясняют это уменьшением внедрения атомов азота в припо

верхностные слои мишени, что сопровождается увеличением эффектив

ности распыления. Как показано в работе [77], величина потока азота, не
обходимого для резкого перехода чистой поверхности мишени к полностью 

покрытой нитридом, увеличивается с ростом теплоты образования этого 

соединения. Так как теплота образования нитрида титана увеличивается 

с ростом температуры, то это сказывается благоприятно на стабильности 

процесса [99]. 
Исследовали [99] и зависимости парциального давления кислорода от его 

потока в камеру при токе разряда 0,43 А для «холодной>> и «Горячей>> (D = 2,5) 
мишеней. Как и в случае с азотом, увеличение температуры мишени умень

шает ширину гистерезисной петли. Однако в данном случае этого недоста

точно, чтобы привести к удалению гистерезиса и стабилизации всех режимов. 

Достигнутая частичная стабилизация режимов согласуется с уменьшением 

коэффициента диффузии кислорода в 40-500 раз в результате трансформа
ции a-Ti-+13-Ti, однако такое уменьшение коэффициента диффузии меньше, 
чем у азота. 

Таким образом, увеличение температуры титановой мишени уменьшает 

ширину гистерезисной петли разряда в смеси аргона и кислорода и даже полно

стью устраняет гистерезис у разряда в смеси аргона и азота. В обоих случаях 

большая часть структуры приповерхностного слоя зоны эрозии мишени титана 

переходит в 13-Тi. Стабилизирующий эффект увеличения температуры мишени 
явно связан с уменьшением диффузии металлоидов в мишень, которая при ал

лотропическом переходе a-Ti-+13-Ti снижается на 3-4 порядкадля азота (полная 
стабилизация) и на 2 порядка для кислорода (частичная стабилизация). Пока
зано, что в смеси аргона и кислорода при «Горячей>> мишени можно наносить 

близкие к стехиометрическим пленки двуокиси титана в более устойчивом ре

жиме, чем при «холодной>> мишени. 



Литература 2~ 

Резюме 

1. Эффекты от применения <<Горячих>) мишеней: 

при распылении в аргоне достаточно горячих мишеней происходит 

увеличение коэффициента распыления материала горячей мишени 

ионами аргона, что сказывается в увеличении скорости нанесения 

пленки; 

при распылении в аргоне у достаточно горячих мишеней меняется 

коэффициент вторичной электронной эмиссии. Направление его 

изменения зависит от материала мишени. Для ниобия он увеличи

валея с температурой, а для циркония, иттрия и титана уменъшался. 

Эти изменения сказываются соответствующим образом на полном 

электрическом сопротивлении нереактивного разряда; 

в реактивном разряде добавление к аргону реактивного газа влияет 

на БАХ разряда слабее при горячей мишени. Это связано с умень

шением степени покрытия поверхности горячей мишени слоем хи

мического соединения по сравнению с холодной мишенью. Этим 

объясняется увеличение скорости нанесения стехиометрических 

пленок при реактивном распылении из горячих мишеней для всех 

исследованных материалов; 

повышенная энергия частиц, поступающих в пленку из горячих ми

шеней, обеспечивает упорядочение структуры получаемых пленок 

химического соединения. 

2. Для проявления указанных эффектов от применения <<горячих>) мишеней 

необходимы температуры в диапазоне 1000-1500 К, поэтому такой разо

грев мишеней примен им только к мишеням из тугоплавких металлов. 

3. Указанные эффекты связаны с изменением свойств поверхности мате

риала мишени, но физические объяснения различны у разных исследо

вателей и для различных материалов. 
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ГЛАВАS 

ПОЛУЧЕНИЕ ПЛЕНОК 

ТРОЙНЫХ И БОЛЕЕ 
СЛОЖНЫХ ХИМИЧЕСКИХ 

СОЕДИНЕНИЙ 

Выше рассмотрены реактивные процессы получения пленок химических со

единений, состоящих из атомов двух элементов: атомов материала мишени 

и атомов реактивного газа. Однако метод реактивного магнетронного распы

ления позволяет получать пленки более сложных химических соединений, со

стоящих из атомов трех и более элементов: 

атомов материалов двух (иногда более двух) различных мишеней и ато

мов одного реактивного газа, 

атомов материала одной мишени и атомов двух различных реактивных 

газов. 

Количество элементов в пленке может быть еще больше, если мишени вы

полнены из сплава нескольких элементов. Однако реактивное распыление из 

одной мишени, состоящей из нескольких элементов, здесь рассматриваться 

не будет, так как особенности процесса распыления рассмотрены в работе [1] 
и практически не отличаются от обычного реактивного распыления, описан

ного выше. Далее мы рассмотрим возможности реактивного магнетронного 

распыления с участием не менее трех элементов, вступающих в химическую 

реакцию. 

5.1. Одновременное реактивное магнетронное 
распыление различных мишеней 

5.1.1. Особенности процессареактивного маrнетронноrо 
сораспыления различных мишеней в среде с кислородом 

Одновременное распыление мишеней из различных материалов называется 

сораспылением, и соответственно, одновременное распыление различных 

мишеней в среде, содержащей реактивный газ, называется реактивным со

распылением [2]. Цель такого процесса - контролируемое нанесение хими-
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ческого соединения реактивного газа и нескольких материалов, даже тех, 

сплавы которых невозможно или трудно получить какими-либо другими 

способами. 

Сложность процесса реактивного сораспыления по сравнению с реактив

ным распылением из одного магнетрана заключается во взаимном влиянии 

режима работы одного магнетрана на режим другого. Это влияние осущест

вляется через изменение величины парциального давления реактивного газа 

в камере. Еще в 1982 году в работе [3] было показано, что при одновременной 
работе магнетронов с алюминиевой и титановой мишенями в смеси аргона 

и кислорода увеличение мощности у одного из них снижает парциальное давле

ние кислорода в камере, что, в свою очередь, значительно меняет режим другого 

магнетрона. Это хорошо отражается на их БАХ (рис. 5.1), на которых смещаются 
участки характеристик одного магнетрона, соответствующие промежуточной 

области режимов (там, где мишень частично покрыта слоем соединения), при 

изменении напряжения разряда второго магнетрона. 

Моделирование реактивного процесса сораспыления и эксперименталь

ное исследование сораспыления мишеней в среде с кислородом было про

ведено в работах [2, 4, 5]. Модели для реактивного процесса сораспыления 
основаны на тех же предположениях, что и модели для реактивного процесса 

распыления одной мишени (глава 8). В частности, моделирование реактивно
го процесса сораспыления и экспериментальное исследование сораспыления 

титановой и хромовой мишеней в среде с кислородом было проведено в работе 

[5]. Как и в работе [3], изменения режима работы одной мишени влияли на 
режимы работы другой. Тем не менее, как было показано, во время сораспыле

ния при любых мощностях, подводимых к магнетронам, наблюдается только 
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Рис. 5.1. Изменения БАХ одного магнетрана при изменении режимов работы 

второго [3]: а - магнетрана с кремниевой мишенью при работе магне

трона с титановой мишенью при напряжениях разряда: О В (кривая 1), 
420 В (кривая 2), 600 В (кривая 3); б- магнетрана с титановой мишенью 
при работе магнетрана с кремниевой мишенью при напряжениях раз

ряда: О В (кривая 3), 420 В (кривая 2) 



5.1. Одновременное реактивное магнетронное распыление различных мишеней 1~ 

одна петля гистерезиса на зависимостях характеристик разряда от потока ре

активного газа. Величины подводимых к магметронам мощностей определяют 

только границы петли гистерезиса (потоки реактивного разряда, при которых 

происходят лавинообразные переходы между крайними режимами разряда). 

Это говорит о том, что, несмотря на усложнение процесса сораспыления из

за взаимного влияния режимов разряда каждого магнетрона, можно приме

нять способы контроля процесса, применяемые для реактивного распыления 

одной мишени. 

При контроле парциального давления реактивного газа состав пленок, их 

коэффициенты преломления и другие свойства хорошо воспроизводятся и мо

гут варьироваться в широких пределах. Например, в одной рабочей камере 

в обычном реактивном процессе получали пленки Si02 с коэффициентом пре

ломления 1,5 или пленки Ti02 с коэффициентом преломления 2,4. А в процес

се реактивного сораспыления воспроизводимо получали пленки из смеси этих 

окислов с различным соотношением кремния и титана, коэффициент прелом

ления которыхлежал в диапазоне 1,5-2,4 [2]. 

Другой пример: покрытия на основе Zr02, стабилизацию высокотемпера

турной тетрагональной фазы в которых осуществляли с помощью введения 

примесей из окислов алюминия, получали в работе [6]. Нанесение вели одно
временно из двух круглых планарных мишеней, циркониевой и алюминиевой, 

диаметром 125 мм, установленных в магнетронах, расположенных под углом 45° 

к оси подложки на расстоянии от нее 100 мм. Суммарная мощность разрядов 

в обоих магнетромах была постоянной (500 Вт). Мощность разряда постоянного 

тока каждого магметрона меняли от О до 500 Вт, чтобы изменять состав пленки. 

Подложка находилась под плавающим потенциалом. В ходе процесса ее темпе

ратура поднималась до 300 ос. Парциальное давление кислорода поддерживали 

таким, чтобы поверхность мишени была частично покрыта окислом. Длитель

ность процесса нанесения была 90 мин, за это время получали пленки толщи

ной 1-2 мкм. 

Состав и структура пленок, состоящих из смеси окислов, в зависимости от 

мощности разряда магнетрона с циркониевой мишенью показаны на рис. 5.2. 

Видно, что весь диапазон составов окисных пленок может быть получен изме

нением мощности разрядов маrнетронов. 

Пленки чистого окисла циркония демонстрировали колончатую структуру 

моноклинной фазы [6]. Колонны были вертикальны и окамчивались наверху 
огранкой. Среди них имелись поры, образующиеся в результате самозатенения 

(см. главу 6). В начале роста пленки образовывались зародыши тетрагональной 
фазы. Они развивзлись без пор до толщины пленки примерно 100 нм, образуя 

зерна размером примерно 10 нм. Затем конкурирующий рост приводил к пред

почтительному образованию текстурпрованной пленки с преобладанием м оно-
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Рис. 5.2. Состав и структура пленок из смеси окислов в зависимости от мощно-

сти разряда магнетрока с циркониевой мишенью [6] 

клинной фазы. Добавление алюминия в пленки приводило к прекращению ро

ста моноклинной фазы и образованию аморфных пленок. Такое прекращение 

роста кристаллических пленок окисла циркония сопровождалось сегрегацией 

алюминия с соответствующим ограничением мобильности молекул окисла 

циркония и тенденцией окисла алюминия к росту аморфных пленок при ис

пользуемых температурах подложки менее 300 ос. 
В работе [7] использовали сораспыление циркониевой и кремниевой мише

ней в смеси аргона и кислородадля получения тонкого слоя (1-2 нм) из смеси 
двух окислов Zr02 и Si02• Эти слои применяли в качестве подзатворного диэлек

трика полупроводникового прибора. Состав слоев регулировали, меняя мощ

ность разряда в магнетроме с циркониевой мишенью и поддерживая мощность 

кремниевого магнетрома постоянной. Подзатворный окисел оптимального, 

с точки зрения минимального тока утечки, состава содержал 12% циркония. 
Полученные слои были аморфными. Их граница раздела с кремнием сохраня

лась при кратковременной термообработке до 900 °С. 
Смеси различных окислов исследовали в работе [8]. Сораспыление про

водили на постоянном токе из двух магметронов с мишенями из кремния 

и алюминия диаметром 7,5 см. Соотношение двух металлов в покрытии ме
няли, изменяя соотношение мощностей у каждого магнетрона. Процесс про

водили в смеси аргона и кислорода при давлении 0,11 Па. Состав газовой 
смеси контролировали по оптическому излучению из плазмы. Расстояние 

до подложки было 13 см. Скорость нанесения была 0,34-0,7 нмjс при мощ
ности разряда 250-480 Вт. Для всех однослойных покрытий толщина была 
900 нм. Результаты измерения оптических свойств покрытий, полученных 
нанесением смесей окислов, например, Si02 и Hf0

2
, приведены на рис. 5.3, 

где для полученных пленок коэффициент преломления - n и коэффициент 
экстинкции - k. 
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Рис. 5.3. Коэффициент преломления - n и коэффициент экстинкции - k по
лученных пленок Hf.Si1_.02 [8] 

В результате из чередующихся слоев окислов Si0
2

, Hf0
2

, Та205 и AI
2
0 3 и сло

ев их смесей были созданы различные интерференционные многослойные 

покрытия (зеркала, узко- и широкополосные оптические фильтры) [8]. Полу
ченные покрытия как однокомпонентные, так и многокомпонентные, имели 

высокую стойкость к окружающим условиям. Например, после 7 дней в камере 
влаги при 65 ·с и влажности 95% не было обнаружено отслаиваний, шелушения 
или растрескивания. 

Покрытия из смеси окислов тантала и титана получали и исследовали в ра

боте [9]. Для этого два магнетрана с круглыми мишенями (танталовой и титано
вой) диаметром 5 см были направлены на вращающуюся кремниевую подложку 
[9]. Питание магметронов осуществляли импульсными ИП с частотой 20 кГц. 
Общее давление газов поддерживали 1,3 Па, а поток аргона 0,08 Вт. Танталовую 
мишень распыляли током 1,8 А. Добавку титана в пленку осуществляли изме
нением мощности титанового магнетрана от нуля до 2,7 А. При этом концен
трация титана в пленке менялась в диапазоне от нуля до 10% прямо пропорцио
нально току разряда. Поток кислорода меняли от нуля до 0,048 Вт. Содержание 
окисла титана, то есть величина х в формуле (Ta20 5) 1_.(Ti02),, менялась в диа

пазоне от нуля до 0,455. 
Результаты сораспыления двух мишеней показаны на рис. 5.4. При кон

троле процесса по потоку кислорода, как известно, наблюдается гистерезис. 

Видно, что гистерезис в этом случае имеет место при более высоких потоках 

кислорода, чем при распылении какой-либо одной мишени, поскольку при 

распылении двух мишеней поглощается больше кислорода. Переход от ме

таллического распыления к распылению слоя окисла на мишени происходит 
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Поток кислорода, мВт 

Рис. 5.4. Характеристики разряда сораспыления танталовой и титановой 

мишеней 

при 19 мВт вместо 1 мВт, а обратный переход - при примерно 15 мВт вместо 
ЗмВт. 

5.1.2. Покрытия с повышенной твердостью на основе нитридов 
переходных металлов 

Одним из важных направлений развития нанатехнологии и получения новых 

материалов является создание сверхтвердых нанакомпозитных покрытий, вы

яснение закономерностей формирования их фазаво-структурных состояний 

и природы их уникальных прочностных свойств. Прежде всего, это связано 

с новыми возможностями целенаправленного формирования комплекса фи

зических свойств покрытий: твердости, а также тепло- и электропроводности, 

коэффициента трения, сопротивления коррозии и т. п. В данном разделе будет 

рассмотрено главным образом получение покрытий повышенной твердости. 

В настоящее время процесс осаждения из паров с ионным ассистированием, 

в частности, реактивное магнетронное распыление - доминирующий про

цесс в промышленном производстве сверхтвердых покрытий режущего ин

струмента [10]. 
Бинарные нитриды переходных металлов состава MN (типа TiN, ZrN, NbN, 

CrN) известны своими высокими твердостью и механической стойкостью. По
этому они издавна используются в качестве покрытий для режущих и других 

применяемых при механической обработке инструментов. Улучшение свойств 

пленок бинарных нитридов может быть достигнуто добавлением третьего эле

ментаХ (типа А1, В, Cr, Si, Ge) для получения тройных соединений [11, 12]. 
Их свойства строго зависят от концентрации элементаХ. Даже при малой кон

центрации дополнительного элемента (10-20%) радикально меняются хими

ческие связи, структура и морфология пленок. В такого типа пленках тройных 

нитридных систем (M-X-N) макроскопические свойства (твердость, термиче
ская стабильность, электрическая проводимость и механические напряжения) 

зависят от микроструктурных свойств пленок (кристаллической структуры, 

морфологии поверхности, особенностей химических связей) [11, 12, 13]. 
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Модели образования покрытий с повышенной твердостью 

В настоящее время предложены и активно обсуждаются две модели увеличения 

твердости покрытий на основе нитридов переходных металлов путем добавле

ния в них небольших количеств другого металла [14]. Первая модель [10, 15-17] 
исходит из того, что твердость покрытия увеличивается из-за создания нано

структуры нитрида переходнаго металла: нанакристаллы (размером 4-10 нм) 
нитрида переходиого металла находятся в аморфной оболочке нитрида другого 

металла. В таких покрытиях реализуется новый принцип термической стаби

лизации нанасостояний путем термадинамически контролируемой сегрегации 

вторичных фаз, не растворимых в объеме кристаллических зерен [16, 18]. Один 
из самых известных примеров- нанакомпозиты на основе TiN, то есть покры

тия типа Ti-X-N, где элемент Х это, например, алюминий, кремний, бор или 

углерод. Они широко применяются для покрытия инструментов. 

Созданием нанакристаллических состояний с размером зерна в несколько 

нанометров достигаются уникальные прочностные свойства, высокие вязкость 

разрушения, адгезия и т. п. [6]. Высокая твердость таких покрытий объясняет
ся малым размером кристаллитов. Это связано с тем, что при размерах зерна 

d = 5-8 нм невозможны генерация и распространение дислокаций, подавлено 
распространение трещин и скольжение границ зерен, а предел текучести имеет 

значения, близкие к теоретическому сопротивлению сдвига [15, 18, 19]. Все эти 
факторы улучшают механические свойства нанакомпозитного покрытия. Поэ

тому сейчас такие нанакомпозитные пленки интенсивно изучаются и разраба

тываются новые методы их получения и применения [10, 20]. 
Вторая модель [14] исходит из того, что твердость покрытия увеличивается 

из-за эффекта растворения дополнительного металла в нитриде переходнога 

металла. В этом случае атомы дополнительного металла встраиваются в кри

сталлическую решетку нитрида переходнога металла и из-за различия в атом

ных радиусах создают в ней напряжения, препятствующие деформации [11, 14, 
21]. Это увеличивает твердость и сопротивление сдвигу. 

Образование одно- или многофазных пленок зависит от химической актив

ности элементов М, Х и N и от параметров процесса нанесения. Во всех пленках 
M-X-N выделение атомов Х по границам зерен ограничивает рост кристаллов 

и способствует образованию новой фазы [11, 12]. Например, в случае добавле
ния к TiN кремния образуются двухфазные пленки, содержащие нанокристал

литы TNx, окруженные аморфной фазой SiNx. В противоположность пленкам 

с добавлением кремния пленки с добавлением германия содержат металличе

скую аморфную фазу TiGeY, поскольку активность германия к титану выше, чем 

к азоту [11, 12]. 
В реальных покрытиях, полученных в процессах реактивного сораспы

ления, механизмы, соответствующие двум этим моделям, могут действовать 
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как последовательно, так и параллельно. На основе экспериментальных дан

ных авторы [11, 12, 13] представили обобщенную модель образования пленок 
M-X-N на примере системы Nb-Si-N [11, 12]. В зависимости от концентрации 
кремния выделили три типичных области (рис. 5.5). В первой области (кон
центрация кремния от О до 4 ат.%) атомы кремния замещают атомы ниобия 
в решетке нитрида ниобия, так что растут однофазные пленки. Во второй об

ласти (концентрация кремния от 4 до 7 ат.%) предел растворимости уже пре
вышен, поэтому некоторые атомы кремния выделяются на поверхности зерен 

в виде SiNY. Доля покрытия поверхности зерен увеличивается до максимума 
при росте концентрации кремния. Дальнейшее увеличение концентрации 

кремния (область 3) приводит к появлению нанакомпозитной структуры: зер
на NbN:Si покрыты слоями SiNY. Увеличение количества этой аморфной фазы 
в пленках сопровождается уменьшением размера зерен и сохранением посто

янной толщины аморфного слоя. 

Модель применимак пленкам Ti-Ge-N и Ti-Si-N. В этих пленках аморфные 
фазы TiGeY и SiNx образуются на поверхности кристаллов TiN даже при низких 
концентрациях кремния или германия. При этом область растворимости эле

мента Х отсутствует, и различимы только две области: вторая и третья. Приве

деиная модель описывает образование тройных нитридов различного состава 

в виде пленок, полученных магметронным сораспылением. 

В работе [16] проведем обзор свойств покрытий с высокой твердостью 
и связь их свойств с их структурой и со способом получения. В ней, как и в ра

боте [12], проанализирована основная концепция создания супертвердых по
крытий, которая основана на термодинамическом разделении фаз, которое 

приводит к образованию стабильной наноструктуры. Чтобы достичь этого 

во время нанесения, необходимы достаточно высокие концентрация и ак-

Область 1 

Атомы i 

о 4 
Растворение кремниевых 
31'0Мов в кристаллической 

решетке NbN 
' 

Область 2 

CлoйSiN, 

Образование слоя 
SiN, по rраницам 
кристаллических 

зерен NbN,:Si 

Область 3 

7 С5,, ат.% 

Уменьшение размера зерен NЬN,:Si 

Слои SiN,: толщина nостоянна 

Рис. 5.5. Модель образования тройных систем типа M-X-N на примере системы 
Nb-Si-N [12] 
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тивность азота и высокие температуры подложки (500-800 ОС). Азот должен 

создать высокие термодинамические движущие силы, а высокая температура 

подложки должна обеспечить контролируемую диффузией сегрегацию фаз, 

чтобы процесс сегрегации успел пройти достаточно быстро во время нанесе

ния. Максимальная твердость бывает достигнута, например, когда примерно 

монослой ковалентного нитрида, такого как Si
3
N

4 
или BN, покрывает поверх

ность полярного твердого папакристаллита из нитрида переходиого металла. 

Такая концепция подтверждена, как это будет показано ниже, многими си

стемами из различных материалов. Когда требования концепции [16] выпол
нены, покрытия демонстрируют блестящую термическую стабильность при 

отжиге в азоте при 1100-1200 ос и высокую сопротивляемость окислению на 
воздухе при более чем 800 ос. Требуемая температура подложки может быть 
значительно снижена, если использовать ионную бомбардировку растущей 

пленки. 

Получение пленок сложньiх нитридов реактивным магнетронным 

сораспылением 

В этом разделе рассмотрим, как пленки повышенной твердости, состоящие из 

тройных нитридов типа M-X-N (Ti-Si-N, Ti-Ge-N, Ti-Sn-N, Nb-Si-N, Zr-Si-N 
и Cr-Si-N и т. п.), получали реактивным магнетрапным сараепыленнем мише
ней чистыхМиХэлементов при концентрациях элементаХ в пленке, не превы

шающих 20% [12]. 
Для регулируемого реактивного сораспыления обычно используются сдво

енные, чаще дуальные [10, 14, 15, 17, 22-28], в большинстве своем разбаланси
раванные магнетраны с замкнутыми магнитными полями [15, 17, 22, 23, 25, 27, 
29-31] с различными мишенями. Один из пары магпетранов содержал основной 
металл нитрида - один из переходных металлов, второй - металл, используе

мый в качестве примеси. Поскольку нитриды переходных металлов являются 

проводящими соединениями, то для их получения можно использовать отдель

ные ИП постоянного тока [15, 19, 29, 32, 33]. Так как второй магнетран содержит 
мишень из металла, образующего диэлектрический нитрид, то для его питания 

целесообразно использовать импульсный СЧ ИП (глава 2) [15, 19, 27]. Иногда 
для питания магнетрона, содержащего мишень из металла, образующего диэ

лектрический нитрид, используют ВЧ ИП [33]. 
Удобнее всего для питания дуальных магпетранов использовать импульс

ные биполярные СЧ ИП [14, 22, 24, 25, 28]. В подавляющем большинстве слу

чаев гибкий контроль соотношения концентраций двух металлов в пленке 

обеспечивали независимой регулировкой мощности, подводимой к каждому 

магнетрону. Это дает возможность одновременно распылять разные металлы 

и получать пленки сплавов контролируемого состава или химических соедине

ний этих сплавов с реактивными газами [14, 15, 17, 19, 31, 34-38]. 
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Соотношение металлов в пленке можно регулировать и меняя длитель

ность импульсов [24]. В работе [24] непрерывно изменяли состав покрытия 
Zr1_.A1.N в диапазоне от х = О до х = 1 в поисках состава более твердого по 
сравнению с покрытием ZrN. Этого достигали изменением длительности им
пульсов. Использовали три режима распыления с различной длиной импуль

сов, распыляющих алюминий, при постоянной длине импульсов, распыля

ющих цирконий, и постоянной паузе. Во время распыления алюминия ток 

в импульсе нарастал более круто, чем при распылении циркония. Поэтому 

при равной длительности импульсов амплитуда тока алюминиевого магне

трона была значительно выше, чем циркониевого. Меняя соотношение ме

таллов в пленке, исследователи остальные условия процесса сохраняли не

изменными. 

Перед нанесением покрытия поверхности мишеней очищались распылени

ем ионами аргона в течение нескольких минут. Как правило, и поверхность под

ложек очищалась ионным распылением. Часто перед нанесением покрытия на

носили адгезионный слой металла переходной группы толщиной 100-500 им 
[15, 17-19, 27, 29, 30]. 

Получение пленок сложных нитридов вели в смеси аргона и азота. Как и для 

всякого реактивного процесса, в данном случае обязателен контроль напуска 

реактивного газа по его парциальному давлению в разряде. Для этого в боль

шинстве случаев использовали управление напуском азота по сигналу маеспек

трометра или оптического спектрометра. 

Так как для получения тройных нитридов используются металлы, свойства 

которых резко различаются, то мишени из этих металлов по-разному реагируют 

на напуск азота в камеру. Например, увеличение парциального давления азота 

приводило к резкому увеличению тока на алюминиевую мишень и небольтому 

снижению тока у титановой мишени (рис. 5.6). Увеличение тока на алюминие
вую мишень авторы объясняют увеличением коэффициента вторичной элек

тронной эмиссии с 0,086 для чистого алюминия до 0,661 для алюминия, рас
пыляемого азотом [39]. 

Парциальное давление азота обычно выбирали таким, чтобы гарантировать 

получение стехиометрического бинарного нитрида с соотношением N/M близ
ким к единице, здесь М - количество атомов металла-основы. Химический со

став нанесенных пленок показан на рис. 5.7. В случае Ti-X-N (Х = Ge, Sn) актив
ность элементаХ с азотом значительно ниже, чем активность титана с азотом. 

Из-за этого концентрация азота в пленках ниже, чем в пленках с примесью 

кремния M-Si-N. Кроме того, она быстро снижается при увеличении концен
трация Ge или Sn (рис. 5.7). Это подтверждает то, что атомы этих примесей не 
соединяются с азотом, и что связи Ti-N частично заменяются связями Ti-X при 
росте концентрации Ge или Sn. 
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Рис. 5.6. Токи титановой и алюминиевой мишеней в зависимости от парциаль

ноrо давления азота для трех соотношений длительностей распыляю

щих импульсов: а- 7/30, б- 12/25 и в- 10/10 [40] 
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Рис. 5.7. Отношение N/(M+X) в зависимости от концентрации элемента Х 

в пленках Ti-X-N: Ti-Sn-N, Ti-Ge-N, Cr-Si-N, Zr-Si-N и Nb-Si-N 

В случает тройных систем с добавлением кремния M-Si-N, где (М= Ti, Nb, 
Zr, Cr), концентрация азота остается постоянной или слабо увеличивается с ро
стом концентрации кремния в пленке. Это объясняется более высокой актив

ностью кремния по отношению к азоту. 

Сложные нитриды на основе переходных металлов 

Далее мы рассмотрим конкретные нанакомпозитные покрытия с повышенной 

твердостью на основе нитридов переходных металлов, полученные реактивным 

магметронным сораспылением двух и более мишеней. Кроме высокой твердо

сти дополнительным требованием к таким покрытиям является высокая стой

кость к окислению, так как температура режущей кромки инструмента может 

достигать 800 °С. При этой температуре образуется мягкий окисел переходиого 
металла с плохой адгезией, причем этот процесс доминирует над износом, вы

зываемым трением [10]. 
Получению пленок состава Ti1_,A1,N, используемых для покрытия режуще

го инструмента, посвящены работы [40, 41]. Это соединение интересно своими 
высокими твердостью и износостойкостью, а также повышенной стойкостью 

к окислению. Температура его окисления 800 ос, что значительно выше, чем 
у исходного износостойкого соединения TiN - 500-550 °С. Препятствием, 
встретившимся при получении тройного соединения с помощью сплавной ми

шени, оказалось практическая невозможность изготовления мишеней титана 

с большим содержанием алюминия (при х ~ 0,7) [40]. Решает эту проблему реак
тивное сораспыление, в котором использовали дуальные магнетраны с разны

ми мишенями: титановой и алюминиевой. 
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Во время экспериментов меняли парциальное давление азота и длитель

ность распыляющих импульсов на каждой мишени [40]. Три основных соот

ношения длительностей импульсов были подробно исследованы: 7/30 (период 

импульсов 47 мкс), 12/25 (период 47 мкс) и 10/10 (период 30 мкс). Пауза между 

распыляющими импульсами во всех экспериментах сохранялась 5 мкс. Уве
личение парциального давления азота приводило к резкому увеличению тока 

на алюминиевую мишень и небольшому снижению тока у титановой мишени 

(рис. 5.6). Были получены покрытия с 50% содержанием азота. Состав получен

ных пленок варьировался между Ti0•84A10•16N и Ti0,~6A10 •84N. 
Введение алюминия в покрытия нитрида титана существенно влияло на 

свойства покрытия. Покрытия с низким содержанием алюминия имели колон

чатую структуру. С ростом содержания алюминия твердость покрытий достига

ла 31,6 ГПа, амрдуль упругости понижался. Затем при слишком высоком содер

жании алюминия (атомная доля более 0,58) покрытия приобретали аморфную 

структуру с поиижеиными твердостью и модулем упругости. 

В работе [41] для получения покрытий TiA1N с повышенной твердостью на 

рабочих поверхностях сверл использовали четыре разбалансированных магме

трона. Магнетромы были расположены вокруг барабана, на котором устанавли

вались сверла. Полярности магнитных систем магметронов чередовались и та

ким образом образовывали общую замкнутую магнитную ловушку. Мишени 

титана и алюминия диаметром 0,15 м с прямым охлаждением проточной водой 

располагались попарно на противоположных магнетронах. Каждый магнетрои 

был подключен к собственному импульсному биполярному ИП. Частота им

пульсов была 100 кГц, их длительность 2986 не, величина ревереного импульса 

была +37 В, коэффициент нагрузки 30%. Все эксперименты проводились при 

удельных мощностях 22 и 12 кВт/м2 соответственно на титановой и алюминие

вой мишенях. Поток азота был фиксирован на уровне 14,4 мВт. Толщина нано

симых покрытий была приблизительно 4 мкм. 

Барабан со сверлами обеспечивал их планетарное движение для получения 

покрытия равномерной толщины на режущих кромках сложной формы. Рас

стояние от мишеней до изделий было примерно 7,6 см. Вокруг барабана были 

размещены нагреватели изделий, поднимающих их температуру до 350 ·с. 

От специального ИП постоянного тока на барабан осуществляли подачу элек

трического смещения в диапазоне от -30 до -150 В. Величина напряжения сме

щения существенно влияла на твердость пленок. Она быстро росла при увели

чении напряжения смещения до -75 В, а затем рост замедлялся. Объясняется 

это сопутствующим пропорциональным ростом ионного тока на подложку. 

Ионная бомбардировка во время роста пленки подавляла образование больших 

зерен с порами между ними, так как стимулировала процессы повторного за-
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рождения зерен. Для дальнейших экспериментов использовали напряжение 

смещения -75 В. 
Полученные покрытия состояли из одной фазы TiAIN с кубической кри

сталлической структурой типа поваренной соли. Состав покрытия в атомных 

процентах был такой: титана 30,07, алюминия 25,64, азота 42,85, аргона 0,64 
и кислорода 0,8. Средняя твердость покрытия была довольно высока 37 ГПа. 
Кроме того, они имели повышенную стойкость к коррозии и механическому 

износу, что значительно увеличивало срок службы сверл. 

В работе [42] проводилась оценка перспектив магнетронного распыления 
для получения нанакомпозитных пленок тройной системы Ti

1
_.AI.N. Метод ре

активного сораспыления мишеней из различных материалов в дуальных маг

нетронах позволил получать полный диапазон составов указанной системы, 

но исследования были сосредоточены на составах в диапазоне х = 0,5-0,7, где 
происходит переход от кубической монофазной системы (Тi,Al)N к двухфазной 

нанакомпозитной системе, состоящей из кубической (Ti,Al)N и гексагональ
ной AIN фаз. В нанаструктурном покрытии nc-TiAIN/nc-AlN была достигнута 
твердость в диапазоне 30-34 ГПа при небольшом избытке алюминия. Ее уда
лось увеличить до 38 ГПа при приложении оптимального напряжения смеще
ния -80 В. Эти пленки состояли из кубической фазы (Тi,A1)N с размером зерен 
15 нм снебольшим количеством гексагональной фазы AIN. 

Аналогичная задача получения нанакомпозитных покрытий с высокой 

твердостью (~40 ГПа) на основе нитрида титана решалась в работе [15] путем 
добавления к нему кремния: TiN-Si

3
N4• Во время синтеза покрытия для улуч

шения его свойств на подложку подавали постоянное смещение -100 В. Тол
щина получаемых покрытий была примерно 1,5 мкм. Во всех экспериментах 
мощность на титановой мишени поддерживали постоянной, а на кремниевой 

мишени мощность варьировали, чтобы изменять концентрацию кремния в по

лучаемом покрытии. Результаты по размерам кристаллитов нанакомпозитного 

покрытия при различных концентрациях кремния праведны на рис. 5.8, а из
менение твердости покрытия - на рис. 5.9. Рентгеновский анализ показал, 
что размер кристаллитов нанакомпозитного покрытия TiN/Si

3
N4 уменьшается 

с 7,3 н м при содержании кремния 9% до 3,2 нм при 27% (рис. 5.8). Это значитель
но меньшие кристаллиты, чем при нанесении покрытия TiN в тех же услови

ях (12 нм). Уменьшение размеров кристаллитов сопровождалось образованием 
стабильной наноструктуры, состоящей из нанокристаллитов TiN, погружен
ных в аморфную стехиометрическую фазу Si

3
N

4
• 

Сами по себе покрытия из нитридов TiN и Si
3
N

4
, полученные в одинаковых 

условиях, имеют твердость 28 и 26 ГПа соответственно. Нанакомпозитное же 
покрытие с содержанием кремния примерно 12% имело более высокую твер
дость, достигающую максимума 52 ГПа. При дальнейшем увеличении содер-
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жания кремния, даже при малом размере кристаллитов, твердость значительно 

уменьшается до 32 ГПа. Это снижение твердости связано с увеличением содер
жания аморфной фазы Si

3
N

4 
в покрытии. Таким образом, было показано [15], 

что существует оптимум концентрации аморфного Si
3
N

4 
для достижения наи

высшей твердости нанакомпозитного покрытия. На рис. 5.9 также показаны 
изменения модуля упругости в зависимости от концентрации кремния. Инте

ресно, что нанакомпозитные покрытия демонстрируют одновременно высокие 

твердость и модуль упругости. 

Результаты работы [15] совпадают с результатами работы [17], в которой 
было установлено, что когда концентрация кремния увеличивалась до 8,6 at.%, 
достигалея максимум твердости 47,1 ГПа. Такие покрытия Ti-Si-N состояли из 
нанокристаллов TiN, окруженных аморфной фазой Si

3
N4• Это покрытие пока

зало блестящую стойкость к окислению из-за защитного действия аморфной 

фазы Si
3
N

4 • 

Стремясь увеличить твердость покрытия на основе нитрида титана, как уже 

было описано, использовали примесь алюминия [40] или кремния [15]. Пытаясь 
объединить полезные свойства тройных систем Ti-Al-N и Ti-Si-N, в работе [43] 
получали и исследовали покрытия из четырех элементов Ti-Al-Si-N. Такие по
крытия получали одновременным распылением из трех магметронов с мишеня

ми из титана, алюминия и кремния на одну подложку. Соотношение металлов 

в покрытии регулировали, меняя соотношение мощностей на каждом магне-

12 ~--------------------------------~ 
rr--тiN 

10 

4 

9 12 15 18 21 24 27 

Концентрация кремния, ат.% 

Рис. 5.8. Изменения среднего размера кристаллитов нанокомпозитноrо покры

тия TiN/Si
3
N

4 
с ростом концентрации кремния [15] 
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Рис. 5.9. Изменения твердости- Н и модуля упругости- У нанокомпозитноrо 

покрытия TiN/Si
3
N4 в зависимости от концентрации кремния [15] 

троне. Максимальная твердость 34 ГПа была получена у покрытия следующего 
состава Tio.т7'~.10 •06Si0 • 17N •. Размер папакристаллитов в таком покрытии был при
мерно 25 нм. Нанакомпозитная структура покрытия Ti-Al-Si-N состояла из на
нокристаллитов Ti-Al-N и Ti-Si-N в матрице аморфной фазы Si

3
N

4
• Кроме того, 

в работах [44, 45] покрытия TiAIN получали распылением в смеси аргона и азота 
мишеней из сплава Ti:Al = 50:50, а покрытия Ti-Al-Si-N получали сораспылени
ем в дуальных магнетранах мишеней из кремния и сплава Ti:Al = 50:50. 

Следующим элементом, который добавляли в однослойные покрытия 

к TiN, был бор. Пленки состава ТiВ N с различным содержанием бора были 
х у 

получены [23] реактивным сораспылением в смеси аргона и азота из четырех 
разбалансираванных магнетронов. Два магпетрона содержали титановые ми

шени, они работали при токе 4 А. Другие два магпетрона содержали мишени из 
ТiВ2 , они работали при токах, устанавливаемых в диапазоне от нуля до 4 А для 
варьирования содержания бора в пленках. Необходимое парциальное давле

ние азота поддерживали с помощью оптического спектрометра. Магнетраны 

окружали вращающиеся со скоростью 15 об/мин подложки. Такая скорость 
вращения гарантировала гомогенность структуры и отсутствие слоистости по

лучаемых пленок. 

Структура и предпочтительная ориентация полученных пленок строго за

висели от их состава. Когда концентрация бора была менее 12 ат.%, пленки 
обычно состояли из высокоориентированной (111) фазы TiN с малым количе
ством ТiВ. Когда же концентрация бора в пленках была более 12 ат.%, ТiВ пре
вращалась в ТiВ2 , и одновременно предпочтительная ориентация нанокристал

литов резко менялась с (111) на (200), что сопровождалось уменьшением размера 
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наноколонн. С изменением предпочтительной ориентации и фазового состава 

пленок TiВ.NY при введении бора в нитрид титана происходило улучшение их 

механических свойств. Введение бора сначала увеличивает твердость пленок 

до 48 ГПа при концентрации бора примерно 9%. Механические напряжения 
в таких пленках были малы. При дальнейшем увеличении концентрации бора 

твердость уменьшалась, и росли механические напряжения, что связано с уве

личением содержания матричной аморфной фазы BN. 
Исследовали покрытия с одновременным добавлением и бора, и кремния 

[18]. Было выяснено, что наивысшая твердость исследованных покрытий Ti

Si-B-N примерно 45 ГПа обнаруживается при размерах кристаллитов нитрида 
титана d, = 20-25 нм и наличии аморфных фаз на границах зерен толщиной, 

согласно оценкам авторов, 5-8 нм. 

Следующим элементом, который ввели в покрытие на основе нитрида ти

тана, стал углерод. Покрытия Ti-C.-NY имеют прекрасную твердость и абразив

ную стойкость по сравнению с обычным покрытием TiN и лучшую химическую 

стабильность, чем TiC. В статье [29] покрытия Ti-C.-NY с различным содержа
нием углерода были получены при использовании двух магнетронов с мишеня

ми из углерода и двух - с мишенями из титана. Поток азота контролировали по 

сигналу оптической эмиссии от частиц титана. Его поддерживали таким, чтобы 

сигнал оптической эмиссии от частиц титана был на уровне 50% от уровня при 

нереактивном распылении при том же токе. Ток разряда титановых мишеней 

был зафиксирован на уровне 6 А. А содержание углерода в покрытии меняли, 
регулируя величину тока на мишенях из углерода. Наблюдалась приблизитель

но прямая пропорциональная зависимость содержания углерода от тока разря

да вплоть до тока 5,5 А. При росте содержания углерода от нуля до 58% размер 

кристаллитов уменьшался с 32 до 7 нм (атомный состав покрытия: TiC
2

•
35

N0 ,68). 

На рис. 5.10, а и бпоказаны микротвердость и модуль упругости в зависимо

сти от содержания углерода в покрытии Ti-C.-NY. Наименьшая микротвердость 

26 Г Па была отмечена у покрытия TiN 
0

,
87

, не содержащего углерода. С увеличени

ем содержания углерода до 12,5% м икратвердость достигала максимума 47 ГПа. 
Схожее поведение демонстрировал модуль упругости (рис. 5.10, б). При содер

жании углерода менее 12,5% его величина была 310 ГПа, почти такой же, как 

у TiN
0 87

• При увеличении содержания углерода более 12,5% микротвердость 

и модуль упругости пленок снижались. В результате исследований авторов [29] 
было установлено, что атомное отношение (C+N)/Ti играет важнейшую роль 

в фазовой конфигурации, нанаструктуре и механических свойствах покрытия. 

Когда оно меньше единицы, покрытие состоит из твердого раствора углерода 

в решетке нитрида титана. После пересыщения раствора углерода образуется 

нанакомпозитное покрытие с аморфной матрицей, состоящей из С и CN •. Пе

ресыщение углеродом уменьшает микротвердость покрытия. Таким образом, 
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Рис. 5.10. Зависимость микротвердости и модуля упругости в зависимости от 

содержания углерода в покрытии Ti-Cx-Ny [29] 

включение углерода в покрытие значительно уменьшает размер кристаллитов 

и увеличивает микротвердость покрытия, если его концентрация на превышает 

оптимальную. 

Итак, мы рассмотрели покрытия на основе TiN с добавкой одного или более 
элементов. Но не только нитрид титана был использован в качестве основы по

крытий с повышенной твердостью. Кроме него многие исследователи получали 

и исследовали сверхтвердые покрытия, в которых титан был заменен другими 

переходными металлами, элементами той же группы таблицы Менделеева. На

пример, по сравнению с покрытиями из TiN покрытия ZrN имеют такую же 
структуру типа NaCI, близкую твердость (20-23 ГПа) и такие же промышлен
ные применения. Поэтому их механические свойства могут быть улучшены 

теми же способами, как для покрытий TiN, то есть добавлением в покрытие 
третьего элемента, например, алюминия, кремния и др. 
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Систему Zr-Al-N исследовали в работе [24]. Во время нанесения покрытия 

к подложкам подводили постоянное напряжение смещения -50 В. Соотношение 

металлов в пленке регулировали, меняя длительность распыляющих импуль

сов. Все пленки были почти стехиометрические с отношением N:Me = 0,9 - l. 
Существенного влияния величины доли азота в пленках на их твердость не от

мечено. Для большинства пленок твердость лежала в диапазоне 20-24 ГПа, так 
же как для чистых нитридов циркония или алюминия. Заметное увеличение 

твердости до 30 ГПа получено только для пленок с малой долей алюминия от 3 

до 5%. Размер зерен не превышал 10 нм. По мнению авторов, алюминий здесь 

действует как примесь, препятствующая росту кристаллитов ZrN и стимули
рующая их повторное зарождение. 

Механические свойства покрытия ZrN могут быть улучшены также добав
лением в покрытие кремния [46]. Режим разряда магметрона с циркониевой 

мишенью поддерживали постоянным: 420 В и 0,2 А. Соотношение между Zr 
и Si в покрытии меняли, варьируя мощность, подводимую к магметрону с крем
ниевой мишенью (табл. 5.1). С ростом содержания кремния в покрытии содер
жание циркония уменьшалось. В то же время содержание азота практически 

не менялось и было около 50 ат.%. Подложкадержатель вращался со скоростью 

30 обjмин. Время нанесения всех образцов было 4 часа. Толщина полученных 
покрытия была примерно 3 мкм. 

Как видим на рис. 5.11, твердость и модуль упругости покрытий Zr-Si-N при 
малой добавке кремния не меняются. При дальнейшем увеличении содержания 

кремния они достигают максимума соответственно 29,8 и 352 ГПа при 6.2 ат.%. 

Затем твердость и модуль упругости покрытий снижается. Покрытия содержа

ли колончатые кристаллы ZrN, погруженные в аморфную фазу Si3N4• 

Далее систему Zr-Si-N исследовали в работах [36, 38]. Основной целью ис

следования было определение зависимости свойств пленок от температуры под

ложки. Пленки толщиной около l мкм получали в четырех сериях эксперимен
тов, в которых температура подложек была 300, 510, 710 и 910 К. Для различных 

температур подложки требавались различные давления азота (его концентра-

Таблица 5.1. Состав покрытий Zr-Si-N в зависимости от мощности распыления 
кремния. Мощность распыления циркония была фиксирована на 

уровне 84 Вт [46) 

Номер эксперимента 

2 3 4 5 6 7 

Мощность распыления 
о 50 80 100 120 150 200 

кремния, Вт 

Кремний, ат.% о 2,3 4,7 6,2 8,7 Il,4 16,6 

Цирконий, ат.% 45,3 43,7 40,6 38,1 37,1 34,8 36,5 

Азот, ат.% 54,7 54,0 54,7 55,7 54,2 53,8 46,9 
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Рис. 5.11. Твердость и модуль упругости покрытий Zr-Si-N в зависимости от со-
держания кремния [46] 

ции в смеси с аргоном), чтобы получать стехиометрический нитрид циркония, 

соответственно 5%, 12,5%, 37,5% и 65% (рис. 5.12). Из-за этого, как видно на 
рис. 5.12, при росте температуры подложки скорость нанесения пленки снижа
лась в 4,5 раза. Снижение скорости нанесения пленки авторы объясняют сни
жением скорости распыления мишени, поверхность которой в большей степени 

покрыта нитридом. Этому также способствует меньшая эффективность ионов 

азота по сравнению с ионами аргона при распылении мишени. 

Толщина слоя SiN,, окружающего нанакристаллы ZrN, увеличивалась с ро
стом температуры от 0,2 до 1,8 монослоя, то есть в 9 раз (рис. 2). Это означает, 
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Рис. 5.12. Парциальное давление азота и скорость роста пленки в зависимости 

от температуры подложки [36] 
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Рис. 5.13. Толщина слоя SiN,, окружающего нанокристаллы ZrN, и предел рас
творимости кремния в зависимости от температуры подложки [36] 

что толщину аморфного слоя SiN, можно контролировать, меняя температуру 
подложки. Одновременно предел растворимости кремния уменьшался в 5 раз 
при росте температуры подложки (рис. 5.13). Полученные пленки состояли из 

большого количества колонн, вытянутых примерно в направлении роста плен

ки. Эти монокристаллические колонны достигали более 100 н м в длину и около 

3-10 нм в ширину у пленок, нанесенных при 910 К и содержащих 5,7% крем

ния. Интересно отметить, что максимальная твердость 32 ГПа была достигнута 
во всех трех сериях экспериментов с температурами подложек 510, 710 и 910 К. 

Размер кристаллитов во всех трех сериях был примерно 14 нм, однако форма 
их была различна. С ростом температуры нанесения отношение длина/ширина 

кристаллов значительно увеличивалась. 

Система Hf-Al-N, где основным металлом был гафний, исследовалась в ра
боте [26]. Эта система представляла интерес по двум причинам: 1) HfN - наи

более тугоплавкий нитрид с наибольшим модулем упругости и 2) кубическая 
структура HfN и гексагональная у AIN не смешиваются в равновесном состоя

нии, что представляет интерес для образования наноструктуры. Реактивное 

сораспыление вели из двух магнетронов. Около подложки располагалась ка

тушка, создававшая магнитное поле 80 Гс. Это поле концентрировало плазму 
у подложки, значительно усиливая ее бомбардировку ионами. Во время про

цесса нанесения температура подложки из окиси магния была 600 ·с. Ее пла

вающий потенциал смещения составлял -30 В. 

Все покрытия Hf,_,Al,N с х в диапазоне от О до 0,5 были практически стехио

метрическими с отношением N/Hf+Al = 1,05. Полученные покрытия Hf,_,Al,N 
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состояли из метастабильной кубической фазы типа NaC1, несмотря на большое 
рассогласование (9%) между решетками HfN и A1N. При более высоких кон
центрациях алюминия в покрытиях (более 0,5} появлялись зерна второй фазы, 
обогащенной A1N. Стехиометрический HfN имеет твердость 25,2 ГПа. Значи
тельное увеличение твердости до 32,4 ГПа получено для пленок с долей алюми
ниях= 0,3. 

Покрытия из нитрида хрома известны своим низким коэффициентом тре

ния и высоким сопротивлением к коррозии [31, 47], Однако они обладают низ
кой твердостью, ограничивающей их применение в машиностроении. Твердость 

покрытия из нитрида хрома составляет всего 18 ГПа, что ниже, чем у нитрида 
титана 21 ГПа [21]. Повышали твердость таких покрытий, добавляя в них раз
личные элементы [21, 22, 25, 28, 31, 32, 47], получая тройные покрытия на основе 
нитрида хрома. В этих работах авторы исследовали процесс реактивного сорас

пыления двух мишеней из хрома и дополнительного металла Ме с целью полу

чить тройную систему Cr-Me-N. 
В работах [22, 25, 28] покрытия получали в установке, в которой были уста

новлены четыре разбалансированных магнетрона, образующих замкнутое 

магнитное поле. Использовали два соседних магнетрона, в которые были уста

новлены мишени хрома и алюминия (рис. 5.14). Подложка была установлена на 
пути биссектрисы угла между перпендикулярами к поверхностям мишеней хро

ма и алюминия (рис. 5.14). Расстояние от подложки до мишеней определялось 

Держагель 

подгюжки 

Замкнутое магнитное поле Детекrор масспекгрометра 

Рис. 5.14. Схема магнетронной распылительной системы с замкнутыми маг

нитными полями [25]. Показаны различные расстояния между под
ложкой и стенками камеры, а также положение квадрупольного мае

спектрометра 
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в данной работе через расстояние от подложки до стенок камеры. Расстояние от 

подложки до стенок могли регулировать от 127 до 229 мм. Питание магнетро

нов осуществлялось отдельными импульсными биполярными ИП с частотами 

20-350 кГц [28]. Амплитуда положительных импульсов была равна 10% ампли

туды отрицательных. Мощность разряда поддерживали 200 Вт на магнетране 

с хромовой мишенью и 800 Вт на магнетране с алюминиевой. Рабочее давление 

и соотношение потоков аргона и азота регулировались с помощью компьюте

ра, ориентируясь по сигналу от емкостного датчика MKS Baratron [22] или по 

сигналу квадрупольного маеспектрометра [25, 28]. Соотношение потоков арго

на и азота поддерживали 75:25. Напряжение смещения на подложке было -50 В 

[25, 28]. 

Исследовалось влияние величины потока ионов на подложку и их энергии 

на структуру пленок Cr-A1-N. Также исследовалось влияние изменения расстоя
ния от подложки до стенок камеры и угла падения распыленных атомов на под

ложку на величину потока ионов на подложку и их энергии [22, 25, 28]. Кроме 

того, свойства пленок, нанесенных на неподвижную подложку, сравнивали со 

свойствами пленок, нанесенных на подложки, установленные на планетарную 

систему, вращающуюся в центре камеры [25, 28]. Расстояние от стенок камеры 

до подложки на планетарной системе было 127 мм. 

Чтобы понять, как плазма осуществляет влияние на процесс нанесения, 

структуру и свойства пленок Cr-Al-N, энергетические спектры положитель
ных ионов были измерены с помощью квадрупольного масспектрометра. 

Полученные результаты показали, что величина максимальной энергии раз

личных ионов не менялась при изменении расстояния от подложки до сте-
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Рис. 5.15. Интегральные потоки различных ионов при двух различных расстоя

ниях между подложкой и стенками камеры [25] 
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нок камеры с 127 до 203 мм. Однако поток ионов на подложку менялея очень 
значительно (рис. 5.15). Исключение составлял поток ионов 36Ar+, который из
менялся незначительно. Поскольку другие параметры процесса сохранялись 

неизменными, то увеличение потока ионов было связано с увеличением со

отношения ионы/атомы в плазме. Когда расстояние от подложки до стенок 

камеры увеличивается, больше ионов образуется из-за ионизирующих стол

кновений в самой плазме, чем поддерживается высокая плотность плазмы 

у подложки. В результате поток ионов на подложку увеличивается. Если же 

подложка слишком близка к магнетронам, то отношение ионы/атомы в плаз

ме может быть слишком малым, что проявляется в небольтом потоке ионов 

на подложку. 

Было выяснено [22], что пленки, полученные при низкой энергии (10-20 эВ) 
бомбардирующих подложку ионов, имели колончатую структуру и микротвер

дость 34 ГПа. А пленки, полученные при высокой энергии ионов (до 150 эВ), 
были существенно более плотные, их микротвердость была 48 ГПа. Таким об
разом, увеличение плотности и твердости пленок Cr-Al-N было достигнуто за 
счет дополнительной энергичной ионной бомбардировки растущей пленки. 

Объясняется это тем, что бомбардировка энергичными ионами увеличивала 

подвижность адсорбированных атомов на поверхности подложки и снижала за

теняющий эффект колончатой структуры, что приводило к уплотнению пленок 

и уменьшению размеров кристаллитов. 

Поскольку подложка была расположена не прямо против какого-либо из 

магнетронов, то угол, под которым на нее падают частицы (а) на рис. 5.14, -еще 
один важный параметр (см. главу 6). При малых расстояниях (127 мм) падение 
прибывающих частиц происходит под малым углом по отношению к плоско

сти подложки, и это будет ограничивать количество прибывающих ионов из-за 

эффекта затенения. Поэтому ионный поток сравнительно мал. Когда же рас

стояние от подложки до стенок увеличивается, угол а тоже соответственно уве-

Таблица 5.2. Элементарный состав пленок CrA1N, полученных при различных 
расстояниях между подложкой и стенками камеры [25] 

Расстояние между подлож- Cr А1 N о А1/ 
кой и стенками камеры (Cr+Al) 

мм ат.% ат.% ат.% ат.% % 

127 53,17 13,62 25,46 7,75 20,4 

152 48,17 14,62 30,80 6,41 23,3 

178 45,77 14,14 33,22 6,88 23,6 

203 45,34 14,88 34,15 5,63 24,7 

209 46,69 14,50 32,07 8,74 23,7 

127 с вращением 44,07 15,85 33,55 6,43 26,6 
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Рис. 5.16. Двумерные и трехмерные изображения пленок CrAIN, нанесенных 
при различных расстояниях между подложкой и стенками камеры: 

127 мм (а) и (б), 203 мм (в) и (г) [25] 

личивается, и эффект затенения значительно уменьшается, что приводит к уве

личению потока ионов. 

Пленки, полученные при расстоянии 127 мм, имеют сравнительно низкое 
содержание азота и алюминия (табл. 5.2). Это объясняется малым потоком ио
нов азота по сравнению с потоком металлических атомов. Когда расстояние 

увеличили, концентрация азота в пленке значительно увеличилась с 25,46% до 
34,15%. Это связано с увеличением потока ионов азота из плазмы на подложку 
(рис. 5.15). Одновременно концентрация алюминия в пленках немного увели
чилась при соответствующем уменьшении концентрации хрома. 

Когда подложка движется на планетарно вращающемся держателе, на ра

стущую пленку поступают ионы под всевозможными углами и эффект затене

ния отсутствует, поэтому поток ионов высок даже при небольшом расстоянии 

до магнетронов [25]. 
Итак, увеличение потока ионов на подложку усиливает ее бомбардировку 

ионами, которая увеличивает подвижность атомов на подложке и количество 

мест кристаллизации, что приводит к увеличению плотности пленок и умень

шению размера кристаллических зерен. На подложке, расположенной на рас

стоянии 203 мм от стенок камеры, получены пленки CrAlN с максимальной 
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твердостью 30,55 ГПа и модулем упругости 353,87 ГПа. Эти пленки продемон

стрировали также хорошую стойкость к истиранию и более гладкую поверх

ность (рис. 5.16). Схожие свойства продемонстрировали пленки, полученные 
с помощью планетарного вращения подложки на расстоянии 127 мм от стенок 

камеры. Проведеиные исследования выявили важность выбора соответствую

щего позиционирования подложки при реактивном сораспылении разбаланси

рованными магметронами для достижения необходимых структуры и свойств 

пленок CrA1N. 
Продолжая свои исследования [28], авторы работ [22, 25] исследовали 

влияние энергии ионов и их потока на подложку на изменение структуры 

и свойств получаемых пленок Cr-A1-N. Нанокристаллические пленки Cr
Al-N были получены асинхронным импульсным распылением при частотах 
100 и 350 кГц и различных длительностях ревереного импульса. Выявленные 

зависимости энергии ионов и их потока на подложку от режима распыле

ния были описаны в главе 3. Пленки, нанесенные при относительно низких 
энергиях ионной бомбардировки (частота 100 кГц, положительный импульс 

1,0 мкс, общая энергия ионов 72 эВ), имели предпочтительную ориентацию 

(200), характеризуются минимальной поверхностной энергией зерен. Когда 

энергия ионов и их поток из плазмы увелмчивались (частота 350 кГц, поло

жительный импульс 1,4 мкс, общая энергия ионов 200 эВ), увеличивалось 

обратное распыление пленки из-за высокой энергии ионов. Это приводило 

к росту пленок с ориентацией (111). Авторы объясняют это тем, что ионная 
бомбардировка прерывает рост кристаллических зерен и формирует колон

чатые зерна наноразмера. 

Твердость пленок Cr-A1-N увеличивалась, когда общая энергия бомбарди
рующих подложку ионов увеличивается с 72 до 122 эВ при асинхронном им

пульсном распылении. По мнению авторов, это было связано с увеличением 

плотности пленок и уменьшением размера кристаллитов. Высокие напряжения 

в пленках и высокая плотность дефектов ограничивают пластическую дефор

мацию и движение дислокаций, что, соответственно, способствует росту твер

дости пленок. Максимальная твердость 48 ГПа достигнута в пленках Cr-Al-N, 
нанесенных при асинхронном импульсном распылении с частотой 350 кГц 

и реверсмом импульсе длительностью 1,4 мкс. 

Авторы [28] отмечают, что чрезмерная ионная бомбардировка может при

вести к излишнему увеличению плотности дефектов и к высоким собствен

ным напряжениям в пленках. Из-за этого значительно снижаются прочность 

и трибологические свойства пленок. Таким образом, оптимальная комбина

ция механических и трибологических свойств пленок может быть достигнута 

поддержанием умеренной энергии ионов в диапазоне 70-120 эВ при высоком 

их потоке. 
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Целью работы [32] было получение пленок Cr-A1-N и исследование их 

стойкости к окислению. Пленки наносили на подложки, нагретые до 300 ·с. 
Во время нанесения на подложках был потенциал смещения -50 В. Парциаль
ные давления аргона и азота контролировали масспектрометром. Отношение 

количества атомов азота к количеству атомов металлов в пленке N/Cr+A1 было 
близко к единице. Поэтому получаемые пленки могут быть описаны формулой 

Cr
1
_,A1,N. В работе [32] получали нанокомпозитные покрытия Cr1_,A1,N толщи

ной примерно 5 мкм с различным содержанием алюминия: О ,;;; х,;;; 0,63. Процес
сы нанесения проводили при различных мощностях, подводимых к магметрону 

с хромовой мишенью. Были получены пленки следующего состава: Cr0.82A10.18N, 

Cro.74A1o.26N, Сrо.6зА1о.з7N и Cro.sA1o.47N. 
Стойкость к окислению полученных пленок на подложке из сплава сложно

го состава исследовалась на воздухе при 1000-llOO ·с. При этих температурах 
часть атомов хрома диффундировала наружу, чтобы образовать кристалличе

ские зерна Cr20 3 на поверхности пленки. При этом внешняя часть пленки обо

гащалась хромом, а внутренняя -алюминием, равномерно распределенным по 

объему. Во время окисления кислород диффундировал внутрь пленки. Стой

кость к окислению росла с увеличением концентрации алюминия в пленке. 

Чтобы увеличить твердость покрытия из нитрида хрома, в него добавили 

примесь кремния [21]. Получали тройные покрытия методом реактивного со
распыления из двух магметронов с мишенями из хрома и кремния. Покрытия 

имели состав Cr1_,Si,N1 02 с параметром х, меняющимся в диапазоне 0,01-0,16. 
При увеличении содержания кремния из-за увеличения мощности кремние

вого магметрона содержание хрома уменьшалось, так что отношение N/Cr+Si 
было постоянно равно 1,02. Полученные пленки состояли из колончатых зерен, 
которые имели кубическую кристаллическую структуру с предпочтительной 

ориентацией (lll). Твердость и модуль упругости покрытий менялись при из
менении содержания кремния. Твердость увеличивалась от 18,5 ГПа до макси
мума 22 ГПа при 3 ат.% кремния. А при увеличении содержания кремния более 
4 ат.% твердость снижалась. Аналогично вел себя и модуль упругости покры
тий. Авторы объясняют это в соответствии с описанной выше моделью тем, что 

при низких концентрациях кремния его атомы встраиваются в решетку ни

трида хрома в промежуточные позиции, создавая напряженную структуру, что 

затрудняет деформацию решетки под действием внешних напряжений. Когда 

концентрация кремния возрастает более 4 ат.%, часть его атомов выделяется по 
границам зерен, вероятно, в виде нитрида кремния. Размер колон при этом уве

личивается, а твердость покрытия уменьшается. 

Аналогичные, но несколько отличающиеся результаты были получены 

в работе [27], где тоже получали нанокомпозитные покрытия CrN/Si3N4 с раз
личным содержанием кремния. Использовали два импульсных ИП с частотой 
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20 кГц, с амплитудой ревереного импульса равной амплитуде рабочего импуль

са и коэффициентом нагрузки 80%. К магнетрону с кремниевой мишенью был 

подключен источник СЧ импульсов мощностью lOO Вт, а к магнетрону с хро
мовой мишенью мощностью 300 Вт. Процессы нанесения продолжались 1 час. 

Пленки наносили на кремниевые подложки, нагретые до 300 ·с. Концентрацию 

кремния в пленках меняли, сдвигая подложку между мишенями. Максималь

ная концентрация кремния была 12,9%, минимальная - 0,3%. Парциальные 

давления аргона и азота контролировали масспектрометром. Концентрация 

азота в пленке была близка к стехиометрической и слабо зависела от соотноше

ния металлов в ней. 

Изменения структуры и свойств нанокомпозитных пленок с ростом концен

трации дополнительного элемента (в данном случае кремния) происходят в со

ответствии с моделью так же, как и в описанных выше случаях, когда основой 

покрытия были Ti, Cr, Hf и Zr. То есть с увеличением концентрации кремния 
уменьшались размер кристаллитов, шероховатость поверхности пленок, коэф

фициент трения и модуль упругости. При этом твердость пленок изменялась не 

монотонно. При концентрации кремния 10,1% были достигнуты наибольшая 

твердость 14,6 ГПа и наименьший коэффициент трения 0,08. При дальнейшем 

увеличении концентрации кремния до 12,9% твердость снижалась до 12 ГПа. 

Такие же и более сложные покрытия были исследованы в работе [19]. Авто

ры получали нанокомпозитные покрытия CrN/Si
3
N

4 
и CrA1N/Si

3
N4 толщиной 

1,5 мкм с различным содержанием кремния. Распыление вели из мишеней из 

хрома и кремния, или сплава Cr:A1 = 50:50 и кремния. К магнетрону с крем

ниевой мишенью был подключен источник несимметричных биполярных СЧ 

импульсов с частотой 100 кГц. Другие мишени распылялись на постоянном 

токе. Парциальные давления аргона и азота контролировали масспектроме

тром. Дополнительное улучшение механических свойств покрытия получали 

подачей на подложку отрицательного смещения -100 В. Полученные покры

тия CrN/Si3N4 и CrA1N/Si3N4 [19] содержали кубические фазы CrN и CrAIN при 
концентрации кремния менее 9%. Когда в покрытии содержание кремния пре
вышало 9%, размер кристаллитов уменьшался. Покрытия CrN/Si3N4 и CrAIN/ 
Si

3
N4 состояли из отдельных фаз CrN и Si

3
N

4
• В более сложном покрытии CrAIN/ 

Si
3
N4 присутствовала еще и фаза AIN. Ванокомпозитное покрытие CrN/Si

3
N

4 

показало максимальную твердость и модуль упругости около 29 и 305 ГПа со

ответственно при концентрации кремния 7,5%. Твердость и модуль упругости 
покрытия уменьшались при увеличении концентрации кремния более 7,5%. 
Начало окисления полученного покрытия происходило при температуре 900 ·с. 

Эти результаты показывают, что нанокомпозитное покрытие CrAIN/Si
3
N

4 
яв

ляется многообещающим материалом для высокотемпературных применений 

в механообработке. 
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В работе [14] рассмотрена эволюция структурных и механических свойств 
пленок Cr-Si-N по мере их роста и рассмотрена модель увеличения их твердости. 
Поток азота поддерживали 0,023 Вт, чтобы обеспечить получение стехиометри
ческого нитрида. Частота распыляющих униполярных импульсов была 300 кГц 
при коэффициенте нагрузки 88%. Подложка (полированные кремниевые пла
стины) находилась под смещением -200 В при температуре 240 "С. Как и в опи
санных выше работах, полученные пленки Cr-Si-N меняли свои свойства в за
висимости от содержания в них кремния. Авторы выделили три области такой 

зависимости. 

1. При содержании кремния менее 2,3 ат.% атомы кремния были растворе
ны в кристаллах CrN, размеры которых не менялись при увеличении со
держания кремния. При этом твердость пленки росла до максимальной 

величины 24 ГПа при 2,3 ат.% атомов кремния (предел растворимости). 
2. При содержании кремния между 2,3 и 6,7 ат.% атомы кремния в основ

ном собирались у границ зерен и занимали все большее количество мест 

атомов хрома, в то время как размер зерен уменьшался с ростом содер

жании кремния. 

3. При содержании кремния более 6,7 ат.% атомы кремния покрывали око
ло 80% возможных мест атомов хрома на поверхности зерен CrN. Размер 
зерен продолжал уменьшаться с ростом содержания кремния, но сте

пень покрытия поверхности оставалась неизменной. При этом твердость 

пленок уменьшалась из-за образования матрицы нитрида кремния. 

Таким образом, подтверждено, что свойства пленок CrN можно улучшать 
добавлением небольшого количества кремния, делая полученную тройную си

стему привлекательной длятрибологических применений. Повышение твердо

сти пленок происходит благодаря механизму растворения кремния в решетке 

CrN, действующему параллельно механизму образования нанокомпозитной 
структуры. Преобладание того или иного механизма зависит от используемых 

материалов и условий нанесения пленок. Описанная эволюция структурных 

и механических свойств пленок Cr-Si-N хорошо совпадает с предсказаниями 
модели (см. выше). 

В работах [31, 47] было исследовано еще более сложное покрытие на осно
ве нитрида хрома CrTiAlN, которое значительно улучшило свойства режущего 
инструмента. В работах [31, 47] покрытия CrTiAlN толщиной 4,2 мкм были на
несены на полированную металлическую подложку реактивным распылением 

из четырех разбалансированных магнетронов. Их магнитные системы образо

вывали замкнутую магнитную ловушку. Два магнетрона содержали хромовые 

мишени, и по одному - алюминиевую и титановую. Напуск потока азота кон

тролировали с помощью измерения оптической эмиссии из плазмы разряда. 

Подложки находились под смещением -70 В и при своем движении проходили 
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последовательно все магнетроны. Полученные покрытия CrTiAIN имели опти
мальный состав ват.%: Cr- 44,1, Ti- 7,5, Al- 9,3 и N- 39,1. Покрытия CrTiAIN 
имели плотную нанокристаллическую структуру. Была заметна модуляция со

става покрытия с периодом 6,6 нм, но резкой границы между слоями не было. 
Покрытия имели одну кубическую кристаллографическую фазу типа каменной 

соли с явной текстурой (111). Указанные покрытия CrTiAIN имели твердость, 
сравнимую с твердостью TiN, которая значительно превышает твердость по
крытия CrN. При этом их модуль упругости был значительно меньше модудя 
покрытий TiN и CrN. При испытаниях [31] покрытия CrTiAIN продемонстриро
вали скорость износа намного ниже, чем покрытия TiN и CrN. То есть покрытие 
CrTiAIN было значительно более износоустойчивым. 

Продолжением систем тройных нитридов на основе хрома является систе

ма Cr-Zr-N. Пленки этого состава были синтезированы сораспылением из двух 
разбалансированных магнетромов с замкнутыми магнитными полями [48]. 
Мишени магнетронов имели диаметр 100 мм. Одна мишень была выполнена из 
циркония, другая из хрома. Во время нанесения общее давление смеси аргона 

и азота в камере поддерживалось 0,56 Па. Распыление хрома во всех процессах 

Магнетроны 

Напуск газа Напуск газа 

Рис. 5.17. Схема рабочей камеры, содержащей два разбалансираванных магне

трона с замкнутыми магнитными полями [48] 
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Таблица 5.3. Отношения количеств атомов в пленке х = Zr/(Cr+Zr) и N/(Cr+Zr) 
в пленках Cr,_.zr.N при различных токах разряда маrнетрона 
с циркониевой мишенью [48] 

Ток разряда, А о 0,4 0,8 1,2 1,4 1,6 2,0 2,4 2,8 3,2 

х о 0,03 0,06 0,1 0,13 0,15 0,2 0,25 0,29 0,34 

N/(Cr+Zr) 0,97 0,99 0,99 0,98 1,01 1,01 1,03 1,05 1,01 1,07 

вели на постоянном токе 3,2 А. Магнетран с мишенью из циркония питали им
пульсным током частотой 20 кГц, величину которого меняли от нуля до 3,2 А. 
Таким образом регулировали концентрацию циркония в пленке. Остальные 

параметры процесса нанесения: напряжение смещения -100 В, расстояние до 
подложки 90 мм, температура подложки 150 "С и скорость вращения подложки 
10 об/мин. Схема установки приведена на рис. 5.17. 

В работе [48] исследовалась структура и свойства пленок в зависимости от 
концентрации циркония по сравнению с пленками из нитрида хрома. Кон

центрация циркония росла пропорционально току циркониевого магнетрана 

(табл. 5.3). 
Одновременно с составом менялась и структура пленок. Пленки Cr,_.zr.N 

представляли собой твердый раствор циркония в нитриде хрома. Постоянная 

решетки которого росла вместе с концентрацией циркония (х). При х =О пленки 

имели типичную колончатую структуру с диаметром колон 100 нм, что соот
ветствует зоне Т модели SMZ (см. главу 6). С ростом х диаметр колон уменьшал
ся, и микроструктура пленок становилась плотнее и компактнее. При х = 0,25 
и выше колончатая структура уже не наблюдалась, и пленки состояли из мел-

Напуск~ 

НапускА? 

Устройство вращения подложки 
Термопара Нагреваrель 

Рис. 5.18. Схема рабочей камеры [37] 

Держаrель 

подложек 

К вакуумному 

-насосу 
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ких зерен. Чем больше было х, тем более гладкую поверхность имели пленки. 

С ростом концентрации циркония увеличивзлись твердость и модуль упруго

сти пленок. Максимум твердости 34 ГПа был в 1,5 раза больше, чем у нитрида 
хрома (22 ГПа). Кроме того, росло сопротивление к истиранию, и енижался ко
эффициент трения [48]. 

Магметронное реактивное сораспыление с ассистированием ионным лучом 

было применено [37] для получения покрытий, представляющих собой твердый 
раствор состава Cr1_,W,NY. Сораспыление хромовой и вольфрамовой мишеней 
диаметром 7,62 см проводили из двух магнетронов. Схема рабочей камеры при
ведена на рис. 5.18. Схема аналогична схеме, описанной в предыдущей работе 
[48] (рис. 5.18), но в камеру введен источник ионов для ассистирования. Соот
ношение между Cr и W в покрытии меняли, варьируя мощность, подводимую 
к магнетрану с вольфрамовой мишенью в диапазоне 0-300 Вт. Концентрация 
вольфрама росла линейно с увеличением мощности разряда, одновременно 

концентрация хрома снижалась, а концентрация азота практически не меня

лась. Поток азота в камеру был выбран таким, при котором в предварительных 

экспериментах получали стехиометрический нитрид хрома. Поэтому состав 

пленок соответствовал формуле Cr,_.W.N. 
Пленку толщиной примерно 2 мкм наносили на ненагреваемую подложку, 

расположенную на расстоянии 15 см от мишени на вращающемся подложкодер
жателе. Во время роста пленки она подвергалась дополнительной бомбардиров

ке ионами аргона из специального ионного источника, расположенного между 

магнетромами (рис. 5.18). Режим ионного источника: напряжение 45 В и ток 
луча 4 А. С увеличением содержания вольфрама в пленке размер кристаллитов 
сначала снижался, а затем снова рос (рис. 5.19). Твердость пленок Cr1_xWxN мо-
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Рис. 5.20. Твердость и остаточные напряжения сжатия в пленках Cr
1
_,W,N в за-

висимости от концентрации вольфрама [37] 

нотонно увеличивалась с увеличением концентрации вольфрама. Одновремен

но енижались остаточные напряжения сжатия. Оптимальная концентрация 

вольфрама с точки зрения трибологических свойств пленок составляет 5-10%. 
При таких концентрациях твердость пленок и адгезия были наивысшие, а оста

точные механические напряжения были менее 2 ГПа. 
Повышению стабильности покрытий на основе нитрида ниобия была по

священа работа [49]. Этой цели достиглидобавлением в покрытие нитрида крем
ния. Содержание кремния от нуля до 35% изменяли регулировкой тока разряда 
магнетрома с кремниевой мишенью от 0,01 до 0,2 А, сохраня_я ток разряда маг
нетрона с ниобиевой мишенью 0,25 А. При увеличении содержания кремния 
в покрытии относительное содержание ниобия в нем снижалось. Подложки 

были нагреты до температуры 250 ·с. Толщина пленки была 1,2-1,9 мкм. 
Когда кремния было менее 11 ат.%, покрытия были кристаллические. Ана

лиз структуры покрытий показал наличие кристаллов кубической фазы NbN. 
Ни силицидов, ни кристаллов Si

3
N4 не обнаружили. А при более высоком со

держании кремния в покрытиях появлялась аморфная фаза. Средняя величина 

кристаллитов в любом случае не превышала 18 нм. Структурные исследования 
позволили авторам [49] обозначить структуру покрытий Nb-Si-N следующим 
образом: nc-NbN/a-Si

3
N

4
, где nc обозначает нанокристаллическую структуру 

и а обозначает аморфную. Покрытия содержали колончатые кристаллы NbN, 
погруженные в аморфную фазу Si3N4• Объем фазы a-Si3N4 увеличивалея с ро

стом содержания кремния в покрытии. 

Твердость покрытий зависела от присутствия фаз: nc-NbN, a-Si
3
N4 и соот

ношения их объемов. Величина модуля упругости менялась пропорционально 

твердости покрытия. Зависимость твердости покрытий от концентрации крем

ния в покрытии имела типичный вид. Максимальные твердость 34 ГПа и мо-
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дуль упругости были получены при содержании кремния в диапазоне 5-11 ат.%. 

При дальнейшем увеличении содержания кремния твердость покрытия снижа

ется до 22 ГПа, соответствующего твердости аморфной фазы Si
3
N

4
• 

Образование диэлектрической аморфной фазы нитрида кремния подтвер

дили измерения электрического сопротивления покрытий [12]. На рис. 5.21 по

казаны изменения относительного сопротивления и степени покрытия поверх

ности зерен у пленок Nb-Si-N. Выявлена строгая зависимость электрического 

сопротивления от степени (толщины) покрытия поверхности кристаллических 

зерен аморфным слоем SiN у нанакомпозитных пленок Nb-Si-N. 
у 

Многослойные наноструктурные покрытия 

Режущие инструменты с однослойными покрытиями из сложных нитридов еще 

не обеспечивают достаточной твердости и прочности для многих практических 

применений. Улучшить эти свойства покрытий и их термическую стабильность 

можно, выполнив их многослойными [30, 45, 50-54]. 

В работе [45] многослойное покрытие TiAIN/SiN. показало высокую твер

дость, хорошее сопротивление окислению и износу. Твердость такого покрытия 

строго зависела от периодичности покрытия. Особый интерес представляли 

нанопериодические покрытия, у которых значительно увеличивалась твердость 

каждого слоя. Кроме того, механические свойства многослойных покрытий 

улучшаются из-за образования границ между слоями. В работе [45] однород

ные однослойные покрытия TiAIN получали реактивным распылением мише

ни из сплава Ti:Al = 50:50 в смеси аргона и азота, а многослойные покрытия 
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Рис. 5.21. Изменения относительного сопротивления (о) и степени покрытия 

поверхности зерен (•) у пленок Nb-Si-N [12]. Величина степени по
крытия поверхности зерен нормализована к максимальной толщине 

покрытия 1,3 монослоя 
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TiAIN/SiN, получали чередующимся нанесением слоев TiAIN и SiN, реактив
ным сораспылением мишени из сплава Ti:Al = 50:50 и мишени из кремния. 
К обоим магнетранам были подключены ИП постоянного тока. На мишень из 

сплава подавали мощность 8 кВт, а на кремниевую- 1,5 кВт. Перед каждым 
процессом для улучшения адгезии покрытия на подложку наносили подслой 

TiAIN толщиной 0,4 мкм. 
Расстояние мишень-подложка было 5 см. Температура подложек поддер

живалась 670 °С. Кроме того, на подложки подавали электрическое смещение 
-115 В. Исследовали многослойные покрытия толщиной примерно 4,0 мкм, по
лученные при различных скоростях вращения подложек от 1 до 4,5 об/мин. 

Однородные (однослойные) покрытия TiAIN имели колончатую структуру 
спорами между ними, снижающими прочность покрытия [45]. При добавлении 
в покрытие нитрида SiN, с помощью одновременного сораспыления кремния 
структура однослойного покрытия менялась от колончатой к мелкокристалли

ческой. 

Твердость, по Виккерсу, многослойных покрытий исследовалась в зависи

мости от скорости вращения [45]. Твердость многослойных покрытий TiAIN/ 
SiN, достигала максимума 3200 HV при 3 об/мин, что выше твердости однослой
ного покрытия TiAIN (2590 HV). Структура многослойных покрытий, получен
ных при скорости вращения 3 об/мин, была плотной колончатой и состояла из 
слоев TiAIN и SiN,, чередующихся в направлении роста пленки. Периодичность 
структуры была примерно 6 нм при данной скорости вращения. Этим объясня
ется то, что рост кристаллических зерен периодически был блокирован образо

ванием поверхности вышележащего слоя. Поэтому диаметр зерен многослой

ных покрытий меньше, чем однослойных, и он уменьшался с ростом скорости 

вращения подложек. Наличие в покрытии большого числа границ раздела слоев 

приводит к переходу от колончатой структуры к мелкозернистой. Одновремен

но с твердостью у многослойных покрытий повышалась адгезия и их стойкость 

к механическому износу. 

Твердость многослойных покрытий при скорости вращения 4 об/мин 
и выше снижалась из-за того, что толщина слоя SiN, стала слишком малой, что
бы образовать однородную границу раздела между слоями TiA1N и SiN, и соз
дать слоистую структуру TiAIN/SiN,. 

Другое многослойное покрытие TiN/CrN тоже обладает лучшими меха
ническими, коррозионными и трибологическими свойствами по сравнению 

с однослойными [50], причем gем меньше период слоев, тем лучше эти свой
ства. В работе [50] многослойные покрытия TiN/CrN получали на подложках из 
карбида вольфрама. Для этого мишени из титана и хрома одновременно распы

ляли двумя разбалансираванными магнетранами в течение 1 часа. На каждый 
магнетрои подавали от источника питания постоянного тока мощность 4,5 кВт. 



~6 Глава 5. Получение пленок тройных и более сложных химических соединений 

Подложки вращались вокруг оси держателя со скоростью 7,3 об/мин, поочеред
но проходя мимо каждого магнетрона. Многослойное покрытие TiN/CrN с тол
щиной каждого слоя 4 им наносили при потоке азота 48 мВт и смещении на 

подложке -100 В. 

Термическая стабильность многослойных покрытий оценивалась термооб

работкой образцов 1 ч на воздухе при температурах 600, 800 и 1000 °С. После 

термообработки при температуре 800 ОС не было никаких изменений в струк

туре и твердости, что говорит о высокой термической стабильности. Частичное 

окисление с образованием диоксида титана наблюдали только после отжига 

при 1000 ОС. Механические свойства многослойных покрытий ТiN/CrN сравни

вали с однослойными покрытиями TiN и CrN. Твердость ТiN и CrN была 23,9 

и 21,4 ГПа соответственно, тогда как твердость покрытия TiN/CrN достигала 
34,8 ГПа. Модуль упругости покрытия TiN/CrN был равен модулю упругости 
однослойного покрытия CrN. Критическая сила индентора при оценке адгезии 
однослойных покрытий TiN и CrN была 24,8 и 37,3 Н соответственно, а у много
слойных достигла 45 Н. Таким образом, применение многослойных покрытий 

увеличило твердость покрытий на 45,6% и их адгезию, оцененную по критиче

ской силе индентора, на 30,6%. 

В работах [51, 54] многослойные покрытия TiAIN/CrN. наносили в распы
лительной системе, состоящей из четырех магнетронов. Два магнетрона, рас

положенные в одной стороне камеры, имели мишени из хрома, и два других 

в противоположной стороне- из сплава TiAl в соотношении 50:50. Распыление 

вели на постоянном токе. Для этого на магнетраны с мишенью TiAl подавали 
8 кВт, а на магнетраны с хромовой - 3 кВт. Одно из устройств напуска азота 
было расположено вблизи магметронов с мишенью из хрома, а другое - вбли

зи магметронов с мишенью из TiAl. Подложки были установлены на планетар
ной системе, обеспечивающей вращение подложек вокруг двух осей [51] и трех 

осей [54]. Общая толщина покрытия достигала 5 мкм. Из-за сложного движения 
подложек толщина отдельных слоев нитридов варьировалась между 50 и 80 им. 

Температура подложки поддерживалась 450 ос. На нее подавали постоянное 

смещение -100 В. 

Эксперимент показал [51], что, в отличие от других многослойных систем, 

состоящих из чередующихся однородных слоев, в системе TiAIN/CrN, внутри 
некоторых слоев кубической фазы CrN, образуются тонкие прослойки (при
мерно 25 им) гексагональной фазы Cr2N (рис. 5.22). Так как параметры про
цесса нанесения, которые могли бы повлиять.на рост слоев нитрида хрома, 

оставались постоянными, образование фазы CrN, авторы связывают с разли
чием скоростей нанесения во время планетарного движения подложки. Дей

ствительно, во время нанесения подложки путешествуют вдоль траектории, 

которая определена геометрическими параметрами планетарной системы. 
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Рис. 5.22. Поперечное сечение многослойного покрытия TiAIN/CrN, [51]. По
казаны светлые слои TiAIN и темные слои CrNx. Внутри некоторых 
слоев CrN, видны тонкие прослойки гексагональной фазы Cr

2
N 

В это время скорость нанесения существенно меняется: когда подложка при

ближается к мишени, скорость быстро увеличивается, достигая максимума. 

Затем она уменьшается, когда подложка движется от мишени. Скорость умень

шается до нуля, когда подложка отворачивается от мишени. Авторы отмечают, 

что в подавляющем числе исследований многослойных систем фиксируется 

только средняя скорость нанесения. 

Прослойки Cr2N обнаруживаются не в каждом слое CrN •• а только в не
которых. Это авторы тоже объясняют особенностью планетарного движения 

подложек, при котором максимум скорости нанесения достигается не во всех 

циклах поворота планетарной системы, а только в некоторых. Итак, скорость 

нанесения и поток атомов металла меняются в широких пределах, а поток 

молекул реактивного газа к подложке постоянен. Если поток атомов металла 

значительно превышает поток атомов азота, то образуется фаза Cr2N. Эта си
туация реализуется, когда подложка проходит близко к мишени лицом к ней. 

Описанный эффект наблюдается только в слоях CrN. и отсутствует в слоях 
TiAIN. Возможно, считают авторы [51], поскольку атомы титана и алюминия 
имеют большее сродство к азоту, чем атомы хрома, то для образования стехио

метрического нитрида ТiAIN достаточно меньшего соотношения потоков ато

мов азота и атомов металла либо у нитрида сплава ТiAl фазы с более низким 

содержанием азота не существуют. 
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В принципе, движение подложек всегда является причиной различия в со

ставе пленок. Однако этот эффект исчезает, когда поток азота при максималь

ном потоке атомов металла достаточно высок для образования стехиометри

ческого нитрида. В других позициях подложки скорость нанесения меньше, 

поэтому поток азота достаточен для образования стехиометрического нитри

да. Тем не менее, даже если нужное парциальное давление азота установлено 

для одного материала, оно может быть слишком высоким для другого. В этом 

случае мишень этого материала покрывается слоем химического соединения 

и, соответственно, уменьшается скорость его распыления. Поэтому для неза

висимого управления составом каждого нитрида в промытленных магметрон

ных системах необходимо иметь два независимых устройства напуска азота, 

каждое из которых расположено вблизи магметронов с мишенями из одного 

материала [51]. 
Для равномерного покрытия деталей сложной формы, как известно, ис

пользуют сложное вращение деталей во время нанесения покрытия. Это враще

ние вокруг двух или трех осей. Сравнение структуры многослойных покрытий 

CrN/TiAlN, получаемых при двухосевом и трехосевом вращениях подложек, 
проведено в работе [54]. Покрытия, полученные при двухосевом вращении под
ложек, имели простую периодическую структуру слоев равной толщины. Тол

щина слоев была 50 нм при общей толщине покрытия 5,2 мкм. В тех же услови
ях и за то же время при трехосевом вращении покрытия имели более сложную 

структуру, содержащую слои, толщина которых периодически менялась. Из

менения с малым периодом представляют собой изменения структуры слоев, 

а изменения с большим периодом связаны с вращением вокруг третьей оси (это 

вращение в три раза медленнее вращения вокруг второй оси у используемой ав

торами планетарной системы). В этом случае толщина слоев колеблется в диа

пазоне от 20 до 50 нм при общей толщине покрытия 2,2 мкм. Таким образом, 
было показано, что скорость нанесения покрытия при трехосевом вращении 

в несколько раз меньше, ·чем при двухосе во м. Высокая скорость нанесения до

стигается тогда, когда подложка близка к источнику материала и расположена 

так, что ее нормаль направлена на источник. Это означает, что при двухосевом 

вращении подложка чаще находится в указанных положениях. 

Еще более сложные многослойные наноструктурные покрытия TiAIN/ 
CrAIN исследовали в работе [53]. В ней магнетромы были оснащены двумя 
сплавными мишенями: TiAl и CrAl. Оба сплава имели состав примерно 50:50. 
В смеси аргона и азота реактивным распылением на постоянном токе получа

ли чередующиеся слои нитридов TiAIN и CrAIN примерно равной толщины. 
Общая толщина покрытия была 1 мкм. Свойства многослойного покрмтия су
щественно зависели от периодичности слоев [53]. Максимальная твердость по
крытия 39 ГПа была получена при периодичности· слоев 9,3 нм. Эта величина 
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Рис. 5.23. Микротвердость и модуль упругости получ.енных пленок Cr-W-N 
и Cr-Mo-N [30] 

была существенно больше твердости смеси использованных нитридов 30 ГПа. 

Для улучшения механических свойств покрытия на подложки подавали напря

жение смещения -200 В и нагревали их до 300 ·с. 

Многослойные нанаструктурные покрытия TiAIN/CrAIN показали стой
кость к окислению на воздухе при 900 ·с, которая выше, чем у исходных ни

тридов [53]. Высокая стойкость TiAIN достигается благодаря диффузии атомов 
алюминия на поверхность слоя и окисление их там с образованием защитного 

слоя аморфного окисла алюминия. На зернах CrAIN образовывалась фаза окис
ла хрома. Оба защитных окисла пресекают диффузию кислорода и обеспечи

вают высокую стойкость покрытия к окислению. Уменьшение размера зерен 

и большое число поверхностей раздела в многослойных покрытиях привело 

к плотной и однородной микроструктуре, которая обладает высокой коррози

онной стойкостью. Ее повышению способствует и пассивирующий слой Al
2
0 3 

на поверхности покрытия. 

Интересную зависимость механических свойств пленок сложных нитридов 

от их слоистой структуры наблюдали в работе [30]. В работе [30] получали на

нокомпозитные покрытия Cr-W-N и Cr-Mo-N. Распыление вели из двух мише
ней из хрома и одной из вольфрама или молибдена, которые были направлены 

на вращающийся подложкодержатель. Скорость вращения была 0,5, 1, 2 или 
4 об/мин. Установленная на подложкадержателе подложка была изготовлена из 
быстрорежущей стали. Она последовательно проходила мимо трех магнетронов 

на расстоянии 12 см от мишеней. Подложку нагревали до температуры 230 ·с 
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Таблица 5.4. Сравнение периодов двухслойной структуры пленок Cr-W-N 
и Cr-Mo-N [30] 

Пленки Cr-W-N Пленки Cr-Mo-N 

Скорость вращения, 0,5 2 0,5 2 
об/мин 

Период двухслойной 79 26 12 70 21 12 
структуры, нм 

и подавали смещение в виде импульсов с амплитудой -75 В с коэффициентом 
нагрузки 20%. Само покрытие наносили в течение 2 ч для достижения толщины 

2,6-3,0 мкм. 

Полученные пленки Cr-W-N состояли из кристаллитов CrN и W2N. Пленки 
имели слоистую структуру: слои CrN чередавались со слоями W

2
N практически 

той же толщины (табл. 5.4). В табл. 5.4 приведены свойства пленок, полученных 
при различных скоростях вращения подложкодержателя. Естественно, что ког

да скорость вращения увеличивается, толщина слоев уменьшается. При высо

ких скоростях авторы отмечают тенденцию к изменению структуры от много

слойной к композитной. 

Микротвердость и модуль упругости пленок Cr-W-N и Cr-Mo-N, нанесен
ных при различных скоростях вращения, показаны на рис. 5.23. Максималь

ная микротвердость 29 ГПа была у пленки Cr-W-N, полученной при скоро
сти 2 об/мин, соответствующей толщине периода слоистой структуры 12 им. 
При большей скорости пленки становятся однородными, но их микротвердость 

уменьшается примерно до 20 ГПа, что даже немного ниже, чем у пленок CrN. 
Таким образом, пленки Cr-W-N с толщиной периода двухслойки 12 им имеют 
наилучшее сопротивление пластической деформации. Для пленок Cr-М о-N та
кой явной зависимости от скорости вращения не выявлено. Это возможно свя

зано с частичной аморфностью фазы Mo
2
N в этих пленках. 

Коэффициент трения пленки Cr-W-N с увеличением скорости вращения 
во время нанесения пленок енижался и достигал минимальной величины при 

2 об/мин. При дальнейшем увеличении скорости вращения коэффициент тре
ния незначительно увеличивается. Аналогичное поведение демонстрируют 

и пленки Cr-Mo-N, но величина коэффициента трения у них ниже. Пленки Cr
W-N показали большую стойкость к истиранию, чем пленки Cr-Mo-N. А наи
большая стойкость к истиранию была у многослойных пленок Cr-W-N, нане
сенных при скорости вращения 2 об/мин. 

Многослойные нанаструктурные покрытия CrN/NbN были исследованы 
в работе [52]. Многослойные покрытия наносили на подложки из нержавеющей 

стали, предварительно прошедших двойную обработку: нитрирование поверх

ности детали и травление ее ионами хрома. Целью работы [52] было найти опти

мальный режим этой обработки. 
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Покрытия наносили в промытленной установке, содержащей четыре раз

балансираванных магнетрона, расположенных через 90" по кругу. Они созда
вали своими магнитными полями замкнутую магнитную ловушку для элек

тронов. Два противостоящих магнетрана содержали ниобиевые мишени, а два 

другие - хромовые. В центре камеры внутри кольца магпетранов размещали 

обрабатываемые детали на планетарной системе, на которой они вращались 

в двух плоскостях для получения достаточно равномерного по толщине покры

тия на деталях сложной формы. Детали, установленные на вращающуюся пла

нетарную систему, последовательно проходили мимо магпетранов с различны

ми мишенями. 

Процесс состоял из следующих шагов: 

нагрев деталей до 450 ·с и очистка поверхности мишеней, 
очистка поверхности деталей созданием дуги на мишени из хрома, ионы 

хрома из которой бомбардировали поверхность деталей, на которые 

было подано напряжение смещения, 

нанесение подслоя нитрида хрома реактивным магнетрапным распы

лением, 

нанесение многослойного покрытия реактивным магнетрапным рас

пылением из всех четырех магнетронов. 

Таким способом наносили нанаструктурное многослойное покрытие CrN/ 
NbN с периодом слоев по толщине 3 нм. Было показано, что описанные твер
дые многослойные покрытия сами по себе не могли защитить от износа деталь 

из мягкой нержавеющей стали. Значительно улучшить адгезию и износостой

кость покрытий удалось предварительным нитрированием поверхности дета

ли из нержавеющей стали и очисткой ее травлением ионами хрома [52]. Такая 
двойная обработка создает на поверхности достаточно твердый подслой из фаз 

железа с азотом. Этот подслой значительно улучшил и коррозионную стойкость 

детали с покрытием. 

Таким образом, многослойные покрытия получают в результате движения 

подложек последовательно мимо источников распыления с мишенями из раз

личных материалов. Для вышеописанных многослойных покрытий наиболее це

лесообразным способом их получения является нанесение из потока ионов, по

лученных реактивным распылением различных металлов в разбалансираванных 

магнетрапных системах с замкнутыми магнитными полями [47]. Такой способ 
позволяет получать покрытия сложного состава, распыляя мишени из отдельных 

металлов в отдельных магнетранах и легко менять состав получаемого сплава, 

меняя режимы распыления этих магнетронов. Стехиометрия покрытия контро

лируется поддержанием оптимального парциального давления реактивного газа. 

Указанный способ обеспечивает высокую долю ионов в потоке вещества к под

ложке, что значительно повышает качество наносимых покрытий [47]. 
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В то же время при получении многослойных покрытий было выявлено две 

проблемы [51]. Первая проблема заключается в том, что когда для получения 
многослойных пленок стехиометрических нитридов распыляют одновремен

но две мишени из различных материалов, то для каждого материала требует

ся свое парциальное давление азота. Однако в вакуумной камере может быть 

установлено парциальное давление азота только одной величины, пригодное 

для достижения стехиометрии одного нитрида и не подходящее для другого. 

Вторая проблема связана с возникновением неоднородности внутри отдель

ных слоев, появление которых связано со сложным планетарным движением 

подложки. 

Резюме по покрытиям из сложных нитридов 

В данном разделе были приведены примеры получения и исследования покры

тий из сложных нитридов, состоящих из трех или четырех элементов, один из 

которых азот. Такие покрытия были получены реактивным сораспылением из 

двух или более металлических мишеней в смеси аргона и азота. При получе

нии пленок с повышенной твердостью с помощью реактивного сораспыления 

выявили следующие основные закономерности: 

изменения структуры и свойств нанакомпозитных пленок на основе ни

тридов переходных металлов Ti, Cr, Hf и Zr с ростом концентрации до
полнительного элемента (Al, Si, С и других) происходили практически 
одинаковым образом: уменьшались размер кристаллитов, модуль упру

гости, шероховатость поверхности пленок и коэффициент трения; 

твердость пленок M-X-N зависела от концентрации элементаХ немо
нотонным образом, что типично для всех сложных нитридов. Сначала 

твердость пленок увеличивается с ростом концентрации элемента Х, 
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Рис. 5.24. Твердость пленок в зависимости от концентрации элемента Х для 

различных пленок M-X-N [12] 
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переходит через максимум и затем уменьшается для более высоких кон

центраций. Для всех систем максимум твердости имеет место при кон

центрации элементаХ, лежащей в довольно узком диапазоне 4-12 ат.% 

(рис. 5.24); 

за увеличение твердости покрытий ответственны изменения структуры 

и морфологии пленок. Возможны два механизма: образование твердого 

раствора атомов элемента Х в решетке нитрида MN иjили образование 
нанокомпозитного материала из nс-МN+аморфная фаза, содержащая 

Х атомы. В случае пленок Nb-Si-N и Zr-Si-N работают оба упомянутых 
механизма. В случае пленок Cr-Si-N работает только первый механизм. 
В случае пленок Ti-Ge-N, Ti-Si-N и Ti-Sn-N работает в, основном, толь
ко второй механизм; 

многослойные покрытия из различных нитридов, как правило, обеспе

чивают более высокую твердость покрытий, чем твердость покрытий из 

составляющих их нитридов. 

5.1.3. Твердые покрытия на основе тройных соединений: 
окислов и карбидов 

Твердые покрытия со слоями окислов 

По мнению авторов работ [42, 55] недостаточно внимания уделялось наноком

позитным системам на основе окислов в качестве покрытия режущих инстру

ментов. В частности, покрытиям на основе пленки Al20 3, которые привлека

тельны тем, что кристаллический окисел алюминия - это твердый материал, 

обладающий высокой химической и термической стабильностью (до 1000 ос) 

и износостойкостью [55]. Кроме того, пленки Al
2
0

3
, нанесенные на слой TiN, 

имели остаточные напряжения сжатия, которые действовали как подавитель 

образования трещин в двухслойных покрытиях, защищали слои нитрида от 

окисления и снижали количество дефектов в покрытии. Полученные в работе 

[55] в оптимальных условиях, пленки Al20 3 имели гладкую поверхность. Явной 

колончатой структуры пленок в исследованном диапазоне режимов не наблю

далось. Все покрытия состояли из фазы y-Al20 3
• Двухслойные покрытия y-Al

2
0j 

TiN улучшали срок службы режущего инструмента в два раза за счет снижения 
его износа. 

Свои исследования авторы работы [55] продолжили в работе [42]. Целью 

авторов [42] стало улучшение параметров нанокомпозитных материалов путем 

использования пленок из окисла алюминия и окислов других металлов. Из со

ображений несмешиваемости материалов, формирующих нанокомпозитную 

структуру, авторы выбрали Zr02 в качестве второй фазы для формирования на

нокомпозитного окисиого покрытия Al20jnc-Zr0
2

• 
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Второй целью работы [42] являлась оценка потенциала магнетронного рас
пыления для получения нанакомпозитных пленок тройных систем Ti-A1-N 
и A1-Zr-O. Подложки из кремния и нержавеющей стали устанавливали на си
стему сложного планетарного движения для получения равномерного по тол

щине покрытия на подложках сложной трехмерной формы. Во время нанесения 

подложка была нагрета до 700 ·с, что облегчало возникновение кристалличе
ских фаз. Для распыления использовали дуальные магнетроны, к каждому из 

которых был подключен независимый импульсный источник питания. При по

лучении пленки Тi-A1-N распыляли титановую и алюминиевую мишени в сме

си аргона и азота биполярными импульсами. При получении пленки A1-Zr-O 
распыляли алюминиевую и циркониевую мишени в смеси аргона и кислорода. 

Полученные покрытия имели толщину 2-3 мкм. 
Первой на подложку наносили пленку нитрида, состав которой был бли

зок к стехиометрическому, а затем слой окислов. При получении окисных 

пленок поток кислорода регулировали так, чтобы состав получаемых пле

нок был стехиометрический. В окисных пленках материалы взаимно меша

ют кристаллизации во всем исследованном диапазоне составов, исключая 

пленки, полученные при повышенных температурах 700 ·с. Полученные при 
этой температуре беспримесные пленки Zr0

2 
имели моноклииную структуру, 

но небольшая добавка окисла алюминия приводила к возникновению и ста

билизации тетрагональной фазы. Пленки обоих структур имели твердость 

17 ГПа. Наиболее высокую твердость 30 ГПа имели нанаструктурные пленки 
nc-A120/Zr02, в которых концентрация Zr0

2 
не превышала 8 ат.%. Основным 

компонентом таких окисных пленок была кристаллическая фаза у-А1203 • Не

большое количество Zr0
2 
распределялось по границам зерен. Когда концен

трация Zr02 превышала 10 ат.%, пленки становились аморфнымисневысокой 
твердостью 10-13 ГПа. 

Твердые покрытия на основе алмазаподобных пленок 

Алмазаподобные пленки (DLC) издавна используются в качестве твердых по
крытий. Недостатком этих пленок является их тенденция к отслаиванию из

за высоких напряжений сжатия, которые ограничивают возможную толщину 

пленок из-за потери их адгезии к подложке. Один из путей решить эту пробле

му -легировать эти пленки добавкой атомов металла [56]. С этой целью алма
заподобные пленки с примесью металлов Me-DLC (Ме: Мо, Ti, W, Nb) наносили 
реактивным магметронным распылением металлической мишени диаметром 

76 мм в смеси аргона и метана [56]. К магнетрану подводили биполярные им
пульсы мощностью 100 Вт, частотой 100 кГц, коэффициентом нагрузки 70% 
и с амплитудой ревереного импульса +40 В. Общее рабочее давление было 5 Па 
при общем потоке газов 64 м Вт. Долю метана в смеси изменяли от нуля до 0,25, 
исследуя изменения свойств получаемых пленок. 
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Стеклянные и кремниевые подложки располагали на водоохлаждаемом дер

жателе в 10 см от мишени. Во время нанесения покрытия к держателю подводи
ли ВЧ мощность такую, чтобы достичь отрицательного потенциала смещения 

на них 200 В. Перед нанесением пленки подложки очищали ионной бомбарди
ровкой 5 мин. при ВЧ мощности 100 Вт в аргонной плазме при давлении 0,5 Па. 
В этом режиме потенциал автосмещения достигал -800 В. 

Скорость нанесения пленки Me-DLC зависела от доли потока метана в об
щем потоке газов. Для большинства металлов при напуске метана 0,25 от обще
го потока газов результирующая скорость нанесения пленки примерно в два 

раза больше, чем в процессах без распыления металлов. Одновременно при уве

личении доли метана концентрация металла в пленке уменьшается плавно от 

единицы до нуля. При концентрации атомов металлов в пленке более 0,4 они 
непрозрачны. При меньших концентрациях металлическая абсорбция оптиче

ского излучения уменьшается, и можно измерить ширину запрещенной зоны 

у полученных пленок. Она составляет 1,2-1,3 эВ, то есть равна величине, при
сущей алмазоподобным пленкам без примеси металлов. 

Эксперимент показал, что легирование алмазоподобных пленок всеми ме

таллами снизило механические напряжения в получаемых пленках. Если ал

мазоподобные пленки без примеси металлов имели высокие механические на

пряжения сжатия - 3 ГПа, то пленки с примесью металла имели минимальные 
механические напряжения сжатия ниже 1 ГПа при доле метана в потоке 0,03. 
Образцы, содержащие вольфрам или молибден, оказались вообще ненапряжен

ными при этой доле метана в потоке газов. Когда доля метана в потоке становит

ся более 0,03, напряжения сжатия медленно увеличиваются до 1 ГПа при доле 
метана 0,25. Тем не менее, такие напряжения сжатия втрое ниже, чем у пленок, 
полученных в тех же условиях, но без примеси металла (3 ГПа). 

Исследование процесса получения алмазаподобных пленок с примесью ме

талла продолжили в работе [57]. В частности, пленки с примесью титана нано
сили реактивным магметронным распылением титановой мишени диаметром 

150 мм в смеси аргона и метана [57]. Поток аргона был постоянным и равным 
32 мВт, а поток метана варьировали в пределах от 4,8 до 32 мВт. Общее рабочее 
давление было 0,2-0,4 Па. К магметрону подводили униполярные почти пря
моугольные импульсы, полученные модуляцией напряжения источника по

стоянного тока. Амплитуда импульса тока была 30 А и длительность 300 мкс. 
Для сравнения в некоторых процессах магнетрои был подключен непосред

ственно к источнику постоянного тока. Во всех экспериментах источник посто

янного тока работал в режиме стабилизации средней мощности разряда, кото

рая осуществлялась изменением паузы между импульсами. Период импульсов 

Т варьировали от 900 до 13500 мкс. Тогда, чем больше период импульсов, тем 
больше мгновенная мощность импульса. 
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Оптическая эмиссия частиц из плазмы разряда измерялась вблизи ми

шени. Измерялась интенсивность линий Ar (420,1 им), Тi (365,3 им) и СН 
(431,1 им). Оказалось, что сигнал эмиссии аргона при импульсном распыле
нии пропорционален мгновенной мощности и значительно выше, чем на по

стоянном токе при той же мощности. Такая же зависимость излучения атомов 

аргона от мощности наблюдалась в обоих разрядах при добавке малых коли

честв метана. Объясняется это тем, что разрежение газа у мишени, возникаю

щее из-за его нагрева, в паузах между импульсами прерывается, и в это вре

мя локальная плотность (парциальное давление) частиц газа приближается 

к своей исходной величине. То есть локальная плотность газа вблизи мишени 

при импульсном распылении выше, чем при распылении на постоянном токе. 

Это выглядит как локальное увеличение давления у мишени перед началом 

каждого следующего импульса. Это приводит к различиям в условиях реак

тивного процесса нанесения пленки при импульсном распылении и распыле

нии на постоянном токе. 

Показано, что без напуска метана интенсивность излучения атомов титана 

почти не зависела от типа разряда, импульсного или постоянного, и была про

порциональна мощности разряда. При напуске метана увеличение локальной 

плотности молекул метана вблизи мишени во время паузы между импульса

ми, в свою очередь, приводит к большей степени покрытия мишени атомами 

углерода и, следовательно, к понижению скорости распыления атомов титана. 

Поэтому эмиссия от атомов титана в импульсном режиме ниже, чем в режиме 

постоянного тока. 

Достаточно большой поток метана, добавленный к аргону, приводит к осаж

дению слоя СН на поверхности титановой мишени, что не только снижает ско

рость распыления титана, но и усиливает описанные выше эффекты. Поэтому 

эмиссия от частиц СН выше при импульсном распылении, чем при распылении 

на постоянном токе. Максимум эмиссии от частиц СН наблюдался прежде, чем 

ток разряда достигал своего максимума. Это указывает на то, что образование 

этих частиц связано не только с рераспылением частиц СН,, но также, частич

но, с реакцией в газовой фазе. 

Алмазоподобные пленки можно получать и в мереактивном процессе. На

пример, в работе [47] алмазоподобные пленки с примесью хрома получали 
в установке, содержащей четыре магнетрона, образующих замкнутую магнит

ную ловушку для электронов. На двух магнетромах были установлены мишени 

углерода, на двух других- хрома. Для улучшения адгезии сначала наносили 

слой хрома толщиной 0,2 мкм, затем наносили основной слой покрытия из угле
рода с примесью 5 ат.% хрома. В это время на подложку подавали импульсное 
отрицательное смещение. Наибольшую твердость покрытия 35 ГПа получили 
при амплитуде смещения 90 В. 
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5.2. Магнетронное распыление в среде двух 
реактивных газов 

5.2.1. Окепиитриды 

В последнее время привлек к себе внимание новый класс тройных соедине

ний - оксинитриды металлов. Они интересны с научной и технологической то

чек зрения из-за своих разнообразных свойств, которые можно плавно менять 

от свойств нитрида до свойств окисла. Контролируя соотношение содержания 

кислорода и азота, можно получать заданные величины таких свойств, как ши

рина запрещенной зоны, спектр пропускания, кристаллографическая структу

ра, а также механические свойства. 

Популярный способ получения пленок оксинитридов - магметронное рас

пыление одного материала в среде двух реактивных газов [58-64]. Такой способ 
значительно более сложен, чем процесс с одним реактивным газом, из-за необ

ходимости строгого контроля напуска одновременно двух газов. Дело в том, что 

оба реактивных газа одновременно влияют, конкурируя друг с другом, на элек

трические параметры разряда, состояние поверхности мишени и на сигнал, ис

пользуемый для контроля процесса, например, сигнал оптического спектроме

тра или масспектрометра. 

В процессах с двумя реактивными газами поверхности пленки и мишени 

покрываются слоем не одного химического соединения, а двух: окисла и ни

трида материала мишени. При этом существует опасность, что реакция с более 

активным газом приведет к тому, что поверхность мишени полностью по кроет

ся слоем химического соединения этого газа с материалом мишени, после чего 

второй менее активный газ уже не будет взаимодействовать с мишенью и вли

ять на состояние ее поверхности. В этой ситуации вывести мишень из этого со

стояния, даже уменьшая поток более активного газа, уже затруднительно из-за 

гистерезисных явлений [62]. 
Теоретическое рассмотрение распыления в среде двух газов было проведено 

на основе модели Берга, развитой для условий распыления в среде двух реактив

ных газов [60, 65, 66]. Модель предсказывает, что при наличии двух реактивных 
газов в разряде его характеристики содержат одну гистерезисную петлю. И су

ществует только один надежный и универсальный способ сделать стабильными 

все режимы реактивного процесса: необходимо использовать контроль парци

ального давления каждого реактивного газа для управлен и я их напуском. В ре

зультате если парциальные давления газов возрастут, то из-за реакции устрой

ства контроля их напуск уменьшится, возвращая парциальные давления газов 

к первоначальной величине. 
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Величина парциального давления каждого реактивного газа отражает его 

концентрацию в разряде, которая, в свою очередь, зависит от величины потока 

этого газа в камеру и от скорости поглощения его растущей пленкой. Скоро

сти поглощения каждого реактивного газа растущей пленкой, в свою очередь, 

определяются скоростью нанесения, степенью покрытия поверхностей пленки 

и мишени обоими химическими соединениями, как нитридом, так и окислом. 

Даже при небольшом произвольнам увеличении степени покрытия скорость 

распыления мишени уменьшится, соответственно уменьшатся скорости нане

сения и поглощения газов растущей пленкой. Таким способом, при стабилиза

ции парциального давления газов состояние поверхности мишени будет удер

жано на заданном уровне [62]. Наиболее пригодным в данном случае способом 
измерения давления каждого газа является масспектрометрический, который 

может отслеживать одновременно два различных сигнала от двух реактивных 

газов. 

Различные способы маеспектрометрического контроля при получении 

оксинитридов на основе кремния и титана экспериментально нееледовались 

в работах [59, 62]. Парциальные давления кислорода и азота измерялись быстро
действующим маеспектрометром с дифференциальной откачкой, способным 

одновременно контролировать парциальные давления четырех газов. Получен

ные сигналы управляли напуском этих газов. Давление аргона было фиксиро

вано на уровне 0,47 Па. Магнетрои с титановой мишенью был подключен к им
пульсному ИПс частотой униполярных импульсов 100 кГц, коэффициентом 
нагрузки 80% и мощностью 1 кВт [59]. 

Предварительными данными были гистерезисные кривые, эксперимен

тально полученные для простых систем титан-азот и титан-кислород (рис. 5.25). 
Авторы определи, что в системе титан-кислород требуется больший поток кис

лорода для начала образования химического соединения на границах зоны 
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Рис. 5.25. Графики зависимостей потоков азота и кислорода при изменении 

парциальноrо давления азота или кислорода для систем реактивного 

распыления титан-азот и титан-кислород [59] 
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эрозии мишени, чем в системе титан-азот. Кроме того, ширина гистерезиса 

для системы титан-кислород примерно равная 6,4 мВт значительно превыша
ет ширину для системы титан-азот примерно равную 0,8 мВт. Это объясняется, 
по-видимому, значительно большей энтальпией образования окисла титана по 

сравнению энтальпией образования его нитрида. 

Далее в работе [59] исследовали управление напуском реактивных газов 
двумя способами. Первый, несколько упрощенный, состоял в том, что напуск 

одного газа устанавливался по заданной величине его потока, а другого - ва

рьировался в широких пределах, отслеживая заданную величину его парци

ального давления. Второй способ состоял в том, что измерялись парциальные 

давления каждого реактивного газа, причем опробовали два варианта осущест

вления этого способа управления процессом. Первый вариант - изменять пар

циальные давления каждого реактивного газа как отношение одного к другому. 

Второй вариант - фиксировать парциальное давление одного газа и варьиро

вать парциальное давление другого газа. 

Используя первый способ, авторы [59] сначала фиксировали поток кисло
рода и варьировали парциальное давление азота, а затем наоборот. Наличие за

ранее установленного потока кислорода заметно снизило поток азота, потреб

ный для достижения заданного парциального давления азота [59]. Это было 
связано с тем, что мишень уже частично покрыта слоем окисла, снижающего 

скорости роста пленки и логлощения реактивных газов. При малом потоке кис

лорода 8 мВт форма характеристик разряда при изменении потока азота была 
подобна форме характеристик, показанных на рис. 5.25. При большем заранее 
установленном потоке кислорода 11,2 мВт (рис. 5.26) уменьшение потока азота, 
потребного для достижения заданного парциального давления азота, было зна

чительно больше (можно сравнить графики на рис. 5.25 и рис. 5.26). Кроме того, 
в характеристиках разряда (рис. 5.26) появились неоднозначности при давления 
около 0,16 Па, которые делают управление процессом ненадежным. 
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При еще большем заранее установленном потоке кислорода 14,4 мВт рав
новесное парциалъное давление кислорода резко вырастало даже при совсем 

неболъшом росте парциалъного давления азота. Это происходило из-за пол

ного покрытия поверхности мишени слоями химических соединений, что 

резко снизило скорость распыления титана и поглощение кислорода расту

щей пленкой. 

Кислород оказался доминантным газом по отношению к азоту в процессе 

реактивного распыления в среде двух реактивных газов. Это связано с большей 

энергией образования окисла и с меньшим его коэффициентом распыления, 

что затрудняет его удаление с поверхности мишени. Кроме того, он поглощался 

пленкой гораздо с большей скоростью, чем азот. Поэтому при обратном ходе, то 

есть при снижении парциалъного давления азота, поток азота енижался прямо 

пропорционалъно парциалъному давлению азота. Объясняется это тем, что на 

поверхности мишени образовался уже сплошной слой окисла, который не уда

лялся, поэтому скорости нанесения пленки и поглощения ею азота практиче

ски не менялисъ. 

В обратной ситуации при заранее установленном потоке азота, когда ме

няли парциалъное давление кислорода, парциалъное давление кислорода ме

нялосъ плавно. При этом, как и в предыдущем случае, заранее установленный 

поток азота несколько снижал поток кислорода, потребный для достижения за

данного парциалъного давления кислорода, но на величину, гораздо меньшую, 

чем в предыдущем случае. Форма характеристики поток/давление оставалась 

неизменной, независимой от величины потока азота. Все режимы оставались 

устойчивыми, так как напуск кислорода контролировали по его парциалъному 

давлению. 

Таким образом, получение оксинитридов при упрощенном контроле напу

ска реактивных газов, когда напуск одного газа (особенно кислорода) контро

лировался по его потоку, а другого газа (азота) по его парциалъному давлению, 

ненадежно [58, 59, 62]. Это связано с тем, что при увеличении напуска азотадав
ление кислорода в камере вырастет настолько, что поверхность мишени пол

ностью окисляется. Кроме того, такой способ не обеспечивает однозначности 

характеристик разряда. В то же время в противоположной ситуации, если на

пуск азота контролировался по его потоку, а кислорода - по его парциалъному 

давлению, то надежный контроль процесса возможен. 

Используя второй способ управления процессом, авторы [59] сначала фик
сировали парциалъное давление одного газа и варьировали парциалъное давле

ние другого газа, а затем наоборот. В первой серии экспериментов фиксировали 

парциалъные давления азота: 0,22, 0,33 и 0,44 Па. Эти давления соответствовали 
окрестностям максимума на зависимостях потока реактивного газа от его давле

ния (рис. 5.25). Затем они плавно меняли парциалъное давление кислорода в ди-
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Рис. 5.27. Графики зависимостей потоков азота и кислорода при изменении 

парциального давления кислорода при трех фиксированных парци

альных давлениях азота [59] 

алазоне 0,12-0,24 Па. Верхнее давление этого диапазона было выбрано, чтобы 
заведомо полностью окислить поверхность мишени. Во второй серии экспери

ментов фиксировали парциальные давления кислорода: 0,22, 0,33 и 0,44 Па. За
тем плавно меняли парциальное давление азота в диапазоне О, 12-0,24 Па. 

Потоки кислорода и азота как функции парциального давления кислорода 

показаны на рис. 5.27 для трех выбранных парциальных давлений азота. По
лучили кривые типичной формы. Чем больше было заданное парциальное дав

ление азота, тем меньше был поток кислорода, требуемый, чтобы поддержать 

заданное его парциальное давление. Но поскольку кислород - доминантный 

газ, то уменьшение его потока из-за большего количества азота было незначи

тельно. Наоборот, когда увеличивали парциальное давление кислорода, поток 

азота быстро падал, даже если его парциальное давление было фиксировано. 

В следующих экспериментах [59] измеряли парциальные давления обоих 
газов, и давление второго газа задавали в долях от давления первого. В частном 

случае, когда задали равенство давлений, получили результат, показанный на 

рис. 5.28. Форма кривых осталась прежней, только для азота ситуация измени
лась. Его поток значительно снизился по сравнению с тем, который был при 

отсутствии кислорода. Кислород оказался действительно доминантным газом 

в процессе реактивного распыления в среде двух реактивных газов. Напомним, 

что все точки на графиках рис. 5.25, 5.27 и 5.28 представляют устойчивые режи
мы реактивного разряда, так как управляющими сигналами были парциальные 

давления реактивных газов. 

Результаты, аналогичные результатам для оксинитрида титана, были полу

чены при нанесении пленок оксинитрида кремния в работе тех же авторов [62] 
и в работах других авторов [61, 64]. В этих работах подтверждена надежность 
контроля процесса по парциальным давлениям двух газов с помощью маеспек

трометра при получении пленок Si О N реактивным распылением из дуальных 
х у l 
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Рис. 5.28. Графики зависимостей потоков азота и кислорода при изменении 

равных парциалъных давлений азота и кислорода [59] 

магнетронов. Это позволило стабилизировать процесс и достичь высоких ско

ростей нанесения пленок заданного состава, в том числе и стехиометрических. 

Дуальные магнетраны с кремниевыми мишенями были подключены к ис

точникам униполярных импульсов с частотой 50 кГц [61]. Мощностью ИП и по
токами газов управлял компьютер. Компьютер позволял автоматически изме

нять потоки газов, электрические параметры разряда, давление в камере и т. п. 

в соответствии с заданной программой через каждые 0,1 с. Управляемый пере
ход от пленки окисла к пленке нитрида занимал не более 3 с, при этом полу
чалея слой толщиной примерно 3 нм. За это время коэффициент преломления 
изменялся от 1,46 до 2,05. 

Целью работы [61] была разработка технологии получения оптических 
фильтров с помощью одного магнетрона. Оптические фильтры, как известно, 

состоят из чередующихся слоев веществ с высоким и низким коэффициентом 

преломления. Такими веществами в данном случае были нитрид и окисел крем

ния, которые можно было получать распылением одного материала - кремния. 

Такие слои в [61] получали, распыляя кремниевые мишени в смеси, содержа
щей инертный газ (аргон) и один из двух реактивных газов: кислород или азот. 

Еще более широкие возможности для конструирования фильтров открывает 

возможность получать слои с плавно меняющимся по толщине слоя коэффици

ентом преломления. Нужный градиент коэффициента преломления создавали, 

изменяя во время нанесения слоя соотношение содержания в смеси двух реак

тивных газов. На основе таких слоев были созданы эффективные узкополосные 

и многозонные оптические фильтры. 

Таким образом, контроль напуска двух газов по парциалъному давлению 

каждого из них гарантирует воспроизведение и поддержание заданной рабочей 

точки [59-62, 64]. Однако одновременный контроль парциального давления 
двух реактивных газов сложен и дорог. Поэтому предложен более дешевый спо

соб, заключающийся в контроле напуска только одного газа по парциальному 
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давлению каким-либо известным способом, а поток второго газа меняется про

порцианальна потоку первого с сохранением их заранее заданного соотноше

ния [67]. Целесообразно измерять парциальное давление кислорода и по нему 
регулировать его поток, а поток азота поддерживать в заданном соотношении 

с потоком кислорода. Это связано с большей «реактивностью>> (доминантно

стью) кислорода. Если его поток будет следовать за величиной потока азота, а не 

наоборот, мишень может-перейти в полностью окисленное состояние. 

Получением пленок оксинитридов переходных металлов (титан, тантал, 

цирконий, гафний и ниобий) занимались авторы работы [68]. Авторы проде
монстрировали, что можно получить различные оксинитриды переходных ме

таллов реактивным магнетронным распылением на постоянном токе. Мишень 

металла распылялась в магнетране в смеси аргона, азота и кислорода при раз

личных их соотношениях. Для исключения гистерезиса и получения воспро-

изводимых результатов использовали низкие скорости распыления при малом 

токе разряда 0,9 А (см. раздел 4.2.1). 
После очистки поверхности мишени распылением в аргоне в камеру добав-

ляли кислород до полного окисления поверхности мишени. Затем в последую-
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Рис. 5.29. Скорость нанесения и плотность пленок оксинитридов различных 

металлов при изменении отношения потоков кислорода к азоту [68] 
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щей серии экспериментов его поток последовательно уменьшали, а поток азота 

увеличивали так, чтобы суммарное давление оставалось постоянным. Включе

ние азота в эти пленки существенно меняло свойства полученных соединений 

(рис. 5.29): увеличивалась их плотность и пропорционалъно ей коэффициент 

преломления, уменъшалисъ ширина запрещенной зоны и шероховатость по

верхности пленки. При этом сохранялась прозрачностъ пленок в видимой части 

спектра. Скорость нанесения увеличивалась в 3 раза по сравнению со скоро

стью роста пленки окисла (рис. 5.29). 

Свойства полученных пленок оксинитрида титана (TiN.OY), как показано 

выше, существенно зависят от соотношения потоков азота и кислорода. В воз

духе оно постоянно и равно 79:21, поэтому в работе [69] использовали воздух 

в качестве смеси реактивных газов. В смеси воздуха с аргоном получали пленки 

оксинитрида титана реактивным магнетронным распылением. Это позволило 

проводить процесс нанесения при сравнительно высоких остаточныхдавлени

ях в камере, в частности 1,3 · I0-2 Па, которое значительно превышает обычно 

используемое в вакуумных установках, например 6,6 · I0-4 Па. Из-за этого время 

ОТКаЧКИ КрИОНаСОСОМ вакуумной камеры размером 500Х500Х400 ММ3 ДО начала 

нанесения сократилось от 20 до 3 мин. Таким образом, такой процесс позволя
ет значительно (на 85%) снизить время получения пленок оксинитрида титана 

[69]. Титановую мишеньдиаметром 140 мм распыляли постоянным током мощ

ностью 400 Вт [69]. Время нанесения было 20 мин. Подложка не нагреваласъ, на 

нее подавалось постоянное смещение -50 В. В этих условиях исследовали про

цесс нанесения при изменении соотношения потоков воздух/аргон. Было выяс

нено, что когда отношение потоков воздух/аргон росло от О, 15 до 0,3 (0, 1-0,4): 

напряжение разряда росло от 440 до 510 В, 

цвет пленок менялея от светло-желтого до темно-желтого, 

состав пленок менялея так, как показано на рис. 5.30. Концентрация 

кислорода в пленках росла от 11 до 26%, а концентрация титана медлен-

----о--

6 ~о 
!:. 

/ . 
• ____ ,___ -D- Тi 

-6-N 
--о 

QL.....&.----'----..L-----''-' 
О, 15 0,20 0,25 0,30 

Отношение потоков воздух/аргон 

Рис. 5.30. Состав пленок оксинитрида титана в зависимости от отношения по

токов воздух/аргон при остаточном давлении 1,3 · I0-2 [69] 
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толщина пленок уменьшалась от 530 до 470 н м из-за увеличивающегося 

покрытия мишени диэлектриком, 

удельное сопротивление пленок увеличивалось от 6 · 102 до 

3,6 · 10З мкОм ·см. 

При увеличении соотношения потоков воздух/аргон до 0,3 структура пле

нок остается поликристаллической колончатой, соответствующей структу

ре каменной соли. Предпочтительная ориентация меняется от (111) до (200). 

При дальнейшем увеличении соотношения до 0,4 кислорода в пленке уже до

статочно, чтобы подавить образование кристаллической фазы, поэтому пленки 

становились аморфными. 

Пленки оксинитрида циркония получали в работе [70) способом, анало

гичным использованному в работе [68]. Покрытия изготавливали с помощью 

планарного магнетрона, установленного на расстоянии 60 мм от подложки, на

гретой до 250 ·с и находящейся под потенциалом смещения -50 В. Поток аргона 

был 0,16 Вт, при рабочем давлении 0,6 Па и токе разряда 2,86 А. Остальные ре

жимы нанесения указаны в табл. 5.5. Целью данной работы было изучить влия

ние добавок азота к окислам Zr02 и Zr0
2
Y20 3 

на стабилизацию высокотемпера

турных тетрагональной и кубической фаз и на свойства пленок. 

Покрытия ZrOxNI-x наносили при отношениях потоков азота к кислороду от 
0,0025 до 0,15. Все полученные покрытия были прозрачными, исключая чистый 

нитрид циркония, который имел золотой цвет. Скорость нанесения покрытий 

увеличивалась с ростом соотношения N/02 на 11%. Это объяснялось более вы
сокой скоростью распыления слоя ZrN с поверхности мишени. Все покрытия 
имели типичную плотную колончатую структуру. Авторы [70] пришли к выво

ду, что наличие азота, который встраивается в кристаллическую решетку окис

ла циркония, уменьшает подвижность молекул окисла циркония, формируя та-

Таблица 5.5. Параметры процесса нанесения и толщины полученных покрытий 

[70] 

Параметры Образцы 

Zr02 ZrN ZrONЗ Zr0N
4 Zr0N8 ZrONIЗ ZrONI4 Zr08YN Zr08YN Zr08YII 

Состав Zr02 ZrN ZrONЗ (Zr02 Yp),N1_, Zr02YPз 

Отношение 

потоков 
0,075 0,025 0,1 0,125 0,05 0,075 0,075 

азота и кис-

лорода 

Толщина 

покрытия, 1,52 3,7 2,68 2,66 2,78 2,93 2,74 3,36 3,36 3,73 
мкм 

Время на-

несения, 90 90 180 180 180 180 180 180 180 180 
мин 
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кимпутем кластерную структуру покрытия. Покрытия, не содержащие иттрия, 

имели в основном моноклииную фазу со следами тетрагональной фазы оксини

трида циркония. Покрытия окисла циркония, легированные У203 , содержали, 

в основном, тетрагональную фазу. Авторы пришли к выводу, что увеличени

ем соотношения N/0
2 
возможщ> стабилизировать высокотемпературную фазу 

окисла циркония. 

Способом, аналогичным используемому в работах [68, 70], получали океи

нитриды молибдена [71]. Сумму потоков двух реактивных газов держали по
стоянной 0,1 Вт. При этом поток азота меняли в диапазоне от 0,08 до 0,1 Вт, 

а кислорода от нуля до 0,016 Вт. Увеличение парциального давления кислорода 

приводило сначала к уменьшению размера кристаллического зерна в пленке. 

А при еще больших парциальных давлениях кислорода приводило к аморфи

зации пленок, из-за чего твердость, модуль упругости пленки и напряжения 

в ней снижались. 

Оксинитриды на основе ниобия получали в работе [72] реактивным магне
тронным распылением ниобиевой мишени в смеси аргона, кислорода и азота. 

К магнетрому был подключен ИП, выдающий биполярные импульсы с часто

той 50-250 кГц. Для получения высоких скоростей нанесения и стабильного 

процесса были выбраны частота импульсов 100 кГц и длительность реверсно
го импульса 1456 не. Плотность тока на мишень была 100 А/м2 • Напуск газов 

контролировался по их потокам. При добавлении одного из реактивных газов 

к аргону скорость нанесения пленки снижалась. Скорость снижалась и при 

добавлении второго реактивного газа к смеси первого реактивного газа с арго

ном. Так как контроль напуска реактивных газов осуществлялся по их потокам, 

характеристики разряда содержали гистерезис. Тем не менее, были получены 

пленки нитрида, содержащие одну фазу NbN, и пленки окисла, содержащие 
фазы NbO, Nb02 и Nb

2
0

5
• При добавлении одновременно обоих реактивных 

газов влияние кислорода было намного сильнее. Полученные пленки окислов 

и оксинитридов ниобия имели гладкую поверхность и были аморфными. Твер

дость пленок оксинитридов была ниже твердости пленок ниобия. 

В следующей работе [73] авторы работы [72] продолжили получение и ис
следование пленок оксинитрида ниобия. В новой работе сравнивали распы

ление на постоянном токе и импульсное распыление. Режим импульсного 

распыления был тот же, что и в [72]. Подложки не нагревали. При обоих спо
собах распыления пробоев не было. Их отсутствие при нанесении диэлектри

ческих пленок распылением на постоянном токе авторы объясняют тем, что 

слои оксинитрида на поверхности мишени ниобия были медиэлектрические 

(NbO - металлоподобное соединение, Nb0
2 
и Nb

2
0

5 
- полупроводники). 

Пленки с концентрацией кислорода более 55% - диэлектрические, а с менее 

55% - металлоподобные. Чтобы получить пленки Nb-0-N с различным со-
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Таблица 5.6. Химический состав, скорость нанесения и толщина пленок 

Nb-0-N в зависимости от способа распыления и потока кислорода 
[73] 

Способ Поток Соотноще- Состав пленок, ат. % С ко- Тол-

распыления кисло- ние потоков рость, щи на 

рода, кислорода мкм/ч плен-

м Вт и азота 
Nb N о Ar 

КИ, НМ 

Пост. ток 4 1,2 38,1 27,5 33,7 0,7 4,6 460 

Пост. ток 6,4 1,9 37,0 21,8 40,7 0,5 4,7 470 

Пост. ток 12 6,0 29,7 9,9 59,2 1,2 5,3 450 

Импульсный 4 3,7 32,3 14,3 52,3 1,1 2,5 460 

Импульсный 6,4 16,7 30,4 3,8 63,4 2,4 2,6 470 

Импульсный 12 Бесконечное 30,4 0,0 67,3 2,3 1,3 460 

держанием кислорода, поток азота держали постоянным 8 м Вт, в то время как 

поток кислорода увеличивали до 12 м Вт. Состав полученных пленок приведен 
в табл. 5.6. Как видно из таблицы, содержание кислорода в пленке увеличива-
лось в диапазоне 33,7-67,3 ат.%, а отношения концентраций кислорода и азо-
та увеличивалось в диапазоне от 1,2 до бесконечности. Концентрация ниобия 
несколько уменьшалась (с 38,1 до 30,4%). Одновременно концентрация азота 
снижалась от 27,5% до нуля. Доля аргона в пленке не зависела от способа рас-
пыления и увеличивалась с увеличением отношения концентраций кислоро

да и азота от 0,7 до 2,3%. 
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Рис. 5.31. Коэффициент преломления - n и коэффициент экстинкции - k для 
излучения с длиной волны 633 нм приведены для пленок Nb-0-N 
в зависимости от отнощения концентраций кислорода и азота в плен

ке [73] (светлые символы - коэффициент экстинкции, темные сим

волы - коэффициент nреломления) 
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При росте концентрации кислорода в пленке до 40 ат.% структура пленок 
менялась от колончатой кристаллической к аморфной. Оптическое пропуска

ние пленок Nb-0-N росло с увеличением концентрации кислорода. Только 
диэлектрические пленки имели высокое пропускание для излучения с длиной 

волны более 350 им. Коэффициент преломления - n и коэффициент экстинк
ции - k для излучения с длиной волны 633 им приведены на рис. 5.31. Наи
больший коэффициент преломления получен для металлоподобных пленок 

с малым количеством кислорода. Затем он уменьшается с увеличением отноше

ния концентраций кислорода и азота. Коэффициент преломления прозрачных 

и полупрозрачных пленок был 2,3-2,6. Коэффициент экстинкции тоже умень
шается с увеличением отношения концентраций кислорода и азота. 

Пленки, нанесенные распылением на постоянном токе, имели более высо

кое поглощение, чем при импульсном распылении. Это связано с тем, что при 

том же потоке кислорода концентрация кислорода в пленке более высока при 

импульсном распылении, чем на постоянном токе (табл. 5.6). Причиной этого 
является меньшая скорость нанесения при импульсном распылении из-за того, 

что во время ревереного импульса распыление отсутствует. Авторы сделали 

вывод, что все рассмотренные свойства пленок Nb-0-N не зависят от способа 
нанесения (распыление на постоянном токе или импульсное распыление), не

смотря на то, что скорости нанесения отличаются в два раза. Свойства пленок 

зависят в основном от отношения концентраций кислорода и азота в пленке. 

В работе [74] исследовали оптические и электронные свойства пленок океи
нитрида хрома CrO,NY, которые получали реактивным магметронным распы
лением на постоянном токе из хромовой мишени в смеси аргона и реактивных 

газов - кислорода и азота. Отношение парциальных давлений азота и аргона 

поддерживали равным единице, чтобы соотношение азота и хрома в пленке 

было равным единице. Парциальное давление кислорода варьировали от нуля 

до 0,03 Па, что обеспечило получение пленок: CrO,, CrN, или CrO,NY (рис. 5.32). 
В некоторых экспериментах использовали в качестве окислителя газ N20, ко
торый облегчает контроль процессареактивного распыления, поскольку отно

сительно низкое количество кислорода в молекуле N20 требует в три раза более 
высокий поток этого газа по сравнению с чистым кислородом для получения 

той же концентрации кислорода в пленке. Чтобы исключить гистерезис из ха

рактеристик разряда, использовали высокие скорости откачки- 0,1 м3/с при 

сравнительно небольшой фиксированной мощности разряда 200 Вт. 
Зависимости состава, плотности и скорости нанесения пленок от пото

ка кислорода имеют типичный вид, показанный на рис. 5.32. Как всегда, чем 
больше поток кислорода, тем больше его концентрация в пленке. Она дости

гает величины, превышающей соотношение [0]/[Cr] для стехиометрических 
пленок (1,5 для Cr20). Авторы предполагают, что это превышение объясняется 
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имплантацией в пленку ускоренных отрицательных ионов кислорода. Этот же 

эффект при больших потоках кислорода в отсутствии азота создает максималь

ное отношение в пленке [0]/[Cr] = 2,0. 
При росте потока кислорода отношение [N]/[Cr] уменьшается в три раза, 

одновременно отношение [0]/[Cr] увеличивается в пять раз (рис. 5.32). Это раз
личие объясняется более высокой энтальпией образования окисла хрома 

(564 кДж/моль) по сравнению с нитридом хрома (125 кДж/моль). Изменение со
става пленок от CrN до Cr20 3 

сопровождалось ростом величины их удельного 

сопротивления на пять порядков и уменьшением поглощения пленок в опти

ческом диапазоне. При атомном отношении [0]/[Cr] примерно 1,3 у пленок 
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Рис. 5.32. Состав пленок, выраженный как отношение [0]/(Cr] и [N]/[Cr] 
в пленке (а), и толщина пленок и их плотность (б) в зависимости от 

потока кислорода в камеру [74]. Пунктирные линии - плотность со

ответственно CrN и Cr20 3 
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значительно увеличивалась ширина запрещенной зоны из-за имеющего место 

фазового перехода. 

Как видно из рис. 5.32, скорость нанесения пленки не менялась при росте 
потока кислорода до 1,1 м Вт, что и ожидал ось, так как степень покрытия поверх
ности мишени окислом хрома не увеличивалась. Только при более высоких по

токах кислорода начался переход от металлической поверхности к окисленной, 

что сопровождалось падением скорости нанесения на 10%. Этого можно было 
ожидать, так как плотность нитрида хрома (6,2 ·103 кг/м3) больше на 12% плот
ности окисла хрома (5,2 · 103 кг/м3). Плотность пленок, как обычно, ниже плот

ности тех же объемных веществ. Из-за низкой температуры подложек пленки 

имели структуру аморфной матрицы из окисла хрома с включением в нее на

нокристаллов нитрида хрома. 

Исследование свойств нитридов переходных металлов продолжено в рабо

те [75]. Основной целью было исследование механических свойств пленок W-N 
и W-0-N в зависимости от их состава. Пленки получали, распыляя вольфрамо
вую мишень магпетроном на постоянном токе. Пробои отсутствовали. Процесс 

вели в смеси аргона с азотом или с азотом и кислородом. Общее давление газо

вой смеси поддерживали 0,3 Па, плотность тока на мишень 100 А/м2 , подложка 

была под плавающим потенциалом и во время процесса набирала температуру 

350 "С. При получении пленок оксинитрида вольфрама давление аргона было 
постоянным 0,15 Па, а парциальные давления азота и кислорода меняли в диа
пазонах от О до 0,145 Па и от О до 0,075 Па соответственно. 

При получении пленок нитрида вольфрама увеличение парциального дав

ления азота от О до 0,225 Па вызывало почти линейное увеличение концентра
ции азота в пленке от О до 55 ат.%. Наибольшую твердость 20-40 Г Па получили 
у пленок нитрида вольфрама, имеющих кристаллическую структуру. Причем 

твердость была тем больше, чем больше концентрация вольфрама. А у пленок 

оксинитрида вольфрама твердость уменьшалась с увеличением концентрации 

кислорода с 33 до 15 ГПа, что было связано с изменением фазового состава пле
нок - появлением аморфной окисной фазы. Подобная тенденция наблюдалась 

и для модуля упругости пленок. Модуль упругости пленок и механические на

пряжения в них линейно зависели от твердости пленок. 

Импульсная подача кислорода 

В вышеописанных работах [68, 71, 72, 74] целью было получение пленок различ
ного состава для оценки их свойств. Поэтому вопрос о воспроизводимости про

цесса нанесения и оптимальности режимов с точки зрения получения макси

мальных скоростей нанесения в них не обсуждался. Поскольку, как мы видели, 

для воспроизводимого получения пленок оксинитридов необходимо контроли

ровать парциальные давления обоих реактивных газов, что достаточно сложно 

и требует дорогостоящего оборудования, были предприняты поиски обходных 
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путей контроля процесса, менее дорогих и сложных. Среди них важное место 

занимает способ импульсной подачи реактивного газа в камеру. Использование 

импульсного напуска реактивного газа для стабилизации реактивного процес

са с одним реактивным газом было описано в главе 4. Как оказалось, этот метод 
полезен и при управлении процессом с двумя реактивными газами. 

Такой способ управления процессом получения пленок оксинитридов тита

на разработали и исследовали в своих работах Martin с сотрудниками [76-78]. 
Они назвали свой метод RGPP (the reactive gas pulsing process)- процесс с им
пульсным напуском реактивного газа. В работах [76-78] магнетрои с титановой 
мишенью был подключен к ИП, работающему в режиме стабилизированного 

тока. Сначала магнетрои включали в смеси аргона и азота, поток которого был 

достаточным для полного покрытия поверхности мишени слоем нитрида ти

тана. Далее потоки этих газов сохраняли неизменными во всех последующих 

экспериментах. Затем авторы использовали импульсный напуск кислорода для 

контролируемого получения пленок оксинитридов заданного состава. Все па

раметры импульсов напуска кислорода задавались компьютером. Амплитуда 

величины потока кислорода в каждом импульсе была такой, чтобы обеспечить 

переход поверхности мишени в полностью окисленное состояние. Одновре

менно в ходе процесса измеряли величины парциальных давлений реактивных 

газов и напряжение разряда. Авторы провели объемное экспериментальное ис

следование описанного процесса с целью оптимизации периода импульсов, их 

формы и коэффициента нагрузки. 

Сравнивались импульсы шести различных форм: прямоугольные, экспо

ненциальные, синусоидальные и треугольные: симметричные - с подъемом 

или со спуском. Было установлено [76-78], что прямоугольные и экспоненци
альные импульсы - наиболее подходящие для получения пленок оксинитрида 

титана с широким диапазоном его оптических свойств: от свойств поглощаю

щего свет нитрида до свойств оптически прозрачного оксида. Это было связано 

с тем, что у таких импульсов была явная пауза в напуске кислорода, во время 

которой поверхность мишени переходила из состояния полностью окисленной 

в состояние полностью покрытой только нитридом. При этом длительность па

узы должна была быть достаточной для осуществления этого перехода. Авторы 

считают, что предложенный процесс может быть полезен не только при нанесе

нии однородных слоев нужного состава, но и для получения слоистых структур 

из нитрида, окисла и различного состава оксинитридов. 

Метод RGPP, разработанный в работах Martin с сотрудниками [76-78], ис
пользовали и исследовали в работах [79, 80] для управления процессом полу
чения пленок оксинитрида ниобия. В этих работах пленки Nb-N-0 получали 
реактивным магнетронным распылением ниобиевой мишени в смеси аргона, 

азота и кислорода. Распыление вели в режиме стабилизированного постоянно-
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го тока. Средняя плотность тока на мишень была 100 А/м2 • Поток азота был по

стоянным (4,64 мВт), а поток кислорода пульсировал в диапазоне 0,8-6,7 м Вт. 
Форма импульсов напуска кислорода была треугольная. Период импульсов 10 с 

[79] или 10, 40 и 100 с [80], коэффициент нагрузки был 0,3, 0,6 и 0,9. В результа

те авторы воспроизводимо получали пленки оксинитрида ниобия по составу 

близкие к стехиометрическому. 

Во время распыления по методу RGPP измерялись параметры процесса, та
кие как напряжение разряда, общее давление, потоки газов и их парциальные 

давления (рис. 5.32 и 5.33). Как видно, напряжение разряда в своих изменениях 

строго следует за изменениями потока кислорода. Только спад напряжения по

сле лика отличается от спада величины потока и близок по форме к экспоненте 

из-за задержки, вызванной поступлением кислорода в плазму из-за удаления 

кислорода с окисленной поверхности мишени. Это же является причиной боль

шего размаха колебаний напряжения разряда (130 В) у импульсов с периодом 

100 с по сравнению с колебаниями напряжения разряда (90-100 В) у импуль-
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Рис. 5.33. Поток кислорода и напряжение разряда во время процесса RGPP при 
периодах напуска кислорода 10 и 100 с и коэффициенте нагрузки 0,6 
[80] 



5.2. Магнетронное распыление в среде двух реактивных газов 3~ 

i Т2 = 1оо с 
1 \i -·-·· N,, Т,= 10 с 
i , \ -·-.. N,, Т,= 100 с 
i \\ --О,,Т,=!Ос 

Т,= !Ос \\ --02, Т,= IOOc 

:\. '\' 1 -~ i'. ! 1 i ,., -· .-. '1 ·'· ., ,., .... , : .~ 1 
,. \ i о • \ ,. • i \, ,J \ il" \ .1 ' .1 ., ,.. \ .~ . : J ., . -~, \'' ~-..:· \." · ... ~ \ 1/ '\/ '\j ·- ~1,\,. 

1' • ~ ·----~·,. .... ,.~ i 

1 .._г· ·'i-------··~ ·1 \ \ i ... -·-·Г· , ·-·--...-·-·~·-·--,,-,J·-·т·-·-· 

600 620 640 660 680 700 

Время, с 
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nри nериодах наnуска кислорода 10 и 100 с и коэффициенте нагрузки 
0,6 [80] 

сов с периодом 10 с. При более длительном импульсе больше кислорода может 
успеть инкорпорироваться на поверхности мишени, и поэтому больше кисло

рода должно быть удалено во время выключенного напуска кислорода. Увели

чение потока кислорода приводит к увеличению напряжения разряда во время 

импульса из-за уменьшения вторичной электронной эмиссии из окисленной 

поверхности мишени ниобия. 

Парциальное давление кислорода тоже следует за изменениями потока кис

лорода (рис. 5.33). Аналогично ведет себя парциальное давление азота, несмо
тря на то, что его поток остается постоянным. Это объясняется тем, что когда 

кислород окисляет поверхность мишени, которая из-за этого распыляется сла

бее, азот поглощается пленкой меньше, и его количество в плазме растет, что 

и фиксируется квадрупольным масспектрометром. Таким образом, в процессе 

RGPP поведение системы Nb-0-N аналогично поведению системы Ti-0-N, как 
это было описано выше [76-78]. Структура полученных пленок была слоистой 
и тем ближе к гомогенной, чем меньше был период импульсов напуска кислоро

да. При периоде импульсов 10 секунд толщина слоев была примерно 10 нм. 
В работах [81, 82] пленки Ta-0-N были получены реактивным магнетрон

ным распылением на постоянном токе 2 А из танталовой мишени при использо
вании N2 и 0 2 как реактивных газов. Потоки аргона и азота были постоянными. 

Скорость откачки была небольшой, не превышающей 0,02 м3jс. Чтобы избе

жать появления гистерезиса, применили управляемый клапаном импульсный 

напуск кислорода. Поток кислорода в максимуме был 9,6 мВт. Период цикла 
напуска был установлен в 40 с [81] или 25 с [82]. Время напуска кислорода си-
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Таблица 5.7. Химический состав и толщина пленок Ta-0-N, полученных при 
различных коэффициентах нагрузки [81] 

Коэф. на- Та, ат.% N,ат.% О,ат.% N/Ta О/Та (O+N)/ Толщи-

грузки,% Та на, нм 

10 35,7 54 8,9 1,51 0,25 1,76 551 

20 34,4 46,5 18,3 1,35 0,53 1,88 538 

30 33,3 41,7 23,9 1,25 0,72 1,97 552 

40 32,1 35,1 32,2 1,09 1,00 2,10 564 

50 29,8 28,5 40,9 0,96 1,37 2,33 558 

60 27,2 18,8 53,2 0,69 1,96 2,65 507 

стематически изменяли от 4 до 32 с [81], приводя к изменению коэффициента 

нагрузки от 10 до 80%. Даже самый длительный напуск кислорода был доста-

точно коротким, чтобы за это время толщина пленки на выросла более, чем на 

1 им, что предотвращало образование слоистой пленки. Полное давление в ка-

мере изменялось в диапазоне от 1,1 до 1,7 Па. Время распыления было 15 мин, 

за которое получали на неподвижной подложке пленки толщиной в диапазоне 

386-560 им [81]. В работе [82] для достижения высокой равномерности плен

ки наносили на вращающиеся заземленные положки, время распыления было 

150 мин, за которое получали пленки толщиной 900 им [82]. Температура под

ложек была 300 "С. 

Напряжение разряда менялось, следуя за изменениями потока кислорода 

(рис. 5.35). Эпюра напряжения не повторяла точно прямоугольную модуля

цию потока кислорода. Хорошо виден экспоненциальный хвост запаздывания 

во время выключенного напуска. Во время напуска кислорода напряжение 

разряда вырастало до максимума 475 В, который соответствовал полностью 

окисленной поверхности мишени тантала. Когда же напуск кислорода был вы

ключен, напряжение разряда уменьшалось до величин, зависящих от длитель

ности этой части периода. Чем короче было это время, тем меньше уменьше

ние напряжения. Это объясняется тем, что поверхность мишени не успевала 

очиститься от окисла. При более длительных временах выключенного напу

ска кислорода окисел с мишени успевал удалиться, позволяя мишени в это же 

время частично покрыться нитридом. В это время распылялась смесь окисла 

и нитрида тантала. Наконец, во время самого длительного периода 200 с оки

сел полностью удалялся с мишени, и она полностью покрывалась нитридом. 

В результате напряжение разряда падало до напряжения 363 В, типичного для 

мишени, покрытой нитридом. 

Изменения напряжений разряда в зависимости от длительности периода 

напуска кислорода показаны на графике (рис. 5.36). При промежуточных зна

чениях периода 10-50 с процесс распыления резко менялея от распыления 

нитрида до распыления окисла. Такие величины периода позволяют получать 
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Рис. 5.35. Эпюры напряжения разряда при различных длительностих периода 

[82). Примечание: острые пики на эпюрах напряжения разряда (наи
более видные при периоде 200 с), скорее всего, связаны с коротким 
выбросом кислорода в начале его напуска из-за особенности кон

струкции газового клапана 

смешанный состав наносимых пленок. Для дальнейших экспериментов был 

выбран период 25 с. Далее, после того как был выбран период, коэффициент 
нагрузки меняли в широких пределах, чтобы проверить его влияние на состав 

пленок (табл. 5.7). 
Табл. 5.7. показывает химический состав пленок Ta-0-N как содержание 

элементов (в ат. %) и отношения О/Та, N/Ta и (O+N/Ta), как функции коэф
фициента нагрузки импульсов напуска газа. Когда концентрация кислорода 

в плазме увеличивалась с ростом коэффициента нагрузки (дольше длительность 

импульса напуска кислорода), его концентрация в пленках также прогрессивно 

увеличивалась, в то время как концентрация азота уменьшалась. Концентра-
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Рис. 5.36. Изменения напряжения разряда во время импульсного напуска кис-

лорода в зависимости от длительности периода [82] 

ция Та тоже уменьшалась от 35,7 до 27,1 ат.%. Увеличение коэффициента нагруз
ки также приводило к увеличению суммарного содержания реактивных газов 

в пленках от 1,76 до 2,67. 
Химический состав пленок был заключен в диапазоне между Ta

3
N5 и Та205 • 

Плавное изменение химического состава от нитрида тантала к окиси тантала 

происходит последовательной заменой атомов азота в решетке атомами кисло

рода. Авторы предполагают, что оксинитрид тантала представляет собой слож

ный материал, составленный из нескольких фаз (TaN, Ta3N5, Та205 ... ), где доля 

каждой фазы зависит от фактического состава пленки. 

Изменение состава пленок сопровождалось структурными изменениями 

[81]. С увеличением долинеметаллов структура пленок развивается от тетраго
нальной Та3N5-типа для пленки Та00 25

N
1 51 

к тетрагональной или орторомбиче

ской Та205-типа для пленки Ta0
2

.4
6
N

0
•
25

, проходя через некоторые промежуточ

ные стадии. Одновременно коэффициент пропускания на длине волны 633 им 
пленок Ta-0-N увеличивалея от 8 до 84%, и покрытия менялись от полупро
зрачных (подобных нитридам) до прозрачных (подобных окислам). При соот

ношении в пленке (O+N)/Ta равном и выше 2,65 оптические параметры (ко
эффициенты преломления и экстинкции) не изменяются и равны величинам, 

присущим стехиометрическому Та205 • Микротвердость и модуль упругости 

были измерены для пленок Ta-0-N толщиной 3 мкм, нанесенных при коэффи
циентах нагрузки 10, 30 и 50%. Величины твердости были соответственно 14,0, 
9,7 и 7,3 ГПа. Модуль упругости был соответственно 233,2, 182,4 и 146,8 ГПа. Обе 
эти величины уменьшались с ростом доли неметаплической фазы в пленке. Ав

торы [81] пришли к выводу, что состав пленки- это ключевой фактор, управля

ющий структурой и механическими свойствами пленки оксинитрида тантала. 

Таким образом, подобно тому, как импульсная подача реактивного газа 

в обычном процессереактивного распыления (глава 4), импульсная подача кис
лорода при получении пленок оксинитридов позволяет достичь воспроизводи

мости процесса без применения дорогих устройств контроля. 
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5.2.2. Получение пленок оксинитридов двух материалов при 
магнетровном сораспылении 

В последнее время был исследован наиболее сложный процесс - получение 

пленок оксинитридов двух материалов при магметронном сараепылении не

скольких различных мишеней. Помимо известных трудностей, встречающихся 

при получении оксинитридов при распылении одного металла (см. предыдущий 

раздел), или при реактивном распылении двух металлов в среде одного реактив

ного газа (раздел 5.1), в новом процессе трудности этих процессов усугубляются 
и добавляются новые. Нелинейные сложные зависимости состава пленок от по

тока каждого реактивного газа и скорости распыления каждого материала были 

исследованы экспериментально [65, 83] и на основании полученных результатов 
построена модель, описывающая эти зависимости. Это - первые работы, по

священные получению пленок оксинитридов двух материалов при магнетран

нам сораспылении. Предложенная авторами [65, 83] модель была развита на 
основе предыдущих моделей, разработанных Бергом с сотрудниками для более 

простых процессов: распыления в среде двух газов [60, 65, 66, 83] и реактивного 
процесса сораспыления двух мишеней [2, 4, 6], которые были основаны на тех 
же предположениях, что и модели для реактивного процесса распыления одной 

мишени в среде с одним реактивным газом (глава 8). 
Аналогично развитому в них подходу предполагалось, что каждая мишень 

частично покрыта слоями различного состава, а именно, окислами и нитри

дами соответствующего металла. Для каждого слоя различного состава были 

составлены уравнения баланса скорости его образования и распыления. Затем 

с их помощью были составлены уравнения газового баланса для каждого ре

активного газа. Полученные уравнения и составили систему уравнений, опи

сывающую сложный процесс реактивного сораспыления двух мишеней в среде 

двух реактивных газов. 

Эксперименты проводили [83] в установке, рабочая камера которой отка
чивалась со скоростью 0,25 м3/с. Рабочее давление было 0,36 Па. Во всех про
цессах потоки аргона и азота были постоянными, а поток кислорода варьи:. 

ровали. Планарные круглые мишени диаметром 0,125 м были изготовлены из 
алюминия и циркония. Они были расположены под углом 45• по отношению 
к перпендикуляру к поверхности подложки на расстоянии примерно 100 мм от 

нее. Магнетраны были подключеныкИП постоянного тока, работающему в ре

жиме стабилизированной мощности. Использовали три варианта работы ИП: 

два варианта, когда работал только какой-либо один из двух ИП при мощности 

500 Вт, и третий вариант, когда оба магнетрана работали при одинаковых мощ
ностях по 250 Вт. Пленки наносили на кремниевые подложки без дополнитель
ного их нагрева. Процесс нанесения длился 60-90 мин, за это время получали 
пленки толщиной 1-2 мкм. 
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Как показано в предыдущих разделах, при изменении потока кислорода ги

стерезис из характеристик разряда может быть исключен надлежащим выбором 

потока азота. Чтобы его определить, авторы подводили постоянную мощность 

250 Вт к каждому магнетрану и записывали скорость нанесения пленки в зависи
мости от потока кислорода при различных постоянных потоках азота. При каж

дой установленной величине потока азота поток кислорода понемногу увели

чивали от нуля до величин, при которых скорость нанесения уже не менялась. 

Затем уменьшали поток кислорода в том же диапазоне. Полученные результаты 

показаны на верхней части рис. 5.37, где видны гистерезисные петли, наиболее 
широкие, когда нет азота. Их ширина уменьшалась, когда поток азота увеличи

вался, и, наконец, гистерезис пропадал при потоке азота 12 м Вт. Уменьшение ши
рины гистерезисной петли сопровождалось уменьшением скорости нанесения. 

Это объясняется тем, что при больших потоках азота слои нитридов образуются 

на поверхности обеих мишеней, и тем, что коэффициент распыления нитридов 

ниже, чем чистого металла. Результаты расчетов, проведеиных авторами по пред

ложенной ими модели, показывают ту же тенденцию на нижней части рис. 5.37. 
Как эксперимент, так и расчеты по модели, показывают, что при увеличении 

потока кислорода содержание алюминия в пленке уменьшается от 30% до при
мерно 10%. В то же время содержание циркония в пленке остается постоянным, 
около 20%. Это означает, что при малых потоках кислорода в пленке содержится 
значительно больше алюминия, чем циркония. Его содержание снижается при 

больших потоках кислорода до половины содержания циркония. Как экспери

мент, так и расчеты по модели, показывают, что содержание кислорода в плен

ке значительно выше, чем азота, несмотря на то, что поток кислорода меньше 

потока азота. Объясняется это авторами [83] следующим образом. Без кисло-

3,2 

N,,мВт 

~о 

•••0•••4 

6,4 9,6 12,8 16,0 19,2 

Поток кислорода, мВт 

Рис. 5.37. Зависимость скорости нанесения пленки от потока кислорода при 

различных постоянных потоках азота [83]. К алюминиевой и цирко
ниевой мишеням подведена мощность по 250 Вт. Верхняя часть- экс

периментальные результаты, нижняя - результаты расчетов, прове

деиных авторами по предложенной ими модели 
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рода при напуске потока азота 12 мВт поверхности обеих мишеней частично 
покрыты нитридом, а частично являются металлическими. При больших по

токах кислорода они обе покрываются окислами. Это изменение состава связа

но с тем, что кислород может замещать азот в нитриде, превращая его в окисел 

из-за большей своей активности. Переход составов покрытия на поверхностях 

мишеней от нитридов к окислам уменьшает скорость распыления алюминия 

больше, чем циркония, что объясняется значительно меньшим коэффициентом 

распыления окисла алюминия по сравнению с окислом циркония. 

Сравнение эксперимента и расчетов по модели было проведено также для 

величин парциального давления азота и кислорода. Как эксперимент, так 

и расчеты показывают, что парциальное давление азота начинает линейно 

расти с ростом потока кислорода до достижения насыщения при некотором 

потоке кислорода. Это объясняется уменьшением геттерирования азота в ка

мере, когда в камеру напускают кислород. Кислород предпочтительно реаги

рует с атомами металла в пленке и металлом мишеней из-за своей большей 

активности и способности замещать азот в уже сформированном нитриде. 

Это оставляет меньше металла для реакции с азотом, поэтому больше азота 

остается в газовой фазе. 

При больших потоках кислорода количество образующегося нитрида пре

небрежимо мало на обеих мишенях, покрытых, в основном, окислами. В этом 

случае азот не поглощается растущей пленкой, и парциальное давление азота 

близко к давлению, которое было бы при откачке камеры одним только ваку

умным насосом. А парциальное давление кислорода остается очень низким. 

Это происходит потому, что в камере большая часть металла, доступного кисло

роду, взаимодействует с ним, поглощая его из газовой фазы, и тем сохраняет его 

парциальное давление низким. Так продолжается до тех пор, пока поток кисло

рода не станет таким, что весь доступный распыленный металл прореагирует 

с ним. Тогда поступающий в камеру кислород, не находя металла для взаимо

действия, создает линейный рост давления кислорода в камере. 

Чтобы сравнить процесс реактивного сораспыления с реактивным распыле

нием одной мишени, были проведены процессы с одной работающей мишенью. 

Сначала распыляли цирконий при мощности 500 Вт, сохраняя все остальные 
условия идентичными тем, при которых работали две мишени. И в этих усло

виях было получено хорошее совпадение экспериментальных данных с расчет

ными, полученными по предложенной модели. Такое же экспериментальное 

подтверждение предложенной модели авторы получили, когда распыляли одну 

алюминиевую мишень при мощности 500 Вт. Таким образом, представленная 
в работе [83] модель процессареактивного сораспыления двух металлов в среде 
двух реактивных газов правильно описывает этот процесс и может быть полезна 

для анализа и настройки такого сложного реактивного процесса с целью полу

чения пленки заданного состава. 
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Сложный процесс реактивного распыления двух различных мишеней 

в среде двух реактивных газов был применен при изготовлении двойных по

глотителей солнечного излучения [44]. В работе [44] такие покрытия Ti-A1-Si-N 
и TiA1N и TiA10N получали реактивным распылением в дуальных магнетронах. 
В одном из них была мишень из кремния, а в другом из сплава Ti:A1 = 50:50. 
Расстояние до подложки было 5,4 см. Для нанесения покрытий TiA1N и TiAION 
использовали ИП постоянного тока, Плотность мощности на мишенях были 

5,0 и 6,25 Вт/см2 при получении покрытий TiA1N и TiAION соответственно. 

Покрытие TiA1N изготавливали реактивным распылением мишени из сплава 
Ti:A1 = 50:50 в смеси аргона и азота при давлениях 0,1-1,0 Па и потоке азота 
от 1,6 до 4,8 мВт. Покрытие TiAION наносили, распыляя ту же мишень в сме
си аргона, азота и кислорода при давлениях 0,1-1,0 Па. При этом потоки азота 
и кислорода меняли в диапазоне 1,6-4,0 м Вт. 

Покрытие Si
3
N

4 
наносили реактивным распылением кремниевой мишени 

в смеси аргона и азота при давлениях 0,1-1,0 Па. Для этого использовали ИП 
с асимметричными биполярными импульсами. Плотность мощности на мише

ни составляла 2,0 Вт/см\ а поток азота варьировался от 3,2 до 8 м Вт. Параметры 
режимов нанесения приведены в табл. 5.8. Температура подложки была 40 Т, 
напряжение смещения не подавалось. Рабочее давление было О, 1 Па. А в табл. 5.9 
по казаны свойства полученных двойных поглотителей. 

Схема устройства двойного поглотителя на основе системы покрытий TiA1N/ 
TiAION/Si

3
N

4 
приведена на рис. 5.38. Толщины покрытий были выбраны соответ

ственно 64, 24 и 34 нм. Двойной поглотитель состоит из двух поглощающих сло
ев с различными объемными долями металлов и различными толщинами слоев. 

Первый поглощающий слой TiAIN имеет большую долю металлов, чем второй 
поглощающий слой TiAION. Электрическое сопротивление этих слоев примерно 
0,02-0,04 и 10-20 Ом·см соответственно. Относительно высокое сопротивление 

слоя TiAION указывает на его большую близость к диэлектрикам, чем к металлам. 
Поглотитель сильно поглощал видимый свет и ближний ИК. Он прозрачен 

в тепловом ИК диапазоне, что приводит к высокому поглощению солнечного 

излучения при низкой эмиссионной способности, исключающей обратное из

лучение тепла. Чтобы еще более увеличить поглощение, антиотражающее по

крытие из Si
3
N4 наносят сверху поглощающих слоев. Структура полученных 

Таблица 5.8. Оптимальные параметры нанесения покрытий для двойного по

rлотителя TiAIN/TiAION/Si3N4 [44] 

Покрытие 

TiAIN 

TiAION 

Si N4 

Поток азота, 

м Вт 

2,5 

2,0 

3,5 

Поток кисло-

рода, мВт 

о 

1,5 

о 

Мощность Толщина 

разряда, Вт пленки, нм 

225 64 

275 24 

90 34 
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TiAION 

TiAIN 

Медное 

основание 

Рис. 5.38. Схема устройства двойного поглотителя на основе покрытия 

TiAIN/TiAION/Si3N4 на медном основании [44] 

покрытий TiAIN и TiAION- кристаллическая с размером зерен 3-5 им, в то 
же время у покрытия Si

3
N

4 
- аморфная. Параметры полученных двойных по

глотителей солнечной энергии приведены в табл. 5.9. 
Такой двойной поrлотитель солнечной энергии располагали на медном тепло

отводе. Твердость двойного поглотителя составляет примерно 1170 кГ/мм2 , что 

значительно превышает твердость непокрытой меди. Благодаря этому двойной 

по гл отитель является прочной конструкцией, стойкой во время эксплуатации. 

5.2.3. Другие тройные соединения: Карбонитриды 
и карбооксинитриды 

Покрытия, состоящие из трех элементов: титана, азота и углерода давно из

вестны как твердые покрытия стальных деталей [29, 84]. Выше было описано их 
получение реактивным магметронным сораспылением углеродной и металли

ческой мишеней [29]. Другой способ был применен в работе [84], где их получа
ли магметронным распылением титановой мишени в смеси аргона и двух реак

тивных газов: азота и метана. Соотношение азота и метана меняли в широких 

пределах от чистого азота до чистого метана. Распыление вели при мощностях 

разряда в диапазоне от 1 до 4 кВт. Температуру подложки во время нанесения 
поддерживали 350 ·с. Кроме того, было исследовано влияние напряжения сме
щения подложки от плавающего потенциала до -300 В. Перед каждым нанесе-

Таблица 5.9. Абсорбционная способность, эмиссионная способность и солнеч

ная селективность двойного поглотителя [44] 

Материал 

Медная подложка 

Cu/TiAIN 

Cuj TiAIN/ TiAION 

Cuj TiAIN/ TiAION/ Si N
4 

Абсорбционная Эмиссионная Солнечная селек-

способность способность тивностьдвойного 

0,215 

0,772 

0,910 

0,958 

0,03 

0,06 

0,06 

0,07 

поглотителя 

7,2 

12,9 

15,2 

13,7 
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нием сложного покрытия толщиной 2 мкм для улучшения адгезии на подложку 
наносили слой титана. 

Наибольшая твердость и наилучшие трибологические свойства покрытия 

были получены при напуске 70% СН4 и 30% N
2 

[84]. При этом состав полученно

го покрытия был Ti:C:N = 1:0,7:0,35. Твердость покрытия росла с ростом мощ

ности разряда и при 4 кВт достигала 35,35 ГПа. Одновременно рос ток ионов на 

подложку, чем авторы и объясняют рост твердости при увеличении мощности 

разряда. Напряжение смещения на подложке тоже оказывало существенное 

влияние на твердость получаемых покрытий. Оптимальным оказалось сме

щение -150 В, при котором твердость увеличилась до величины 35,75 ГПа [84]. 

Однако необходимо отметить, что эта твердость меньше твердости покрытия, 

полученного реактивным магметронным сораспылением [29]. 
По мнению авторов [85], улучшить свойства покрытий из карбонитрида ти

тана, применяемых для покрытия режущего инструмента, можно добавлением 

к ним кислорода, что должно повысить их стойкость к фрикционному износу 

и коррозии. Для получения покрытий Ti (C,N,O) авторы [85] использовали раз

бадансированный магнетрои с титановой мишенью. Распыление вели в смеси 

газов: аргон, C
4
HL0 и варьируемой по составу смеси азота и кислорода. Иссле

довалось влияние этих вариаций на свойства получаемых покрытий. При этом 

их общий поток держали постоянным 35 мВт. Поток соединения C
4
HL

0 
в рабо

чую камеру контролировали по сигналу оптической эмиссии титана, которую 

поддерживали 50% от сигнала при распылении титана в аргоне. Во время на

несения на подложки подавали смещение -60 В. Общее давление в камере было 
0,44 Па. Скорость нанесения покрытия была 0,4-0,45 нм/с, а толщина- 3 мкм. 

На подложку предварительно наносили подслои Тi и TiN. 

Таблица 5.10. Режимы нанесения и свойства пленок Ti (C,N,O) [85] 

ПотокN2 , Поток02 , Твердость, Адrезия, Соотноше- Цвет 

мВ т мВ т Г Па н ниеС:N:О 

35 о 16 54 1:2:0 
Розово-

коричневый 

2 32 3,2 30 60 1:3.8:0,2 
Розово-

пурпурный 

3 29 6,4 32 65 1:3.5:0,4 
Красно-

коричневый 

4 26 10 30 45 1:5:0,4 
Желто-

коричневый 

5 22 12,8 29 40 1:3,5:0,5 
Красно-

коричневый 

6 19 16 24 38 1:3,5:0,65 
Серо-

коричневый 



5.2. Магнетронное распыление в среде двух реактивных газов 3~ 

В табл. 5.10 показаны потоки азота и кислорода и некоторые свойства по
лученных пленок: твердость, адгезия, цвет и соотношение C:N:O. Твердость 
и адгезия пленок достигли максимума при потоке кислорода 6,4 м Вт и азота -
29 мВт. При потоке кислорода 6,4 мВт пленка Ti(C,N,O) имеет наименьшую 
скорость износа. Дальнейшее увеличение потока кислорода приводит к ухуд

шению свойств пленок. Интересно отметить, что добавление кислорода уве

личивает поглощение азота в пленке. Это связано с эффектом рераспыления 

частицами кислорода нанесенных атомов углерода. Цвет пленок менялея при 

изменении потоков азота и кислорода, что говорит о возможности применения 

их в качестве декоративных покрытий. 

Получение пленок сложного соединения Ti(C,N,O), используемого как де
коративное покрытие, исследовали в работе [86]. Пленки получали магнетрон
ным распылением титановой мишени при плотности тока 100 А/м2 • Темпера

туру заземленной подложки во время нанесения поддерживали 473 К. Процесс 
нанесения длился 1 ч. Распыление вели в среде аргона, смеси реактивных газов: 
азота, кислорода и ацетилена. Потоки аргона и ацетилена были фиксированы 

соответственно 96 мВт и 8 мВт. Эти потоки создавали парциальные давления 
соответственно 0,47 и 0,25 Па. Соотношение азота и кислорода в смеси было 
17:3. Парциальное давление смеси азота и кислорода меняли от нуля до 0,4 Па, 
регулируя ее поток от нуля до 29 м Вт. 

При увеличении парциального давления смеси азота и кислорода скорости 

нанесения пленок уменьшались от наибольшей величины 2,1 мкмjч до 0,8 мкм/ч 
(рис. 5.39), что объясняется увеличением степени покрытия поверхности мише
ни слоем химического соединения. Рост толшины этого диэлектрического слоя 

2,4 
о .--о--о-о 

540 

u 2,0 -f·-.\. // -"' 520 -Е':- С!1 :!! 

\~!'',,f!/ :.: "' :!! "! 
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Рис. 5.39. Изменения скорости нанесения пленок и напряжения разряда в зави

симости от парциального давления смеси азота и кислорода в камере 

[86] 
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увеличивает электрическое сопротивление мишени, чем авторы объясняют уве

личение напряжения разряда в диапазоне давлений 0,11-0,3 Па (рис. 5.39). 
Состав пленок существенно зависел от парциального давления смеси азота 

и кислорода. При увеличении парциального давления смеси азота и кислорода 

монотонно увеличивается концентрация кислорода в пленке, а концентрация 

азота увеличивается сначала до 30% при 0,11 Па и затем остается примерно по
стоянной. Одновременно снижаются концентрации титана и углерода. 

Значительный рост концентрации кислорода связан, по мнению авто

ров, с большой энтальпией образования окисла -942 кДж/моль по сравне
нию с энтальпией образования соединений TiC, TiN, TiO соответственно: 
-184 кДж/моль, -338 кДж/моль и -520 кДж/моль. 

Структура пленок также существенно зависела от парциального давления 

смеси азота и кислорода. Без напуска смеси структура соответствовала гране

центрированной кубической структуре TiC. При промежуточных значениях 
давлений обнаруживается гранецентрированная кубическая структура следу

ющих фаз: TiC, Ti02 и TiN. При высоких значениях давлений смеси пленки ста
новятся аморфными из-за увеличения в них концентрации кислорода. Одно

временно темно-серые пленки карбида титана становятся черными пленками 

сложного состава Ti(C,N,O). Такие пленки различных оттенков черного цвета 
могут использоваться как декоративные при точном соблюдении соотношения 

потоков реактивных газов в смеси [86] (как и в предыдущей работе [85]). 
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ГЛАВА6 

СТРУКТУРА ТОНКИХ 

ПЛЕНОК И СПОСОБЫ 

УПРАВЛЕНИЯ ЕЮ 

6.1. Развитие микроструктуры и появление 

предпочтительной ориентации в растущей 

пленке 

Подавляющие большинство пленок наносится в вакууме при температурах 

подложки, составляющих 0,2-0,3 от температуры плавления материала плен
ки, то есть рост пленки происходит обычно в условиях, далеких от термоди

намического равновесия. Поэтому микроструктура пленок во время нанесения 

обычно эволюционирует в сторону более конкурентоспособной (термодина

мически выгодной) структуры, а кинетические ограничения, накладываемые 

низкой температурой нанесения, позволяют контролировать образование ме

тастабильных фаз и искусственных структур, таких как многослойные и на

нофазные материалы. Результатом конкурентного роста является непрерывное 

изменение морфологии, текстуры и топографии поверхности и, соответствен

но, свойств пленки как функций ее толщины [1]. 
Процесс роста пленки можно схематично разделить на три стадии. Первая 

стадия - движение частиц к поверхности растущей пленки. Вторая стадия -
адсорбция этих частиц на поверхностях подложки или растущей пленки и их 

диффузия по этим поверхностям. И, наконец, третья стадия- их объедине

ние в пленку или их удаление с подложки испарением или рераспылением. 

При магметронном распылении первая стадия контролируется такими пара

метрами, как геометрия аппаратуры и давление рабочего газа. Стадия поверх

ностной диффузии в основном контролируется температурой подложки, но на 

нее также значительно влияет бомбардировка растущей пленки энергичными 

частицами. 

Конечная структура пленок и их морфология определяется процессами по

верхностной диффузии, зародышеобразования, роста кристаллов, их коалес

ценции и рекристаллизации во время роста пленки [1]. Ход, взаимодействие 
указанных процессов и получаемый результат удобно классифицировать, ана-
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лизировать и даже предсказывать с помощью моделей структурных зон [1, 2]. 
В этих работах сделаны обзоры механизмов эволюции микроструктуры тон

ких пленок, наносимых при низких температурах из паров на аморфную или 

кристаллическую подложку. Использование аморфных подложек позволяет 

экспериментаторам выделить влияние условий нанесения на развитие тексту

ры в пленке. Поликристаллические подложки создают текстуру в пленке через 

локальную эпитаксию, однако общая микроструктура пленки затем тоже эво

люционирует в направлении конечного состояния, формирующегося под влия

нием условий нанесения. 

6.2. Модель структурных зон 

Модель структурных зон (МСЗ) систематизирует самоорганизующиеся струк

туры, эволюционирующие во время роста пленки. Полезность модели струк

турных зон состоит в том, что МСЗ позволяют видеть взаимозависимости меж

ду микроструктурой пленок и наиболее важными параметрами нанесения. 

Классификация пленок по их микроструктуре согласно МСЗ в более ран

них работах проводилась в зависимости от гомологической температуры - Т, то 

есть соотношения между температурой подложки Т, и температурой плавления 

материала пленки Tm, выраженных в градусах Кельвина. Однако с тех пор, как 
появились способы нанесения пленок, при которых имеет место большой поток 

энергичных частиц к подложке, скорость диффузионных процессов и ростовых 

явлений в пленке стала определяться не только Т,, но и общим потоком энергии 

к поверхности растущей пленки, то есть реальной температурой поверхности 

растущей пленки (раздел 3.4). Это должно учитываться при использовании ко
личественной величины Т. 

Одна из первых моделей структурных зон была описана Торитоном в [3, 4]. 
Было выделено три основных типа структур, существенно зависящих от энер

гии осаждающихся атомов или температуры подложки. При низких темпера

турах подложки (300-600 ·с) или энергии, поступающей к пленке с атомами, 
(зона 1) покрытие состоит из колонн, разделенных порами, поэтому эта струк
тура называется пористая колончатая. 

Пористые ростовые дефекты, свойственные зоне 1, это последствия зате
нения. Затенение оставляет открытыми границы зерен из-за того, что высокие 

точки на ростовой поверхности захватывают большее количество поступающих 

атомов, чем долины между ними, особенно когда поток поступающих атомов 

падает на подложку наклонно [3]. Установлено [3], что интенсивная бомбар
дировка энергичными ионами во время нанесения пленки может значительно 

подавить развитие структур, соответствующих обычно структурам зоны 1 при 
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низких гомологических температурах, и получить структуры, свойственные 

более высоким гомологическим температурам. 

Полученные при более высоких энергиях структуры (зона 2) являются плот
ными колончатыми. А полученные при еще более высоких энергиях покрытия 

(зона 3) имеют более высокую плотность и состоят из кристаллических зерен 
с равными размерами по трем осям [3, 4]. Иными словами, соответствующей 
комбинацией гомологической температуры Ть = T/Tm и величиной энергии, 

принесенной ионами к поверхности растущей пленки и приходящейся на один 

осажденный атом, можно приготовить покрытия желаемой структуры. 

Затем была разработана более подробная МСЗ. В ней используется разделе

ние условий нанесения пленок и их структур на пять зон [2]. Ее мы рассмотрим 
ниже. 

1. Зона la 
При очень низких гомологических температурах Т адатомы будут иметь 

очень низкую подвижность, так как они не могут преодолеть барьер поверх

ностной диффузии Ed. Это означает, что прибывающие атомы будут прилипать 
к поверхности растущей пленки в том месте, куда они прилетели. Из-за это

го образуется структура пленки, состоящая из колонн, разделенных лорами 

(рис. 6.1). Колонны в пленке не всегда состоят из одного кристаллического зер
на. Они могут состоять из многих зерен или быть аморфными [1]. Их образова
ние в основном связано с ростом шероховатости поверхности и геометрическим 

самозатенением (рис. 6.2). Геометрическое затенение - это процесс, при кото

ром образовавшиеся зародыши и кристаллиты экранируют подложку от пуч

ка атомов наносимого материала, что приводит к образованию пор в растущей 

пленке. Из-за наличия пор плотность таких пленок значительно меньше плот

ности объемного материала. 

В случае нанесения пленки на подложку, наклоненную на угол а по отно

шению к потоку наносимого материала, образующиеся колонны наклонены 

в сторону потока наносимого материала на угол 13 (рис. 6.2). Из-за отсутствия 
диффузии адатомов углы а и rз связаны приблизительным эмпирическим пра

вилом тангенсов [5] 

Рис. 6.1. Схематичная диаграмма результирующей структуры пленки, расту

щей в условиях la зоны. Видны колонны, аморфноподобные или со
ставленные из мелких зерен, и поры между ними [2] 
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Рис. 6.2. Атомная структура пленки, растущей при низких температурах (зона 

la) на наклоненной подложке. Заштрихованная область на рисунке -
область затенения [2] 

tgl3 = 0,5 · tga. (1) 

Так как пленки, нанесенные в условиях зоны 1а, обычно аморфноподобные, 

то у них нет какой-либо кристаллографической ориентации в направлении, 

перпендикулярном подложке. Необходимо отметить, что структуры зоны 1а 

могут быть получены и при высоких температурах, если использовать скорости 

нанесения настолько высокие, что адатомы, способные преодолеть диффузи

онный барьер Ed, не успевают достичь более стабильных положений, так как им 
мешают вновь прибывающие частицы. 

2. Зона lб 
Пленки, нанесенные в условиях зоны 1а, но с непрерывной бомбардировкой 

энергичными частицами (глава 3), имеют уже другую структуру. Последствия 
ударов, вызванных бомбардировкой, показаны на рис. 6.3, а. Возможные поры 

заполняются прибывающими частицами, и образуется более плотная колонча

тая структура (рис. 6.3, б). Так как в условиях зоны 1б увеличение подвижности 

адатомов происходит только в направлении удара, то пленки остаются аморф

ноподобными. 

Надо иметь в виду, что невозможно перейти от условий зоны 1а к условиям 

зоны 1б только увеличением гомологической температуры Т, поскольку адато

мы с увеличенной подвижностью во всех направлениях не только заполняют 

поры, но и образуют другие изменения в структуре (см. описание следующей 

зоны 1в). 

а со 

! 

Рис. 6.3. Удары и их последствия для структуры пленки (а) и схематичная диа

грамма результирующей структуры пленки, растущей в условиях зоны 

lб (б) [2] 
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3. Зона lв 
Когда нанесение пленки происходит при более высокой гомологической 

температуре Т, чем в зонах la и lб, адатомы способны преодолевать барьер по
верхностной диффузии. Это означает, что они способны диффундировать по 

поверхности подложки или зерен, то есть возникает термически стимулиро

ванная подвижность адатомов. Адатомы приобретают способность объеди

няться в зародыши и формировать кристаллические островки. В результате 

поверхностной диффузии каждые островок или зерно способны расти в со

ответствии с их кристаллическим габитусом. Поэтому все зерна в условиях 

зоны lв будут ограненными. Из-за анизотропии скоростей роста в направ

лениях, перпендикулярных различным кристаллографическим плоскостям, 

огранка во время роста происходит плоскостями, имеющими наименьшую 

скорость роста. 

В условиях зоны lв адатомы, хотя и могут преодолевать диффузионный 

барьер, не могут с помощью диффузии выйти из зерна или перейти от одного 

зерна к другому (рис. 6.4). Поэтому зерна до их соприкосновения растут неза
висимо. После их соприкосновения даже без энергичной бомбардировки поры 

между колоннами заполняются адатомами благодаря их высокой подвижности. 

В результате колонны разделены не лорами, а только границами зерен, что схе

матично представлено на рис. 6.4. 
Поскольку адатомы не способны диффундировать от одного зерна (колон

ны) к другому, эти зерна (колонны) могут соревноваться между собой в росте 

только геометрическим затенением. В результате более высокие колонны спо

собны перерасти и затенить менее высокие. При этом предпочтительная кри

сталлографическая ориентация в пленках, полученных в условиях зоны lв, не 

возникает. 

Нанесение пленки в условиях зоны lв на наклоненные подложки (угол на

клона а) может приводить к наклону колонн (угол 13). Однако правило тангенсов 
здесь уже не выполняется. 

4. Зона Т 
Дальнейшее увеличение гомологической температуры Т уже позволяет 

адатомам быстрее диффундировать и даже диффундировать от одного зерна 

к другому. Так же, как и в условиях предыдущей зоны, подвижность адатомов 

а 

·~ . ~ . ' \ · . ' с . . ' •. ,· . • • ' ·' "~ . . '' .• 

у •.. • • 

. ·.; . . 

Рис. 6.4. Характерные для условий зоны lв явления: адатомы способны диф

фундировать по поверхности зерен, но не способны диффундировать 

от одного зерна к другому (а), что приводит к росту ограненных колонн 

с беспорядочной ориентацией вне плоскости (б) [2] 
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Рис. 6.5. Процесс соревнования в росте двух ограненных зерен, в котором зерно 

с наиболее наклоненными к поверхности подложки гранями (зерно а) 

медленно перерастает другое зерно (зерно б) [2] 

достаточно высока, поэтому зерна будут расти в соответствии с их кристалли

ческим габитусом, и будет наблюдаться огранка, которую снова будут опреде

лять плоскости с наименьшими скоростями роста в перпендикулярном к ним 

направлении. Кристаллические зерна будут расти, пока они не упрутся друг 

в друга. Как только кристаллы сомкнутся, образуются границы зерен. Даль

нейшее укрупнение этих зерен должно учитывать неподвижность их границ, 

так как реструктуризация в условиях зоны Т еще невозможна. Как это показа

но на рис. 6.5, неподвижность границ зерен и сходные скорости роста граней 
приводят к более быстрому росту одного зерна за счет другого, так как адатомы 

способны диффундировать от одного зерна к другому. 

На рис. 6.5 ясно видно, что зерно с наиболее наклоненной по отношению 
к подложке гранью, которая соответствует зерну, у которого самое быстрое на

правление роста близко к направлению, перпендикулярному подложке, мед

ленно охватывает и перерастает соседние зерна. 

Все это приводит к эволюционной селекции одной кристаллографической 

ориентации, которая соответствует направлению наиболее быстрого геоме

трического роста. Это направление определяется формой огранки кристалла, 

которая, в свою очередь, формируется плоскостями с наименьшей кристалло

графической скоростью роста. Формирование ориентации вне плоскости под

ложки заканчивается при достижении пекоторой толщины пленки, как отме

чено на рис. 6.6. При более высоких толщипах пленки развивается колончатая 
структура с предпочтительной ориентацией вне плоскости и ограненными 

верхушками. 

Описанный механизм объясняет, как зерна с геометрически самым бы

стрым направлением роста, перпендикулярным подложке, перерастают все 

Рис. 6.6. Схема структуры пленки для зоны Т с характерной У-образной формой 

зерен у подложки и ограненными колоннами [2]. Стрелка показывает 
толщину пленки, при которой закончилось формирование предпочти

тельной ориентации вне плоскости 
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другие зерна, что приводит к образованию у подложки У-образных по форме 

зерен и далее к ограненным колоннам. Однако важно отметить, что, согласно 

этому механизму, развитие ориентации вне плоскости подложки в условиях 

зоны Т может быть достигнуто только тогда, когда зерна-зародыши определен

но огранены еще до их соприкосновения. 

5. Зона 11 
При гомологических температурах зоны Т атомы в зернах остаются не

подвижными после того, как они уже встроились в растущую пленку. Однако 

при дальнейшем увеличении гомологической температуры, что соответствует 

условиям зоны 11, уже хемисорбированные и встроенные в кристаллическую 
решетку атомы могут становиться подвижными. Это означает, что механизмы 

рекристаллизации и реструктуризации уже будут иметь место. Более точно: 

ранее стабильные зародыши и островки могут стать нестабильными и войти 

в другие островки путем кластерной диффузии или миграции атомов через гра-

Таблица 6.1. Обобщенная схема расширенной модели структурных зон [2] 

Структур- la lб lв т 11 
ная зона 

Подвиж- нет нет поверх ноет- неограни- неограни-

н ость адато- наядиффу- ченная по- ченная по-

мов ЗИЯ верхноетмая верхностная 

диффузия диффузия 

Механизм затенение энергичная бездиффу- росткри- росткри-

Формирова- прили- бом бар- зииотзерна сталлов сталлов 

ние струк- паииена дировка, к зерну, рекристал-

туры месте при- затенение затенение лизация 

бытия 

Образующа- колончатая колончатая ограненные У-подобные nрямые 

яся струк- структура структура колонны зерна, колонны 

тура спорами без пор ограненные 

колонны 

Кристал- аморфнопо- аморфнопо- поликри- поликри- поликри-

личность добная добная сталличе- сталличе- сталличе-

екая екая екая 

Предпо- нет нет нет в направле- в направле-

чтительная нии наибо- нии наи-

ориентация лее быстрого меньшей по-

роста верхноетной 

энергии 

Изменение структура структура 

структуры меняется становится 

во время с ростом однороднее 

роста толщины сростом 

пленки толщины 

пленки 
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Рис. 6.7. Типичная микроструктура пленки, соответствующая условиям зоны 

11 [2] 

ницы между зернами. В результате будет образовываться колончатая структура 

с приблизительно прямыми колоннами по всей толщине пленки, как показано 

на рис. 6.7. 
Из-за быстрой поверхностной диффузии и проявления рекристаллизации 

затенение в условиях зоны 11 будет уже слабо влиять на рост пленки. Поэтому 
наклон подложки уже не вызовет наклона колонн (13 = 0°). Дальнейшее увеличе
ние температуры еще более усилит влияние рекристаллизации и реструктури

зации, что увеличит только конечный размер колонн. 

Таким образом, предпочтительная ориентация в условиях зоны 11 опреде
ляется минимизацией поверхностной энергии зерна в отличие от условий зоны 

Т, где она является результатом анизотропии скорости роста в различных кри

сталлографических направлениях. 

Схема современной модели структурных зон, рассмотренной в работе [2], 
представлена в табл. 6.1. 

6.3. Двухосно ориентированные тонкие пленки 
и механизмы формирования их структуры на 

наклоненной подложке 

Нанесенные на подложку поликристаллические пленки обычно состоят из 

большого количества мелких зерен. Ориентация каждого из зерен полностью 

определяется по отношению к двум перпендикулярным осям: перпендикуляр

ной подложке и парадлельной ей. Ориентация зерен может быть совершенно 

хаотичной или иметь преимущественную ориентацию в одном направлении 

или сразу в двух (биаксиально ориентированные). 

Поликристаллические тонкие пленки, ориентированные по двум осям, не 

только имеют явную предпочтительную ориентацию вне плоскости, то есть 

перпендикулярно подложке, но также кристаллографическую ориентацию 

вдоль некоторых определенных направлений, параллельных плоскости под

ложки, то есть ориентацию в плоскости. Повышение степени обеих ориентаций 

приводит к пленкам квазимонокристаллической структуры. Действительно, 

когда ориентация соседних кристаллитов только слабо отличается (менее IY), 
их границы необычайно упрощаются. Поэтому при малом угле разориентации 
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соседних зерен кристаллографические свойства поликристаллических пленок 

сравнимы со свойствами монокристаллических [2]. 
Например, у высокотемпературных сверхпроводниковых слоев величи

на плотности критического тока тесно связана с величиной угла между на

правлениями ориентаций зерен в этом слое [6]. Использование биаксиалъно 
ориентированных пленок MgO в качестве буферного слоя для пленок высоко
температурных сверхпроводников, таких как YBa

2
Cu

3
0

7
_., обеспечивает при

ближение их свойств к свойствам монокристаллических пленок и увеличение 

такого важного их параметра как плотность критического тока [7]. Другой при
мер буферного слоя - биаксиалъно ориентированная пленка хрома, которая 

часто используется как подслой для тонких магнитных пленок записывающей 

аппаратуры. 

Ориентированные по двум осям тонкие пленки на аморфных или беспоря

дочно ориентированных поликристаллических подложках могут быть получе

ны различными способами, например, нанесением с ионным ассистированием 

(см. главу 3) и/или нанесением на подложку под наклоном [2, 6-13]. В послед
нем случае ориентированные по двум осям тонкие пленки могут быть получены 

даже без дополнительной ионной бомбардировки. 

Два механизма роста двухосно ориентированных тонких пленок 

Из экспериментальных исследований авторы работ [2, 10, 13-15] заключили, 
что двухосно ориентированные тонкие пленки могут быть получены в неко

торых условиях нанесения простым наклоном подложки по отношению к на

правлению потока частиц материала пленки, это так называемое нанесение 

на наклоненную подложку. Такие пленки имеют не только предпочтительную 

ориентацию вне плоскости подложки, но также имеют кристаллографическую 

ориентацию вдоль определенного направления, параллелъного плоскости под

ложки. Двухосно· ориентированные тонкие пленки, полученные нанесением 

на наклонную подложку, имеют структуру, соответствующую зоне Т. Поэтому 

перед обсуждением модели образования ориентации некоторые аспекты зоны Т 

будут рассмотрены более подробно. 

Подвижностьадатомов в условиях зоны Т, как уже отмечалось, достаточ

но высока, чтобы происходило образование зародышей в виде кристалличе

ских островков. Эти кристаллические островки далее разрастаются из-за за

хвата и включения прибывающих атомов. Были выделены два механизма роста 

кристаллических островков [2]. Первый - прямой захват адатомов из газовой 

фазы. Это называется 3D рост и показан на рис. 6.8, а-е. Второй - разрастание 

островка из-за включения в него адатомов, которые сначала попали на поверх

ность подложки и затем из-за высокой поверхностной подвижности адатомов 

диффундировали по направлению к островку. Это называется 20 рост, и он 
показан на рис. 6.8, а. Когда адатомам позволено диффундировать от одного 
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Рис. 6.8. Различные фазы роста зерен в условиях зоны Т [2] за счет механизмов 
2D и 3D роста: а- начало: развитие островков прямым захватом при

бывающих атомов из газовой фазы (3D рост) или захватом диффун
дирующих адатомов (2D рост); б - 2D рост за счет адатомов, которые 
сначала попали на nоверхность не ориентированного кристаллита, 

и затем становятся частью другого растущего зерна; в - от момента со

прикосновения соседних зерен начинается их конкурирующий рост; 

г- здесь конкурирующий рост и образование ориентации вне плоско

сти заканчиваются; д- дальнейшая эволюция в колончатую структуру 

за счет 3D роста 

кристаллита к другому, 20 рост может происходить и за счет адатомов, кото
рые сначала попали на поверхность неориентированного кристаллита, и затем 

становятся частью другого растущего зерна, как это показано на рис. 6.8, б. Из
за диффузии адатомон соседние зерна будут взаимодействовать, обмениваясъ 

адатомам и, и так соревноваться друг с другом в росте (рис. 6.8, в). Как было об
суждено в разделе 6.2, зерна с наиболее наклоненными гранями будут быстрее 
расти в направлении, перпендикулярном подложке, и будут перерастать дру

гие зерна. Они представлены на рис. 6.8 зернами, помеченными светло-серым. 

При некоторой толщине пленки, при которой реструктуризация окончена, из

менение ориентации тоже закончено (рис. 6.8, г). Дальнейший рост зерен воз
можен только благодаря 3D росту (рис. 6.8, д). 

Механизм роста 2D и образование ориентации в плоскости подложки 
На основе экспериментальных результатов была предложена [2] простая модель 
образования ориентации в плоскости подложки. 

1. Как представлено на рис. 6.9, сначала зарождаются беспорядочно ориен

тированные вне плоскости островки . Но эти островки огранены из-за быстрой 

поверхностной диффузии, когда расстояние, проходимое диффундирующими 

адатомами, много больше по сравнению со средним размером зерна. Эта огран

ка приводит к увеличению анизотропии геометрической скорости роста. Зерна, 

ориентированные в направлении наиболее быстрого роста, перпендикулярно-
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го подложке, будут медленно перерастать другие неориентированные зерна, то 

есть будет развиваться микроструктура Т зоны. Из-за относительно высокой 

мобильности в условиях зоны Т адата мы, вначале попавшие на «неправильные>>, 

неориентированные зерна, будут способны диффундировать к <<Правильным>>, 

ориентированным зернам, где они захватываются и встраиваются в решетку. 

Так осуществляется конкуренция между соседними зернами. 

2. Было установлено, что из двух предложенных механизмов роста кри
сталлических островков механизм 2D в основном ответственен за ориентацию 
в плоскости, а механизм 3D роста в данном случае менее важен. 

3. При нанесении пленки на наклоненную подложку адатомы преимуще
ственно диффундируют в направлении прилета поступающих из магнетрана 

атомов, так как работает закон сохранения импульса. В модели это главное при

ближение, предполагающее, что все адатомы будут преимущественно диффун

дировать в одном направлении. 

Диффундирующие в преимущественном направлении адатомы встречают 

зерна и встраиваются в них. Количество таких адатомов тем больше, чем боль

ше размер зерен в направлении, перпендикулярном преимущественному на

правлению диффузии адатомов. Этот размер зерна называется длина захвата. 

Как только длина захвата зернами диффундирующих адатомов начинает за

висеть от соответствующего габитуса зерна, появляется ориентация в плоско

сти. Понимание механизма развития ориентации в плоскости требует знания 

зависимости длины захвата адатомов для <<правильно» ориентированных вне 

плоскости зерен от их ориентации в плоскости. То, как это происходит, будет 

проанализировано в следующих разделах для каждого габитуса ограненного 

кристалла {111}, {110} и отдельно для {100}. 

Анизотропия скорости роста для {111} и {110} ограненных кристаллов 

{111} и {110} огранка кристаллов является причиной <<правильной>> ориентации 
зерен вне плоскости, которая должна быть [001] и иметь квадратную форму 
при виде сверху (рис. 6.10). Тогда скорость роста этих квадратных в плане зерен 
является функцией угла ориентации зерна в плоскости - ro, как показано на 
рис. 23, где угол ro -это угол между стороной квадрата и направлением посту
пления материала пленки. 

Рис. 6.9. Схема роста в условиях Т зоны [2]. Механизм роста 2D показан как 
основной, при этом механизм роста ЗD не рассматривается. Светло

серым цветом окрашено зерно, ориентированное в направлении гео

метрически наиболее быстрого роста, перпендикулярного подложке 
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f Поток маrериала 
Рис. 6.10. Схема 20 роста квадратных ориентированных вне плоскости зерен 

[2]. Угол (1) - ориентация зерна в плоскости. Стрелка указывает на

правление диффузии адатомов. Преодолеваемый угол между гранями 

показан на левом верхнем зерне 

Количество адатомов, захватываемых зернами, зависит от потока адато

мов и от длины захвата каждого зерна. Если нанесение идет на иенаклонеиную 

подложку (а = о·), то не будет выделенного направления диффузии адатомов. 

Так как начальный размер зерен, предположим, не зависел от угла w, то не будет 
различия в длине захвата диффундирующих адатом о в. Поэтому не будет анизо

тропии в 2D росте и не будет развиваться ориентация в плоскости. 
Когда же нанесение ведут на наклоненную подложку, прибывающие ада

томы будут диффундировать в одном выделенном направлении, что приведет 

к зависимости длины захвата от угла w и, следовательно, к анизотропии ско
рости 2D роста. Тогда зерна с ориентацией w = 45• имеют наибольшие длину 
захвата и скорость роста, и эти зерна перерастают все другие зерна. 

Длина захваrа 

t=1 
~· 

т! 
I ~ 
• 

! 

• t Поток маrериала 
Рис. 6.11. Схема 20 роста треугольных ориентированных вне плоскости зерен 

[2]. Угол (1) - ориентация зерна в плоскости. Стрелка указывает на

правление диффузии адатомов. Преодолеваемый угол между гранями 

по казан на левом верхнем зерне 



6.3. Двухосно ориентированные тонкие пленки и механизмы формирования 35~ 
их структуры на наклоненной подложке ~ 

Экспериментально подтверждено, что результирующая ориентация в пло

скости зерен пленок YSZ и Cr, нанесенных на наклонную подложку в условиях 
зоны Т, соответствует ориентации w = 45", с которой зерна перерастают иначе 
ориентированные зерна [2]. 

Анизотропия скорости роста для {100} ограненных кристаллов 
Аналогичные рассуждения могут быть проведены для {100} ограненных кри
сталлитов. Как обсуждено выше, «Правильная>> ориентация зерен вне пло

скости в этом случае будет [111], и тогда зерна будут треугольными в плане 
(рис. 6.11). 

Во время стадии образования кристаллических зародышей с [111] ориента
ци~й вне плоскости они могут иметь различную ориентацию в плоскости. Ясно, 

что сечение захвата адатомовбудет различным у треугольных в плане зерен для 

различных направлений поступления адатомов. Подобно тому, как это проис

ходило в предыдущем разделе с квадратными в плане зернами, здесь будут две 

выделенные ориентации в плоскости: w = зо· и w = 90". Зерна с такой ориен
тацией имеют наибольшую длину захвата адатомов. Эти две ориентации соот

ветствуют треугольным в плане зернам, направленным вершиной или боковой 

стороной навстречу диффундирующим адатомам и потоку поступающих ато

мов материала пленки. 

Таким образом, существует два способа расположения зерен с наибольшим 

сечением захвата по отношению к направлению поступления атомов (рис. 6.12). 
Однако они не равноценны с точки зрения 3D механизма роста. Так как угол 

а б 

Рис. 6.12. Схема верхушек колонн с [111] ориентацией вне плоскости, огра
ниченных {100}-габитусом [9]. Верхняя часть рисунка - вид сверху, 

нижняя - сечение верхушки по направлению потока паров: а - сто

рона {100}-габитуса ориентирована на поток; б- ребро {100}-габитуса 

ориентирована на поток. Направление потока паров показано стрел

ками 
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между (001) плоскостью и (111) плоскостью составляет 55,74° (случай а) и уг• 
между ограничивающими плоскостями {100}-габитуса и (111) плоскостью с' 

ставляет 34,26° (случай б), то зерна случая б будут захватывать на одну тре· 
больше атомов, чем зерна случая а. 

В случае б приходящие адатомы будут распределяться по двум граням, топ 

как в случае а адатомы будут распределяться по одной грани (предполагаете~ 

что подвижность адатомов достаточно высока, что справедливо для услови 

зоны Т). Поэтому, принимая во внимание 33% разность в сечении захвата и кс 
личество граней, по которым распределяются адатомы, можно заключить, чт 

скорость роста грани в случае а будет больше в 1,5 раза, чем в случае б. Такш 
образом, зерна в случае а растут в 1,5 раза быстрее в высоту, чем зерна в случа 
б. Боковое разрастание зерен зависит от проекции на плоскости подложки. По 

этому зерна случая а будут разрастаться в боковом направлении в 1,35 раза мед 
леннее, чем зерна случая б. Эта анизотропия в разрастании приводит к тонки11 

и высоким зернам в случае а и широким и низким зернам в случае б. В резуль· 

тате колонны, образовавшиеся в случае а, будут больше затенять другие зерна 

Из-за этого колонны с (100) плоскостями, ориентированные по направленик 
к потоку, будут в результате процесса перерастания выживать за счет других, 

создавая биаксиальную ориентацию. 

Экспериментально подтверждено, что результирующая ориентация в пло

скости зерен пленок TiN и MgO, нанесенных на наклонную подложку в услови
ях зоны Т, соответствует ориентации ro = 90°, с которой зерна перерастают иначе 
ориентированные зерна [2]. 

Таким образом, анизотропия роста ориентации в плоскости может быть 

объяснена направленной диффузией адатомов из-за сохранения их импульса 

после удара о подложку и анизотропией длины захвата диффундирующих ада

томов из-за ее зависимости от первоначальной огранки зерна и его ориентации 

в плоскости. 

6.4. Экспериментальное подтверждение модели 
структурных зон 

Как известно, скорость нанесения пленки уменьшается при увеличении пото

ка реактивного газа из-за покрытия поверхности мишени слоем химического 

соединения, имеющего более низкий коэффициент распыления. Это приводит 

к увеличению энергии, приходящейся на каждую наносимую частицу, и увели

чению ее поверхностной мобильности. Таким образом, можно наносить плен

ки, соответствующие различным зонам вышеописанной МСЗ, управляя только 

потоком реактивного газа. 



6.4. Экспериментальное подтверждение модели структурных зон 3~ 

6.4.1. Пленки TiN 

В работах [2, 11, 16] исследовали влияние условий нанесения на структуру плен
ки стехиометрического TiN толщиной примерно 1 мкм. Для нанесения пленок 
был использован разбалансированный планарный магнетрои [2, 11, 16]. Ми
шень представляла собой титановый диск диаметром 5 см. Распыление вели на 
постоянном токе 0,9 А в смеси аргона и азота при постоянном суммарном потоке 
0,1 Вт [2, 11, 16]. Подложки были выполнены из полированной поликристалли
ческой нержавеющей стали без какой-либо текстуры. Подложка была заземлена 

и специально не нагревалась. Во время нанесения пленки ее температура под

нималась примерно до 200 ·с [2, 11, 16]. 
Рассчитанная энергия, приходящаяся на одну прибывающую на подложку 

частицу, как функция потока азота показана на рис. 6.13. График на рис. 6.13 
указывает, что энергия и соответственно подвижность адатомов на поверхно

сти роста пленки увеличиваются с у"\еличением потока реактивного газа. 

Доля зерен с определенной ориентацией вне плоскости для пленок, нане

сенных в одинаковых условиях, как функция потока реактивного газа показана 

на рис. 6.14. Как видно из рис. 6.14, полученные пленки могут быть разделены 
на три класса: 

беспорядочно ориентированные вне плоскости пленки TiN, получен
ные при малом потоке реактивного газа, 

[111] ориентированные вне плоскости пленки TiN, полученные при 
среднем потоке реактивного газа (8-24 мВт), 
[002] ориентированные вне плоскости пленки TiN, полученные при 
большом потоке реактивного газа. 

Нанесение пленки при низком потоке реактивного газа (менее 4,8 мВт) 
соответствует условиям зоны 1в, когда энергия, приносимая к пленке ато

мами, мала. Зерна огранены и беспорядочно ориентированы вне плоскости. 

6,4 12,8 19,2 25,6 32,0 

Поток азота, м Вт 

Рис. 6.13. Рассчитанная суммарная энергия, nриходящаяся на один атом тита

на, nрибывающего на nодложку, как функция от nотока азота. Под

ложка была заземлена и сnециально не нагревалась [11, 16] 
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Рис. 6.14. Объемная доля зерен с определенной ориентацией вне плоскости как 

функция потока азота во время нанесения TiN. Ясно видны четкие 
переходы от беспорядочной к [ 111] и далее к [200] ориентации вне пло
скости подложки [2, 11, 16] 

Нанесение при среднем потоке реактивного газа соответствует уже условиям 

зоны Т, тогда все зерна огранены и [111] ориентированы вне плоскости. Нако
нец, высокий поток азота (более 25 мВт) создает условия зоны 11, когда зерна 
не огранены и [002] ориентированы вне плоскости, что соответствует плоско
сти с наименьшей поверхностной энергией. Эволюция структуры и механизм 

образования [111] ориентации вне плоскости пленки TiN, нанесенной в усло
виях зоны Т, соответствуют детально рассмотренным механизмам в разделах 

6.2 и 6.3. 
Исследования механизма образования ориентированных биаксиально пле

нок TiN авторы работы [16] продолжили в работах [6, 11], используя ту же уста

новку. Только подложки устанавливались на держатель, который мог быть на

клонен на заданный угол (30-65") между нормалью к подложке и направлением 
потока поступающего материала пленки. В работах [6, ll] исследовали измене
ния ориентации в плоскости [111] ориентированных вне плоскости пленок TiN 
при изменениях угла наклона подложки а, расстояния мишень-подложка, 

смещения подложки и рабочего давления газов в камере. Найденные оптималь

ные условия нанесения указаны в табл. 6.2. 
Пленки, нанесенные на иенаклонеиную подложку [2, 11, 16], как мы видели, 

при средних потоках азота имели [111] ориентацию вне плоскости и беспоря
дочную ориентацию в плоскости. В тех же условиях пленки, нанесенные на на

клоненную подложку, имели еще преимущественную ориентацию в плоскости. 

При этом было выяснено, что наклон подложки практически не влиял на ори

ентацию вне плоскости. Структура пленок соответствовала ожидаемой в уело-

Таблица 6.2. Условия нанесения слоев TiN с ориентацией в плоскости 19" (11] 

Расстояние мишень- подложка 9 см Ток разряда 0,9 А 

Угол между мишенью и подложкой 65" Напряжение смещения +15 В 

Рабочее давление 0,48 Па Соотношение потоков Ar/N2 55/5 



6.4. Экспериментальное подтверждение модели структурных зон 3~ 

Рис. 6.15. Вид сверху и боковое сечение биаксиально ориентированных пленок 

TiN. Стрелка указывает направление потока приходящего материала 
[ll] 

виях Т зоны, то есть содержала колонны, наклоненные к подложке (рис. 6.15). 
Однако угол наклона колонн и угол наклона (111) ориентации были различны. 

Авторы пришли к выводу, что наклон подложки по отношению к направ

лению потока материала в основном влияет на микроструктуру и ориентацию 

в плоскости. Предпочтительная ориентация возникает из-за механизма пере

растания, в котором [lll] ориентированные вне плоскости зерна с правильной 
ориентацией в плоскости перерастают зерна с другой ориентацией вне плоско

сти, как это описывается вышеприведенной моделью. 

Таким образом, подтверждены предсказания модели о механизме возник

новения биаксиально ориентированных пленок [2, 6, 11, 16], в котором подвиж
ность адатомов и угловое распределение потока частиц материала пленки -два 

важнейших параметра, определяющих степень ориентации в плоскости. 

6.4.2. Пленки окиси циркония, стабилизированной иттрием 
(YSZ) 

Слои высокотемпературных сверхпроводников, таких как REBa2Cu30 7_x 

(RE = У, Nd ... ), должны быть близки по структуре к монокристаллам, что
бы достичь высокой плотности критического тока в слое сверхпроводника. 

Поскольку получение монокристаллических слоев достаточно дорогой про

цесс, требующий использования монокристаллических подложек, целесоо

бразно использовать технологические процессы, позволяющие наносить вы

сокоориентированные слои, поскольку их свойства сильно приближаются 

к монокристаллическим, когда угол между границами кристаллических зерен 

минимизирован. Такие слои могут быть получены на нетекстурированных по

ликристаллических или аморфных подложках с использованием биаксиально 

ориентированных подслоев. Такие подслои приближают свойства полученных 

на них слоев сверхпроводников к монокристаллическим. Плотные, [002] ориен

тированные вне плоскости одновременно с хорошей ориентацией в плоскости 

пленки YSZ желательны для применения в качестве такого подслоя. 
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Биаксиально ориентированные пленки стабилизированного иттрием цир

кония YSZ исследовали в работах [8, 13, 17]. Для их получения была использо
вана та же установка, что и для получения пленок нитрида титана [6, 16] (см. 
предыдущий раздел). Мишень представляла собой диск диаметром 5 см и со
стояла из сплава циркония с иттрием с соотношением весовых процентов 55:45. 
Распыление вели на постоянном токе 0,9 А в смеси аргона и кислорода при по
стоянном суммарном потоке О, 1 Вт и общем давлении 0,55 Па [8] или меняли его 
в диапазоне 0,2-0,8 Па [13]. 

Подложки были выполнены из стекла или из полированной поликристал

лической нетекстурированной нерж~веющей стали. Они устанавливались на 

вращающийся держатель, который мог быть наклонен на заданный угол между 

нормалью к подложке и направлением потока поступающего материала плен

ки. Расстояние от подложки до мишени было 13 см. Соотношение потоков 
аргона и кислорода варьировали между 58:2 и 53,5:7,5. При увлечении парци
ального давления кислорода скорость нанесения снижалась с 49 до 1,6 нмjмин 
из-за окисления поверхности мишени. При этом ток насыщения положитель

ных ионов на подложку практически не зависел от парциального давления 

кислорода. 

Предполагая коэффициент прилипания металлических атомов, прибы

вающих на подложку, равным единице, и зная скорость нанесения, авторы 

вычислили поток прибывающих на подложку металлических атомов. А затем 

и отношение потока положительных ионов к потоку металлических атомов 

(рис. 6.16). Это отношение- важный параметр, влияющий на подвижность 

адатомов [14]. Крутой рост отношения с увеличением потока кислорода свя
зан с резким падением скорости нанесения. Во время нанесения измеряли 

потенциал плазмы и потенциал подложки, они оставались примерно неиз

менными при изменении потока кислорода: соответственно -10 В и -26 В 
(8.17). 

В первой серии экспериментов пленки наносили сначала на иенаклонеи

ную подложку, затем во второй серии - на наклоненную. 

Нанесение на ненаклоненную подложку 

В первой серии экспериментов при увлечении парциального давления кисло

рода пленки изменяли свою ориентацию вне плоскости от почти совершенной 

[002] к смеси двух ориентаций 30% [220] и 70% [111] (рис. 6.16, б). 
Кристаллические зерна пленки YSZ толщиной 0,9 мкм, полученной при со

отношении потоков газов 58:2, были хорошо огранены, их размер был примерно 
40 нм. Они имели флюоритовую структуру [8, 17]. В описанных условиях поток 
частиц кислорода на подложку всегда, по меньшей мере, в 30 раз выше потока 
атомов металлов (Zr +У) [8, 16]. Маеспектрометрические исследования показа
ли, что в условиях зоны Т пленки YSZ были синтезированы из молекул кисло-
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Рис. 6.16. Изменения в пленках YSZ, нанесенных на не наклоненную подложку, 
при росте потока кислорода: а - отношения потоков ионов и атомов; 

б - доли ориентации вне плоскости, определенные рентгеновской 

дифракцией [8] 

рода и металлических адатомов Zr и У [16]. Это приводило к {110} огранке зерен 
и [001] ориентации вне плоскости. 

Итак, увеличение доли ориентации вне плоскости [111] при росте потока 
кислорода (рис. 6.16, б) может быть объяснено изменением подвижности адато
мов во время роста из-за увеличения отношения числа ионов к числу атомов 

(рис. 6.16, а). Изменение предпочтительной ориентации вне плоскости от [002] 
к [220] может быть объяснено изменением направления наиболее быстрого 
кристаллографического роста. Это направление определяется вероятностью 

объединенияадатомовна различных кристаллографических плоскостях [8, 16]. 
В соответствии с вышеописанной моделью рост пленок YSZ развивается сле
дующим образом: на подложке сначала зарождаются зерна со случайной ори

ентацией вне плоскости. Зерна с [001] ориентацией вне плоскости будут расти 
главным образом перпендикулярно подложке, а зерна с другими ориентациями 
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Рис. 6.17. Схема структуры пленок YSZ в момент встречи границ различно ори
ентированных вне плоскости зерен [17]. Направление ориентации вне 
плоскости указано над зернами. Черным изображен диффундирую

щийадатом 

будут иметь более высокую боковую скорость роста. Затем границы зерен бу

дут смыкаться друг с другом. В этот момент происходит коалесценция, и пленка 

приобретет геометрическую структуру, схематично показанную на рис. 6/17. 

Нанесение на наклоненную подложку. 

Во второй серии экспериментов [8] пленки YSZ наносили в тех же условиях, но 
на подложку, наклоненную по отношению к направлению на источник распы

ления на угол а1 = 5У. Как и предсказывает МСЗ, структура пленок состояла 
из колонн, которые росли с постепенным перерастанием соседей. Формиро

вание ориентации пленки вне плоскости было закончено при толщине плен

ки несколько сотен нанометров. Это толщина, при которой зерна в виде колон 

с правильной ориентацией переросли и сомкнулись над большинством зерен 

с другой ориентацией. 

Верх колонн был явно огранен, что характерно для пленок, нанесенных 

в условиях зоны Т. Колонны были наклонены в сторону источника распыления 

(f3 = 2У). С ростом толщины пленки их боковые размеры увеличивались из-за их 
наклонного роста. В результате была получена микроструктура пленки с зерна

ми, [002] ориентированными вне плоскости, и с [110] ориентацией в плоскости. 
Ориентация в плоскости была получена благодаря наклонному падению атомов 

металла на поверхность подложки [8], как это предсказано МСЗ. 

6.4.3. Пленки MgO 

Пленки MgO, как и пленки YSZ, тоже весьма перспективный подслой для слоев 
высокотемпературных сверхпроводников на основе окисла меди. В работах [7, 9] 
проведено исследование структуры пленок MgO. В них описаны кристаллогра
фические и микроструктурные свойства биаксиально ориентированных пле

нок MgO, нанесенных на наклоненную подложку, выполненную из стекла или 
нетекстурированной нержавеющей стали. Распыление вели из разбаланспро

ванного магнетрана с отношением напряженности магнитного поля у внутрен

него полюса к напряженности у внешнего 1:9. Мишень из магния распыляли 
в аргоне с добавлением кислорода. Расстояние мишень- подложка было 1 О см. 
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Рис. 6.18. Поперечное сечение пленки MgO толщиной, нанесенной на стекло 
[9]. Направление потока поступающих атомов Mg показано белой 
стрелкой 

Ток разряда 0,7 А. Плавающий потенциал подложки был -10 В. Оптимальное 
рабочее давление было 0,45 Па. Угол а между нормалью к подложке и направ
лением потока поступающего материала пленки, который обеспечивает полу

чение биаксиально ориентированных пленок, был зафиксирован 55". Этот угол 
обеспечивал компромисс между высокой степенью биаксиальной ориентации 

пленок и скоростью их нанесения [7]. 
Пленки MgO имели предпочтительную ориентацию вне плоскости [111] 

[7, 9]. Эти направления соответствовали направлениям наибольшей скорости 
роста этих материалов, что хорошо объясняется МСЗ. При толщине пленок 

MgO 300 им колонны с [111] ориентацией вне плоскости перерастают почти 

все зерна с другой ориентацией. Ориентация вне плоскости и наклонное па

дение атомов на подложку приводило к тому, что наблюдалась строгая ориен

тация в плоскости, которая появлялась из-за разности сечения захвата между 

зернами с различными ориентациями в плоскости [7]. Преимущественная 
ориентация колонн в плоскости подложки проявлялась в виде плоскости 

(100), направленной в сторону поступления потока распыленных атомов. Обе 
ориентации проявляются эволюционным перерастанием. Для этого необхо

димы условия роста зоны Т, в которой подвижность адатомов - это один из 

основных параметро в, контролирующих рост биаксиально ориентированных 

пленок [7]. 
Структура пленки развивалась путем конкурентного роста зерен, что при

водило к У-образной форме зерен. Полученные пленки MgO имели характер
ную для условий зоны Т колончатую структуру. В отличие от других материалов, 

колонны в пленке MgO были наклонены в сторону, противоположную направ
лению на источник паров металла. Правда, наклон был небольшим и составлял 

13 = 0-10" между нормалью к подложке и осью колонн. Этот угол не подчинялея 
экспериментально установленному правилу тангенсов, что связано с большой 

подвижностьюадатомовна поверхности MgO [9]. 
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На рис. 6.18 видно, что боковой размер колонн увеличивается с ростом тол
щины пленки. При толщине пленки 250 им колонны имели среднюю ширину 
45±7 им, а при толщине пленки 1500 им колонны имели уже среднюю ширину 
103±33 им. Это может быть объяснено увеличением пути, проходимым диффун
дирующими адатомами, из-за увеличения температуры пленки во время нане

сения. В какой-то момент ширина колонн входит в насыщение из-за их взаим

ного затенения. Такой момент наступает не одновременно для разных колонн, 

чем создает разброс их ширины. 

Кристаллическая структура пленок ~gO соответствовала структуре ка

менной соли [9]. Так как пленки имели [111] ориентацию вне плоскости, то верх 
колонн ограничен плоскостями (100), потому что (100)-габитус - это наиболее 

стабильная кристаллическая форма для структуры каменной соли. При этом 

сторона {100}-габитуса большинства колонн ориентирована на поток поступаю

щих атомов, показывая высокую степень биаксиальной ориентации (объясне

ние этого было в разделе 6.3). 

6.4.4. Пленки хрома 

Кристаллографические и микроструктурные свойства биаксиально ориенти

рованных пленок Cr, нанесенных на наклоненную подложку, выполненную 
из нетекстурированной нержавеющей стали, описаны в работе [7]. Распыление 
вели из разбалансированного магпетрона с отношением величин внутреннего 

и внешнего магнитного полей 1:3. Круглая хромовая мишень диаметром 5 см 
распылялась в чистом аргоне. Условия нанесения пленок хрома - такие же, как 

при нанесении пленок ~gO (см. выше). Только оптимальное рабочее давление 

при нанесении пленок Cr было 0,35 Па. 
Пленки хрома имели колончатую структуру. Колонны в структуре пленок 

хрома были наклонены в направлении потока поступающих атомов. Биакси

ально ориентированные пленки Cr, нанесенные на наклоненную подложку, 
росли с [100] ориентацией вне плоскости, соответствующей направлению наи
более быстрого роста, что хорошо объясняется ~СЗ. В дополнение к этому на

блюдалась строгая ориентация в плоскости, которая появлялась из-за разности 

сечения захвата между зернами с различными ориентациями в плоскости [7]. 
Обе ориентации проявляются эволюционным перерастанием, которое подчер

кивает необходимость для этого условий роста зоны Т [7]. 

6.4.5. Пленки AIN 

Структура пленок нитрида алюминия, полученных при реактивном магнетрон

ном нанесении, исследовалось в работе [12]. В отличие от других работ по плен
кам нитрида алюминия, здесь использовали нанесение не по нормали к поверх

ности подложки, а наклонное. Направление на центр мишени составляло угол 
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42" с нормалью к поверхности подложки. Кроме того, направление от мишени 
на подложку составляло 10" с нормалью к поверхности мишени. 

Микроструктура полученных пленок нитрида алюминия была колончатой. 

Направление наклона осей колонн строго зависело от величины потока азота. 

Показано, что при увеличении доли азота в газовой среде ориентированные по 

оси с колонны резко меняют направление оси от начального, перпендикуляр

ного кподложке, до направления на источник распыления. Для реализации та

кого направленного роста колонн было необходимо либо использовать непод

вижные мишень и подложку, либо устроить такое движение подложек, чтобы 

все время направление на источник составляло неизменный угол с их поверх

ностью. Эти результаты хорошо согласуются с общей закономерностью, выяв

ленной в [18] для структуры металлических пленок, нанесенных из термическо
го источника испарения: колончатая структура пленок направлена в большой 

мере на источник, из которого атомы поступают на подложку. 

Степень ориентации пленок AIN существенно зависела от условий нанесе
ния [12, 22, 23], что рассмотрено далее в разделе 6.5. 

6.5. Влияние параметров нанесения на структуру 
тонких пленок и степень их биаксиальной 

ориентации 

6.5.1. Условия возникновения ориентации в плоскости 

Согласно вышеописанной модели для достижения ориентации в плоскости 

должны быть выполнены два главных условия. Первое - обеспечение условий 

Т зоны, в которой эволюционное перерастание зерен благодаря 20 механизму 
роста определяет предпочтительную ориентацию пленки. Необходимая под

вижность адатомов - первый из фундаментальных параметров, влияющих на 

конечную степень ориентации в плоскости. Причем уменьшение или увеличе

ние подвижности адатомов, то есть отклонение условий зоны Т в сторону зоны 

1в или зоны 11, будет затруднять образование биаксиальной ориентации плен
ки, когда механизм перерастанин не может действовать. 

Второе условие - наличие предпочтительного направления, параллельного 

поверхности подложки, для поступающего материала пленки. Это направление 

выделяется наклоном подложки к направлению потока поступающих атомов. 

При этом важно обеспечить высокую долю в потоке поступающего материала 

пленки атомов, двигающихся именно в этом направлении. Поэтому важным 

параметром, влияющим на конечную степень ориентации в плоскости, являет

ся ширина углового распределения потока поступающего материала пленки. 
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Экспериментальные наблюдения указывают также на то, что степень ори

ентации строго зависит от таких параметров процесса нанесения, как давление, 

расстояние от мишени до подложки, угол между мишенью и подложкой а, тол

щина пленки, смещение подложки и т. п. Это влияние будет обсуждено ниже. 

6.5.2. Расстояние мишень- подложка 

Для большинства методов ионного распыления, включая планарное магне

тронное распыление, частицы, распыленные с мишени ограниченного разме

ра, должны пройти через газовую фазу прежде, чем они попадут на подложку. 

Во время такого прохода они рассеиваются на частицах газа и меняют свое пер

воначальное направление движения. В результате поток поступающих в пленку 

атомов у подложки имеет более широкое угловое распределение. Поэтому когда 

расстояние, проходимое распыленным атомом, очень большое, совершенная 

ориентация в плоскости развиваться не будет. Обычно считается, что чем боль

ше расстояние от подложки до источника и чем меньше его размеры, тем более 

узкое угловое распределение поступающего материала пленки будет иметь ме

сто. Однако это верно только при термическом испарении в вакууме, где нет 

рассеяния на молекулах рабочих газов, которое имеет место при магметронном 

распылении. Учет рассеяния должен приводить к противоположной зависимо

сти: чем меньше расстояние, тем уже угловое распределение. 

Влияние расстояния мишень- подложка при магметронном распылении 

на степень ориентации в плоскости было рассмотрено для пленок YSZ, TiN, 
MgO, и Cr [2, 6, 9, 13]. Для всех этих материалов ориентация в плоскости дей
ствительно улучшалась с уменьшением расстояния мишень-подложка. Од

нако это продолжалось до достижения определенного оптимального рассто

яния 9 см [2, 6, 9, 13]. При дальнейшем уменьшении расстояния ориентация 
ухудшалась. Авторы объясняют это тем, что когда расстояние мишень- под

ложка меньше, например, 7 см, подвижность адатомов становится, вероятно, 
слишком низкой [19-21], что проявляется в ухудшении ориентации в пло-

,, 
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Рис. 6.19. Влияние на степень ориентации в плоскости углового распределения 

направлений прибывающих атомов, показанных стрелками [13] 
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Рис. 6.20. Влияние расстояния подложка- мишень на качество пленок AlN [22] 

скости. Кроме того, при магнетрапном распылении из-за конечности его 

размеров и влиянии рассеяния на молекулах остаточных газов распыленные 

атомы поступают на подложку не под одним углом, а под различными углами 

(рис. 6.19). Различие углов тем больше, чем больше мишень и чем ближе она 
к подложке, что приводит к соответствующей разориентации зерен в плоско

сти. Поэтому после оптимизации параметров нанесения (угол 6У, давление 

0,3 Па, смещение подложки +15 В, соотношение аргона и кислорода 58/2) 
именно при расстоянии мишень- подложка 9 см были получены биаксиаль
но ориентированные слои YSZ с ориентацией в плоскости с полной шириной 
на высоте половины максимума кривой качания (FWHM) 15 ± О,Т, что на
ходится в соответствии с величиной углового распределения распыленных 

атомов 15,4" [13]. 
Несколько другие зависимости были получены при варьировании рас

стояния между подложкой и мишенью в работе [22] при нанесении пленок 
нитрида алюминия реактивным магнетрапным распылением (рис. 6.20). 
Степень ориентации пленок при увеличении расстояния до 4 см значительно 
улучшалась и далее при росте этого расстояния не менялась. И значительно 

ухудшалась при малых расстояниях. Ухудшение ориентации при малых рас

стояниях авторы [22] объясняют тем, что при уменьшении расстояния плазма 
занимает меньший объем. Плотность ее растет, от этого растет температура 

держателя подложки и стенок камеры, что стимулирует увеличение газавы

деления и повышение содержания кислорода в камере. Поэтому ориентация 

пленок в плоскости ухудшается (см. ниже: влияние примеси кислорода). 

Такие результаты авторы объясняют более высоким сродством алюминия 

к кислороду, чем к азоту. 
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6.5.3. Величина общего давления в разряде 

Величина общего давления газов при магметроном распылении существен

но влияет на рассеяние и на угловое распределение поступающего материала 

пленки. Чем больше давление, тем больше рассеяние и шире угловое распреде

ление потока у подложки. Эта ожидаемая закономерность подтверждается экс

периментально. 

В работе [23] получали пленки нитрида алюминия магметронным реак
тивным распылением. Структура пленок исследовалась рентгеновской диф

ракцией и оценивалась по отклонениям плоскостей в (0002)-ориентированных 

колончатых зернах. Было выяснено [23], что при уменьшении рабочего давле
ния степень ориентации в пленках увеличивается, и механические напряже

ния становятся более сжимающими (растут по величине). Это объясняется тем, 

что при уменьшении давления длина свободного пробега распыленных атомов 

становится сравнимой с расстоянием мишень-подложка, и тогда они испы

тывают малое рассеяние на молекулах газа. В результате распыленные атомы 

алюминия прибывают к поверхности растущей пленки с большей частью своей 

начальной энергии. Они обеспечивают значительную долю энергии, переноси

мой к растущей пленке, чем увеличивают подвижность адатомов, что позволя

ет адатомам занять равновесные места в кристаллической решетке, то есть об

разовать плотно упакованную (0002) плоскость с наименьшей поверхностной 
энергией. Действительно, были получены полностью (0002)-текстурированные 

пленки AIN с полной шириной на высоте половины максимума кривой качания 
менее 2° даже без нагрева подложки. 

Кроме того, так как атомы азота легче атомов алюминия, то коэффициент 

отражения ионов азота достаточно высок, чтобы большая часть ионов азота, 

бомбардирующих алюминиевую мишень, стали нейтральными и отразились 

от мишени. Это приводит к дополнительной бомбардировке растущей пленки 

энергичными нейтральными частицами азота. С другой стороны, ионы аргона 

практически не отражаются от мишени, поскольку они тяжелее атомов алю

миния. Оба описанных механизма работают тем успешнее, чем ниже давление 

в камере, так как снижаются потери энергии прибывающих к растущей пленке 

атомов алюминия или частиц азота. Описанные механизмы также способству

ют наблюдаемому в экспериментах улучшению структуры пленок при умень

шении расстояния мишень- подложка (см. предыдущий раздел). 

Влияние величины давления на расчетную ширину углового распределения 

и на экспериментально измеренную ориентацию в плоскости подтверждено для 

пленок YSZ [6, 13], где изменяли рабочее давление в камере в диапазоне 0,2-
0,8 Па [13]. Эксперимент показал [6, 13], что ориентация в плоскости в пленках 
улучшалась с уменьшением рабочего давления. Установлено, что рассчитанное 

угловое распределение приходящего материала очень хорощо соответствует 
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наблюдаемой ориентации в плоскости, по меньшей мере, для давлений 0,3 Па 
и выше. При низких давлениях (0,2 Па) ширина рассчитанного углового распре
деления потока приходящего материала продолжает уменьшаться, в то время как 

экспериментально полученная ориентация в плоскости ухудшается. Это рассо

гласование, возможно, связано с пониженной энергией прибывающих к пленке 

атомов и, соответственно, с пониженной подвижностью адатомов в процессах 

магнетронного распыления при низких рабочих давлениях [19-21]. 
В работе [24] рассмотрено влияние рабочего давления в камере на предпо

чтительную ориентацию, скорость нанесения, электрическое сопротивление 

и твердость пленок TiN, полученных импульсным реактивным магнетронным 
распылением. Проводилось сравнение двух способов питания магнетрона: 

постоянным током и импульсным. Мощность разряда была в обоих случаях 

400 Вт. Частота импульсов, длительность ревереного импульса, величина пау
зы и коэффициент нагрузки были соответственно: 60 кГц, 5 мкс, 11 мкс и 70%. 
Пленки получали при отношении потоков азота и аргона 1:10. Температура 
подложки была 300 °С. Давление в камере меняли в диапазоне 0,13-0,65 Па, 
изменяя степень открытия высоковакуумного затвора. Во всех случаях плен

ки имели колончатую структуру. Свойства пленок были лучше, когда исполь

зовали импульсное распыление и низкое рабочее давление. Например, более 

низкое электрическое сопротивление и высокая твердость пленок TiN были 
получены при наименьшем рабочем давлении 0,13 Па. При снижении дав
ления предпочтительная ориентация (111) пленок ТiN превращалась в смесь 
ориентаций (002) и (111). С увеличением рабочего давления скорость нанесе
ния пленок уменьшалась, размеры зерен увеличивались, а плотность пленок 

снижалась. 

6.5.4. Величина угла между мишенью и подложкой - а. 

Движущиеся подложки 

Как указывалось выше, для получения кристаллических пленок с ориентаци

ей в плоскости необходимо организовать преимущественное направление по

верхностной диффузии адатомов, что достигается обычно нанесением пленки 

на наклоненную подложку. Биаксиальная ориентация появляется, когда под

ложка наклонена, и степень ее повышается с увеличением угла наклона [6, 25]. 
Чем больше угол наклона, тем сильнее проявляются анизотропия скорости ро

ста зерен и механизм перерастан и я одних зерен другими. При увеличении угла 

наклона подложки подвижность адатомов и расстояние, проходимое диффун

дирующими адатомами, увеличиваются из-за более высокой компоненты им

пульса движения параллельной подложке, приводящей к более направленной 

диффузии. Действительно, в работах [6-9, 11-13, 17] эксперимент показал, что 
ориентация в плоскости пленок TiN, YSZ, MgO, Cr и A1N улучшалась с увеличе-
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нием угла наклона подложки к направлению поступающих атомов. Однако чем 

больше угол наклона, тем меньше скорость нанесения пленки. Поэтому вели

чина используемого на практике угла наклона является компромиссной. 

В работе [13) в оборудовании и в условиях таких же, как и в [8, 17], иссле
довали влияние угла наклона подложки на степень ориентации пленок YSZ. 
Подложки были из стекла или из зеркально полированной нержавеющей ста

ли. Они устанавливалисъ в держателе, с помощью которого можно было даже 

во время процесса нанесения пленки задавать любой угол наклона подложки, 

то есть угол между перпендикулярами к подложке и мишени. Четыре процесса 

нанесения были проведены в одинаковых условиях: подложка была заземлена, 

расстояние мишень- подложка было 13 см, и рабочее давление 0,55 Па. Процес
сы отличалисъ только углом наклона подложки в различных стадиях процесса. 

У полученных пленок измеряли полную ширину на высоте половины максиму

ма кривой качания рентгеновской дифракции (далее FWHM) (табл. 6.3). 
Первые два процесса (А и Б в табл. 6.3) были проведеныв одну стадию при 

фиксированном наклоне подложки до толщины пленки 1,6 мкм. Два следую
щих процесса провели в две стадии. Стадии отличалисъ друг от друга наклоном 

подложки (В и Г в табл. 6.3). Изменение угла наклона производили при переходе 
от первой стадии ко второй без прерывания процесса. У двухстадийных пле

нок толщина была 3,2 мкм. Все полученные пленки демонстрировали явную 
ориентацию вне плоскости [002]. Внезапное изменение угла наклона подложки 
не вызывало нового роста зародышей, и пленка второй стадии росла на первой 

эпитаксиалъно, то есть колонны непрерывно росли через обе пленки. Наблю

даемая ориентация вне плоскости [002] и огранка колончатых кристаллических 
зерен хорошо согласуются с эволюционным механизмом перерастания, то есть 

ростом в условиях зоны Т, как это описано выше. Наличие огранки подтверж

дает, что зерна растут с кристаллическим габитусом {111}, что объяснено в [17]. 
Зерна с ориентацией вне плоскости [002] имеют квадратную форму в плане, то 
есть в проекции на поверхность подложки. 

Как видно из табл. 6.3, нанесение при угле наклона подложки равном нулю 
создало неориентированные в плоскости пленки, в то время как другие процес

сы нанесения создали [110] ориентацию в плоскости. Однако степень ориента-

Таблица 6.3. FWHM у пленок при различных способах нанесения [13] 

Способ Толщина пленки, Угол между мишенью Величина FWHM, о 
нанесения мкм и подложкой, о 

А 1,6 о нет ориентации 

Б 1,6 55 21,5 

в 3,2 о+ 55 50 

г 3,2 55+ о 16,8 
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ции в плоскости после процесса В хуже, чем в процессе Б, тогда как процесс Г 

дал ориентацию даже несколько лучше, чем процесс Б. 

Влияние угла наклона на биаксиалъную ориентацию сказывается не только 

в системах нанесения с постоянным углом наклона, но и в системах, где этот 

угол все время изменяется, но только в одном направлении [14]. В работе [14] ис
следовали структуру пленок хрома, нанесенных распылением из протяженного 

магнетрана на подложки, движущиеся в планетарной системе. Мишень хрома 

была протяженной в вертикальном направлении и имела размеры 600·122 мм2 • 

Полная длина зоны эрозии составляла 1210 мм, а ее ширина 25 мм. Распыле
ние вели в аргоне при давлении 0,3 Па. Мощность, подводимая к мишени, была 
5 кВт. Минимальное расстояние между мишенью и подложкой было 25 см. Ско
рость нанесения пленки составляла 0,5 нмjс. 

Пленки наносили при комнатной температуре. Их толщина была в диапа

зоне от 30 нм до 8,5 мкм. Кремниевые подложки представляли собой круглые 
монокристаллические пластинки диаметром 100 мм. Подложки участвовали 
в планетарном движении, вращаясь одновременно вокруг двух вертикальных 

осей: своей и барабана подложек (рис. 6.21). Линейная скорость движения под
ложек в результате планетарного движения подложек была 0,1 м/с. 

Пленки хрома, нанесенные на плоские подложки, имели поликристалличе

скую структуру и находились в напряженном состоянии. Механические напря

жения были растягивающими. Напряжения в пленке вызывали изгиб пластин, 

по величине которого оценивали величину напряжений. 

В системе нанесения с цилиндрической симметрией (рис. 6.21) изгиб пла
стин в начале нанесения имел радиальную симметрию. Круглые пластины, 

у 

Мишень 

Рис. 6.21. Схема рабочей камеры экспериментальной установки [14] 



~О Глава 6. Структура тонких пленок и способы управления ею 

::11 -0,5 ,........,......--,-....,.....,.....,.--,-....,.....,.....,.--,-,....,.....,.....,.-.-....,.....,....,.-.-....,....,.....,......., 

"' г 
~ 
:>: 

i 
~ 
d: 
i 
:>: ., 
2 

-1,0 ···-·······-··· ··-· 

~ -\,5 ... -· 

~ 
~ 
с .. 
'Е -2.о -- -
~ 
::11 

-9-:s:: 

е 
~ -2,5 

-8,0 -7,5 -7,0 

• le i • 
1 • ~ • i . . •! --·----·--:-·------·г·· 

• 

-6,5 -6,0 -5,5 -5,0 

Логарифм толщины пленки хрома, выраженной в м 

Рис. 6.22. Изгиб кремниевых подложек с пленкой хрома в зависимости от тол
щины пленки хрома [14]. Точки представляют изгиб в y-z направле
нии. Квадратики представляют изгиб в x-z направлении. Для пленок 
тоньше 0,3 мкм изгибы в y-z и x-z плоскостях совпадают и зависят от 
толщины по закону степенной функции. Для пленок толще 0,3 мкм 
изгиб в y-z плоскости больше, чем в плоскости x-z 

покрытые тонкими пленками с радиально симметричными напряжениями, 

изгибаются подобно сфере при малых толщинах и величинах напряжений. 

Однако их изгиб становится цилиндрическим при росте толщины пленки 

и величины механических напряжений. Таким образом, авторы установили, 

что биаксиальное состояние напряжений в пленках эволюционирует от ра

диально симметричных в тонких пленках к асимметричным в более толстых 

пленках (рис. 6.22). На рис. 6.22 показано количественное увеличение изгиба 
в двух направлениях кремниевых подложек с ростом толщины нанесенной 

пленки хрома. Для пленок тоньше 0,3 мкм изгибы в y-z и x-z плоскостях совпа
дают и зависят от толщины по закону степенной функции. Для пленок толще 

0,3 мкм изгиб в y-z плоскости больше, чем в плоскости x-z. В случае пластин, 
изогнутых в виде горизонтального цилиндра, авторы наблюдали только изгиб 

в y-z плоскости. 
Микроструктура поверхности пленок (рис. 6.23) также демонстрировала от

четливую анизотропию. В направлении у зерна образовывали хребты, которые 

были пересекаемы межзеренными границами. В направлении х зерна были раз

делены глубокими канавками, преимущественно направленными в направле

нии у. Верхушки зерен демонстрировали отчетливую структуру в виде ступен

чатой поверхности с двойной зеркальной симметрией. 
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Рис. 6.23. Вид сверху поверхности пленки хрома толщиной 8 мкм [14]. Вне фо
тографии показаны направления при нанесении пленки и кристал

лографические направления 

Для пленок толще 0,32 мкм напряженное состояние меняется от радиально 
симметричного к состоянию максимальных напряжений в у направлении. Вдоль 

хребтов, в направлении у, изгиб увеличивается с ростом толщины пленки. Пер

пендикулярно хребтам изгиб остается более или менее постоянным для пле

нок толще, чем 1 мкм. Авторы заметили, что анизотропия морфологии пленок 
и анизотропия изгиба пластины хорошо коррелируют между собой. Эти анизо

тропии есть результат анизотропии используемой системы нанесения. Авторы 

выделили два источника анизотропии в их установке: протяженность мишени 

в у направлении и планетарное движение подложек в x-z плоскости. 
Из литературы [10] известно, что хребты - это результат затенения при ро

сте пленки. В [10] образование хребтов наблюдали в результате вращения под
ложки вокруг даже одной оси. В той работе подложка и мишень обычно были 

параллельны, и подложка проходила периодически мимо мишени. В этой си

туации хребты наблюдались в направлении, перпендикулярном направлению 

движения. Рераспыление и затенение были приведены авторами работы [10] 
как причина образования хребтов. 

В данной же работе [14] авторы посчитали, что рераспыление в их слу•tае не 
имеет большого значения. А планетарное движение само по себе вполне может 

приводить к затенению. Дело в том, что атомы хрома прибывают на подложку 

под скользящими углами, когда подложка проходит мимо мишени в х направ

лении, особенно при подходе к ней или отходе от нее. Поэтому эта ситуация 

особенно благоприятна для затенения. Если затенение ответственно за обра

зование хребтов, то хребты должны быть в у направлении (что и наблюдается). 
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Кроме того, не должно быть канавок параллельных х направлению, так как 

протяженная в у направлении мишень всегда будет обеспечивать широкий диа

пазон углов прибытия для атомов хрома, конденсирующихся на подложке. 

Авторы данной работы получили пленки с (11 О) ориентацией вне плоскости, 
которая усиливалась с ростом толщины. Авторы показали (14}, что в их работе 
анизотропия изгиба пластин происходила из-за анизотропии в микрострукту

ре пленок, которая, в свою очередь, объяснена различием в затенении в двух на

правлениях из-за планетарного вращения подложек и протяженности мишени. 

Одновременно с развитием анизотропии микроструктуры наблюдаемая в нача

ле роста (110) колончатая текстура превращается в квазимонокристаллическую 
текстуру. Таким образом, развитие квазимонокристаллической текстуры - это 

последствие затенения зерен с одной ориентацией зернами с другой ориентаци

ей в соответствии с анизотропией системы нанесения. 

Анизотропию в структуре пленок при нанесении их на планетарно дви

жущиеся подложки наблюдали при нанесении их не только из протяженного 

магнетрона, но и из круглых планарных магнетронов. В работе (10) исследо
вали структуру пленок молибдена, нанесенных распылением из круглого пла

нарного магпетрона на подложки, установленные на вращающейся карусели 

на расстоянии 120 мм (рис. 6.24). Скорость вращения карусели была 20 об/мин. 
Для сравнения, некоторые процессы нанесения проводили на неподвижную 

подложку, зафиксированную напротив мишени магнетрона. Подложки пред

ставляли собой пластины монокристаллического кремния, покрытые есте

ственным окислом. В процессе подложки не нагревали, их температура не под

нималась выше 300 Т. 
Микроструктура пленок толщиной менее 40 н м, нанесенных на движущие

си подложки, состояла из поликристаллических беспорядочно ориентирован

ных зерен. Когда толщина пленки достигала 80 им, зарождение новых зерен 
прекращалось, и начинали расти колончатые зерна с ограненной поверхностью. 

Мишени 

Рис. 6.24. Схема рабочей камеры экспериментальной установки [10] 
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Присутствие заметной текстуры определили уже при толщине пленки молибде

на 500 нм. А при толщине пленки молибдена 2,0 мкм пленки имели высокоори
ентированную колончатую микроструктуру с монокристаллическими колон

нами. Все колонны имели ограненную поверхность и общие геометрические 

и кристаллографические ориентации в обоих направлениях: вне плоскости 

и в плоскости. В противоположность этому, при нанесенных на неподвижную 

подложку никакой текстуры в плоскости не наблюдали в пленках даже толщи

ной2 мкм. 

Таким образом, нанесение надвижущуюся подложку существенно влияло на 

развитие ориентации пленок молибдена в плоскости. Основываясь на своих на

блюдениях, авторы [10] заключили, что развитие ориентации в плоскости у пле
нок, нанесенных на движущуюся подложку, происходит благодаря действию 

механизма затенения. Затенение имеет место, когда поток атомов на подложку 

падает на нее под острыми углами. Микроструктура таких пленок подобна ми

кроструктуре пленок, нанесенных на наклоненные неподвижные подложки. 

6.5.5. Ионная бомбардировка 

Как уже было показано выше, необходимым условием роста биаксиально ори

ентированных пленок является достаточно высокая подвижность адатомов. 

Она может быть достигнута или соответствующим нагревом подложки, или 

с помощью энергии, приносимой бомбардирующими растущую пленку ионами 

частиц материала пленки. Последнее довольно успешно достигается при магне

тронном распылении. 

В работе [25] исследовали пленки металлов, полученные из дуальных маг
нетронов с замкнутыми магнитными полями, для определения влияния па

раметров ионной бомбардировки (гомологической температуры, напряжения 

смещения и отношения потоков ионов и атомов) на свойства пленок в терми

нах МСЗ, причем влияние энергии ионов и их потока рассмотрены раздельно. 

Исследовали пленки трех металлов: алюминия, циркония и вольфрама [25]. 
Эти металлы были выбраны из-за того, что их температуры плавления охва

тывают широкий диапазон 660-3410 "С. Это позволило исследовать широкий 
диапазон гомологических температур без необходимости нагрева подложек до 

слишком высоких температур. В экспериментах варьировали параметры про

цесса в следующих диапазонах: ток разряда 2-8 А, напряжение отрицательно
го смещения 30-70 В, давление в камере 0,066-0,4 Па и расстояние мишень
подложка 80-150 мм. В каждом эксперименте меняли один из этих параметров, 
оставляя остальные неизменными. 

Важным и представительным параметром нанесения является отношение 

потока ионов на подложку Ii к потоку атомов металла, вычисленному из ско
рости роста пленки Ir Было установлено [25], что при изменении давления га-
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Рис. 6.25. Изменения отношения потока ионов к потоку атомов металла у под

ложки при изменении расстояния мишень-подложка для алюминие

вой, циркониевой и вольфрамовой мишеней [25] 

зов в камере в диапазоне 0,066-0,4 Па отношение 1/Ir довольно слабо меняет
ся, соответственно слабо влияя на структуру металлических пленок. В то же 

время отношение 1/Ir сильно зависит от расстояния мишень-подложка [25]. 
Действительно, увеличение этого расстояния с 80 до 110 мм почти удваивало 
отношение потоков ионов и атомов металла 1/lf' а чтобы еще более увеличить 
отношение 1/lr, можно увеличивать расстояние, снижая при этом скорость на
несения (рис. 6.25). Как видно из рис. 6.25, отношение 1/lr менялось от 2 до 3 
раз. В результате оказалось, что в системе дуальных магнетромов с замкнутыми 

магнитными полями структуры получаемых пленок металлов соответствова

ли высокотемпературным структурам, несмотря на то, что они были получены 

экспериментально при относительно низких гомологических температурах. 

6.5.6. Толщина пленки 

Выше было показано, что ориентация в плоскости - это результат конкурент

ного роста зерен и перерастания одних зерен другими, поэтому степень ориен

тации увеличивается с толщиной пленки. Это улучшение ориентации с увели

чением толщины пленки наблюдал ось, в частности, для пленок YSZ, MgO, TiN, 
и Cr [2, 6, 9, 14]. 

Эта тенденция имеет свои особенности, которые наблюдали в работе [9]. 
Улучшение степени ориентации в плоскости у пленки MgO с ростом толщины 
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пленки происходило до толщины слоя 1,5 мкм, где она достигает максимума. 
Затем при дальнейшем росте толщины пленки степень ориентации уменьша

лась. По мнению авторов, это связано с увеличением температуры растущей 

пленки, происходящим из-за бомбардировки ее во время роста заряженными 

частицами из плазмы разбалансираванного магнетрона. Из-за низкой электро

проводности и теплопроводности пленки MgO температура ее поверхности су
щественно растет во время нанесения (см. раздел 3.4). Как установили авторы 
[9], по достижении пороговой температуры образуются области с нарушенной 
структурой. В используемых условиях нанесения пороговая температура дости

гается после нанесения пленки толщиной 1,5 мкм. Далее при росте пленки эти 
нарушения еще более увеличиваются, и при толщине 3 мкм ориентация в пло
скости полностью пропадает. 

Объясняется данное явление тем, что увеличение температуры растущей 

пленки существенно увеличивает подвижность адатомов, что изменяет усло

вия роста от условий зоны Т к условиям зоны 11. А, как известно, в услови
ях зоны 11 зерна не приобретают предпочтительной ориентации в плоскости. 
Подтверждается это тем, что пленки MgO толщиной 1 мкм, нанесенные на 
подложки, нагретые до 200" и выше, в отличие от пленок из других материа

лов, имеют такую же структуру, что и пленки толщиной 3 мкм, нанесенные 
без нагрева подложки. 

6.5.7. Остаточные газы 

До сих пор обсуждался только рост биаксиально ориентированных пленок, на

несенных в относительно чистых условиях без учета влияния возможных при

месей. Однако наличие примесей в вакуумной камере неизбежно даже в высо

ком вакууме. Источником примесей служат материал распыляемой мишени 

и рабочие газы, а также остаточные газы, такие как Н20, N2, 0
2 
и углерадосодер

жащие газы. Эти примеси могут включаться в растущую пленку и влиять на ее 

структуру. Примеси будут различно воздействовать на образование различных 

кристаллографических фаз путем изменения подвижности адатомов, энергии 

связи, высоты диффузионных барьеров, плотности упаковки и т. д. В результате 

микроструктура и кристаллографическая ориентация пленок могут изменить

ся, а положение структурных зон может смещаться по шкале гомологической 

температуры. Физические свойства пленок (твердость, адгезия) также будут ме

няться. 

Например, влияние кислородного загрязнения пленки AlN на степень ее 
ориентации исследовалась в работе [22]. Пленки получали реактивным магне

тронным распылениемнанеподвижную подложку из кремния при температуре 

125 ·с. С ростом рабочего давления в камере концентрация кислорода в пленке 
растет. Это увеличение концентрации кислорода связано со снижением скоро-



~6 Глава 6. Структура тонких пленок и способы управления ею 

сти откачки крионасоса при повышении рабочего давления, что приводит к по

вышению в камере парциального давления кислорода и паров воды. При по

вышении концентрации кислорода степень текстурираванн ости пленок быстро 

уменьшается. Увеличению концентрации кислорода в пленке способствует 

также то, что алюминий имеет большее сродство к кислороду, чем к азоту. От

мечается, что скорость нанесения практически постоянна, и поэтому ее изме

нение не может быть использовано для объяснения увеличения концентрации 

кислорода в пленке при повышенных рабочих давлениях. 

Основываясь на этих результатах, авторы [22] приняли все возможные меры 
по снижению парциальных давлений кислорода и паров воды в вакуумной ка

мере: уменьшили натекание в камеру и заменили используемый аргон на бо

лее чистый. Кроме того, непосредственно перед размещением подложки в ка

мере вся камера была покрыта пленкой алюминия толщиной примерно 1 мкм 
и пленкой нитрида алюминия толщиной 0,5 мкм. Пленка алюминия служила 
геттером для логлощения значительного количества кислорода и паров воды. 

Пленка нитрида алюминия работаладиффузионным барьером, предотвращаю

щим проникновение в объем камеры паров воды, выделяющихся со стенок ка

меры. В результате припятых мер парциальное давление кислородосадержащих 

газов перед нанесением пленок стало менее 1,33 · 10-8 Па при скорости откач

ки, соответствующей рабочему давлению 0,23 Па. В полученных пленках A1N 
измеренная величина полной ширины кривой качания на высоте половины 

ее максимума стала 2,3°, что представляет собой наименьшую величину среди 
описанных в литературе пленок AIN, полученных при температуре подложке 
примерно 125 ос. Такое улучшение качества пленок было связано со значитель
ным снижением концентрации кислорода в пленке до уровня ниже 0,5 ат.%. 

Мощность разряда, кВт 

Рис. 6.26. Влияние мощности разряда на качество пленок AIN после модифика
ции процесса нанесения [22] 
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Влияние мощности разряда на качество пленок AIN после модификации 
процесса нанесения по казан о на рис. 6.26 для пленок толщиной 1 мкм. При уве
личении мощности снижается концентрация кислорода в пленке. Это проис

ходит потому, что поток молекул кислорода на поверхность пленки примерно 

постоянен, а скорость роста пленки возрастает. А когда мощность возрастает до 

1,5 кВт, температура держателя подложки и стенок камеры вырастает настолько, 
что стимулируетувеличение газавыделения и повышение содержания кислоро

да в камере. Чем больше мощность, тем больше нагрев и газовыделение, но в то 

же время при фиксированной толщине пленок 1 мкм рост пленки происходит 
за меньшее время. Поэтому качество пленок входит в насыщение при больших 

мощностях разряда. 

Таким образом, авторы [22] сделали вывод, что примесь кислорода снижает 
поверхностную подвижность или предотвращает образование упорядоченных 

зерен AIN, создавая разупорядочение дальнего порядка. То есть примесь кисло
рода является лимитирующим фактором роста пленок A1N высокого качества. 
Оптимизируя вакуумные условия процесса реактивного магметронного нане

сения, можно значительно повысить степень текстур ираванности пленок A1N. 
Результаты работы [22] хорошо согласуются с результатами, полученными 

в работе [23]. В работе [23] выясняли, как свойства пленок нитрида алюминия, 
полученные реактивным магметронным распылением, зависят не только от 

таких параметров процесса нанесения, как мощность разряда и рабочее давле

ние, но и таких, как предельное давление в установке и уровень неизбежных 

загрязнений пленки. В частности, в работе [23] исследовали влияние степени 
обезгаживания арматуры на свойства пленок нитрида алюминия, полученные 

реактивным магметронным распылением. Для этого использовали три системы 

откачки рабочей камеры, обеспечивающие разные остаточные давления перед 

напуском рабочих газов: 4 · I0-4 Па, 1,3 · I0-4 Па и 5,3 · IQ-5 Па. 

Скорость газавыделения оценивалась по скорости роста давления в камере 

после достижения остаточного давления и закрытия затвора высоковакуумного 

насоса. Перед каждым процессом мишень предварительно распылялась в ар

гоне в течение 20 минут и затем в смеси рабочих газов- 5 мин. Далее наноси
ли пленки AIN толщиной примерно 1,6 мкм. Авторы [23] установили, что чем 
выше была скорость выделения газа из стенок камеры, тем больше кислорода 

содержалось в пленке. Поэтому в этих пленках степень ориентации понижает

ся, и механические напряжения увеличиваются. 

Эффект от бомбардировки растущей пленки отраженными от мишени ней

тральными частицами азота усиливалея при увеличении концентрации азота 

в плазме [23]. Это объясняет наблюдаемое в экспериментах улучшение структу
ры пленок и то, что механические напряжения становятся более сжимающими. 

При этом, чем ниже остаточное давление, тем меньше влияние состава газа-



~8 Глава б. Структура тонких пленок и способы управления ею 

:: 
:: 100 :::! 

"' f-

"' .., 
80 :: 

с. 
о 

>:: 

~ 60 
Q 

~ 

~ 40 .., 
"' !5 20 8 .. 
а о <:::( 

-*··· 

2 

10""' 

[110] 

[200] 

[211] 

4 6 8 

lo·' 
Давление азота, Па 

2 4 6 

Рис. 6.27. Влияние парциальноrо давления азота на ориентацию вне плоскости 

пленок хрома, нанесенных на наклоненную подложку (а= 55") [2] 

вой среды. Поэтому ориентация в пленках остается такой же, какой она была 

при содержании азота 20-90%. Отмечено [23], что ориентация пленок улучша
лась с ростом температуры подложки. Это связано с увеличением подвижности 

адатомов. В то же время эта зависимость менее заметна, когда выделение газов 

(кислорода) в камере низкое. Этот результат и другие вышеописанные результа

ты привели авторов к выводу, что примесь кислорода - один из главных факто

ров, влияющих на структурные свойства пленок. 

В работе [2] исследовали, в частности, как примеси из остаточных газов вли
яли на структуру пленки хрома и химических соединений YSZ и TiN. Остаточ
ные газы существенно влияли на структуру пленок хрома (рис. 6.27), в то время 
как пленки химических соединений YSZ и TiN не обнаружили сильной зависи
мости от этих примесей [2]. Возможно, это связано это с тем, что эти пленки уже 
насыщены большим количеством реактивного газа. 

6.5.8. Легирующие присадки 

Возможности управления эволюцией структуры во время роста пленок, состоя

щих из одного химического элемента, ограничены. Кроме того, их структура 

нестабильна при повышении температуры роста, когда происходит реструкту

ризация пленки, меняющая ее структуру в направлении термодинамического 

равновесия. В то же время известно, что на структуру объемных материалов 

можно влиять путем введения в них загрязнений, лигатур или добавления хи

мических элементов, образующих сплав с основным элементом. Аналогичным 

образом в процессе получения поликристаллических пленок реактивным на

несением имеются дополнительные способы изменения микроструктуры плен

ки с одновременным улучшением их термической стабильности [1]. 
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Рис. 6.28. Влияние 0 2 (а) и СН4 (б) на ориентацию вне плоскости биаксиально 
ориентированных пленок хрома, нанесенных на наклоненную под

ложку (а = 55") [2]. Объемная доля зерен с различной ориентацией 
была определена с помощью рентгеновской дифракции 

Специально используемые примеси называются легирующими присадками 

(лигатура). Такой присадкой может считаться и реактивный газ. Рис. 6.27 пока

зывает изменение ориентации вне плоскости пленок хрома при изменении пар

циального давления азота и неизменности остальных параметров. Наблюдает

ся четкое изменение ориентации при увеличении парциального давления азота 

выше 8 · I0-4 Па. А при давлении азота более 7 · Iо-з Па ориентация становится 

беспорядочной. Конечно, при увеличении парциального давления азота его 

концентрация в пленке тоже увеличивается, одновременно меняется и струк

тура пленок [2]. 

Подобные эксперименты осуществили, исследуя влияние на рост пленки 

хрома примесей 0 2 и СН4 (рис. 6.28). Влияние примеси кислорода на структуру 

пленок было таким же, как и азота. Однако изменение ориентации происходило 

при более высоких парциальных давлениях, что связано, вероятно, с большей 

растворимостью кислорода в хроме. Влияния низкой концентрации примеси 
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СН4 не было заметно на ориентацию вне плоскости, но ориентация в плоскости 
пропадала. Переход к разориентированным пленкам наблюдался только при 

добавлении СН4 • 

Таким образом, наличие примесей может значительно менять получаемые 

экспериментально результаты, поэтому их наличие должно учитываться. 

6.5.9. Конфигурация магнитной системы магнетронов 

Важным параметром, влияющим на подвижность адатомов, является конфи

гурация магнитной системы магнетрана [7]. Связано это с тем, что изменением 
отношения величин магнитных полей внутреннего и внешнего полюсов магне

трона, то есть изменением его разбалансированности, можно менять плотность 

плазмы около подложки и, соответственно, энергию, приносимую в растущую 

пленку. 

На рис. 6.29 показана плотность полученных [26] пленок TiNx в зависимости 
от потока азота. Использовали две модификации магнетрона: разбалансира

ванного и сбалансированного. Стехиометрические пленки получали при одном 

и том же потоке азота. В этом случае атомы азота ветраивались в поры в центре 

граней кубической решетки титана, что приводило к наиболее высокой плотно

сти пленки. Как видно из графика на рис. 6.29, у пленок, полученных из разба
лансираванного магнетрона, плотность выше. Объясняется это тем, что в этом 

случае часть силовых магнитных линий отходит от мишени и доходит до под

ложки. Поэтому часть электронов освобождается из магнитной ловушки и про

водит ионизацию вдали от мишени ближе к подложке. Ионизация у подложки 

увеличивает поток дополнительной энергии к растущей пленке. 
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Рис. 6.29. Плотность полученных пленок TiN, в зависимости от потока азота 
для разбалансираванного и сбалансированного магнетронов [26] 
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Преимущества использования разбалансираванного магметрона для по

лучения биаксиально ориентированных пленок подтверждено в работе [17]. 
В работе [17] экспериментально показано, что минимальный угол наклона для 
получения совершенной [001] ориентации вне плоскости пленки YSZ меньше 
при распылении разбалансираванным магнетроном, чем сбалансированным 

(рис. 6.30). Поскольку наличие ориентации вне плоскости является необходи
мым условием возникновения ориентации в плоскости, то пленки YSZ, нане
сенные с помощью разбалансираванного магне1;рона на наклоненную на угол 

а= ss· подложку, проявляют не только очень хорошую [001] ориентацию вне 
плоскости, но и (110] ориентацию в плоскости [17], как это было описано МСЗ 
в разделе 6.2. Далее с ростом толщины пленки эти биаксиально ориентирован
ные зерна перерастали зерна с другими ориентациями. Таким образом, для по

лучения биаксиальных высокоориентированных пленок более подходят раз

баланспрованные магнетроны. Авторы объяснили это тем, что беспорядочная 

подвижность адатомов увеличивается с ростом отношения потока ионов к по

току атомов при использовании разбалансираванного магнетрона. Она в пять 

раз больше, чем при использовании сбалансированного магнетрона, что и объ

ясняет результаты, показанные на рис. 6.30. 
Различия в ориентации пленок, полученных из сбалансированного и раз

балансированного магнетронов, могут быть результатом различия в скорости 

нанесения, температуры подложки и давления остаточных газов в рабочей ка

мере и других параметров нанесения. Однако в статье (17] обсуждено только 
влияние соотношения потоков ионов и атомов 1/I. и угла наклона а на под
вижность адатомов при использовании магнетромов с различной степенью 

разбалансированности. Если сбалансированный магнетрои создает на под

ложке, удаленной на 60 мм, поток ионов, не превышающий 1 мАjсм2 , то дуаль-
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Рис. 6.30. Доля зерен с nредпочтительной ориентацией вне плоскости 
IOOI/(IOOI+Illl+Il 10+1311) как функция угла наклона для пленок, по
лученных из сбалансированного и несбалансированного магнетро

нов [17] 
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Рис. 6.31. Структурная зонная модель для CFUBMS системы [27] 

ные разбалансированные магнетроны с замкнутым магнитным полем создают 

на подложке поток ионов, достигающий 20 мАjсм2 [27]. Поэтому в работе [27] 
исследовали именно такую систему нанесения для исследования влияния па

раметров ионной бомбардировки (гомологической температуры, напряжения 

смещения и отношения потоков ионов и атомов) на свойства пленок в терми

нах МСЗ (см. раздел 6.2). 
На основании экспериментальных данных удалось составить структурную 

зонную модель для дуальных разбалансированных магнетронов с замкнутыми 

магнитными полями (рис. 6.31). Эта специальная МСЗ основана на трех пара
метрах: гомологической температуре, напряжении отрицательного смещения, 

определяющем энергию бомбардирующих ионов, и отношении 1/1,., определяю
щем долю потока ионов на подложку. На рис. 6.31 указана граница, отделяющая 
зону 2 (плотная колончатая структура) от зоны 3 (совершенно плотная структу
ра). Это трехмерная модель, в которой граница образует поверхность, похожую 

на четверть полусферы. Вторая граница показана внутри зоны 2. Эта граница 
отмечает наименьшие уровни отрицательного напряжения смещения 30 В, 

1/lr = 0,56 и гомологической температуры 0,12, которые были использованы 
в данной работе. Таким образом, используя модель (рис. 6.31), можно выбирать 
условия процесса, необходимые для получения заданной структуры. 

6.5.10. Положительное смещение подложки 

Влияние отрицательного смещения подложки (постоянного или импульсно

го) на структуру и физические свойства (твердость, модуль упругости, размер 
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зерен, механические напряжения, плотность и т.д.) получаемых пленок было 

описано в главах 3 и 5. Здесь мы рассмотрим влияние положительного смеще
ния подложки. 

Подвижность адатомов на поверхности растущей пленки может быть из

менена применением смещения подложки из-за увеличения энергии, прино

симой к растущей пленке электронами или ионами [1, 13, 25]. Использование 
положительного смещения будет привлекать электроны к подложке, но одно

временно отталкивать ионы. И, наоборот, отрицательный потенциал подложки 

будет отталкивать электроны и привлекать положительно заряженные ионы. 

Так как поток электронов на порядок больше потока ионов, использование по

ложительного смещения будет увеличивать поток энергии к подложке сильнее, 

чем использование отрицательного смещения. Электроны нагревают подложку, 

и это дает возможность увеличивать на ее поверхности подвижность адатомов. 

Из-за этого положительный потенциал смещения будет существенно влиять на 

степень ориентации в плоскости при нанесении пленок. 

Действительно, в случае пленок TiN и YSZ ориентация в плоскости становит
ся лучше при использовании положительного потенциала смещения подложки 

[2, 13]. В случае же пленок MgO и Cr отмечено противоположное поведение, то 
есть ориентация в плоскости уменьшается при использовании положительного 

потенциала [2]. Возможно, это связано с излишним повышением подвижности 
адатомов, из-за чего условия нанесения соответствуют уже не зоне Т, а зоне 11. 
Все это указывает, что характер и направление влияния положительного сме

щения строго зависит от материала наносимой пленки. 

Резюме 

Описанная выше модель указывает, что предпочтительная ориентация вне 

плоскости развивается в условиях зон Т и 11. При нанесении в условиях зоны 
11 ориентация вне плоскости обусловлена термодинамически и соответствует 
плоскости с наименьшей поверхностной энергией. В случае нанесения пленки 

в условиях зоны Т предпочтительная ориентация вне плоскости образуется из-за 

эволюционного перерастания, в котором зерна, ориентированные геометриче

ски в направлении наибольшей скорости роста, перпендикулярном подложке, 

опережают в росте другие зерна. Такая анизотропия геометрической скорости 

роста имеет причиной рост зерен согласно их определенному кристаллическо

му габитусу. Этот кристаллический габитус, в свою очередь, формируется пло

скостями с наименьшей кристаллографической скоростью роста в перпендику

лярном к ним направлении. 

Ориентация в плоскости развивается, когда нанесение тонкой пленки про

исходит в условиях зоны Т на подложку, наклоненную к направлению потока 
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наносимого материала. Ориентация в плоскости также имеет причиной про

цесс перерастания, который является результатом анизотропии скорости ро

ста, вызванной как направленной диффузией адатомов, так и ростом зерен 

в соответствии с их габитусом. Результирующая ориентация в плоскости может 

быть предсказана из вычислений длины захвата адатомов для зерен как функ

ции их ориентации в плоскости. Показано, что степень ориентации в плоско

сти определяется величиной направленной мобильности адатомов по ростовой 

поверхности пленки и шириной углового распределения потока поступающего 

материала пленки. 

Рассмотренное влияние давления, типа магнетрона, напряжения смещения 

подложки, расстояния подложка-мишень и угла наклона подложки, а также 

влияние примесей на степень ориентации в плоскости позволяет использовать 

эти зависимости для управления степенью результирующей биаксиальной ори

ентации. 
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ГЛАВА 7 

СПОСОБЫ РАВНОМЕРНОГО 

НАНЕСЕНИЯ ПЛЕНКИ 

ИЗ ПРОТЯЖЕННОГО 

МАГНЕТРОННОГО 

ИСТОЧНИКА 

Протяженные магметронные источники - это магнетроны, у которых длина 

зоны эрозии много больше ее ширины. Это могут быть планарные прямоуголь

ные магнетраны или цилиндрические магнетраны с вращающимися мише

нями. Протяженные магнетраны применяются в современных лабораторных 

и особенно промытленных установках, когда необходимо обеспечить высокую 

производительность установки напыления (см. главу 9). Поэтому мы остано
вимся на проблемах их применения более подробно. 

В отличие от круглых планарных магнетрано в, в протяженных магнетранах 

отсутствует аксиальная симметрия, что усложняет получаемое пространствеи

ное распределение интенсивности ионизации газов и соответствующих ей ло

кальных скоростей распыления (эрозии) мишени и нанесения пленки. 

Существуют две цели достижения равномерности в процессе распыления: 

получение равномерного износа мишени и получение равномерной толщины 

покрытия. Этих целей не всегда достигают одновременно. Иногда важнее по

лучить равномерный износ мишени, когда нужны долговечность и высокий 

коэффициент использования мишени. В других случаях важнее получить вы

сокую равномерность толщины покрытия, когда требуется увеличить полезную 

площадь подложек и повысить качество продукции. 

Встречаясь на практике с неравномерностью толщины нанесенного покры

тия, технологи применяют не всегда оптимальные меры для ее выравнивания, 

например, выравнивающие экраны или сокращение рабочей зоны. При этом 

уменьшается производительность установки. Важная задача- определить глав

ную причину неравномерности, чтобы устранить ее, не теряя по возможности 

производительности процесса и не ухудшая качества пленок. Обзор и анализ 

возможных причин неравномерности будут приведены далее в этом разделе. 

Равномерность эрозии мишени и толщины наносимой пленки из протя

женного магметронного источника зависит от нескольких основных факторов, 
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которые можно разделить на две группы. Первая группа факторов действует как 

при нереактивном, так и при реактивном распылении. Вторая группа факторов 

действует только при реактивном распылении. 

Первая группа: 

1) неоднородности магнитного поля вдоль магнетрона, 

2) соотношения размеров магнетрана и подложки, 

3) концевые эффекты, 

4) расположение анодов относительно магнетрона. 

Вторая группа: 

1) состояние поверхности анода, 

2) устройство подачи реактивных газов к магнетрои у. 

Для получения равномерных эрозии мишени и толщины наносимой плен

ки из протяженного магметронного источника сначала должны быть решены 

проблемы, связанные с действием факторов первой группы. Затем уже - второй 

группы. 

7.1. Факторы, влияющие на неоднородность 
толщины покрытия при нереактивном процессе 

7.1.1. Влияние неоднородности магнитного поля 

Неоднородность магнитного поля у поверхности мишени магнетрана может 

быть вызвана неидентичностью используемых в его магнитной системе магни

тов или присутствием дополнительных магнитов вне катодного узла [1]. Более 
слабое магнитное поле в какой-либо области зоны эрозии приводит к получе

нию меньших скоростей распыления в этой области [1, 2, 3]. Этот факт исполь
зуется в мереактивном и реактивном процессах для локальной корректировки 

равномерности эрозии мишени и скорости нанесения пленки [1, 2, 3]. 
Известно, что магнитное поле довольно быстро убывает с увеличением рас

стояния от полюсов магнитов [1, 2, 3, 4]. В работах [1, 3-5] это использовали 
для тонкой настройки магнитной системы магнетрона. Для этого сопоставля

ли профиль распределения толщины полученной пленки вдоль оси магнетрана 

с профилем распределения величины составляющей магнитного поля магме

трона, параллельной поверхности мишени. После такого сопоставления там, 

где имеется излишняя или недостаточная толщина пленки, между магнитами 

и мишенью убирают или вставляют лишние про кладки. Так регулировали зазор 

между магнитными полюсами и мишенью, выравнивая толщину пленки вдоль 

длинной оси магнетрона. Это позволило понизить разброс равномерности тол

щины пленки до двух процентов и выровнять скорости осаждения в середине 

и на концах подложки. То же удалось осуществить в реактивном процессе, регу-
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лируя магнитное поле в центре и на концах магнетрона, доведя равномерность 

до ±2% [1]. Приближая или удаляя магниты от мишени, авторы работы [3] по
лучали любое желаемое распределение магнитного поля вдоль зоны эрозии: 

равномерное, вогнутое или выгнутое. 

7.1.2. Влияние соотношения размеров магпетрона и подложки 

Применеине протяженного магнетрана с идеально подобранным однородным 

магнитным полем вдоль его длины дает возможность ожидать равномерно

го осаждения вдоль всей его длины. Однако здесь необходимость учесть, что 

в действительности протяженный магнетрои-источник распыления конеч

ной длины. 

Дело в том, что в средней части подложки пленка растет за счет поступления 

атомов со всей длины мишени, то есть с двух сторон на подложку. В то же время 

подложки, расположенные напротив концов мишени протяженного магнетро

на, получают атомы, в основном, только с одной стороны, поэтому там скорость 

роста пленки и ее толщина меньше. 

Способы получения равномерного нанесения пленки из протяженного маг

нетронного источника нееледовались на напылительной магнетронной уста

новке Р-1200 [6], предназначенной для нанесения покрытий на рулонные ма
териалы, в частности, на полимерные пленки шириной 1230 мм. В ней были 
использованы протяженные планарные магнетроны с алюминиевыми мише

нями, в которых длина зоны эрозии составляла 1300 мм. Расчет распределения 
толщины наносимой пленки для этой установки был выполнен в предположе

нии, что по всей длине зоны эрозии количество распыленного материала на 

единицу длины одинаково. Расчет вели, используя законы косинуса и обратных 

квадратов. Подложка была расположена на расстоянии 100 мм от мишени. Дав
ление газов в камере считали достаточно низким, чтобы не учитывать рассея

ние распыленных атомов на молекулах газа. Результат расчета показывает, что 
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Рис. 7.1. Относительная толщина покрытия на полуширине подложки (по оси 

абсцисс расстояние от середины магнетрома в мм) 
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на краях подложки шириной 1230 мм толщина покрытия алюминия почти на 
16% меньше, чем в середине, а на краях подложки шириной 1300 мм эта разни
ца составляет почти 40% (рис. 7.1). Полученный результат совпадает с данными 
работы [7]. 

Из расчета, результаты которого приведены на рис. 7.1, также следует, что 
для получения неравномерности по толщине менее 5% необходимо превыше
ние длины зоны эрозии магпетрона над размером подложки на 270 мм, для ме
нее 2% - на 390 мм и для менее 1% -на 540 мм. В работах [1, 8], где особое 
внимание уделяли равномерности оптического покрытия, это превышение со

ставляло 600-650 мм. 
Значительное увеличение длины мишени приводит к удорожанию напыли

тельной установки. Поэтому целесообразно было решить эту задачу при ограни

ченной длине мишени, чему был посвящены работы [7, 9]. В них улучшили равно
мерность покрытия при ограниченной длине мишени тем, что недостаток длины 

мишени компенсировали увеличением количества вещества, распыляемого на 

концах магнетрона. Достигали этого, делая зону эрозии на концах мишени изви

листой, и тем увеличивали количество распыляемого вещества на единицу дли

ны магпетрона (рис. 7.2). К сожалению, это снижало срок службы мишени. 
Чтобы сохранить срок службы мишени, на концах цилиндрической враща

ющейся мишени увеличили ее толщину. Это уравнивало предельный срок рас

пыления мишени в центре и на краях. Так удалось увеличить толщину пленки 

напротив конца мишени с 50% до 62%, одновременно расширив размер области 
равномерного нанесения пленки (с допуском ±1,5%) на 280 мм [7, 9]. 
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Рис. 7.2. Расчетная относительная толщина пленки на подложке, расположен

ной на расстоянии 100 мм от алюминиевой мишени, при различных 
конфигурациях зоны эрозии около концов мишеней: а - новая у ци

линдрической мишени, б - обычная у цилиндрической мишени, 

в - обычная у планарной мишени [7] 
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7.1.3. Неоднородности глубины зоны эрозии, возникающие 
из-за наличия ее закругления на концах мишени 

пр9тяженного магнетрока 

Мишени протяженных магметронов содержат два прямых центральных участ

ка зоны эрозии и два ее закругления на концах мишени. Форма зоны эрозии 

повторяет в большой мере форму магнитного поля магнетрона. Всем протя

женным магнетранам свойственно изменение величины магнитного поля и его 

формы вблизи концов мишени (в месте поворота зоны эрозии) относительно 

центрального участка. Это приводит там к соответствующим изменениям ин

тенсивности плазмы, что влияет на скорость распыления. Это, в свою очередь, 

приводит к углублению вблизи концов зоны эрозии, например, у вращающейся 

мишени цилиндрического магнетрана (рис. 7.3), где показана разница глубин 
зоны эрозии долго работавшей мишени. В худшем случае глубокая эрозия мо

жет прорезать конец трубы-мишени, тогда как в центре мишени еще остается 

много неиспользованного материала. Неравномерная эрозия мишени созда

ет соответствующую неравномерность толщины пленки напротив этих мест 

(рис. 7.4) [3, 10, 11]. 

Для продления срока службы трубы-мишени при избыточной эрозии на ее 

концах делали утолщения этих концов [3, 9]. Однако хрупкость некоторых ма
териалов мишени и трудности ее изготовления ограничивают возможности ее 

утолщения на концах. 

Предложенная авторами [8] альтернативная конструкция предусматрива
ет установку кольца из относительно слабо распыляющегося металла, напри

мер, титана, на месте глубокой эрозии, что снижает там скорость распыления 

и приближает ее к скорости распыления в центре мишени. Это приближает ко

эффициент использования материала мишени в ее центре к 100%. Возможные 
загрязнения получаемой пленки минимальны, так как титановые кольца рас-
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Рис. 7.3. Профиль глубины зоны эрозии вращающейся цилиндрической мише

ни после наработки 50 000 кВт· ч. Максимальная глубина эрозии 5,5 мм 
[11] 
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Рис. 7.4. Распределение относительной толщины пленки Sn0
2 
по подложке ши

риной 3,2 м при распылении мишени длиной 3,75 м [10] 

пылялись значительно слабее и расположены достаточно далеко от краев под

ложки. Описанную конструкцию использовали [8] для реактивного нанесения 
пленок Si02, Si3N4, Ti02, Sn0

2 
и ZnO. Благодаря применеиным усовершенство

ваниям конструкции двух вращающихся мишеней магметронов длиной 3,8 м 
была получена равномерность толщины пленки не хуже 4% на подложке раз
мером2,5 м. 

Один из главных факторов, ухудшающих равномерность глубины зоны 

эрозии и скорости нанесения пленки и ограничивающих эффективность ис

пользования материала мишени протяженного магнетрона,- эффект проти

волежащих углов [12]. Эффект заключается в интенсивной локальной эрозии, 
которая обычно имеет место в паре противолежащих областей на стыке пово

ротного и прямого участков одной стороны зоны эрозии мишени (рис. 7.5). С ко-

Рис. 7.5. Фотография изношенной мишени протяженного магметронного ис

точника [12] 
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Рис. 7.6. Полная структура мишени протяженного магнетрома [14]. Показаны 

места более интенсивной эрозии, возникшие из-за эффекта противо

лежащих углов, и углубления на концах мишени 

рость эрозии там примерно в 1,5 раза выше, чем на прямом участке зоны эрозии 
мишени [13]. 

На фотографии (рис. 7.5) показано более сильное распыление в левом верх
нем углу зоны эрозии. На другом конце мишени место наиболее быстрого трав

ления находится в нижнем правом углу зоны эрозии (рис. 7.6). Если меняли по
лярность магнитного поля, то места интенсивной эрозии проявлялись в других 

противолежащих углах: в нижнем левом и верхнем правом [12, 13]. Это и есть 
так называемый эффект противолежащих углов. 

Физическая сложность эффекта противолежащих углов и практическая его 

важность объясняют проведение многими исследователями моделирование 

эффекта противолежащих углов [4, 12-16]. Для моделирования использовали 
метод Монте-Карло для расчета траекторий электронов, распределения иони

зации и эрозии мишени в протяженном магнетроне. 

В протяженном магметроне магнитное поле, параллельное поверхности 

мишени, над поворотным участком обычно меньше, чем над прямым участком 

зоны эрозии. Оказалось, что именно разность величин магнитных полей над 

участком поворота и прямым участками зоны эрозии мишени является основ

ной причиной эффекта противолежащих углов. И чем больше эта разность, тем 

больше эффект [4, 12-16]. При сравнительно слабых магнитных полях на пря
мом участке (менее 200 Гс) эффект противолежащих углов не заметен [13]. 

Как известно, подвижность дрейфующих электронов зависит от величины 

магнитного поля, параллельного поверхности мишени. Поэтому происходит 

значительное увеличение дрейфовой подвижности электронов, когда они вхо

дят в поворот из прямого участка, и уменьшение ее, когда они выходят из по

ворота на прямой участок. Когда их дрейф ускоряется при входе в поворот, то, 

дрейфуя по нему, они успевают ионизировать меньше атомов на единицу дли

ны, чем на прямом участке. Поэтому они сохраняют относительно большую 

кинетическую энергию. Затем на выходе из поворотного участка их дрейф за

медляется. Поэтому там создается более высокая плотность электронов и со

ответствующая ей более интенсивная ионизация. Это создает место наиболее 

быстрой эрозии мишени, то есть проявление эффекта противолежащих углов. 

Моделирование правильно показывает [12], что проявление эффекта про
тиволежащих углов находится на прямо м участке зоны эрозии примерно на рас-
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стоянии 100 мм от поворота. Кроме того, там интенсивность ионизации в 1,64 
раза выше, чем над прямым участком. Эти результаты хорошо согласуются 

с данными эксперимента (рис. 7.5). 
Разработанная модель [12, 13, 15] позволила предсказатъ, что соответствую

щая модификация магнитной системы на ее концах может существенно умень

шить указанный эффект, а коэффициент использования мишени увеличить. 

В практических конструкциях возможны различные конфигурации концевых 

магнитов протяженных магнетронов. Рассчитанная авторами [12] модифика
ция магнитной системы на ее концах заключалась в двух мероприятиях: 1) уве
личение радиуса концевого магнита с 10 до 30 мм (рис. 7.7) и 2) уменьшение их 
высоты с 35 до 30 мм. Это сблизило величины магнитного поля над поворотным 
и прямым участками зоны эрозии мишени. В результате авторы [12] получили 
следующие результаты: 1) эрозия по всей поверхности мишени стала более рав
номерной по сравнению с исходным катодом; 2) эффект противолежащих углов 
тоже значительно уменьшился. В тех же условиях концевой магнит с радиусом 

40 мм дал более быстрое распыление в поворотном участке зоны эрозии по срав
нению с прямым участком, а эффект противолежащих углов отсутствовал. 

а 

б 

w 

r----------------· L 1 
1 

х 

i----------- L 

Рис. 7.7. Схема магнитной системы магнетрона: а- до модификации, б- после 

модификации [12] 
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Несколько по-другому механизм влияния неоднородности магнитного 

поля на концах зоны эрозии протяженного магнетрана подробно исследовали 

и моделировали в работе [4]. В исследуемой конфигурации протяженного маг
нетрона величина магнитного поля над поворотным участком (520 Гс) слабее, 

чем в прямой основной части зоны эрозии (680 Гс). Рассчитанные авторами про
фили интегрированной вдоль оси Х ионизации протяженного магнетрана - Iт 

показаны на рис. 7.8, а. Авторы предполагают, что у вращающейся мишени ци
линдрического магнетрана эта величина пропорциональна скорости эрозии 

мишени. А IRL и ILR - величины ионизации, интегрированной вдоль одной из 

полуосей Х, то есть для каждой длинной стороны зоны эрозии. Величина IRL 

относится к части зоны эрозии, где электроны дрейфуют справа налево, а вели

чина ILR- к части зоны эрозии, где электроны дрейфуют слева направо. Все эти 

величины были нормализованы по отношению к их величинам для центра ми

шени (рис. 7.8,а). 

На графиках, приведеиных на рис. 7.8, а, видны две особые области для lт. 
Первая - острые пики у конца мишени на расстоянии 380 мм от середины маг
нетрона, соответствующие повороту зоны эрозии. Вторая - это два меньших 

и растянутых максимума, расположенные на расстоянии 50-140 мм от концов 

магнетрона. На графиках IRL и ILR хорошо видно, что их максимумы находятся 

сразу же после поворотного участка. Эти максимумы и создают так называемый 

эффект противолежащих углов [12], рассматриваемый в данном разделе. 

Чтобы понять механизм эффекта противолежащих углов, авторы [4] рассчи
тали среднюю высоту электронов над зоной эрозии (рис. 7.8, б). Хорошо видно, 
что высота резко увеличивается сразу же после поворота. То есть там электро

ны как бы отталкиваются от мишени. Это важно, поскольку дрейф электронов 

вдоль оси зоны эрозии мишени связан, в основном, с ЕхВ дрейфом, который 

пропорционален величине электрического поля [4, 13]. Из-за того, что электро
ны удаляются от мишени, электрическое поле они чувствуют слабее. В резуль

тате скорость ЕхВ дрейфа электронов уменьшается, а плотность их там возрас

тает. Поэтому они успевают ионизировать там больше атомов аргона на единицу 

длины вдоль длинной оси мишени, и распыление там интенсивнее. Расчетами 

по моделипоказано [4], что чем больше давление в разряде и длина магнетрона, 
тем сильнее неоднородность ионизации в протяженном магнетроне. 

В работе [12] было подтверждено, что пики ионизации возникают при пе

реходе от слабого к сильному магнитному полю. Поэтому, когда электроны 

дрейфуют на входе в поворот, они переходят от сильного к слабому магнитно

му полю, и затем при выходе из поворота снова к сильному магнитному полю. 

Это означает, что, настраивая магнитное поле в повороте так, чтобы электроны 

чувствовали однородное поле весь свой путь в повороте, можно предотвратить 

аномальную эрозию [12]. 
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Распределение вдоль длинной оси протяженного магнетрана интегри

рованной ионизации (а) и средней высоты электронов над поверхно

стью мишени (б). Стрелки показывают направление дрейфа электро

нов [4] 

Таким образом, главная проблема протяженных магметронов - согласова

ние магнитных полей над поворотным концевым участком и прямым участком 

зоны эрозии. Поэтому авторы [15] устроили магнитное поле в зоне поворота 
почти таким же по величине, как над прямым участком. Это устранило эффект 

противолежащих углов. Однако численные расчеты и экспериментальные из

мерения показали при этом симметричную, но более сильную эрозию на пово

ротном участке мишени (рис. 7.9). 
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0,7-1 ,4 
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2,9-3,6 
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10,7-11,4 

1
11 ,4-12,1 
12,1-12,9 
12,9-13,6 
13,6-14,3 
14,3-15,0 

Рис. 7.9. Полученный в эксперименте профиль эрозии мишени длиной 3000 мм 
[15] 

Оказалось, что даже когда величина горизонтального магнитного поля оди

накова в прямой и поворотной части зоны эрозии, на глубину эрозии еще влия

ет форма магнитного поля [15]. На рис. 7.10 показаносравнение численных рас-
чета в по модели двух магнитных систем, устроенных различно в зоне поворота. 

В первой системе согласованы величины напряженности магнитных полей над 

поворотным концевым участком и прямым участком зоны эрозии. Во второй 

модернизированной системе согласована, кроме того, и форма магнитных по

лей. Во второй системе коэффициент использования мате

риала мишени вырос с 38% до 44%. 
Оригинальный подход для значительного улучшения 

коэффициента использования мишени протяженного маг

нетрона развили в работе [14]. Они установили, что для 
всех магнитных систем провал величины горизонтальной 

компоненты магнитного поля над серединой зоны эрозии 

расширяет ее и улучшает коэффициент использования ми

шени протяженного магнетрона. Основываясь на прове

деином анализе (моделировании), предложено [14] исполь
зовать магнитный шунт в виде полосы из ферромагнитного 

материала, расположенный вдоль середины зоны эрозии 

(рис. 7.11). Правильно рассчитанные размеры такого шун
та позволяют сделать в зоне эрозии горизонтальную ком

поненту магнитного поля с провалом (вогнутой). Это дало 

возможность улучшить коэффициент использования ми

шени протяженного магнетрана с 20% до 31% при напряже
нии разряда 300 В и с 24% до 33% при напряжении разряда 

Рис. 7.10. Расчет

ные профили эро

зии мишеней для 

двух различных 

устройств магнит

ных систем [15] 
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Рис. 7.11. Схема половины магнитной системы магнетрона с дополнительным 

магнитным шунтом вдоль середины зоны эрозии . Стрелками обозна
чены магниты из сплава самарий-кобальт 

400 В. Таким образом, с помощью магнитного шунта, расположенного вдоль 
середины зоны эрозии, можно изменить магнитное поле на орямом участке 

зоны эрозии так, что там появится провал его величины. Это приведет к рас

ширению зоны эрозии на ее npяMOJIJ участке и повышению коэффициента ис

пользования мишени. 

Представленные результаты [4, 12-16] показывают, что существуют раз
личные варианты оптимизации магнитной системы, которые могут улуч

шить однородность эрозии мишени . Однако, чтобы устранить эффект про

тиволежащих углов, должен выполняться общий принцип: магнитное поле 

должно быть сконструировано так, чтобы позволять электронам дрейфо

вать вдоль всей зоны эрозии над поверхностью мишени с одинаковой под

вижностью. 

Таким образом, изменения магнитного поля в зоне поворота , ведущие 

к лучшему соответствию поля над зоной поворота полю над прямым участком 

зоны эрозии, ведут к выравниванию глубины зоны эрозии мишени и повыше

нию коэффициента ее использования . 

7.1.4. Влияние положения анодов на равномерность толщины 
пленки 

Влияние расстояния катод - анод 

Область, в пределах которой электрон теряет энергию при столкновении с мо

лекулами газа , является областью существования плазмы (рис . 7.12). С одной 
стороны эта область ограничена темным катодным пространством около като

да. С другой стороны граница этой области- условный анод [17, 18]. Положе
ние реального анода относительно условного - важный параметр магнетрон

ного разряда. Если реальный анод ближе к катоду, чем условный, то свечение 

плазмы распространяется до анода. Такой анод снижает эффективность работы 

магнитной ловушки магнетрона, собирая как потерявшие энергию, так и еще 

энергичные электроны. Если имеет место локальный отбор энергичных элек

тронов из плазмы, то это снижает ее плотность в этом месте и, соответственно, 

локальную скорость распыления. 

Если же реальный анод расположен дальше условного, то свечение плазмы 

не доходит до анода. В этом случае потерявшие энергию электроны выходят из 

магнитной ловушки и движутся к аноду под действием анодного падения по-
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Рис. 7.12. Схема разрядного промежутка магнетронной распылительной си

стемы [17]: 1 -катод-мишень, 2- траектория вторичного электрона, 

3- электрон, 4- плазма, 5- условный анод, 6- анод, 7- распылен

ный атом, 8 - ион 

тенциала. Чем дальше анод или чем меньше его площадь, тем больше разница 

потенциалов между анодом и плазмой. А чем больше эта разность потенциалов, 

тем ниже разность потенциалов между плазмой и катодом, Из-за чего снижается 

плотность ионного тока на мишень и скорость распыления [16, 19]. Описанное 
явление может иметь место как для всего разряда, так и для отдельных его ча

стей, в зависимости от взаимного расположения реального и условного анодов. 

Используя этот эффект, локально приближая или удаляя анод, если позволяет 

конструкция установки, можно корректировать скорость распыления в нуж

ных местах на 5-10%. 
Наличие или отсутствие положительного смещения на анодах не влияло 

на распределение скорости нанесения. В то же время в некоторых условиях 

положительное смещение на анодах может быть полезным, чтобы обеспечить 

хорошую равномерность нанесения, так как исключают влияние каких-либо 

других заземленных металлических частей арматуры, ранее действовавших 

как аноды. 

Влияние анодов, противолежащих поверхности мишени 

В нашей напылительной магнетраиной установке Р-1200 кроме анодов, об

рамляющих протяженный катодный узел, имелись аноды, расположенные на

против мишеней у их концов (рис. 7.13,а). Это были экраны, ограничивающие 
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Рис. 7.13. Схема расположения анодов: а -вид с боковой стороны магме

трона; б- вид с торца магнетрона; 1 - катодный узел, 2 - про

дольные аноды, 3 - противолежащие аноды 

зону нанесения пленки. Они находились вне зоны светящейся плазмы, но име

ли площадь не меньшую, чем сами катоды. В этом случае в центральной части 

магнетронов, где площадь анодов была меньше, анодное падение потенциала 

было выше, и соответственно скорость распыления ниже. Это отразилось на 

распределении толщины получаемого покрытия: в центральной части толщина 

покрытия была меньше. 

Когда убрали продольные аноды (рис. 7.13, б), описанный выше эффект про
явился сильнее. Одновременно для поддержания того же напряжения разряда 

при стабилизированном токе пришлось увеличить поток аргона в камеру при

мерно на 25%. 
Таким образом, распределение толщины покрытия вдоль магнетромов 

формируется под действием и продольных анодов, и противолежащих анодов. 

В результате распределение оптического пропускания покрытия имеет вид, по

казанный на рис. 7.14, на котором видны и подъем пропускания на краях, и его 
провалы вблизи краев. Подъем - это результат недостаточной длины магнетро

на, а наличие провала (локальное снижение оптического пропускания пленки 

на 4-10%, увеличения ее толщины вблизи краев магметрона (у нас 100-150 мм 
от края подложки) - результат влияния на скорость распыления противоле

жащего анода. Он расположен только вблизи концов магнетрона, поэтому он 

стимулирует там увеличение ионизации и скорости распыления. Для устране

ния провалов пропускания прикрыли противолежащие аноды изолированным 

экраном так, чтобы их влияние могло сказываться только на самых концах ми

шени, и таким образом в какой-то мере компенсировали недостаточность дли

ны магнетрона. 

Влияние симметрии расположения анодов 

Если анод расположен вдоль протяженного катодного узла одиночного маг

нетрона только с одной его стороны, то такая несимметричная система дает 
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Рис. 7.14. Распределение пропускания покрытия вдоль магнетрона (по оси аб

сцисс расстояние от середины магнетрона в миллиметрах) 

несимметричные распределения глубины зоны эрозии и толщины пленки: 

у одного конца магнетрана они существенно выше, чем у другого [2]. И в нашей 
установке Р 1200 при работе одного магнетрана с зоной эрозии длиной 1300 мм 

и с односторонним продольным анодом такой же длины был заметен перекос 

распределения пропускания пленки вдоль магнетрана от -15% на одном конце 
до +20% на другом. 

Когда продольные аноды расположили вдоль и вблизи катода симметрич

но с двух сторон, получили симметричное распределение скорости нанесения 

пленки вдоль оси магнетрона, но с резким падением на концах магнетрана 

(рис. 7.1). То есть распределение соответствовало теоретическому расчету для 
протяженного магнетрана ограниченной длины. 

В сдвоенных магнетронах, работающих на постоянном токе, с анодами, 

расположенными вдоль их внешних сторон, износ каждой мишени имеет зна

чительный перекос. Тем не менее, суммарное распределение толщины пленки 

равно сумме распределений от одиночных магнетронов, имеющих по одному 

одностороннему аноду [2]. Такая система дает симметричное распределение 
толщины пленки вдоль магнетронов. Объясняется это тем, что у каждого из 

пары магнетронов, обрамленных парой анодов, перекосы противоположны. 

При совместной работе они компенсируют друг друга. 

Симметричность системы зависит от идентичности сдвоенных магне

тронов, которые обычно все-таки отличаются один от другого. Например, 

из-за небольтого различия магнитов один из магнетронов при равных то

ках разряда работает при меньшем напряжении и распыляет мишень, по

видимому, с меньшей скоростью. Поэтому если перекос возник в силу каких

либо причин, например, из-за неидентичности магнетронов, то его можно 

компенсировать, сдвигая оба анода относительно магнетронов в поперечном 
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направлении. Этим интенсифицируется распыление на одном и снижается 

распыление на другом конце магнетрона. Этим достигается симметрия рас

пределения. 

Если из-за недостаточной длины магнетрана необходимо интенсифици

ровать распыление обоих торцов одновременно, то целесообразно поставить 

аноды не параллельна катодному узлу, а так, чтобы они приближались к като

ду у его торцов с той стороны, где электрическое поле анодов будет ускорять 

холлавекие электроны при прохождении ими торцевых участков плазменного 

тороида. Тот же эффект можно получить, выдвигая там аноды вперед, увеличи

вая этим их эффективную площадь. Все это справедливо как для одиночного 

магнетрона, так и для пары сдвоенных магнетронов. 

В результате, после достижения симметрии распределения толщины плен

ки, полученной из сдвоенных магнетронов, у концов сдвоенных магнетронов 

толщина пленки оказывается на 20% больше, чем в середине [2]. Снизить ука
занную неравномерность удается введением дополнительного анода между 

магнетранами [2]. Наилучшие результаты получили [2, 20] в системе сдвоенных 
магнетронов, в которой каждый протяженный магнетрои обрамлен своими 

длинными анодами с двух сторон. 

В дуальных магнетронах, работающих на СЧ биполярных импульсах, 

обычно не используют аноды, поскольку в каждую половину периода один 

из магнетронов является односторонним анодом по отношению к другому. 

Поэтому распределение скорости распыления мишени каждого магнетрана 

не симметрично [3]. Однако симметричность распределения толщины по
лучаемой пленки достигается за счет суммирования скоростей нанесения от 

каждого магнетрона, хотя при этом получается снижение толщины пленки 

посередине подложки [2]. 
К сожалению, перекос в распылении каждой мишени дуальных магне

тронов сохраняется [3]. Из-за этого, когда на одном конце мишень истон
чается, ее второй конец еще имеет значительный запас материала. Это со

кращает срок службы мишеней и коэффициент их использования. Одно из 

возможных решений - после истечения половины срока службы мишени 

поворачивать ее на 180 градусов. Но это неудобно, так как приводит к про
стаям оборудования. С этой точки зрения преимущества имеют оппозитные 

дуальные магнетроны, поскольку каждый из них работает симметричным 

противолежащим анодом для другого магнетрона. Это обеспечивает сим

метрию износа мишени и распределения толщины пленки по подложке без 

снижения толщины пленки в середине. Промежуточное положение по ве

личине перекоса износа мишени занимают дуальные магнетроны, располо

женные под углом друг к другу. 
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7.2. Дополнительные причины неравномерности 
распыления при реактивном распылении 

7.2.1. Влияние состояния поверхности анода 

Поверхность анода в реактивном процессе покрывается слоем химического 

соединения, который может существенно влиять на режим разряда [2, 16, 19, 
20-22] (см. также раздел 2.5.1). Степень влияния покрытия поверхности анода 

слоем химического соединения зависит от электрической проводимости по

крытия. Влияние не существенно, когда соединение проводящее, и существен

но, когда соединение диэлектрическое [2]. 
На поверхности этого слоя диэлектрика оседают электроны из плазмы раз

ряда, которые создают электрическое поле внутри диэлектрика и вне его. Внеш

нее поле увеличивает анодное падение потенциала, что снижает эффективность 

использования источника питания. Так как электроны оседают на поверхности 

диэлектрика неравномерно, то плотность плазмы и импеданс реактивного раз

ряда распределяются неравномерно [16, 22]. В результате локальные неоднород
ности такого рода могут вызвать неоднородность анодного свечения и увеличе

ние со временем неравномерности скорости распыления вдоль магнетрана с 2 
ДО 4% (20). 

Слишком толстый слой диэлектрика на аноде может перекрыть путь элек

тронов, и анод как бы исчезает. Эта проблема <<исчезающего анода>> и способы ее 

решения были предметами отдельного рассмотрения (см. раздел 2.5.1). 

7.2.2. Влияние соотношения длин протяженноrо маrнетрона 
и системы подачи реактивноrо rаза 

Для протяженных магнетромов используют два типа систем напуска газа (глава 

8): распределительная трубка с отверстиями вдоль оси магнетрана и газопадаю
щая рейка с бинарной системой каналов [23]. Как показано в работе [23], распре
делительная трубка с отверстиями создает неравномерность в распределении 

парциального давления: чем ближе к концам трубки, тем оно ниже. Улучшить 

равномерность можно, уменьшив диаметр отверстий. Но тогда резко возрастает 

постоянная времени этого устройства [23], что недопустимо в реактивных про
цессах (глава 8). 

Проблему решает газораспределительная рейка с бинарной системой 

каналов (рис. 8.14 в главе 8). Равномерность подачи газа обеспечивается са
мой логикой построения бинарной системы каналов. Рассмотрим ситуацию, 

при которой вдоль магнетрана установлена газораспределительная рейка, 

обеспечивающая одинаковые потоки аргона и реактивных газов на едини

цу длины [1]. В этом случае плотность потока реактивного газа (например, 
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азота) на мишень также будет одинакова, и условия распыления будут оди

наковы по всей длине мишени. Однако условия осаждения пленки на краях 

подложки будут отличаться от условий в середине. Отличия состоят в том, 

что материал, распыляемый на краях, осаждается на сравнительно большей 

площади. Из-за этого пленка там содержит больше атомов реактивного газа, 

хотя толщина ее существенно ниже, чем в середине. Это приводит к тому, 

'fTO на краях подложки пленка будет иметь еще более заметные превышения 

пропускания по сравнению с центральной прямой частью, чем при мереак

тивном процессе. 

Чтобы сгладить эту неравномерность, необходимо, чтобы на краях давление 

реактивного газа было ниже, чем в середине. Это достигается или уменьшением 

длины рейки, или добавлением к основной рейке подетроечных реек, распреде

ленных по длине основной рейки [1, 20). Тогда степень покрытия поверхности 
мишени на краях будет ниже, а скорость распыления мишени на краях будет 

выше. Состав и толщина пленки у краев будут ближе к составу и толщине плен

ки у центра магнетрона. Все это снизит пропускание на краях до уровня, равно

го пропусканию в середине, а оптическую толщину пленки подтянет к оптиче

ской толщине покрытия в середине подложки. 

7.3. Выравнивание неоднородностей нанесенной 
пленки локальной регулируемой подачей 

реактивного газа или аргона 

Неравномерное покрытие поверхности мишени слоем химического соедине

ния может вызываться несколькими факторами: концевыми эффектами, а так

же неравномерными величинами магнитного поля, скорости эрозии мишени, 

скорости откачки газов вдоль мишени инеоднородным действием анодов (глава 

2). Таким образом, вариации степени покрытия мишени создают локальнее не
однородности скорость нанесения пленки. 

Локальные неоднородности скорости распыления в реактивном процессе 

распыления можно компенсировать, корректируя распределение парциально

го давления реактивного газа [1, 20, 24, 25]. Это основано на том, что там, где 
парциальное давление реактивного газа выше, там скорость распыления ниже. 

Коррекцию осуществляют локальной дополнительной подачей реактивного 

газа в места, где пропускание получаемой пленки недостаточно, то есть в места 

провала пропускания. Это делали с помощью дополнительной системы пода

чи реактивного газа в этих местах [1, 20]. Для этого к рейке в соответствующих 
местах (470 мм от середины магнетрона) прикрепили дополнительные сопла 
регулируемой подачи азота с помощью автоматической системы напуска [20]. 
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Ими можно было регулировать пропускание непосредственно во время про

цесса, контролируя оптическое пропускание на обоих краях пленки. Удалось 

выровнять пропускание так, что оставшиеся неоднородности не превышали 2% 
[20, 24, 25]. 

Таких же результатов достигли с помощью локальной подачи азота в нашей 

работе и в работе [1], где дополнительно локально подавали кислород, чтобы 
снизить там скорость нанесения, и аргон там, где надо было ее увеличить. У нас 

и в работе [1] выравнивание скорости распыления на концах магнетрана прово
дилось вручную. Для этого использовали разностный сигнал от датчиков опти

ческого пропускания пленки, установленных у концов магнетрона. Этот сигнал 

управлял подачей аргона у торцов магнетрона. 

Обычно неоднородности подачи аргона слабо сказываются на форме рас

пределения пропускания наносимой металлической пленки. Это объясняется 

тем, что атомы аргона практически не поглощаются растущей пленкой и до

статочно свободно распределяются по всему объему рабочей камеры. Поэтому 

локальная подача аргона увеличивает распыление там всего на 1-4%. В реак
тивном процессе это сказывается сильнее, так как дополнительный аргон еще 

снижает долю реактивного газа в общем, ионном токе, что уменьшает степень 

покрытия мишени. Но эффект все равно небольшой, всего 3-7%. Обычно регу
лировка локальной подачи аргона используется уже для тонкой окончательной 

подстройки равномерности покрытия. Таким образом, для протяженных маг

нетронов (длиной более 1,5 м) удается получить равномерность толщины плен
ки в реактивном процессенехуже ±2% [1, 20]. 

Трудности с достижением равномерности в реактивном процессе усу

губляются с ростом длины протяженных магнетронов. Когда длина рас

пыляемой мишени превышает 38 см (15 дюймов), рекомендуют применять 
мультизонный напуск реактивного газа [26], причем число зон должно быть 
нечетным. Мультизонный напуск реактивного газа должен обеспечить рас

пределение различного количества газа в разные точки распыляющей систе

мы. Чем больше зон независимого напуска газов, тем большей однородности 

можно достичь. Систем, управляющих напуском газа, должно быть столько 

же, сколько зон. 

Управление напуском газа может осуществляться тремя путями. Один -
иметь для каждой зоны свой индивидуальный датчик парциального давления 

реактивного газа, что довольно дорого. Менее дорогой второй путь - исполь

зовать систему <<ведущий- ведомый>), где ведущим сигналом служит, напри

мер, напряжение разряда. Это годится для процессов, в которых можно ис

пользовать этот параметр для контроля парциального давления реактивного 

газа (см. главу 4). Можно использовать контроль по сигналу оптической эмис
сии или от масспектрометра. Этот ведущий сигнал управляет напуском газа 
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Рис. 7.15. Принципиальная схема симметричного контроля [27]. Три оптиче
скихдатчика использованы для слежения за парциальным давлением 

кислорода в разряде в трех разных местах вдоль мишени протяженно

го магнетрома 

в центральную зону напуска газа. Тогда потоки газа в остальные зоны состав

ляют определенные, заранее подобранные отношения к центральному пото

ку, причем они могут быть больше и меньше центрального потока. Возможен 

и третий путь- в каждой зоне мультизонной системы контролировать пропу

скание получаемой пленки и этим сигналом управлять напуском реактивного 

газа в этой зоне. 

Вариант мультизонного контроля для процессов с высоким рабочим 

давлением смеси газов применен в работе [27]. Если при повышенных рабо
чих давлениях средняя длина свободного пробега становится много меньше 

длины катода, то связь между различными участками катода ослабляется 

и процесс становится нестабильным. Для преодоления этого явления пред

ложено использовать симметричную систему контроля. Принципиальная 

схема симметричного контроля, использующего три оптических датчика 

для слежения за парциальным давлением кислорода в разряде в трех раз

ных местах вдоль мишени протяженного магнетрона, показана ни рис. 7.15. 
Сигнал центрального датчика управляет мощностью источника питания, 

стабилизируя таким образом рабочий режим разряда в области переходных 

режимов. 

Сигналы от боковых датчиков используются в системе обратной связи для 

управления напуском кислорода. Благодаря этому в трех зонах вдоль мише

ни поддерживаются заданные величины парциального давления кислорода. 

Их величины для каждой зоны выбираются заранее при проведении контроль

ных процессов таким образом, чтобы свойства получаемой пленки окисла были 

заданными и одинаковыми вдоль оси магнетрана (поперек движения изделия). 

Применеине описанного симметричного контроля при нанесении пленок 

окислов на движущиеся подложки больших размеров позволило получить вос

производимые результаты с высокой равномерностью параметров пленки вдоль 

оси магнетрона, поддерживая стабильность рабочей точки процесса в течение 

длительного времени [27]. 
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ГЛАВА В 

основы 

МОДЕЛИРОВАНИЯ 

РЕАКТИВНОГО 

РАЗРЯДА 

Математическое моделирование сложных процессов позволяет лучше понять 

моделируемый процесс и сократить количество экспериментов, необходимых 

для поиска оптимального режима. Это особенно актуально для такого процес

са, как реактивное распыление, параметры которого сложным образом зависят 

друг от друга. 

8.1. Моделирование изменения параметров процесса 
реактивного нанесения во времени 

Моделирование изменения параметров процесса реактивного нанесения во 

времени основано на известной модели стационарного реактивного процесса, 

котораяснезначительными вариациями описана в работах [1-13]. Далее опи
шем основную версию этой модели, учитывающую только хемосорбцию частиц 

реактивного газа на поверхности мишени. В ней не будут рассмотрены уточ

нения, учитывающие химию плазмы, зависимость коэффициента распыления 

материала мишени от напряжения разряда, имплантацию ионов реактивного 

газа в мишень и много других. Эти уточнения существенно не меняют резуль

татов, предсказываемых моделью. 

Основные формулы модели используют для оценки производных по вре

мени основных параметров процесса распыления, а затем, интегрируя их, по

лучают зависимости этих параметров от времени [1-4]. Модели основаны на 
следующих общих предположениях: 

распыление мишени происходит под действием бомбардировки поло

жительными ионами; 

молекулы реактивного газа движутся хаотично по камере и поглощают

ся свободными металлическими поверхностями мишени и пленки; 

в результате взаимодействия реактивного газа с поверхностью мишени 

она покрывается монослоем стехиометрического соединения реактив-
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ного газа с материалом мишени. То же происходит на поверхности ра

стущей пленки; 

скорость откачки газов вакуумным насосом постоянна. 

Основной идеей моделирования является рассмотрение дифференциаль

ных уравнений баланса реактивного газа в разряде. Первое уравнение описы

вает распределение входящего потока реактивного газа и изменение его пар

циального давления в камере. Второе - логлощение атомов реактивного газа 

поверхностью мишени и их ионное распыление с нее в виде образовавшегося 

химического соединения. Третье - логлощение атомов реактивного газа по

верхностью растущей пленки. 

Баланс потока реактивного газа в разряде заключается в равенстве на

пускаемого в камеру потока реактивного газа Q трем его потокам, откачивае
мым тремя способами. Первый - откачка вакуумным насосом со скоростью 

S, тогда откачиваемый поток равен S · P(t), где P(t) -давление реактивного газа 
в вакуумной камере. Второй и третий механизмы - откачка геттерированием 

поверхностями мишени и пленки, образующейся на подложке и поверхности 

арматуры. Формулы для расчета даны в работах [4-7]. Разность между потока
ми напускаемого и откачиваемого газов идет на изменение количества реактив

ного газа в объеме вакуумной камеры, которое равно произведению объема на 

производную давления реактивного газа. В результате уравнение баланса реак

тивного газа выглядит следующим образом 

dP(t) 
V. dt = Q- S. P(t)- cr. g. А,. G. P(t). [1- е, (t)J-

(8.1) 

-cr·g·As ·G·P(t)·[l-8s(t)J, 

где V - объем камеры, м3 , cr - коэффициент прилипания частиц реактивного 

газа к поверхностям мишени и пленки, свободным от слоя химического соеди

нения, ~ и А. - соответственно площади поверхностей мишени и пленки, м2 , 

G - коэффициент пересчета давления реактивного газа P(t) в удельный поток 
атомов реактивного газа, бомбардирующих поверхности мишени и подложки, 

с· кг'· м- 1 , g - коэффициент пересчета числа атомов реактивного газа в его ко

личество, Дж, 8t(t) и e.(t)- соответственно степени покрытия поверхностей ми
шени и пленки слоем химического соединения. 

Коэффициент прилипания частиц реактивного газа к поверхностям мише

ни и пленки, свободным от химического соединения, часто принимается рав

ным единице. Однако его величина зависит от температуры поверхности: чем 

она выше, тем меньше этот коэффициент [14]. В указанной работе разогрев не
охлаждаемого держателя подложки до 220 ·с приводил к тому, что логлощение 
кислорода растущей пленкой тантала резко снижалось. Это приводило к уве-
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личению давления кислорода и росту пленки окисла тантала с дефицитом кис

лорода. Этого не наблюдалось, когда держатель подложки охлаждался водой, 

тогда его температура не увеличивалась при нанесении пленки. 

В рассматриваемой модели предполагается, что коэффициент прилипания 

частиц реактивного газа к поверхностям мишени и пленки, покрытым слоем 

химического соединения, равен нулю. То есть частицы газа взаимодействуют 

только с теми частями поверхности, которые свободны от слоя химического 

соединения. Поток газа, поглощаемого этими частями поверхностей мишени 

и пленки, пропорционален удельному потоку атомов реактивного газа в виде 

нейтральных молекул. Он, в свою очередь, в соответствии с кинетической тео

рией газов пропорционален парциальному давлению реактивного газа в камере 

P(t) и определяется выражением пк = G· P(t) [м-2 ·с- 1 ], где G- коэффициент про

порциональности, учитывающий двухатомность молекулы реактивного газа, 

что справедливо для кислорода и азота. Для подсчета коэффициента G исполь
зуется формула 

G=~ 2 
тt·k. Т ·т; ' 

(8.2) 

где k- постоянная Бол ьцмана, 1,38 · ю-в Дж/К, Т- температура газа, К, mi
масса молекулы реактивного газа, кг. 

При температуре 570 К коэффициент G равен для кислорода -
5,4 · 1022 с· кг1 • м-1 , а для азота он ненамного больше- 5,75 · 1022 с· кг1 • м- 1 • 

Коэффициентпересчета числаатомов газа в его количество, выраженное в джо

улях, подсчитаем следующим образом. При атмосферномдавлении Р. = 101 · 103 Па 

один грамм-моль занимает, как известно, объем V = 22,4 · 10-з м3/моль. Количество 

газа, заключенного в этом объеме, равно Р. ·V= 101·103 ·22,4·10-3 = 2263Джjмоль. 
Число молекул в этом объеме (число Авогадро) равно N. = 6,02 · 1023 моль -l, тог

да количество атомов двухатомного газа в этом объеме равно 2 · N •. В результате 
коэффициент пересчета числа атомов в количество газа равен: g = P;V/2·N. = 
= 1,9·10-21 Дж. Его величина не зависит от вида газа. Этот же коэффициент ис

пользуется для пересчета изменения числа атомов реактивного газа в его поток, 

выраженный в ваттах. 

Таким образом, в основе данной модели лежит предположение, что образо

вание соединения идет за счет взаимодействия металла с нейтральными моле

кулами реактивного газа. Это неверно в случае синтеза нитридов кремния или 

алюминия, при котором взаимодействие осуществляется только с ионизирован

ными частицами реактивного газа. Именно для этого случая нами разработа

на новая модель, пригодная для таких пар металл- газ, в которых для реакции 

между ними необходима ионизация молекул газа (см. далее в разделе 8.8). 
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Для описания баланса атомов газа на поверхности мишени и вычисления 

степени покрытия поверхностей мишени слоем химического соединения ис

пользуется следующее уравнение 

del(t) G Р( ) [1 е ( )] т ·1). · 
1 е (t) (8.3) 

п •. ~ = cr. . 
1 

. - 1 1 -е·~· [1 + У1- (У.- У1) · 81(1)]. 1 ' 

где П0 - плотность мест для атомов реактивного газа на поверхности материала 

мишени и пленки, примерно равная 2,5·1019 м-2 , е- заряд электрона, Кул, 1-
ток разряда, А, т- количество атомов реактивного газа в молекуле химическо

го соединения, образующегося в реактивном процессе, у1 и У о -коэффициенты 
вторичной электронной эмиссии поверхности соответственно чистой мишени 

и слоя химического соединения, ТJ0 - коэффициент распыления слоя химиче

ского соединения, образующегося на поверхности мишени. 

В уравнении (8.3) левая часть описывает скорость изменения числа мест, 
занятых атомами реактивного газа на поверхности мишени. Первое слагаемое 

в правой части описывает скорость сорбции атомов газа на свободной от хи

мического соединения части поверхности мишени. Второе слагаемое описы

вает скорость удаления атомов газа в виде молекул химического соединения, 

распыляемых ионами с части поверхности мишени, лакрытой химическим 

соединением (в предположении, что ток ионов распределен равномерно по по

верхности мишени). 

Для описания баланса атомов газа на поверхности пленки и вычисления 

степени покрытия поверхности пленки слоем химического соединения исполь

зуется следующая формула 

(8.4) 

где ТJ 1 - коэффициент распыления материала мишени, D - предельное отно

шение числа атомов металла к числу атомов газа в сверхстехиометрическом со

единении, l- количество атомов металла в молекуле химического соединения, 

образующегося в реактивном процессе. 

Коэффициент распыления металлов ТJ1 зависит от напряжения разряда иле
жит в пределах 0,3-1,0. Коэффициент распыления соединения ТJ0 всегда значи
тельно ниже и для химических соединений составляет 0,03-0,1. 

В уравнении (8.4) левая часть описывает скорость изменения числа мест, 
занятых атомами реактивного газа на поверхности пленки. Первое слагаемое 
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в правой части описывает скорость сорбции атомов газа, на свободной от хи

мического соединения части поверхности пленки. Второе слагаемое описывает 

скорости 

увеличения числа атомов газа, занимающих свободные места на поверх

ности пленки за счет поступления молекул химического соединения, 

распыленных с покрытой слоем химического соединения части поверх

ности мишени, 

уменьшения числа атомов газа, занимающих свободные места на по

верхности пленки за счет поступления на эти места атомов металла, 

распыленных со свободной от слоя химического соединения части по

верхности мишени. 

Совместное решение трех уравнений (8.1, 8.3, 8.4) описывает развитие про

цессареактивного нанесения во времени. Эти уравнения описывают все случаи 

развития реактивного разряда с мишенью из одного металла и в газовой среде, 

содержащей один реактивный газ. В некоторых работах были сделаны различ

ные уточнения модели, однако они не привели к существенным изменениям 

результатов расчетов. 

Далее рассмотрим детально применение модели для частных случаев раз

личных реактивных процессов. 

8.2. Моделирование установившегося процесса 
реактивного нанесения 

Система уравнений (8.1, 8.3, 8.4) может описывать установившийся процесс ре

активного распыления, если приравнять производные по времени нулю. Тогда 

параметры разряда являются постоянными величинами, которые можно най

ти, решив систему трех обыкновенных уравнений 

Q = S · Р +а· g · ~ ·G · Р ·(1- е1 ) +cr · g · As ·G · P·(l- es) 

-____,=--m-·11=·.,....· 
1----,-~ . е = cr . G . Р . (1 - е ) 

е·~ ·[1+у1 -(У. -У1 )·е1 ] 
1 1 

-----;:--~·...,.....---,..-~ · т ·11 ·е - ___L ·е + 1 
• • е . е = m·11 ·f [ 11 11 -1·11 ] 

e·As ·[1+yt -(У. -у~)· е~] о t D s D t s 

= cr. G. Р. (1- е.). 

(8.5) 

Решив систему уравнений (8.5) при заданных потоке реактивного газа - Q 
и токе разряда - 1, получим значения параметров установившегося процесса Р, 
е1 , е,. Далее МОЖНО ВЫЧИСЛИТЪ ОСТаЛЬНЫе параметры процесса. Их МОЖНО пред

СТаВИТЪ следующими формулами. 
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Первые три формулы показывают величину плотности ионного тока - i, 
скорость распыления из мишени атомов металла - N и молекул его химическо
го соединения - Nc 

. I 
l - ---;::----~---,-~ 

-А, ·[1+у, -(Уо -y,)·e,J' 

N = ТJ, · i · А, . (1 - е,) , 
е 

N = Тlо . i . А, . е 
с е , · 

(8.6) 

(8.7) 

(8.8) 

В следующем уравнении (8.9) подсчитывается количество атомов реактив
ного газа, поглощенных растущей пленкой ~N за одну секунду. Оно равно сум

ме скоростей сорбции атомов реактивного газа свободной от химического сое

динения частью поверхности пленки и атомов реактивного газа, поступивших 

с молекулами химического соединения, распыленных с поверхности мишени. 

1:1N = cr · As · G · Р · (1 - е 1 ) + т · Nc . (8.9) 

Состав пленки определим через величину kf' равную отношению количе
ства атомов металла в пленке к количеству атомов газа. 

k _ N +l·Nc 
t - 1:1N (8.10) 

Например, для стехиометрического окисла кремния 1 = 1, m = 2 и kr = 0,5. 
В то же время известен сверхстехиометрический окисел кремния, для которо

го kr = D = 0,487. Для стехиометрического окисла алюминия 1 = 3, m = 2 и kr = 
0,66, а для сверхстехиометрического D = 0,55. Учитывая уравнения (8.6-8.8), 

получим 

(8.11) 

Следующее уравнение (8.12) описывает скорость поглощения потока реак
тивного газа растущей пленкой - f, выраженную в м3 jc 
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g·!!.N 1 = -р-. (8.12) 

И, наконец, последнее выражение (8.13) позволяет вычислить скорость на

несения пленки - R, выраженную в м/с 

R= т + с с + f . _с -f·-m-
М ·N М ·N cr·G·P·(l-e) (М М ) 

Na · dm • As Na · dc · As т · Na dc dm ' 
(8.13) 

где Mm и Мс - молекулярный вес соответственно металла и образующегося хи

мического соединения, кг/моль, dm и dc - плотность соответственно металла 

и образующегося химического соединения, кгjм3• 

В приведеиных уравнениях присутствуют три группы величин: 

физические постоянные и параметры используемых веществ (N., k, о, m;, 

У, и У0, ТJ 1 и ТJ., Mm и Мс, dm и dc, D, l и m). Они берутся из справочников; 
параметры используемого оборудования, такие как скорость откач

ки S и объем V вакуумной камеры, площади мишени А, и подложки 
л., ток разряда 1 и поток реактивного газа в камеру Q. Они известны 

технологу; 

величины, характеризующие процесс. Это парциальное давление реак

тивного газа Р и степени покрытия поверхностей мишени е, и пленки 

е., которые определяются решением системы уравнений (8.5). А также 

другие величины, которые вычисляются по формулам (8.6-8.13): скоро

сти распыления металла N и химического соединения Nc, скорость по
глощения реактивного газа пленкой f, состав пленки kr и скорость роста 
пленки R. 

Получение зависимостей между этими величинами и есть основная задача 

модели установившегося реактивного процесса. Эта задача решается решением 

приведеиной выше системы уравнений (8.5) и использованием формул (8.6-

8.13). Ее удается решить однозначно, причем получение однозначного решения 

указывает на полноту такой системы уравнений. Сделав какой-либо параметр 

независимым аргументом, меняющимся в заданном интересующем нас диапа

зоне, можно получить графики зависимостей любых интересующих нас пара

метров процесса друг от друга. Такие графики содержат полную информацию 

о возможных режимах данного реактивного процесса. Например, некоторые из 

них по казаны на рис. 8.1 для процесса получения пленки окисла алюминия при 
меняющемся потоке кислорода. Неизменные условия процесса представлены 

в табл. 8.1. Полученные зависимости не содержат гистерезиса, поскольку ско

рость откачки камеры выбрана достаточно большой 1,0 м3/с. Из-за этого пар

циальное давление кислорода почти пропорционально его потоку. На графике 
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Таблица 8.1. Основные параметры для решения системы уравнений (8.5) 

Параметр Вели- Едини-

чина ца изме-

рения 

Коэффициент распы- 1,0 
лени я алюминия -11, 

Коэффициент распы- 0,018 
ления окисла алюми-

НИЯ -ТJ0 
Коэффициент 0,1 
вторичной эмиссии 

алюминия -У, 

Коэффициент 0,7 
вторичной эмиссии 

окисла алюминия -

У о 

Предельный сверх- 0,55 
стехиометрический 

состав- D 

0,25 

" "' 0,2 х ..... 
:iit:: 
"' 0,15 "~'" ""~ 
с:> с:> 
ХС>. 
..ас:> 0,1 "'"' "'" :s::s: 
:::!"' 

/ 
L 

v 

/ 
/ 

/ 
С>. 0,05 "' t:: v _... 

0 о 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 
Поток кислорода, Вт 

~ 1,7 
х 
~ 1,4 
с: kl 
:-1, 
::; 

1 

8 0,8 

1\ 
\ 
\ , __ 

а 

20 

1 \ 

" \ 
" \ 
1 1\ 

Параметр Вели- Едини-

чина ца изме-

рения 

Площадь мишени - 0,008 м2 

л. 
Площадь подлож- 0,024 м2 

ки-А s 

Скорость откачки - 1,0 (для м3/с 
s рис. 8.1) 

0,1 (для 
рис. 8.2) 

Ток разряда- 1 20 А 

Коэффициент при- 1,0 
липания молекул 

кислорода к алюми-

нию-а 

1 ... v- !""-·-- ........... 

:/f 
/ 

1 

!1 
0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 
Поток кислорода, Вт 

б 

о 

о 

о~ 
о \ 

'\ 
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о ....... 

--- ---- 00-
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0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 
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Поток кислорода, Вт 

в г д 

Рис. 8.1. Рассчитанные зависимости параметров процесса при скорости откач

ки 1,0 м3/с 
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Рис. 8.2. Рассчитанные зависимости параметров процесса при скорости откач

ки 0,1 м3/с 

8.1, в видно, что для получения стехиометрического окисла алюминия, у кото
рого kr = 0,667, необходим поток кислорода 0,38 Вт. График 8.1,г иллюстрирует 
изменения количества распыленных атомов алюминия и молекул его окисла. 

Большая разность между ними получена из-за большой разницы в их коэффи

циентах распыления. 

Если скорость откачки уменьшить до 0,1 м3/с, то представленная модель 

показывает, что характеристики разряда перестанут быть монотонными 

и однозначными при управлении процессом, изменением потока кислорода 

(рис. 8.2, а и б). При проведении реального процесса в таких условиях проя
вится гистерезис. 

8.3. Представление вольт-амперных характеристик 

разряда 

Реальные вольт-амперные характеристики (ВАХ) переактивного разряда неплохо 

аппроксимируются степенной функцией [4, 15-17]. Правильиость такого пред
ставления подтверждается линейностью ВАХ, построенных в логарифмическом 

масштабе. Это было проверено на различных магметронах и различных мишенях 

в переактивном разряде и разряде с большим количеством реактивного газа. 

В нашей расчетной модели мы использовали аппроксимацию ВАХ (8.14), 
предложенную в работе [15]. Ее удобство в том, что ее легче согласовать с экс
периментально полученными ВАХ 

(8.14) 

где 1- ток разряда, А, U- напряжение разряда, В, U
1 
-константа для аппрок

симации ВАХ, В, Ь - показатель степени, В - коэффициент пропорциональ

ности, А/м2 • 
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Показатель степени Ь зависит от давления рабочего газа и от эффективности 

магнитной ловушки магнетрона, удерживающей электроны у поверхности ми

шени [4, 15-17]. Чем больше давление рабочего газа и чем более эффективная 
ловушка, тем больше показатель степени. 

При напуске реактивного газа в добавление к аргону в достаточно большом 

количестве для полного окисления мишени БАХ разряда можно аппроксими

ровать аналогичной формулой 

( и )h+c 
1 =в-~. иl , (8.15) 

где с - показатель степени, зависящий от коэффициента вторичной элек

тронной эмиссии образующегося на поверхности мишени химического со

единения. 

Величины констант Ь, с, U1 и В определяются из результатов эксперимен

тов, то есть из экспериментальных БАХ, построенных в логарифмическом мас

штабе, где они выглядят прямыми. Показатели степени Ь и с определяются из 

наклона этих прямых. Коэффициент В определяется из положения БАХ раз

ряда в аргоне. Постоянная U1 определяется напряжением, при котором обе БАХ 

пересекаются. 

Показатель степени с положителен, если коэффициент вторичной элек

тронной эмиссии получаемого соединения больше, чем у исходного металла, 

и отрицателен, когда коэффициент вторичной электронной эмиссии получае

мого соединения меньше, чем у исходного металла. В первом случае разряд име

ет характерную N-образную БАХ, а во втором- S-образную. Знак показателя 

и форму БАХ можно определить по табл. 4.3 (глава 4). 
Выше было по казан о, что модель дает возможность вычислить степень по

крытия поверхности мишени диэлектриком- е1 • Это в свою очередь дает воз

можность ввести аналитические зависимости БАХ реактивного разряда [15]. 
Они имеют следующий вид: 

(
и )h+с-в, 

1 =в-~. иl (8.16) 

Эта аппроксимация (8.16) позволяет сопоставить ранее определенным току 
разряда и степени покрытия мишени слоем химического соединения соот

ветствующее напряжение разряда. БАХ реактивного разряда, вычисленная по 

формуле (8.16), в логарифмическом масштабе уже не представляется прямой ли
нией, так как показатель функции уже непомтоянный. 
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Таким образом, формула (8.14) описывает БАХ разряда в аргоне, формула 
(8.15) - в смеси аргона с большим количеством реактивного газа, а формула 

(8.16) - в смеси газов: аргона и реактивного газа. Такая аппроксимация годится 

только для процессов, в которых имеет место монотонная зависимость импе

данса разряда от степени покрытия поверхности мишени. Для других случаев 

сложных немонотонных зависимостей, описанных в главе 4, требуются другие 
аппроксимации. Эти или другие иноrда используемые аппроксимации имеют 

слабое теоретическое обоснование. Их применимасть проверяется сравнением 

с экспериментом. 

В нашей работе [18, 19] были получены БАХ разрядов с кремниевой мише
нью в различных газовых средах (рис. 8.3). Первая БАХ получена в среде аргона 
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Рис. 8.3. Расчетные вольт-амперные характеристики разрядов магметрона 

с кремниевой мишенью: а - в линейном масштабе; б - в логарифми

ческом масштабе; 1 - в среде аргона, 2 - в смеси аргона и кислорода, 

3 - в смеси аргона и азота 
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при его потоке в камеру 0,026 Вт. Она представляет собой типичную для переак
тивного разряда монотонную кривую. 

Вторая БАХ была получена, когда к аргону добавлен поток кислорода 

0,032 Вт. Она имеет типичный для реактивных процессов N-образный вид 
(глава 4). Как известно, чтобы все режимы таких разрядов были устойчивы, 
необходимо применять источник питания магпетрона со стабилизирован

ным напряжением. Это и было осуществлено во всех последующих экспери

ментах. И, наконец, третья БАХ получена при том же потоке аргона и потоке 

азота 0,023 Вт. Вместо обычно получаемой N-образной характеристики мы 
видим монотонную, что говорит о том, что быстрота поглощения азота плен

кой много меньше скорости поглощения кислорода и сравнима со скоростью 

откачки камеры. 

На рис. 8.3 хорошо видно, что БАХ реактивных разрядов с кремниевыми 
мишенями соответствуют напряжениям разряда существенно меньшим, чем 

БАХ переактивного разряда. Рабочий диапазон напряжений при получении 

соединений должен быть 400-550 В. При любом реактивном газе, чем выше на
пряжение разряда, тем больше скорость нанесения, но больше концентрация 

атомов кремния в слоях. Чтобы быстрее найти оптимальный режим получения 

стехиометрического соединения, мы использовали описанную выше модель 

реактивного процесса. Это позволило нам сократить число дальнейших экспе-
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Рис. 8.4. Экспериментальные вольт-амперные характеристики магнетронного 

разряда: а - в смеси аргона и азота; б- в аргоне 
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Рис. 8.5. Экспериментальные вольт-амперные характеристики магметронного 

разряда: а - в смеси аргона и кислорода; б- в аргоне 
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Рис. 8.6. ВАХ разряда с алюминиевой мишенью в среде аргона и кислорода при 

скорости откачки камеры: а - 1 ,О м1 /с и б- О, 1 м1 /с. Исходные данные 
для расчета приведеныв табл. 8.1 
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риментов по определению интересующих нас взаимозависимостей параметров 

процесса при фиксированном напряжении разряда. 

Результаты расчета БАХ приведены на рис. 8.4 и 8.5. Их достаточно хорошее 
совпадение с экспериментальными БАХ (рис. 8.3) говорит о правильиости ис
пользуемой модели. 

Используя предложенные представления БАХ разряда, построим их для 

приведеиных выше процессов. Например, для разряда с алюминиевой мише

нью в среде аргона и кислорода. При этом коэффициенты в формуле (8.16) рав
ны: U1 = 1 В, В= 11,1·10-70 А/м2 , u= 26,3, с= 2,1. Этикоэффициенты не зависятот 
скорости откачки камеры, но форма БАХ зависит очень существенно (рис. 8.6). 

8.4. Моделирование процессов в разряде в течение 
периода импульса 

Термин «импульсное магметронное распыление>> в настоящее время имеет 

несколько значений. Наиболее широко он применяется для обозначения рас

пыления среднечастотными (20-100 кГц) импульсами, униполярными или 
биполярными (pu1sed dc magnetron sputtering) (глава 2). При среднечастотном 
распылении используются импульсы низкой скважности: их длительность су

щественно превышает паузу между ними. 

В последнее время этот термин стал обозначать и распыление импульсами 

низкой частоты, большой мощности и с малым коэффициентом нагрузки 0,01-
0,1 (высокой скважностью от 10 до 100) (high power pulsed (impulse) magnetron 
sputtering (HIPIMS) или (HPPMS)). Уже существует достаточно много исследо
ваний по распылению импульсами большой мощности, их довольно полный 

обзор сделан в работе [20]. Более того, уже появились работы по реактивному 
распылению импульсами большой мощности [1, 5, 21]. В этом разделе рассмо
трим некоторые процессы, происходящие в реактивном процессе, под действи

ем импульсов большой мощности. 

В отличие от непрерывного распыления на постоянном токе, импульсное 

реактивное распыление состоит из двух стадий. Первая стадия - распыление 

мишени под действием приложенной к ней мощности. Вторая - пауза в распы

лении, когда происходит только окисление осажденной пленки и поверхности 

мишени. Во время обеих этих стадий происходит поглощение реактивного газа 

(например, кислорода) растущей пленкой. 

В отличие от распыления на постоянном токе, эти процессы не стационар

ные. Степени покрытия поверхностей мишени и пленки, давление реактивного 

газа и другие параметры процесса могут меняться со временем в течение каждой 

стадии. Поэтому для расчета их изменений воспользуемся исходной системой 
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дифференциальных уравнений (8.1, 8.3, 8.4), полученной исходя из модели ре
активного магметронного распыления (раздел 8.1). Для первой стадии процесса 
система уравнений примет вид 

!
Q-S·P(t)- ) 

dP(t) 1 
----;}/= v· -cr·g·~·G·P(t)·[1-e,(t)]-

-cr·g·As ·G·P(t)·[1-es(t)] 

--=-. cr. G. P(t). 1- е, (t) - . e,(t) de, (t) 1 ~ [ J т · f\0 • I ) 
dt по е·~ ·[1+у,-(Уо -y,)·e,(t)] 

(8.17) 

1 

m·f\ .J 1 cr. G. P(t). (1- е (t))- о х 
de(t) 1 s e·As·[1+y,-(Yo-Y,)·e,(t)] _s_=-· 

dt п Т\ Т\ -! . Т\ о х[ m·flo .e,(t)- D .es(t)+ 1 D о .e,(t)·es(t)J 

Для второй стадии процесса, когда ток разряда равен нулю, система уравне

ний (8.17) приобретает более простой вид 

dP(t) = _!_ ·1Q- S · P(t)-cr · g · ~ ·G · P(t)·[1- е, (t)J-~ 
dt V -cr·g·As·G·P(t)·[1-es(t)] 

de,(t) 1 { } -=-· cr·G·P(t)·[1-e,(t)J 
dt по 

des(t) 1 
--=-·{cr·G·P(t)·(1-e (t))} 

dt по s 

(8.18) 

В установившемся процессе импульсного распыления начальными усло

виями для второй системы уравнений являются конечные значения величин 

предыдущей системы в момент времени 'Т, где 'Т - длительность токового им

пульса. Точно также начальными условиями для первой системы служат конеч

ные значения переменных величин второй системы. Иными словами, так как 

стадии установившегося импульсного разряда следуют друг за другом, то эти 

системы уравнений, чередуясъ, описывают ход повторяющегося периодическо

го процесса. 

Пример решения этих двух систем уравнений для условий разряда, указан

ных в табл. 8.1, только при амплитуде импульса тока 1000 А и его длительности 
0,5 мс и периоде 2,5 мс, потоке кислорода 1 Вт и объеме камеры 0,1 м3 приведен 

на графиках (рис. 8.7). 
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Рис. 8.7. Пример решения систем уравнений (8.17) и (8.18) для условий разря
да, указанных в табл. 8.1, но при амплитуде импульса тока 1000 А и его 
длительности 0,5 мс и периоде 2,5 мс, потоке кислорода 1 Вт и объеме 
камеры 0,1 м3 

Первый график описывает стадию распыления во время действия импуль

са. Как видим, степень покрытия поверхностей мишени и пленки снижают

ся. Это сопровождается увеличением скорости распыления атомов металла 

и уменьшения скорости распыления окисла с поверхности мишени, как это 

следует из формул 

N(t)= llm ·А", ·i(t)·[l-eт(t)J, 
е 

(8.19) 

Nc (t) = llc. А",. i(t). em (t). 
е 

(8.20) 

Эти процессы показаны на рис. 8.8. 
В следующем уравнении (8.21) подсчитывается скорость логлощения расту

щей пленкой атомов реактивного газа, AN 1(1) во время действия импульса 

t:J.N1 (t) = cr. G. As. Р1 (t). [1- efl (t)] + cr. G · Am · Р1 (t) · [1- 8m1 (t)J. (8.21) 

Во время второй стадии степень покрытия поверхностей мишени и пленки 

увеличивается до первоначального значения (величины, которая была в начале 

действия импульса). Этот процесс идет за счет логлощения частиц реактивно

го газа, бомбардирующих поверхности мишени и пленки. Во время паузы ско

рость логлощения пленкой атомов реактивного газа AN(t), равна 
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Рис. 8.8. Рассчитанные зависимости параметров процесса в условиях, указан

ных в подписи к рис. 8.7 

AN ( t) = cr . G · А, . Р ( t) . [ 1 - е 1 ( t) J . (8.22) 

Следующее выражение (8.23) определяет состав пленки через величину kf' 
равную отношению количества атомов металла в пленке к количеству погло

щенных атомов газа в течение всего периода. Поскольку скорости поступления 

в пленку атомов металла и газа зависят от времени, здесь берутся их интегралы 

за соответствующие отрезки времени 

(8.23) 

Следующее выражение позволяет вычислить скорость нанесения пленки - R 

м f' м ·1 f' 
R= N ·dm·A "JoN(t)·dt+ N ·d ·А . ON,(t)·dt+ 

а т f а с f 

+ ~. (М, - 1. М т). {J Р1 (t). [ 1- е 11 (t)] · dt + f Р (t) · [ 1- е 1 (t)] · dt}. 
т • Na d, dm О ' 

(8.24) 

Важным преимуществом импульсного распыления, является повышенная 

ионизация потока атомов, распыленных с мишени, благодаря которой улучша

ются свойства получаемых покрытий [20]. Это справедливо для переактивных 
и реактивных процессов. Кроме того, при реактивном импульсном распылении 

можно было бы ожидать увеличения эффективности распыления за счет возмож

ности в импульсе снизить степень покрытия мишени диэлектрическим слоем, 

как правило, имеющем более низкий коэффициент распыления, чем исходный 

металл. Это дало бы возможность достичь более высоких скоростей распыления, 

хотя при этом образуется нестехиометрическая пленка. Ее состав можно было бы 

довести до стехиометрического состава во время паузы за счет взаимодействия 
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материала пленки с частицами реактивного газа. Однако расчет скоростей нане

сения стехиометрических соединений по вышеприведенной модели показал, что 

и в реактивном распылении скорость нанесения пропорциональна затраченной 

мощности и не превышает скоростей, полученных при той же мощности в тех же 

условиях, но с использованием СЧ ИП или ИП постоянного тока (глава 2). 
Этот вывод подтвержден экспериментальными исследованиями. Действи

тельно, скорости роста пленок при HPPMS не превышают скоростей, полу
ченных в тех же условиях, но с использованием СЧ ИП. Даже, наоборот, при 

осаждении пленок Ag, Al, Al20 3
, Ti02' Zr0

2
, они составляют только 25-35% от 

величин, полученных при тех же мощностях с использованием СЧ ИП [22]. 
Объясняется это возвратом ионизированных частиц распыленного вещества на 

мишень из-за притяжения их электрическим полем мишени. Причем чем боль

ше мощность импульса, тем сильнее эффект снижения скорости [22]. 
Изменения величин параметров реактивного разряда, вычисленные по 

уравнениям (8.17 и 8.18), с достаточной для инженерных расчетов точностью 
можно аппроксимировать экспоненциальными функциями. Тогда кинетика 

протекающих процессов может быть описана с помощью величин постоянных 

времени этих процессов. Если дифференциальное уравнение первого порядка, 

решение которого представляет собой экспоненту, представлено в виде 

dx(t) 
- = -a·x(t)-b 

dt ' 
(8.25) 

то постоянная времени равна 'Т = а-1 • 

Тогда величины постоянных времени нетрудно получить прямо из систем 

уравнений (8.17, 8.18). Так постоянные времени процессов окисления поверх
ностей мишени и пленки во время второй стадии процесса одинаковы, так как 

определяются только потоком частиц реактивного газа на эти поверхности. 

Ониравны 

(8.26) 

Эта величина определяет необходимую минимальную длительность паузы 

между импульсами, необходимую для того, чтобы поверхности успели окис

литься. 

Постоянная времени процесса очистки поверхности мишени равна 

(8.27) 
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Из сравнения формул (8.26) и (8.27) видно, что постоянная времени процес
са очистки поверхности мишени всегда меньше, чем постоянная времени про

цесса роста покрытия мишени, и тем меньше, чем больше плотность ионного 

тока на мишени. Величина этой постоянной времени равна десяткам или сот

ням микросекунд. Эта длительность примерно определяет необходимую мини

мальную величину длительности импульса. Таким образом, мишень очищает

ся быстрее, чем она окисляется. 

Постоянная времени процесса уменьшения степени покрытия поверхности 

пленки равна 

т,1 = 1 F . 
cr. G. Р1 (О)+ е D. / . i1 (О). [ ТJ 1 - (ТJ1 -/· ТJ0 ). 81 (О)] 

о 1 

(8.28) 

Эта величина (8.28) всегда меньше, чем постоянная времени процесса окис
ления поверхности пленки (8.26). То есть процесс уменьшения степени покры
тия поверхности пленки идет быстрее, чем процесс ее окисления. Это означает, 

что длительность рабочих импульсов большой мощности может быть суще

ственно короче паузы между ними, а их скважность достаточно высокой. Реко

мендуемая скважность больше или примерно равна одному из отношений 

(8.29) 

Постоянная времени процесса изменения давления реактивного газа равна 

v 
(8.30) 

При скорости откачки камеры 0,1-1 м3/с и при объеме камеры 0,05-0,5 м3 

она примерно равна 0,1-5 с. Даже при токе импульса 30-3000 А, длительно
сти импульса 1 мс и скважности 2-20 постоянные времени процесса измене
ния давления реактивного газа значительно больше длительности импульсов. 

Это означает, что давление реактивного газа практически постоянно и не меня

ется во время периода импульса. 

В лабораторных установках величины V, S
0

, F, и Fr обычно сравнительно не
велики. Те же величины в высокопроизводительных установках обычно на по

рядок выше. Чем больше рабочая камера установки, тем больше эти величины. 

Поэтому их соотношения в формуле (8.30) будут оставаться почти неизменным, 
и определенная выше постоянная времени для изменения давления будет ле

жать в указанном выше диапазоне. 
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Как видим, при распылении импульсами большой мощности постоянная 

времени изменения давления реактивного газа значительно превышают по вели

чине период импульсов. Тем более она превышает период импульса при средне

частотном распылении. Из формулы (8.30) видно, что чем больше объем камеры, 
тем медленнее происходит относительное изменение давления. Физически это 

означает, что объем камеры демпфирует изменения давления газа, то есть слу

жит резервуаром, содержащим достаточный запас газа. Иными словами доста

точный объем камеры стабилизирует давление газа во время процесса. Поэтому 

во время действия импульса и паузы можно не учитывать изменения давления 

реактивного газа и считать парциальное давление реактивного газа в камере по

стоянным. При этом надо иметь в виду, что в процессе распыления это давление 

ниже давления при том же потоке газа, но при выключенном разряде. 

Итак, развитие процессов в импульсном реактивном разряде во времени 

можно характеризовать соответствующими постоянными времени [23]. 

8.5. Моделирование процессов при среднечастотном 
импульсном распылении 

Итак, при распылении импульсами большой мощности давление реактивно

го газа в камере практически не меняется за время действия импульса и равно 

Р. Тем более это справедливо для среднечастотного импульсного распыления, 

при котором период и амплитуда токовых импульсов гораздо меньше. Из-за 

этого вместо решения двух систем из трех уравнений для описания процесса 

достаточно решение двух систем уравнений, состоящих только из двух уравне

ний с двумя неизвестными et и е. 

de1(t) l ~ [ J т. 'llo . J ) -- == -. cr. G. р. 1- е (t) - . е (t) 
dt по 1 

e·A,·[l+y1 -(Y0 -y1)·e1(t)] 1 

1 

m·Т\ .J 1 cr. G. Р. (l- е (t))- о х 
des(t) == _!_. s e·As ·[l+Y1 -(Уо -y1 )·e1(t)] 

dt по Т\ Т\ - 1 о Т\ х[ m·f\0 -e1(f)- D -es(t)+ 1 D о -e1(t)·es(t)] 

и 

j
de1(t) 1 { } (jf == по . cr . G . р . [ 1 - et (t)] 

des(t) l __ ==-. {cr. G. р. (l- е (t))}. 
dt по s 

(8.31) 
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Первые уравнения в этих двух системах уравнений не содержат второй неиз

вестной- e,<t), следовательно, скоростипроцессовна поверхности мишени во 
время импульса не зависят от скорости процессов на подложке. Это подтверж

дает выводы, сделанные в разделе 2.3. Решение первых уравнений зависит от 
парциального давления реактивного газа, установившегася в камере, и может 

быть найдено независимо от решения второго уравнения. Решение второго 

уравнения зависит как от давления в камере, так и от решения первого уравне

ния. Поэтому оно может быть решено с учетом полученного решения первого 

уравнения. 

Однако задача расчета еще более упрощается, если учесть особенности 

осаждения распыленных частиц на подложке при среднечастотном распылении 

(раздел 2.3). Как известно [24], при среднечастотном импульсном распылении 
потоки распыленных отдельными импульсами атомов с мишени на подложке 

перекрываются, и нанесение идет так же как при распылении на постоянном 

токе. Поэтому для пленок можно применять формулы расчета для распыления 

на постоянном токе. В этом случае второе уравнение можно не решать, а зада

вать величину желательного состава пленки - kr (стехиометрический или лю
бой другой). Из величины заданного состава можно по формуле вычислить не

обходимую степень покрытия поверхности пленки 

(8.32) 

после чего находится требуемое давление реактивного газа, и решаются только 

первые уравнения систем уравнений (8.31). Решив эти уравнения, мы видим, что 
изменения степени покрытия поверхности мишени во время отдельного импуль

са практически не меняются, что совпадает с результатами работы [24]. Таким 
образом, расчет установившегася процесса СЧ импульсного распыления можно 

вести по формулам, полученным для распыления на постоянном токе, то есть 

решать систему уравнений (8.5). Решив енотему уравнений (8.5) при заданных 
величинах напускаемого потока реактивного газа - Q и среднем токе разряда 
в импульсе- 1, получим значения параметров Р, е,, е,, из которых далее можно 
вычислить остальные параметры установившегася процесса (см. раздел 8.2). 

8.6. Моделирование неустановившихся процессов 
реактивного распыления 

До сих пор мы рассматривали установившиеся процессы с неизменными усло

виями. В предыдущем разделе было показано, что СЧ импульсное распыление 
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эквивалентно распылению на постоянном токе. Поэтому можно не рассматри

вать нюансы процесса во время действия отдельного импульса, а анализировать 

ход процесса в обобщенном виде как процесс распыления на постоянном токе. 

В данном разделе рассмотрим протекание процессов при прерывании уста

новившегося процесса из-за изменения каких-либо условий разряда, после ко

торых наступает новый установившийся режим разряда. В случае каких-либо 

резких изменений условий разряда начинается переходный процесс к новому 

режиму. Сначала происходят быстрые изменения, характеризующиеся малы

ми постоянными времени. А общая длительность процесса релаксации будет 

определяться самым медленным процессом с наибольшей постоянной време

ни. Иными словами, сначала происходят значительные изменения степеней 

покрытия поверхностей мишени и пленки, а далее продолжается изменение 

давления реактивного газа в камере. В это время происходит корректировка ве

личин степеней покрытия поверхностей мишени и пленки (подробнее см. раз

дел 8.6.1). Будут оценены скорость установления нового режима и время, необ
ходимое для этого. То есть в данном разделе будет проанализирован переход от 

одного режима установившегося процесса к другому. 

Неустановившийся процесс реактивного распыления требует решать одну 

из исходных систем уравнений (8.17 или 8.18). Их решение позволяет вычислить 
изменения величин параметров неустановившегося разряда со временем после 

изменения какого-либо условия процесса. Система уравнений (8.17) относится 
к процессам изменения режима при включенном разряде, а система уравнений 

(8.18) - к процессам при выключенном разряде. Начальными условиями для 

указанных уравнений являются заданные значения величин Р, е1 , е, в началь
ный момент времени. Как правило, эти величины относятся к установившему

ся разряду, имевшему место до изменения условий процесса. 

8.6.1. Ход процесса при включении разряда 

При включенном разряде процесс описывается системой уравнений (8.17). 
На рис. 8.9 показаны решение уравнений (8.17) процесса распыления циркония 
в смеси аргона и кислорода при параметрах процесса, указанных в табл. 8.2. На
чальные условия были заданы такие: Р = Q/S = 2 Па, et = 1, е,= 1. То есть по
верхности мишени и пленки были полностью окислены, а давление кислоро

да определялось только откачкой насосом. В начальный момент времени был 

включен разряд при токе 1. 
Как видим (рис. 8.9), процесс перехода к установившимся значениям степе

ни покрытия мишени и пленки, а также давления кислорода, происходят при

мерно за 14 секунд. При этом изменения степеней покрытия происходит в три 
этапа: сначала очень быстро, но незначительно, потом медленно и затем быстрее 
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Таблица 8.2. Основные параметры для решения системы уравнений (8.17) 

Параметр Вели- Едини- Параметр Вели- Едини-

чина ца изме- чина ца изме-

рения рения 

Коэффициент распы- 0,63 Площадь мишени - 0,008 мz 

лени я циркония - 11, А, 

Коэффициент распы- 0,05 Площадь подлож- 0,024 мz 

лени я окисла цирко- ки-А 
s 

НИЯ -ТJ0 
Коэффициент 0,06 Скорость откачки - S 0,1 м3/с 
вторичной эмиссии 

циркония- У, 

Коэффициент 0,32 Ток разряда - 1 80 А 

вторичной эмиссии 

окисла циркония- У о 

Предельный сверх- 0,43 Поток кислорода - Q 0,2 Вт 

стехиометрический 

состав- D 

Коэффициент при- 1,0 Объем камеры - V 0,5 мз 

липания молекул 

кислорода к цирко-

нию-а 

(с 10-й по 14-ю секунды). Ускорение связано с тем, что к этому времени произо

шло значительное падение давления кислорода. 

Если скорость откачки увеличить до 1,0 м3/с, то процесс достижения рав

новесных значений резко ускорится (рис. 8.10) и сократится до 1 с. Изменения 
степеней покрытия происходит, как и раньше, но в два этапа: сначала быстро 

за 3 мс (рис. 8.10, а) и затем медленнее (рис. 8.10, б). Вторая стадия- это стадия 

коррекции степеней покрытия после снижения давления кислорода, менее 

значительного, чем в предыдущем случае (рис. 8.10, в). Так как снижение дав-

а 
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Рис. 8.9. Пример решения системы уравнений (8.17) для условий разряда, ука
занных в табл. 8.2 



~2 Глава 8. Основы моделирования реактивного разряда 

б 

а 

>=: 
" ... 
u 
о 

== 
~~ 

1' 

0,8 '\.. 

.;:r. --+--+---1---1 O>:J: 
g ~ 0,6 f--------+-"·.,_"_ • .__+-.~-=-*'·=·"'··c;'·~-г..·""'·'"='· .=:1 • ., ~ е 
:s::s:-,.. :s: е 

~;; .! 0,4f-------+---+--+---+---1 
~Е! 
t::S: 
:s::li 
;; 0,2f-------+---+--+---+---1 
t: 

" о OL--~-~--~--L-~ 

о 5xJO·' 0,01 0,015 0,02 0,025 
Длительность паузы, с 

>=: 
" .... 
u 

~ 0,8f-------+----+--+---+----1 
~:s: 

"" ., == \. g ~ о 6~-+---+--+---+-----1 
.,с: е.-..~ :s::s:- \ 
е-о :s: е , 
~ == .! о 41----'\\-to;;;;;;:;;;::f==+===+=:::::::j ~ s ' 1 \ 

1:::::: :s: \ 
:s: ::=:1 ' .. 

~ о. 21------Р ........ с;с •• ± .. ::-:.,;; .. =-:.±=: •• с:-.::-: •• с:с.±.с:с.::-:. _,.,._".,_ 
t: 

l 0~о--о7,75-~-~1~.5~-~2-~2.5 

в 2 
"' g 
с. 

~ 1,6 

~t=: 
" . 
~ ~ 1,2 
~~ ., с: "'., 
:; ~ 0,8 
ос. 
:J:O> 
..о 

~ = ОА 
~ 
"' t::: 

\ 

\ 
\ 

'-.. 

0,5 1,5 2 
Длительность паузы, с Длительность паузы, с 

2,5 

Рис. 8.10. Пример решения системы уравнений (8.17) для условий разряда, ука
занных в табл. 8.2, но при скорости откачки 1 м3/с 

ления кислорода в данном случае сравнительно меньше, то и коррекция идет 

медленнее. 

Из решения системы уравнений (8.17) можно получить все зависимости от 
времени для интересующих нас параметров процесса, связанных с процессами 

на мишени и подложке. Пример такого рассмотрения будет приведен в следую

щем разделе для процессов, имеющих место в паузе в работе ИП, обычно сле

дующей после пробоя. 

8.6.2. Ход процесса во время паузы в разряде 

Существенным отличием реактивного разряда от мереактивного разряда явля

ется его чувствительность к паузам в разряде [25, 26]. Действительно, временное 
прерывание мереактивного разряда не вызывает изменения его режима после 

включения, в то время как прерывание реактивного разряда сопровождается 

ростом степеней покрытия слоем диэлектрика поверхностей мишени и пленки 

и ростом давления реактивного газа в камере. 

Временное прерывание реактивного разряда происходит, в частности, после 

обнаружения источником питания пробоя, тогда ИП отключается от магнетрона. 
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Процесс распыления прекращается. Степени покрытия поверхностей мишени 

и пленки растут, стремясь к единице. Поэтому включение реактивного разряда 

после паузы может происходить в совсем другом режиме, чем до паузы, и возвра

щение параметров разряда к первоначальным величинам после включения ИП 

будут занимать значительное время [25], что может сопровождаться колебаниями 

автоматической системы стабилизации режима [26]. Это, во-первых, приводит 

к неконтролируемым изменениям свойств наносимой в это время пленки, и, во

вторых, может вывести процесс из заданной рабочей точки в режим полностью 

покрытой диэлектриком мишени. Представляет интерес оценить поведение ре

активного разряда во время паузы в разряде, возникающей после пробоя. Так как 

во время паузы ИП не работает, то реакция на паузу должна быть одинаковой как 

в разряде на постоянном токе, так и в импульсном разряде. 

Например, на рис. 8.11 показаны решения уравнений (8.18) во время паузы 

в процессе распылении циркония в смеси аргона и кислорода при параметрах, 

приведеиных в табл. 8.2. Начальные условия были заданы такие: Р = Q/S+f = 
= 0,34 Па, 8

1 
= 0,833, е.= 0,86. Они соответствуют режиму получения стехиоме

трического окисла циркония в заданных условиях. Как видим (рис. 8.11), бы

стрые процессы выхода на установившиеся значения степеней покрытия закан

чиваются за 0,005 с (рис. 8.11,а), а установление давления происходит гораздо 

медленнее, примерно за 25 секунд (рис. 8.11, б). 

Если скорость откачки увеличить до 1,0 м3/с, то давление кислорода, при 

котором получается стехиометрический окисел, будет 0,135 Па. Эта величина 

и будет начальным условием для расчета этого процесса. В этой ситуации про

цесс достижения равновесного значения давления кислорода резко ускорится 

(рис. 8.12) и сократится до 2 с. При этом изменения степеней покрытия происхо

дит примерно за то же время, что и при S = 0,1 м3/с, даже несколько замедлится. 

Это происходит из-за того, что начальное давление кислорода в данном случае 

и его изменение существенно меньше. 

а 

>=: 
" ... 
(,) 
Q 

"' ~= 

!г-~-=~~~~~~ 7...-
0,81----+---+---+---+----1 

"" "'"' g ~ 0,61----+---+---+---+----1 
"' с е ==-... = е 
~ ~ .L 0,41----+---+---+---+----1 
~3 
c:s: 
=~ 
~ 0,21----+---+---+---+---1 
с 

" ... u OL__L__~ _ _L _ _L_~ 

о 1><10-3 2><10"3 3><10-3 4><10-3 5><10-3 

Длительность паузы, с 

б 

~ 
1 

1 
1 
1 

10 20 30 40 50 
Длительность паузы, с 

Рис. 8.11. Изменение параметров разряда во время паузы для условий разряда, 

указанных в табл. 8.2 
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Рис. 8.12. Изменение параметров разряда во время паузы для условий разряда, 

указанных в табл. 8.2, но при скорости откачки 1 м3/с 

Таким образом, при скорости откачки 0,1 м3/с переход к установившемуся 

режиму длится 20-30 с. В промышленных установках скорости откачки дости
гают 5 м3 /с, поэтому в этих установках постоянные времени и время перехода 

к установившемуся режиму будут почти в 50 раз меньше (примерно 0,5 с). Тем не 
менее, это больше, чем постоянные времени изменений степеней покрытия. 

Действительно, из системы уравнений (8.18) мы уже получили, что постоян
ные времени процессов увеличения степеней покрытия поверхностей мишени 

и пленки можно определить по формуле (8.26). Учитывая вышеприведенные ве
личины а, П0 и G, а также типичный диапазон рабочих давлений реактивного 
газа при получении стехиометрических соединений - 0,05-0,5 Па, получим, 
что такие постоянные времени составляют всего 1-1 О м с. 

Изменения параметров процесса во время паузы небольшой длительности 

будут определяться, как уже отмечал ось, именно наиболее быстрыми процесса

ми с наименьшими постоянными времени, то есть процессами роста степеней 

покрытия. Это означает, что устройства контроля процесса реактивного про

цесса в промышленных установках должны иметь соответствующее высокое 

быстродействие. Чтобы пауза в распылении не сказалось существенно на степе

ни покрытия поверхностей мишени и пленки, необходимо делать паузу значи

тельно меньше т0 , то есть существенно менее 1 мс. Такая пауза не скажется су
щественно на изменении степеней покрытия поверхностей мишени и пленки. 

И тем более давление реактивного газа не претерпит существенных изменений, 

так как для этого процесса постоянная времени значительно больше. 

Таким образом, при длительности пауз не больше миллисекунды степень 

покрытия поверхности мишени практически не меняется. Чтобы она суще

ственно увеличилась, нужна пауза в десятки миллисекунд. В этом случае по

следующее включение разряда происходит с мишенью, у которой степень по

крытия веществом с высоким коэффициентом вторичной электронной эмиссии 

существенно возросла. Из-за этого вначале возникает ток разряда, значительно 
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превышающий установившийся ток разряда, который может быть воспринят 

ИП как пробой. Это вызывает отключение ИП и ненужное продление паузы 

(наши эксперименты). 

Наши оценки подтверждены экспериментально в работе [21]. Там исследо
валось влияние длительности паузы. Экспериментально было по казан о, что для 

отсутствия изменений в свойствах наносимой пленки (состав и толщина) пауза 

не должна превышать 0,8 мс. В тех же условиях более длительное выключение 
5 мс и, особенно 20 мс, сопровождалось уже заметным увеличением степеней 
покрытия окислом поверхностей мишени и пленки, увеличением парциально

го давления кислорода в камере и уменьшением скорости осаждения. Процесс 

восстановления этих параметров затем занимал несколько десятых долей се

кунды, то есть значительно больше времени, чем длительность паузы. Следу

ет отметить, что пауза величиной примерно 0,8 мс вполне достаточна для того, 
чтобы дуговой разряд прекратился. 

Практически такие же результаты моделирования были получены в рабо

тах [2, 4], где рассчитывали изменения со временем параметров процесса рас
пыления алюминиевой мишени магнетрана в смеси аргона с кислородом во 

время неуправляемых переходов из одного состояния разряда в другое. Разряд 

поддерживался постоянным током заданной величины при регулируемом по

токе кислорода в камеру. Как было показано ранее (глава 4), при таком способе 
управления процессом существует область неустойчивых режимов разряда, при 

которых мишень частично покрыта слоем химического соединения. Используя 

модель, авторы рассчитывали изменения скоростей очистки и окисления по

верхности мишени, степени покрытия мищени, напряжения разряда и парци

ального давления кислорода в камере. Эти расчеты показали [4], что переход 
поверхности мишени из металлического состояния в полностью окисленное 

занимает примерно 1 с, а в обратную сторону - примерно 0,6 с. 
Авторы [2] отмечают, что теоретически любой неустойчивый режим разря

да из области гистерезиса может существовать, если все условия его существо

вания строго зафиксированы. Но состояние это крайне неустойчивое, и стоит 

хотя бы одному из параметров отклониться от заданного значения на очень 

малую величину, как неустойчивый режим неудержимо дрейфует к одному из 

устойчивых. Направление дрейфа зависит от направления отклонения. Напри

мер [2], при строгом поддержании всех условий разряда увеличение величины 
степени покрытия мишени с 0,8 до 0,801 выводит разряд в состояние полностью 
покрытыми поверхностями мишени и пленки за 0,16 с. А давление кислорода 
вырастает за это время с 0,009 Па до 0,18 Па. И точно так же уменьшение ве
личины степени покрытия мишени с 0,8 до 0,799 выводит разряд в состояние 
практически не окисленных поверхностей мишени и пленки примерно за 0,6 с. 
Давление кислорода уменьшается за это время с 0,009 Па до 0,001 Па. 
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Более того, положительная флуктуация величины потока реактивного газа 

в двенадцатом десятичном знаке выводит режим разряда в состояние с полно

стью окисленной мишенью. Такая же отрицательная флуктуация потока выво

дит режим разряда к состоянию с полностью очищенной мишенью. Изменения 

давления кислорода такие же, как и в предыдущем случае. Такие переходы про

исходят самопроизвольно и занимают, как правило, около секунды. 

Напряжение разряда менялось между 255 и 450 В, отражая изменения со
стояния поверхности мишени. Было показано [4], что у данного разряда со ста
билизированным напряжением разряда можно управлять степенью покрытия 

мишени, задавая величину этого напряжения. 

8.6.3. О быстродействии устройств управления 

Системы управления реактивным процессом распыления должны иметь бы

стродействие не меньшее, чем самые быстрые процессы в разряде. Например, 

даже при небольшом увеличении степени покрытия поверхности мишени 

снижается скорость распыления металла. Это приводит к уменьшению сигна

ла, например масс-спектрометрического, пропорционального потоку распы

ленных атомов. Чтобы его поддержать, система управления уменьшает поток 

реактивного газа в камеру, из-за чего мишень очищается от излишнего по

крытия слоем химического соединения. Все эти процессы должны произойти 

за время, сопоставимое с постоянной времени изменения степени покрытия. 

Иначе система управления не успеет удержать процесс в рабочем режиме, 

и мишень может перейти в полностью окисленное состояние. Поскольку бы

стродействие системы управления зависит от быстродействия всех состав

ляющих ее компонентов, то быстродействие каждого ее компонента должно 

быть еще большим. 

Не стоит забывать, что быстродействующему датчику парциального давле

ния должен соответствовать быстродействующий клапан, управляющий пото

ком реактивного газа в камеру. Устройство распределения газа в камере, тоже не 

должно существенно замедлять процесс смены величины потока реактивного 

газа [23, 27-29]. Иными словами, большое значение имеет быстродействие все
го комплекса устройств управления потоком реактивного газа и его распределе

нием в камере. В противном случае могут возникнуть колебания режима разря

да между состояниями с высоким и низким давлением реактивного газа. Далее 

будет обсуждено быстродействие газораспределительных устройств. 

В работе [23] оценивалось быстродействие одного из устройств равномерно

го распределения газа для протяженных магнетромов - трубки с мелкими от

верстиями. Устройство в работе [23] представляло собой прямоугольное кольцо 

из стальной трубки длиной 1,3 м с внутренним диаметром 8 мм. К одному из 
концов трубки подключили регулируемый подвод реактивного газа. Это кольцо 
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охватывало зону распыления магнетрона. Реактивный газ выходил в камеру из 

этой трубки через равномерно распложенные отверстия диаметром 1 мм, про
сверлеиные на стороне трубки, обращенной к магнетрону. Внутренний диаметр 

трубки должен быть как можно больше, а диаметр отверстий должен быть как 

можно меньше, чтобы не было заметной разности давления газа на ее концах 

и между соседними отверстиями. 

Динамику процесса подачи газа в таком устройстве можно оценить по из

менению потока выходящего газа Qвых после закрытия клапана. Его величина 

описывается формулой [23] 

_!!!__/ 

Q -Q v, вых- о·е ' (8.33) 

где Qo - поток до закрытия клапана, Вт, V
1 

- объем трубки, в данном случае 

7 ·I0-5 м3 , U
1

- пропускная способность отверстий трубки, м3/с. 

Величина пропускной способности отверстий трубки не может быть под

считана точно, так как она значительно зависит от величины потока газа из-за 

того, что при этом меняются режимы течения газа. Чтобы обойти эту трудность 

и оценить пропускную способность отверстий, авторы [23] построили специ
альное устройство для его измерения при реальных величинах потока реактив

ного газа. Результаты приведены на рис. 8.13. 
До диаметра отверстий 1,5-2,0 мм пропускная способность практически 

линейно зависит от диаметра. При большем, чем 3 мм диаметре отверстия, его 
удельная пропускная способность уже не растет. Объясняется это тем, что даже 

при таком сравнительнонебольшом потоке газа 1,6 мВт, приходящемся на одно 
отверстие, длина свободного пробега молекул газа составляет несколько мил

лиметров. При такой длине свободного пробега стенки отверстия уже не затруд

няют проход через него молекул газа. Поэтому, если длина свободного пробега 

не превышает диаметр отверстия, удельная пропускная способность отверстия 

уже не зависит от его диаметра. После этого авторы смогли подсчитать постоян

ную времени анализируемого устройства напуска 

о 2 3 4 
Диаметр отверстия, мм 

Рис. 8.13. Измеренная величина удельной пропускной способности отверстия 

в трубке [23] 
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Рис. 8.14. Бинарная распределительная система [28] 

v. 7-1o-s 
't = - 1 = --= о 07 с 

ycmp и 1 о 1 о-з ' ' 
1 

(8.34) 

здесь U
1 

- пропускмая способность всех 26 отверстий, равная произведению их 
количества на пропускную способность одного отверстия диаметром 1 мм. 

Полученная величина постоянной времени относится к сравнительно не

большому потоку газа, проходящему через все 26 отверстий трубки: 1,6 · 1 о-з · 26 = 
= 42 м Вт. Для высокопроизводительных установок характерен поток 1 Вт, то есть 
в 25 раз выше. При таком потоке пропускмая способность отверстий уменьшит
ся и постоянная времени возрастет до 1 с. Еще более она возрастет, если учесть 
объем трубопровода, включенного между газораспределительной трубкой и ре

гулятором потока [23]. Время реакции всей системы газонапуска не должно 
превышать 250 мс [23]. Поэтому для достижения повышенного быстродействия 
необходимо регулятор потока располагать как можно ближе к газораспредели

тельной трубке. 

Полученная величина постоянной времени могла быть, казалось бы, умень

шена увеличением диаметра отверстий в трубке. Однако это привело бы к рез

кому нарушению равномерности распределения потоков газа через отверстия 

вдоль трубки, так как здесь уже существенно бы влияла пропускмая способ-

0,20 

0,18 

~ 0,16 

"' ~ 0,14 .. 
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Время, с 

Рис. 8.15. Реакция газового потока через трубу с отверстиями (пунктирная ли

ния) и бинарную систему (точечная линия) на импульсную подачу 

газа (сплошная линия) [28] 
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н ость самой трубки. Поэтому, если требуется более быстродействующее устрой

ство, то применяют более совершенные конструкции. 

В работе [28] сравнивали устройства равномерного распределения газа для 
протяженных магнетрои о в. Рассматривались два типа устройств: трубка с рав

номерно распределенными вдоль нее мелкими отверстиями и так называемая 

бинарная распределительная система, в которой газ распределяется по последо

вательно раздваивающимся симметричным каналам (рис. 8.14). 
Оба правильно сконструированные устройства обеспечивают равномер

ную подачу реактивного газа вдоль протяженного магнетрона. Однако труба 

с мелкими отверстиями имеет низкое быстродействие, ее постоянная времени 

в данной работе достигала 0,8-1,5 с. Нужное для реактивного процесса бы
стродействие обеспечивает только бинарная система, ее постоянная време

ни не превышает 40 мс (рис. 8.15). Преимущества бинарной системы состоит 
в том, что ее объем без ухудшения равномерности распределения газа может 

быть значительно меньше, чем у трубки, и поэтому ее постоянная времени 

тоже значительно меньше. В то же время постоянная времени рейки примерно 

пропорциональна квадрату длины каналов. Чем они короче, тем больше бы

стродействие рейки. 

8. 7. Экспериментальные исследования процессов 
релаксации в реактивном разряде после 

каких-либо резких изменений условий разряда 

8.7.1. Самопроизвольные переходы реактивноrо разряда из 
одноrо состояния в друrое 

Самопроизвольные переходы реактивного разряда из одного предельного со

стояния в другое, происходящих в определенных условиях, описаны в гла

ве 4. Но там не была рассмотрена скорость этих переходов. Сам по себе это 
очень важный параметр, так как он определяет требования к быстродействию 

устройств контроля и стабилизации реактивного разряда: характеризующие 

их постоянные времени должны быть меньше постоянных времени контроли

руемых процессов в разряде. В предыдущих разделах мы оценили величины 

постоянных времени процессов в разряде. В этом разделе мы попробуем сопо

ставить полученные результаты с экспериментальными оценками этих вели

чин в других работах. 

В работе [30] экспериментально исследовали изменения со временем па
раметров процесса распыления титановой мишени магнетрома в сме~и аргона 

с кислородом во время неуправляемого перехода поверхности мишени из ме

таллического состояния в полностью окисленное. В ней поверхность титановой 
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мишени сначала очищалась распылением в аргоне, после чего разряд выклю

чался. Затем включали напуск в камеру кислорода, поток которого (13 м Вт) был 
ранее определен как достаточный для перехода в разряде поверхности мишени 

из металлического состояния в полностью окисленное. Без разряда давление 

кислорода в камере устанавливалось 0,68 Па, что соответствовало скорости от
качки камеры по кислороду 0,198 м3/с. Затем включали разряд и отслеживали 

каждые 2 с величины следующих параметров: массовой скорости осаждения 
пленки на подложке, интенсивности оптической эмиссии атомов титана и пар

циального давления кислорода в камере. 

Было отмечено, что после включения разряда в течение первых двух секунд 

происходили резкие изменения параметров разряда. Парциальное давление 

кислорода падало до 0,21 Па, а в дальнейшем оно медленно (примерно 100 с) 
росло до первоначальной величины. Через 2 с интенсивность оптической эмис
сии атомов титана ока~ывалась в пять раз меньше, чем при распылении в одном 

аргоне и далее продолжала снижаться. Скорость осаждения пленки через 2 с 
составляла 60% скорости осаждения в аргоне. Затем она росла и достигала мак
симума через 8 с, после чего монотонно снижалась. 

Авторы [30] объясняют полученные ими результаты тем, что вначале скоро
сти распыления мишени и осаждения пленки велики, так как степень покры

тия мишени окислом еще мала. В это время растущая пленка эффективно по

глощает кислород. Из-за этого парциальное давление кислорода резко падает до 

минимальной величины. Затем, по мере окисления поверхности мишени, па

дает скорость ее распыления, что отражается в снижении интенсивности опти

ческой эмиссии титана, увеличении парциального давления кислорода и росте 

напряжения разряда. Наиболее существенные изменения состояния поверхно

сти мишени, по мнению авторов, происходят между 10 и 50 с. Окончательно все 
заметные изменения параметров разряда прекращались через 600 с после вклю
чения разряда, когда толщина слоя окисла на мишени достигала равновесной 

величины примерно 100 им. 
Мы можем заключить по результатам авторов [30], что падение давления 

кислорода происходит менее чем за 2 с. Этого можно было ожидать, так как 
наиболее медленный процесс изменения давления характеризуется постоянной 

времени используемой камеры с объемом V = О, 15 м3 равной 

v 0,15 
'tv = S = 0,198 =О, 76с. (8.35) 

Гораздо быстрее происходили процессы покрытия мишени монослоем 

окисла. Qостоянная времени этого процесса по нашему расчету примерно рав

на 2,2 мс. Поэтому, как мы думаем, все процессы по образованию одного слоя 
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окисла на мишени прошли в самом начале первого двухсекундного интерва

ла. Далее при включенном разряде уже лакрытая одним слоем окисла мишень 

продолжала покрываться окислом, но уже значительно медленнее (на один-два 

порядка), что существенно затягивало установление равновесного состояния. 

Как мы считаем, это было связано с образованием толстого (намного более 

одного атомного слоя) окисла на поверхности мишени, по данным авторов 

[30]- 100 нм. Его образование происходит за счет возврата малой доли атомов 
титана из-за их столкновений с атомами аргона на поверхность мишени и окис

ления их там (см. главу 1). Естественно, что вероятность попадания атомов кис
лорода к этим атомам титана мала по величине, тогда по формуле (8.34) посто

янная времени очень велика. Поэтому логлощение кислорода незначительно, 

и его давление в камере медленно нарастает. 

Скорости и длительность процессов окисления и очистки поверхности ми

шени зависят от равновесной толщины окисла на этой поверхности. Формулы 

(8.26-8.28) описывают постоянные времени этих процессов в предположении, 
что окисел представляет собой монослой. Если число слоев молекул больше 

единицы, то эти постоянные времени будут во много раз больше. То есть можно 

сказать, что процесс реактивного распыления демонстрирует эффект памяти 

[3]. Например, окисел, состоящий из 10 слоев молекул, достигает равновесного 
состояния не за миллисекунды, а за 5-10 с, а окисел, состоящий из 25 слоев 
молекул, достигает равновесного состояния за 40-50 с [3]. 

Аналогичные, но более простые зависимости наблюдали в работе [31], где 
титановую мишень, которую предварительно распыляли в смеси аргона и кис

лорода, очищали затем от образовавшегося на ней слоя окисла распылением 

в среде одного аргона при стабилизированном токе разряда. Диаметр мишени 

50 мм, ток 0,4 А, при потоке аргона 80 мВт давление в камере было 2 Па, то есть 
скорость откачки 0,04 м3 /с. Во время очистки, которая занимала около двух ми

нут, напряжение разряда снижалось, а скорость распыления увеличивалась до 

величин, которые имели место до напуска кислорода, то есть соответствова

ли скоростям распыления чистой поверхности мишени. По-видимому, столь 

длительная очистка потребовалась для удаления окисла, состоящего из многих 

монослоев, как это было измерено в работе [30]. 

Динамика процесса распыления алюминиевой мишени в смеси аргона 

и кислорода исследовалась в работе [3, 32]. В работе [32] экспериментально были 
получены длительности переходов поверхности мишени из металлического 

в окисленное состояние и обратные переходы. Первый переход занимал более 

400 с, а обратный - примерно 120 с. А в работе [3] соответственно 40 с и 18 с. 
Такую большую длительность переходов авторы [3, 32] объясняют так же, как 

и в работе [30] многослойностью окисла на поверхности мишени. Его толщина 
была около 6 нм. Авторы [3] учли этот фактор в своей модели реактивного рас-
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пыления, и результаты расчета по ней оказались близки к наблюдаемым экс

периментально. Дополнительным фактором, удлиняющим переход, является 

неравномерность распределения окисла на поверхности мишени. Его толщина 

значительно выше на периферии зоны эрозии, так как там скорость его удале

ния минимальна. Поэтому окончательная очистка мишени занимает больше 

времени, чем рассчитано по модели. 

Количество монослоев, поглощенных поверхностью мишени при реактив

ном магнетраинам распылении, исследоваливнедавней работе [33]. Там была 
предложена модель реактивного магметронного распыления, включающая кро

ме рассмотрения газового баланса еще и образование двух областей поглоще

ния реактивного газа: хемосорбция на поверхности и объем под поверхностью 

мишени. В работах [33, 34] было определено, что около десяти монослоев ре
активного газа входят под поверхность мишени при реактивном магнетраинам 

распылении. Глубина проникновения атомов азота в мишень титана составля

ла 2,7 нм [34]. При этом действуют следующие механизмы: прямая импланта
ция ионов реактивного газа и ударная имплантация адсорбированных атомов 

реактивного газа бомбардирующими ионами инертного газа. 

Действие этих механизмов рассмотрено в работе [34]. Результирующая кон
центрация реактивного газа, поглощенного мишенью, есть результат баланса 

поглощения газа и его распыления. Ударная имплантация и распыление глав

ным образом связаны с действием ионов инертного газа, так как добавка азота 

относительно невелика, и сечение ионизации аргона больше, чем азота. Плот

ность тока всех ионов и соответственно скорость распыления пропорциональ

ны радиальному распределению плотности тока по мишени, в то время как 

поток молекул азота равномерно распределен по поверхности мишени. Тогда, 

если адсорбция и ударная имплантация играют значительную роль, то баланс 

процессов поглощение-распыление сдвигается к распылению в середине зоны 

эрозии по сравнению с ее периферией, что приводит к уменьшению поглоще

ния азота, что подтверждается экспериментально [34]. 
Авторы [34] сделали вывод, что при небольших парциальных давлениях 

азота (менее 0,07 Па) комбинация хемосорбции и ударной имплантации до
минирует над ионной имплантацией. Это согласуется с тем, что поток молекул 

азота выше потока ионов азота и количества атомов азота, перешедших из хемо

сорбированного состояния на поверхности в объем мишени благодаря ударной 

имплантации. При увеличении парциального давления азота относительная 

доля ионной имплантации увеличивается. Это связано с тем, что поверхность 

становится покрытой слоем соединения, что, в свою очередь, ограничивает хе

мосорбцию азота поверхностью и соответственно ограничивает поток атомов 

азота внутрь мишени, вызванный ударной имплантацией. Интенсивная ион

ная бомбардировка в зоне эрозии не только увеличивает относительную долю 
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в ионной имплантации ионов реактивного газа, но также усиливает эффектив

ный переход хемосорбированного азота в объем с помощью ударной импланта

ции, так что высокая скорость хемосорбции сохраняется. 

8. 7.2. Переходы реактивноrо разряда из одноrо состояния 
в друrое под действием систем управления 

Моделирование процесса реактивного распыления, управляемого по парци

альному давлению кислорода, было проведено группой авторов работе [5]. 
В отличие от работы [30] авторов интересовал процесс управляемого перехода 
из состояния полностью окисленных мишеней титана или ниобия в заданное 

состояние частично покрытой мишени, то есть состояние, соответствующее 

области неустойчивых состояний (режимов) разряда. Стабилизация этого 

режима осуществлялась контролем парциального давления кислорода в раз

ряде. Самопроизвольным такой переход быть не может, поэтому этот переход 

осуществляли под управлением систем измерения и стабилизации. Управля

ющие системы сначала снижали поток кислорода, чтобы началось удаление 

излишнего окисла с поверхности мишени, а затем регулировали поток так, 

чтобы парциальное давление кислорода установилось на заданном уровне. 

Переход мог происходить плавно или с несколькими колебаниями вокруг за

данного режима и занимал примерно 30 секунд. Авторы установили, что для 
надежного контроля процесса реактивного распыления ниобия достаточна 

система пропорционально-интегрального (ПИ) контроля, а для распыле

ния титана - система пропорционально-интегрально-дифференциального 

(ПИД) контроля. В обоих случаях постоянная времени системы контроля 

должна быть менее 600 мс. 

8.8. Особенности моделирования процесса 
реактивного нанесения нитридов кремния 

и алюминия 

Выше была описана модель реактивного магнетронного нанесения, основан

ная на модели Берга и др. [6-9]. По нашему мнению, ей присущ существенный 
недостаток: она охватывает не все реактивные процессы, а только такие, в кото

рых реактивный газ взаимодействует с металлом без какой-либо дополнитель

ной активации, например, ионизацией. 

Характер взаимодействия различных металлов и газов хорошо изучен, в част

ности, разработчиками геттерных насосов. В работе [35) приведена табл. 8.3, 
классифицирующая пары металл- газ по интенсивности их взаимодействия. 

Из таблицы видно, что с кислородом все металлы интенсивно взаимодействуют 
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Таблица 8.3. Классификация различных пар металл- газ по интенсивности их 

взаимодействия [35] 

Металлы Газы 

Ti, Zr, V, Nb, Та, W, Мо 

Cr, Fe, Со 

А!, Si, Cu, Pt, Zn, In, Ge, Sn 

кислород 

3 

3 

3 

азот 

3 

2 

о 

без дополнительной ионизации, а с азотом - только часть металлов. Остальные 

металлы (третья строка табл. 1) взаимодействуют только с активированным (ио
низированным) азотом. Среди них алюминий и кремний, используемые в таких 

важных для практики случаях, как получение пленок их нитридов. Этот вывод 

о необходимости ионизации азота был подтвержден в работах [36-39], где ни
триды алюминия или кремния получали реакцией растущей пленки металла 

с падающим на нее пучком частиц азота, и в работах [40, 41], где пленки нитридов 
получали реактивным ионным распылением. Во всех случаях нитрид получалея 

только тогда, когда азот был ионизирован. Когда же это был поток нейтральных 

молекул азота, нитрид не образовывался. Это значит, что при построении моде

ли должно учитываться действие ионов реактивного газа, а не его молекул. 

Однако, как мы уже говорили, в известной модели в основе расчета лежит учет 

удельного потока атомов реактивного газа в виде нейтральных молекул к мишени 

и подложке. Он пропорционален парциальному давлению реактивного газа в ка

мере Р и определяется выражением n
8 
= G· Р, где G- коэффициент пропорцио

нальности (8.2). Это неверно в случае синтеза нитридов кремния или алюминия, 
при котором взаимодействие осуществляется только с ионизированными части

цами азота. Именно для этого случая нами разработана новая модель, пригодная 

для таких пар металл-газ, в которых для реакции между ними необходима иони

зация молекул газа. Главное отличие новой модели в том, что при образовании 

химического соединения учитывается поток только ионизированных частиц ре

активного газа к мишени и подложке. Плотность такого потока 

2. i р 
n =-· [м-2 ·с- 1 ], 

g е P+PAr 
(8.36) 

здесь i- плотность ионного тока, А/м\ е- заряд электрона, Кул, Рл,- парци

альное давление аргона, Па. 

Здесь принято, что доля плотности потока ионов азота в полном ионном по

токе пропорциональна доли его частиц в плазме. Поэтому последний сомно

житель - это доля ионов реактивного газа в совокупном ионном токе. Двойка 

в формуле (8.36) учитывает двухатомность молекулы азота. 
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Учет плотности потока ионизированных частиц реактивного газа - это но

вый элемент предлагаемой модели. Разработанная нами новая модель, так же, 

как и известная, представляет собой совокупность тех же уравнений, описы

вающих отдельные реакции и явления, имеющие место в реактивном процессе. 

Решение новой совокупности уравнений, так же, как и старой, дает любые ин

тересующие нас зависимости параметров процесса друг от друга. Отличие за-

2·i р 
ключается в замене G · Р на - · . Тогда система уравнений, аналогичная 

е Р + РАг 
системе (8.5), будет иметь вид 

8.9. Примеры применения моделей реактивного 
распыления 

(8.37) 

8.9.1. Пример применения уточненной расчетной модели для 
процессареактивного распыления алюминия в смеси 

аргона и азота 

Рассмотрим пример применеимя уточненной расчетной модели для процесса 

реактивного распыления алюминия в сравнении с расчетом, выполненным 

по известной модели. Параметры процесса, принятые в расчете, показаны 

в табл. 8.4. 
Для стехиометрического нитридаалюминия 1 = 1, m = 1 и kr= 1, а для сверх

стехиометрического нитрида алюминия известно минимальное значение kf' 
равное D = 0,85. 

На рис. 8.16 проиллюстрированы некоторые основные зависимости, полу
ченные при различных способах проведения проuесса получения пленки ни

трида алюминия: 

а) при постоянном потоке реактивного газа в камеру, 

б) при постоянном напряжении разряда, 
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в) при постоянном токе разряда, 

г) при условии получения стехиометрического состава пленки. 

На первом графике 8.16, а по казана зависимость скорости роста пленки оттока 
разряда. Эта зависимость неоднозначная. Она показывает, что возможны гисте

резисные переходы при токах 72 и 100 А. Такая зависимость без гистерезиса может 
быть получена только при использовании одного из известных способов контро

ля парциального давления, например, по напряжению разряда. Действительно 

на втором графике 8.16,а мы видим известную N-образную вольт-амперную ха

рактеристику (БАХ) такого разряда [42]. Как известно, для такого разряда необ
ходимо использовать источники питания со стабилизированным напряжением 

[42]. Это проиллюстрировано на второй паре графиков 8.16, б. Здесь основные 
параметры процесса монотонно зависят друг от друга, и никаких гистерезисных 

петель не возникает, то есть процесс устойчив и легко управляем. 

Третья пара графиков 8.16, в иллюстрирует противоположную ситуацию, 
когда выбран неподходящий для данного процесса источник питания, а имен

но, источник стабилизированного тока. Хорошо видно, что зависимости неод

нозначные, и процесс неустойчив. 

И, наконец, четвертая пара графиков 8.16,г представляет совокупность ре

жимов, обеспечивающих осаждение стехиометрических пленок нитрида алю

миния. При соблюдении этого условия скорость нанесения пленки прямо про

порциональна току разряда, и напряжение разряда плавно растет с ростом тока. 

Таблица 8.4. Основные параметры для решения системы уравнений (8.37) 

Параметр Вели- Едини- Параметр Вели- Едини-

чина цаизме- чина цаизме-

рения рения 

Коэффициент распы- 1,0 Площадь мишени - 0,008 м2 

ления алюминия - 11, А, 0,2 

Коэффициент рас- 0,065 Площадь подлож- 0,024 м2 

пыления нитрида ки-А 
s 0,9 

алюминия - 11
0 

Коэффициент вторич- 0,06 Скорость откачки - 1,0 м3/с 
ной эмиссии алюми- s 5,0 
ния-у, 

Коэффициент вторич- 0,4 Ток разряда - 1 90 А 

ной эмиссии нитрида 

алюминия- У о 

Предельный сверх- 0,85 Поток кислорода - Q 0,236 Вт 

стехиометрический 

состав- D 

Коэффициент при- 1,0 Давление аргона 0,02 Па 

липания ионов азота в камере- Рл, 
к алюминию- о 
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Рис. 8.16. Рассчитанные зависимости параметров разряда при различных усло

виях проведения процесса: а - при постоянном потоке реактивно

го газа (0,236 Вт) в камеру; б- при постоянном напряжении разряда 

340 В; в - при постоянном токе разряда 90 А; г- при условии получе

ния стехиометрического состава пленки kr = 1 
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Таблица 8.5. Сравнение результатов эксперимента с результатами расчетов по 

двум моделям 

Новая модель 

Известная модель 

Эксперимент 

Ток разряда, А 

2·45 

2·40 

2·45 

Давление в разря- Скорость поглоще-

де, мм рт. ст. ни я азота, м3 /с 

0,4 

0,94 

0,35 

78 

28 

82,4 

Таким образом, приведеиные графики описывают различные способы про

ведения реактивного процесса, подтверждение которым мы наблюдали в своих 

экспериментах. Причем особенно часто проверялись зависимости, получаемые 

при стабилизированном напряжении разряда. В этом же режиме мы провели 

сравнение экспериментальных данных с расчетными данными, полученными 

при использовании двух моделей: известной и уточненной. Результаты сравне

ния двух моделей с экспериментом приведены в табл. 8.5. В расчетах и в экспе
рименте нами использовался следующий режим: сдвоенные магнетраны салю

миниевыми мишенями с общей площадью зоны эрозии 0,2 м2 , напряжение 

разряда 365 В, поток азота в камеру 0,236 Вт, скорость откачки камеры 5 м3/с. 

Сравнение параметров разряда по табл. 8.5 позволяет сделать выбор более 
правильной модели. Это, естественно, оказалась предлагаемая уточненная 

модель. Она ближе к эксперименту по величине парциального давления азота 

в разряде и быстроте логлощения азота растущей пленкой. Это говорит о том, 

что в основу уточненной модели положен механизм, более близкий к реально

сти. Аналогичные сравнения были проведены по работам других авторов [12, 
43], посвященным получению нитрида алюминия реактивным магметронным 
распылением на постоянном токе. И здесь предлагаемая модель дает результаты 

значительно лучше совпадающие с экспериментом. 

8.9.2. Пример применения уточненной расчетной модели для 
процессареактивного распыления кремния. Сравнение 

двух процессов реактивного распыления кремния в смеси 

аргона и одного из реактивных газов: кислорода или азота 

Примеры применения уточненной расчетной модели для процесса реактивного 

распыления кремния в смеси аргона и азота приведены в сравнении с процессом 

получения пленок окисла кремния. Сравнение двух процессов реактивного рас

пыления кремния будет проведено как по расчетным методикам по описанным 

выше моделям, так и по полученным экспериментальным результатам. Для расче

та характеристик процесса получения пленок окисла кремния была использована 

известная модель реактивного распыления, описанная в разделе 8.2, а для расчета 
процесса получении пленок нитрида - предложенная нами уточненная модель. 



8.9. Примеры применения моделей реактивного распыления 4~ 

Для экспериментального сравнения указанных процессов была использова

на описанная в главе 9 универсальная установка <(Каролина Д-10)). Мишень про
тяженного магпетрона из шести пластин монокристаллического кремния марки 

КЭФ 0,1 была прижата к подоохлаждаемому основанию из нержавеющей стали. 
Подложки из кремния устанавливались на кассетах, объединенных в барабан диа

метром 500 мм и высотой 450 мм. Общая загрузка составляла 36 подложек. Нанесе
ние велось на внутреннюю поверхность барабана, вращающегося со скоростью 20 
оборотов в минуту. Перед нанесением слоев подложки нагревалисЪ до температу

ры 250 Т. Подача газов (аргон, азот и кислород) в камеру осуществлялась регуля
торами расхода газов с помощью блока управления подачей газов типа РРГ-9-2,5. 

Расчет по модели и эксперименты вели при стабилизированных напряже

ниях разряда, так как оба эти разряда имеют N -образные БАХ. Приняты е ис
ходные данные для расчетов приведены в табл. 8.6. Параметры оборудования 
соответствуют параметрам установки <(Каролина Д-10)), на которой проводили 

Таблица 8.6. Основные параметры для решения систем уравнений (8.5) и (8.37) 

Параметр Вели- Едини- Параметр Вели- Едини-

чина ца изме- чина ца изме-

рения рения 

Коэффициент распы- 0,5 Напряжение разряда 510 в 
ления кремния - ТJ, при получении пле-

нок нитрида кремния 

Коэффициент рас- 0,08 Напряжение разряда 500 в 
пыления нитрида при получении пле-

кремния - Т]0N нок окисла кремния 

Коэффициент распы- 0,15 Коэффициент при- 1,0 
ления окисла крем- липания молекул 

НИЯ -1]
00 

кислорода и ионов 

азота к кремнию - а 

Коэффициент 0,07 Площадь мишени- 0,02 м2 

вторичной эмиссии А, 
кремния -у, 

Коэффициент вто- 0,7 Площадь подлож- 0,8 м2 

ричной эмиссии ни- ки-А s 
трида кремния- YoN 

Коэффициент 0,7 Скорость откачки - S 0,9 м3/с 
вторичной эмиссии 

окисла кремния - У00 
Предельный сверх- 0,65 Давление аргона в ка- 0,09 Па 

стехиометрический мере- Рл, 

состав нитрида - DN 

Предельный сверх- 0,49 
стехиометрический 

состав окисла - D 
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эксперименты. Для стехиометрического нитрида кремния 1 = 3, m = 4 и kfN =О, 75. 
В то же время известен сверхстехиометрический нитрид кремния, для которого 

минимальное значение kfN равно DN = 0,65 [44]. 
Рассчитанные изменения скорости логлощения реактивного газа расту

щей пленкой при стабилизированном напряжении разряда - f u по казаны на 
рис. 8.17 и 8.18. Зависимости сильно отличаются друг от друга. Во время получе
ния нитрида при росте тока fu сначала растет, проходит через максимум и сни
жается. Но даже в максимуме не превышает 0,8 м3/с. В тех же условиях во время 

получения оксида fu меняется от 5 м3/с при получении стехиометрического со

единения до более чем 50 м3 /с при малых потоках кислорода. Это подтверждает 

данное выше объяснение различия в форме БАХ обоих разрядов (раздел 8.3). 
Остальные свойства разряда в обоих реактивных газах похожи друг на друга. 

На рис. 8.19 и 8.20 изображены зависимости тока разряда от потока реактивного 
газа в вакуумную камеру. Зависимости для обоих газов практически линейные, 

то есть ток разряда сам по себе может служить мерой потока реактивного газа. 

Скорости роста пленок нитрида и оксида приведены соответственно на 

рис. 8.21 и 8.22. Завнеимости скоростей роста от тока разряда монотонные, поч
ти линейные. Никаких спонтанных переходов между различными состояния

ми разряда не наблюдается, все режимы стабильны, что подтверждает правиль

иость выбора ИП. 

Состав пленок, выраженный как отношение числа атомов кремния в пленке 

к числу атомов газа в ней, зависит от тока разряда (рис. 8.23 и 8.24 ). Зависимости, 
как и в предыдущих случаях, монотонные. Чем больше поток реактивного газа, 

0,8 

0,6 

F, куб. мjс 

0.4 

0,2 

о 

о 2 3 4 

Q·IOO, Вт 

Рис. 8.17. Скорость поrлощения азота растущей пленкой 
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Рис. 8.18. Скорость поrлощения кислорода растущей пленкой 
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Рис. 8.19. Зависимость тока разряда от потока азота в камеру при постоянном 

напряжении разряда 500 В 

тем больше ток разряда и ближе состав пленки к стехиометрическому. Из этих 

графиков можем определить режимы, необходимые для получения стехиоме

трических пленок нитрида кремния и его оксида. Итоги подведены в табл. 8.7, 
где приведены расчетные режимы получения стехиометрических пленок ни

трида и оксида кремния. 
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Рис. 8.20. Зависимость тока разряда от потока кислорода в камеру при постоян-

ном напряжении разряда 
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Рис. 8.21. Зависимость скорости роста пленки нитрида от тока разряда 
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Рис. 8.22. Зависимость скорости роста пленки оксида кремния от тока разряда 
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Рис. 8.24. Зависимость состава пленки оксида кремния от тока разряда 

Дляпроверки рабочих режимов табл. 8.7 были проведены процессы нанесе
ния слоев нитрИда и оксида кремния при различных режимах, близких к рас

четным. Из них были выбраны оптимальные режимы, при которых полученные 

слои были прозрачны и бесцветны. Состав таких пленок близок к стехиометри

ческому. Эти режимы приведеныв табл. 8.8. 
Близость полученных экспериментальных данных (табл.8.8) к расчетным 

(табл. 8.7) подтверждает правильиость используемых моделей и представлений, 
использованных при их разработке, а также полезность моделей для предска

заний режимов нанесения пленок заданного состава и оптимизации режимов 

с учетом имеющегося оборудования. 

Таким образом, предложенная уточненная модель имеет другую область 

применения, не охватываемую известной существующей моделью, в частности, 

Таблица 8.7. Результаты расчетов оптимальных режимов по модели реактивно-

го распыления 
.. 

Соединение Напряжение Токразряда Потокреак- Скорость 

разряда, в смеси газов, тивного газа, нанесения, 

в А Вт мкмjч 

Нитрид 510 6 0,03 1,2 

Оксид 500 5,5 0,04 1,44 

Таблица 8.8. Экспериментальные режимы нанесения пленок стехиометриче-

ского состава 

Соединение Напряжение Токразряда Потокреак- Скорость 

разряда, в смеси газов, тивного газа, нанесения, 

в А Вт мкмjч 

Нитрид кремния 500 6 0,025 1,26 

Оксид кремния 520 5 0,037 1,35 
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она работает при моделировании таких важных для практики процессов, как 

получение пленок нитридов кремния или алюминия. Она позволяет для этих 

процессов гораздо лучше рассчитывать характеристики процесса и проводить 

его оптимизацию, не прибегая к многочисленным экспериментам. 
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ГЛАВА9 

ВАКУУМНЫЕ 

НАПЫЛИТЕЛЬНЫЕ 

УСТАНОВКИ ФИРМЫ 

000 «ЭСТО-ВАКУУМ» 

9.1. Напылительные установки фирмы 
000 «ЭСТО-Вакуум», выпускавшиеся 
до 2004 года 

Научно-производственное предприятие 000 <<ЭСТО-Вакуум>) с 1994 года зани
мается разработкой, изготовлением и наладкой различного вакуумного техноло

гического оборудования. Эта деятельность началась с модернизации вакуумных 

установок типа УВН-71ПЗ, <<Оратория-9>), УВН-73, УВН-71 и многих других ана

логичных установок под магметронное нанесение. Все они имели вакуумную си

стему на основе диффузионного насоса Н-2Т с азотной ловушкой [1]. После про
ведеиной модернизации такие установки стали называться «КаролинаД-10>). 

Модификацией установки <<Каролина Д-10>) стала установка <<Каролина 

Д-10К>). Ее основное отличие от исходного варианта- использование в качестве 

высоковакуумного насоса криогенного насоса типа <<Криоторр-8>) фирмы CTI. 
Применеине этого средства откачки существенно снизило эксплуатационные 

расходы и позволило достичь безмасляного вакуума. Упомянутые установки 

в настоящее время не выпускаются, но широко распространены и эксплуатиру

ются на различных предприятиях. 

Внешний вид установки после модернизации показан на рис. 9.1 на цветной 
вклейке. Установка состоит из вакуумного поста и стойки управления. Вакуум

ный пост содержит описанную выше систему откачки и рабочую камеру. 

Рабочая камера установки содержит набор устройств, необходимых для ре

шения большинства технологических задач. В зависимости от выбранной ком

плектации камера содержит от одного до трех протяженных магметронных ис

точников, барабан с держателями подложек, нагреватель подложек и ионный 

источник для очистки их поверхности. Протяженные магнетраны с мишенью 

длиной 440 мм были установлены вертикально внутри барабана. Это позволяло 
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наносить за один цикл слои нескольких различных материалов, что часто тре

буется в микроэлектронике. 

Кроме магметронов внутри барабана был установлен протяженный ионный 

источник типа <<Радикал>>. С его помощью могла проводиться предварительная 

очистка поверхности подложек пучком ионов кислорода при токе до 1 А. 
Полупроводниковые подложки диаметром 100 мм или диэлектрические раз

мером 48х6О мм2 устанавливались на съемных кассетах, объединенных в верти

кальный барабан диаметром 480 мм и высотой 450 мм. Нанесение пленок велось 
на внутреннюю поверхность барабана. 

Перед нанесением пленок подложки нагревалисЪ излучением двух нагре

вателей до температуры от 20 до 300 ·с. Каждый нагреватель состоял из от
ражателя с установленным на нем протяженным ТЭНом мощностью 2,5 кВт. 
Температура контролировалась с помощью платинового резистивнога датчика, 

установленного на барабане установки. 

Газы (аргон, азот и кислород) подавались в камеру через газораспредели

тельную систему ионного источника. Все газовые магистрали установки были 

выполнены из нержавеющей стали. Поток газов контролировался независимо 

по трем каналам регуляторами расхода газов на базе РРГ-9 с электромагнитны

ми запорными клапанами с точностью ±1% в диапазоне от О до 0,1 Вт. 
Стойка питания и управления установки располагалась вплотную к ваку

умному посту справа (рис. 9.1 на цветной вклейке). Она содержала все блоки 
управления установкой. Для питания магметронов использовали блок питания 

типа ИВЕ-145 фирмы <<Плазматех», который содержал бестрансформаторный 

преобразователь тока промышленной частоты в униполярные импульсы с ча

стотой до 30 кГц. Его максимальная мощность была 6 кВт при токе до 12 А. Блок 
питания магнетрана имел схему стабилизации одного из параметров разряда 

(тока, мощности или напряжения), встроенные устройства дугагашения и за

щиты от короткого замыкания, а также защиту от перекоса фаз. 

Блок питания и управления трехканальной прецизионной системой газона

пуска типа РРГ-9-2,5 имел цифровую индикацию заданных и фактических рас

ходов газов. Блок регулятора нагрева подложек обеспечивал поддержание за

данной температуры подложки в диапазоне 50-300 ·с с точностью ±5 ·с. Блок 
питания привода барабана позволял плавно регулировать скорость вращения 

барабана подложек в диапазоне 5-20 об/мин. 

9.2. Современные напылительные установки серии 
Caroline D 12 

В 2004 году началась разработка и изготовление серийных унифицированных 
установок под маркой Caroline 012 (буквенный индекс D означает deposition-
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назначение установки). Обозначения установок отличаются буквой и цифрой 

в конце названия и обозначают модификацию установки. Различные модифи

кации напылительных установок разрабатывались для решения различных 

технологических задач и обработки различных изделий. 

В новых установках были учтены опыт создания, модернизации и экс

плуатации такого оборудования, результаты анализа конструкций и техноло

гических возможностей установок зарубежных фирм и, главное, потребности 

российской промышленности [2, 3]. Разрабатывая новые установки, авторы 
постаралисЪ решить максимально возможный круг технологических задач 

с помощью ограниченного количества предельно унифицированных устано

вок с целью сделать их доступными по цене для потребителя. 

Унифицированные установки, в отличие от ранее выпускаемых фирмой 

000 <<ЭСТО-Вакуум>> установок, содержат вновь разработанную оригиналь
ную общую базу и компьютерное управление. Все установки серии Caroline 
D12 имеют высокую степень унификации основных систем и устройств. Ба
зовая плита, вакуумная система и системы управления практически одина

ковы для всех установок этой серии. Меняются вакуумные камеры (при со

хранении их внутреннего диаметра 644 мм во всех модификациях), наборы 
технологических устройств, внутрикамерная арматура, гидроподъемники 

и т. д., а базовый модуль откачки остается почти неизменным. Именно такой 

подход в проектировании установок позволил в кратчайшие сроки подго

товить серийный выпуск обширного семейства вакуумных напылительных 

и не только напылительных (см. главы 10-13) установок для самых разноо
бразных применений. 

Еще одной важной особенностью этих установок является их полная авто

матизация, не включающая в себя только загрузку и выгрузку подложек. Ав

томатизация осуществляется за счет управления всеми действиями установки 

встроенным компьютером. Компьютерное управление всеми системами уста

новки позволяет проводить процессы нанесения пленок в разных режимах: 

стабилизации давления или потока напускаемых газов, 

стабилизации тока ионного источника расходом рабочего газа, 

стабилизации тока магпетрона расходом реактивного газа при заданном 

напряжении, 

стабилизации напряжении разряда расходом реактивного газа при за

данном его токе (см. главу 4) и т. п. 
Полная автоматизация технологических процессов позволяет избавить

ся от невоспроизводимости результатов, связанной с «человеческим фак

тором>> в управлении технологическим процессом, и сосредоточить внима

ние технологов на действительных проблемах технологии напыления слоев. 

Если такая установка применяется в исследовательской лаборатории, то она 
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снижает элемент «рутины>) в проведении экспериментов. А в промышленных 

установках обеспечивает высокую воспроизводимость результатов, проводя 

серии повторяющихся процессов в запрограммированном режиме. Немало

важным фактором в современных условиях является и снижение требований 

к квалификации оператора вакуумной установки, сокращается время на его 

подготовку. 

В установках 12-й серии потребитель получает возможности проведения 

техпроцесса в автоматическом режиме, запоминания параметров техпроцесса 

с привязкой к текущему времени, создания библиотеки технологических про

грамм и т. д. Такая комплексная автоматизация является главным отличием 

этих установок от других типов универсальных установок, предлагаемых зару

бежными фирмами. 

9.2.1. Вакуумная система установок серии Caroline D12 

Внешний вид базового модуля можно видеть на рис. 9.1 на цветной вклейке. 
Для предварительной откачки камеры применен безмасляный спиральный 

форвакуумный насос со скоростью откачки от 4 до 16 л в секунду или двух
ступенчатый агрегат типа АВР-50 с механической ловушкой на <<входе>) типа 

Varian RT-0150-NW40, на 99% снижающей поток паров масла в форвакуумный 
трубопровод. Для высоковакуумной откачки применен криогенный насос типа 

<<Криоторр-8>) с Ду-200, имеющий скорость откачки 1500 л/с по азоту и 4000 л/с 
по парам воды. Предельный вакуум на описываемых установках (с обезгажен

ной камерой) не хуже 5 · 10-4 Па. 

Конечно, можно применять диффузионные и турбомолекулярные насосы. 

Но опыт показал, что для напылительных установок периодического действия 

наиболее удобными, надежными и дешевыми в эксплуатации оказались крио

генные насосы. Они обеспечивают нужную степень вакуума, неприхотливы 

и не боятся неожиданных прорывов воды или воздуха в камеру. Кроме того, 

они дешевле почти в 2 раза своих турбомолекулярных аналогов при одинаковой 
скорости откачки. Надо также помнить о том, что по парам воды криогенные 

насосы имеют почти в три раза более высокую производительность, чем по воз

духу, а в установках периодического действия время откачки в большой степени 

определяется именно наличием паров воды. 

В стандартной комплектации установки применена трехканальная система 

rазонапуска, которая вместе с импульсными среднечастотными блоками пи

тания магнетромов позволяет проводить под управлением встроенного ком

пьютера процессы реактивного магметронного нанесения пленок химических 

соединений. 

В установках предусмотрена подача смещения на барабан с подложками. 

Используется постоянное или импульсное отрицательное смещение от отдель-
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ного блока, параметры которого зависят от требований технологии процесса 

нанесения. 

В стойке питания и управления установкой установлен блок оборотного во-

доснабжения. В его задачи входит: 

обеспечить охлаждение всех элементов установки чистым теплоносите

лем (дистиллированная вода, спирто-водная смесь и т. п.) путем созда

ния постоянного потока теплоносителя в системе охлаждения установ

ки с помощью собственного насоса; 

обеспечить теплообмен теплоносителя установки с охлаждающей водой 

предприятия через теплообменник, не смешивая эти среды; 

обеспечить регулируемую температуру теплоносителя и отсутствие кон

денсата в рабочей камере установки при любых условиях эксплуатации. 

Количество таких блоков (от 1 до 3) в установке определяется максимальной 
мощностью используемых внутри камеры устройств. Применеине этих блоков 

облегчило эксплуатацию этих установок. Исчезли проблемы засорения техно

логических устройств ржавчиной из систем оборотного водоснабжения пред

приятия. Блок оборотного водоснабжения значительно снижает потребление 

водопроводной воды предприятия, так как автоматика устанавливает ее поток, 

минимально необходимый для отвода тепла. Также исчезла проблема образова

ния конденсата на стенках открытой вакуумной камеры установки, к которой 

не подключены линии горячего водоснабжения. Эти линии на некоторых пред

приятиях демонтированы или вообще отсутствуют. 

Для каждой установки этой серии предусмотрены модификации для встра

ивания их в «чистую комнату». Для этого конструкция установки дополняется 

съемной паиелью и сдвижной перегородкой, которая отделяет <<чистую комна

ТУ>> от «серой зоны>>, когда корпус камеры с помощью гидроподъемника пере

мешается для обслуживания в заднее положение. 

9.2.2. Унифицированные импульсные ИП, используемые 
в установках серии Caroline D12 

Краткое описание унифицированных импульсных ИП фирмы «ЭСТО-ЭЛ>> 

В универсальных напылительных установках для проведения реактивных про

цессов, как было показано в главе 2, необходимо применять импульсные СЧ 
ИП. Поэтому для серии унифицированных установок Caroline D12 были раз
работаны унифицированные импульсные СЧ ИП для магметронов и ионных 

источников, а также для подачи смещения на подложки. Унифицированные 

импульсные СЧ ИП для установок серии 12 разработаны и изготавливаются 
фирмой <<ЭСТО-ЭЛ>> [4]. Они состоят из одного или двух инверторов и ключа
генератора паузы для магнетронов. Инверторы превращают напряжение про

мышлеиной частоты (50 Гц) в регулируемое (ШИМ-управление) знакоперемен-
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ноенапряжение частотой в диапазоне 35-50 кГц, которое затем повышается, 
выпрямляется и сглаживается. Инверторы могут работать в автономном режиме 

и в режиме управления от встроенного в установку компьютера. Они обеспечи

вают регулирование с высокой точностью (±1%) любого (по выбору) выходного 
параметра- тока, напряжения или мощности. 

Блоки расположены в стойке управления установкой. Далее напряжение 

по кабелю поступает на ключи-генераторы, которые располагаются непосред

ственно около электрических вводов в вакуумную камеру соответствующих по

требителей. 

Инверторы - унифицированные устройства, с однотипными для всех ин

верторов паиелями автономного управления и интерфейсами, средствами са

модиагностики и формирования сигналов тревожной сигнализации. Благодаря 

высокой частоте (35-50 кГц) инвертирования достигаются низкие значения за
пасенной энергии и пульсаций выходного напряжения. Инверторы имеют пол

ную гальваническую развязку силовой части и «+>> и «-» выходов от корпуса 

и входного питания. Они имеют высокий КПД, превышающий 85%. 
Инверторы ИП для магметронных источников, кроме того, имеют встроен

ные устройства поджига разряда, подающие на магметронные источники одно

временно с импульсами постоянное напряжение -1250 В. 
Инверторы для питания магметронов и подачи электрического смещения 

на подложки применяются как отдельно, так и, что рекомендуется, в комплек

те с ключами-генераторами. Основной технологический эффект использо

вания ключей заключается в устранении условий для возникновения проба

ев. Это осуществляется путем формирования кратковременных прерываний 

(пауз) с частотой 20-100 кГц в подаче напряжения от инвертора в магнетрон, 
что исключает вследствие разной подвижности носителей в плазме разрядов 

накопление электростатических зарядов на диэлектрических слоях, образую

щихся на поверхности мишени при реактивных процессах нанесения (см. гла

ву 1). Для оптимальной настройки работы ключей в конкретном реактивном 
процессе предусмотрена регулировка длительности и частоты следования пауз. 

Ключи-генераторы паузы при работе в комплекте с инверторами обеспечивают 

опции задания и индицирования на цифровом индикаторе: частоты коммута

ции, длительности паузы работы ключа, текущего значения частоты возникно

вения дуговых пробое в. 

Ключи-генераторы паузы обеспечивают неоспоримые преимущества при 

проведении сложных техпроцессов (см. разделы СЧ) за счет быстрой реакции -
2 мкс на возникновение случайныхдуговых пробоев и их ликвидации (рис. 9.3 на 
цветной вклейке). Ключи выполняют функции дугагашения путем отключения 

передачи питающего напряжения на магнетран с регулируемой длительностью 

отключенного состояния (паузы). Время отключения питающего напряжения 
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составляет при скорости нарастания тока нагрузки более 1 А/мкс - 50 мкс, а при 
превышении током нагрузки установленной величины тока защиты - 300 мкс. 
Это обеспечив~ет стабильность и процессов нанесения диэлектрических пле

нок химических соединений (оксидов, нитридов, оксинитридов и т. п.). Энергия, 

передаваемая в нагрузку и выделяемая локально в пятне пробоя за время отклю

чения ключа, не превышает 50-174 мДж в зависимости от применяемого ключа 
и его начальных установок уровней срабатывания (до 4-х) защит. 

Как видно на рис. 9.3, б на цветной вклейке, скорость нарастания тока при 
пробое имеет определенную постоянную величину, определяемую индуктив

ностью выходных цепей ИП. Благодаря этому, задавая различные значения 

предельного тока, можно менять момент срабатывания схемы защиты. Таким 

способом можно регулировать величину задержки срабатывания схемы защи

ты, устанавливая ее оптимальную величину. Это повышает эффективность 

очистки поверхности мишени и снижает частоту пробоев во время реактив

ного распыления (глава 2). 
Ключи-генераторы применяются двух типов: униполярные и дуальные, 

обеспечивающие знакопеременное выходное напряжение электропитания ду

альных магметронных систем. Ключи выпускаются 3-х типоразмеров - малой 

мощности (до 9 кВт), средней (12-24 кВт) и высокой (36-48 кВт) с водяным 
охлаждением. Ключи герметичны, предназначены для установки вблизи тех

нологических устройств, допускают сверхжесткие условия эксплуатации (вы

сокие температуры, влажность, пролив воды на корпус устройства). 

Итак, подключенные к инверторам ключи-генераторы обеспечивают фор

мирование кратковременных прерываний (пауз величиной 2-10 мкс) в подаче 
напряжения от инвертора в магнетрон. Таким образом, ключи-генераторы спо

собны формировать: 

униполярные, близкие по форме к прямоугольным, импульсы напряже

НJ1Я длительностью 20 мкс и частотой 40/100 кГц; 
импульсы напряжения для питания дуальных магнетронов, которые 

представляют собой симметричные, близкие к прямоугольным импуль

сы длительностью 20 мкс, разделенные паузами 5 мкс. Таким образом, 
их период и частота составляют соответственно 50 мкс и 20 кГц; 
пакеты униполярных импульсов напряжения, состоящие из 5-200 им
пульсов. Полярность таких пакетов чередуется. Между пакетами пауза 

5 мкс. Это позволяет осуществлять на установках так называемое пакет
ное распыление (глава 2). 

Краткое опщ;ание унифицированной системы питания «ИВЭ-157-ДS» 

фирмы ЗАО «Плазматех» 

В серии унифицированных установок Caroline 12 были использованы также раз
работанные и изготавливаемые фирмой ЗАО <<ПлазматеХ>> импульсные системы 
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питания «ИВЭ-157-ДS>>, предназначенные для питания магметронов и для по

дачи смещения на подложки [5]. Основная область применения системы пита
ния <<ИВЭ-157-ДS» в составе вакуумно-технологического оборудования- обе

спечение стабильных и управляемых процессов нанесения функциональных 

покрытий, в особенности диэлектрических и нанокомпозитных. 

Система питания «ИВЭ-157-ДS» двухканалъная, имеющая гальванически 

изолированные от корпуса выходы с отрицательной полярностью выходных 

напряжений. Система предназначена для питания дуалъных магметронов при 

синхронной встречно-параллелъной работе входящих в нее каналов, а так

же для создания потенциалов «смещения подложки>>. Имеется возможность 

синхронной параллелъной работы каналов системы для одного магнетрона. 

Предусмотрена стабилизация одного из выходных параметров ИП: мощности 

в диапазоне от 0,6 до 12 кВт, напряжения в диапазоне от -65 до -650 В или тока 
в диапазоне от 0,8 до 30 А. 

Система «ИВЭ-157-ДS>> представляет собой источник вторичного электро

питания с бестрансформаторным сетевым входом, работающим на частоте ире

образования 45-55 кГц. Система основана на сборках транзисторных конвер
торных ячеек, питаемых сетью от общего трехфазного помехоподавляющего 

сетевого ВЧ фильтра. Это сделано для уменьшения электромагнитных помех, 

передаваемых в питающую сеть. Конверторные ячейки управляются посред

ством двух модулей управления. Основным отличием данной системы от выше

описанных ИП является то, что иреобразование напряжения осуществляется 

с помощью 24 одинаковых модулей конверторов мощностью каждый по 1 кВт, 
включающих в себя корректор коэффициента мощности. Выходное напряже

ние конверторов -650 В, и они соединены в блоке параллелъно. Модули конвер
теров расположены в четырех силовых крейтах (модулях). 

Преобразование постоянного напряжения -650 В в пульсирующее уни
полярное или биполярное напряжение с одновременной быстродействующей 

защитой, разрывающей цепь питания нагрузки от модулей конвертеров, вы

полняют четыре модуля ключа-коммутатора, расположенные в крейтах управ

ления системой. Длительность рабочих импульсов в дуалъном режиме состав

ляет 7-40 мкс. 
Используемый метод непрерывного ПИД-регулирования выходных параме

тров позволяет получать высокую длительную стабильность (0,1-2,5%), малый 
уровень пульсации (0,2-3%) и широкий диапазон регулирования выходных 
параметров (от 5% до 100%). Это позволяет обеспечить высокую воспроизводи
мость технологических процессов за счет жесткой стабилизации режимов. 

Напряжение поджига от -1220 до -1270 В, необходимое Для надежного воз
никновения магметронного разряда, формируют модули волътдобавки, рас

положенные в крейтах управления. В дуалъном режиме работы системы они 
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отключаются, а их функцию выполняет внешний блок вольтдобавки (рис. 9.4 
на цветной вклейке). 

Система имеет два модуля индикации с 3,5-разрядной цифровой индикаци

ей выходных и задаваемых опорных параметров: тока, напряжения, мощности 

и их регулирование с пульта дистанционного управления на И К-лучах («ПДУ»), 

а также светодиодную индикацию всех режимов работы и, соответственно, их 

выбор с <<ПДУ>>. При переходе блока в режим стабилизации одного из параме

тров <<U», «]>>или «Р>> загорается соответствующий светодиод на модуле индика
ции. Модули индикации расположены на лицевых панелях. 

Как показано в главе 2, пробои при работе магнетрома вызывают, в первую 
очередь, провал напряжения разряда, а лишь потом увеличение тока, в силу чего 

предусмотрено, что система дугозащиты срабатывает по факту падения напря

жения. Полное время срабатывания дугозащиты не более 2 мкс с последующей 
паузой в 50 мкс, что приводит к полному подавлению микродуг. Паразитмая 
энергия дугогашения не превышает 14 мДж. Предусмотрена дополнительная 
защита по максимуму тока разряда 116 А. 

Используя такой же модуль защиты для подачи потенциала смещения на ка

русель с изделиями, можно избежать появления микродуг на изделиях (рис. 9.4 
на цветной вклейке). 

Пример использования унифицированного ИП в установке Caroline D12 В2 
В описанной ниже установке Caroline 012 В2 была использована компоновка 
дуалъных магнетронов, в которой они расположены напротив друг друга (оппо

зитно) и подключены к одному СЧ ИП типа ELB-48/1000. Выходное напряже
ние ИП представляло собой в первоначалъных экспериментах симметричные 

биполярные прямоугольные импульсы. Это дало возможность осуществлять 

реактивное распыление практически без пробоев и избежать проблемы <<исче

зающего анода>>. 

Распыляли циркониевые охлаждаемые и неохлаждаемые мишени в сме

си аргона и кислорода. При средних токах разряда менее 20 А форма импуль
сов тока (рис. 9.5 и 9.6, а на цветной вклейке) была похожа на треугольную 
с выпуклой кривой нарастания тока. Это означало, что ток разряда при

ближался к результирующему (установившемуся) току разряда, то есть тому 

току, который был бы в разряде при значительно более длительном импуль

се. При росте среднего тока разряда более 20 А и использовании неохлаж
даемых мишеней эта выпуклая кривая становилась вогнутой (рис. 9.6, б на 
цветной вклейке). 

То, что при токах разряда более 20 А ток в импульсе нарастал по вогнутой 
кривой, то есть процесс ионизации как будто самоускорялся, проявлялось 

и усиливалось с прогревом неохлаждаемых мишеней, когда мишени уже свети

лисъ оранжевым цветом. Это происходило как на аргоне, так и на смеси газов. 
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Возможной причиной этого можно считать то, что прогрев мишени увеличивал 

коэффициент вторичной электронной эмиссии. Из-за этого плотность плазмы 

повышалась, и результирующий (установившийся) ток разряда увеличивался. 

Одновременно увеличивалось и скорость достижения этого установившегася 

значения. Этим объясняется более резкое нарастание тока в конце импульса 

при использовании горячих мишеней. 

При использовании охлаждаемых мишеней установившийся ток разряда 

значительно меньше, чем при неохлаждаемых мишенях, из-за существенно 

меньшей вторичной электронной эмиссии. Поэтому ток в импульсе нарастал 

по выпуклой кривой (рис. 9.6, а на цветной вклейке). 
Это явление также, в какой-то мере, связано с особенностями работы дуаль

ных магнетрано в. Плазма в каждую половину периода находилась около мише

ни одного из магнетронов. При переключении полярности напряжения у вто

рого магнетрана начиналисЪ ионизация и возникновение плазмы. Ток должен 

был нарастать по выпуклой кривой, затем переходящей в насыщение [6], однако 
здесь накладывается нарастание тока разряда за счет диффузии частиц плазмы 

от первого магнетрана ко второму, из-за этого ток нарастает гораздо круче, но 

с запаздыванием. Эксперимент показал, что самоускорение ионизации во вре

мя действия импульса тем больше, чем меньше давление аргона. 

Затем применили пакетное распыление (раздел 2.5.2). Преимуществом 
метода пакетного распыления по сравнению с биполярным является то, что 

форма импульсов тока, кроме нескольких первых, становится из треугольной 

трапецеидальной (рис. 9.7 на цветной вклейке). Объясняется это тем, что при 
следовании униполярных импульсов с небольшой паузой между ними плазма 

не успевает рассеяться, тогда следующий импульс начинается при наличии 

носителей заряда и не нуждается в поджиге. Поэтому последующие импульсы 

тока начинаются с уже существенного значения тока: начальный ток импуль

сов был равен примерно половине конечного. То, что форма импульса тока 

становится более близкой к прямоугольной, позволяет эффективнее исполь

зовать ИП. 

Нарастание ионизации в объеме между магнетранами и тока разряда во 

время пакетных импульсов, как мы видим на рис. 9.5 на цветной вклейке, про
исходит в течение всей длительности импульса (20 мкс) и прерывается только 
окончанием импульса. Это говорит о том, что установившийся ток разряда зна

чительно превышал величину тока в конце импульса. 

Характерно, что импульсы тока в начале пакета имели более высокие ам

плитуды, чем последующие (рис. 9.7 на цветной вклейке), возможно из-за того, 
что во время предыдущего пакета мишень была анодом и поэтому излишне по

крыта диэлектриком, нанесенным из другого магнетрона. После удаления это

го излишнего диэлектрика первыми импульсами пакета амплитуда импульсов 
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тока снижалась и далее не менялась. Это подтверждается и тем, что скорость 

нарастания тока в первых импульсах до возможной установившейся величины 

происходит с большей скоростью, чем в последующих импульсах. В результате 

в начале пакета импульсов первые 2-6 импульса тока имеют треугольную фор
му с резким нарастанием тока в импульсе (рис. 9.7 на цветной вклейке), как это 
было при биполярных импульсах. Это говорит о том, что действуют те же при

чины, что и при биполярном распыЛении. То есть установившийся ток разряда 

значительно превышает ток, достигаемый за время импульса. 

Кроме того, эксперимент показал, что превышение амплитуды первых им

пульсов по сравнению с амплитудой последующих во время действия паке

тов импульсов тем меньше, чем больше давление аргона (рис. 9.7 на цветной 
вклейке), что объясняется более быстрой в этом случае очисткой поверхности 

мишени. 

Когда магниты в магнетранах усилили, поменяв их на магниты из сплава 

самарий- кобальт, окончания импульсов тока стали острее, и нарастание тока 

во время одиночного импульса стало еще круче. В этом случае плазма сильнее 

прижата к мишени, поэтому время диффузии ионов к другой мишени больше, 

соответственно больше запаздывание и затем больше крутизна нарастания тока. 

Равновесное значение тока стало значительно больше. Средний ток разряда при 

напряжении 455 В при новых магнитах резко вырос с 4 А до 24 А. Сохранилась 
сильная зависимость величины тока разряда и формы токовых импульсов от 

давления аргона. 

Средний ток разряда при пакетном (15 шт.) импульсном распылении резко 
вырос по сравнению с одиночными импульсами: с lO А до 18 А при напряжении 
400 В. Более длинный пакет (45 шт., его длительность 1,2 мс с паузой между па
кетами 5 мкс) еще увеличил средний ток до 30 А при том же напряжении. 

При работе оппозитных магнетромов ввод кассеты с подложками в проме

жуток между ними снижал средний ток разряда или даже гасил его. Чем меньше 

поток аргона, тем сильнее влияние кассеты. Чем плотнее кассета, тем больше ее 

влияние. Поскольку кассета влияет на режим разряда, то выход на режим дол

жен осуществляться в условиях рабочего процесса, то есть при уже введенной 

кассете, возможно, с макетом подложки. 

9.2.3. Установка вакуумноrо напыления Caroline D12 А 

Ниже приведен обзор напылительных установок серии Caroline 012. Начнем 
обзор с самой универсальной по своим возможностям установки в серии Caro
line 012 А. 

Область применения установки Caroline 012 А - лабораторные исследо

вания и мелкосерийное производство. Ее внешний вид приведен на рис. 9.8 на 
цветной вклейке. При проектировании этой установки основной задачей было 
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обеспечить максимальную свободу для технолога в выборе технологических 

способов и устройств для напыления, а также их совмещения в одной установ

ке (например, термического испарения и магнетронного распыления). Решение 

этой задачи и определило геометрию и расположение подложкадержателя и тех

нологических устройств. 

Подложкадержатель в виде плоской карусели или одиночного манипулято

ра имеет вертикальную ось вращения. ПоДложки расположены <<лицом» вниз. 

Все технологические устройства расположены под подложкадержателем и при

способлены для нанесения пленки снизу вверх. Один из возможных вариантов 

комбинации технологических устройств и расположения подложкадержателя 

показан на рис. 9.9 на цветной вклейке. 
В установках Caroline 012 А могут быть одновременно установлены пять 

технологических устройств: термические испарители, магнетроны, ионные ис

точники для травления подложек, ионные источники для напыления, очистки 

поверхности подложки или ионного ассистирования. Комбинации установ

ленных технологических устройств могут быть различными, определяемы

ми выбором заказчика, при этом компьютерная программа автоматического 

управления адаптируется под выбранную в конкретной установке комбинацию 

технологических устройств. 

Все технологические устройства имеют унифицированные фланцы для 

монтажа в базовой плите. Все шесть секторов камеры, где расположены тех

нологические устройства, разделены легкосъемными перегородками, ис

ключающими возможность попадания наносимых материалов из одного 

сектора в другой. Каждый сектор снабжен заслонкой с индивидуальным 

пневматическим приводом. Шестой сектор, расположенный над отверстием 

для откачки камеры, всегда занят нагревателем в виде ТЭНа с охлаждаемым 

отражателем. 

Ионный источник для предварительной очистки подложек и ионного асс и

стирования - высокоэффективное устройство с высокой плотностью ионного 

тока на поверхности подложки (рис. 9.10 на цветной вклейке). Источник ионов 
линейный, длина рабочей зоны около 150 мм. Источник расположен вдоль ра
диуса карусели подложек. Его рабочий ток - до 300 мА, а рабочее напряжение 
на аноде источника от 1 до 3 кВ. Средняя энергия ионов соответствует пример
но 2/3 напряжения разряда. Рабочий газ, выбранный технологом, подается в ва
куумную камеру через ионный источник. 

Магнетраны применены планарные с круглыми мишенями диаметром 

100 мм (см. рис. 9.11 на цветной вклейке). В зависимости от материала мишени 
магнетраны могут быть с прямым и с косвенным охлаждением мишени. Тол

щина мишеней при косвенном охлаждении до 6 мм, а с прямым типом охлаж
дения -до 12 мм. Максимальная мощность импульсных блоков питания маг-
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нетронов была 3 кВт. Напряжение разряда в магметронном источнике до 600 В. 
При необходимости напряжение может варьироваться в зависимости от техно

логии, например, 500 В или 800 В. Но при этом максимальный ток будет уже 
не 5 А, а 6 или 3,5 А. Напряжение «дежурного поджига>> применено примерно 
1200 в. 

Используемые в установке термические испарители показаны на рис. 9.12 
на цветной вклейке. Они имеют охлаждаемые электроды-держатели прямо

макальных испарителей-<<Лодочею>, аналогичных испарителям, применяемым 

в распространенных ранее серийных установках УВН-71. Но, в отличие от ста

рых установок, каждый термический испаритель питается от отдельного транс

форматора с управлением по первичной цепи программно управляемым ста

билизатором мощности. Применеине стабилизатора мощности, управляемого 

компьютером, позволяет проводить процесс термического испарения в автома

тическом режиме. При этом срок службы накаливаемых лодочек значительно 

увеличивается, поскольку автоматика, поддерживая заданную мощность, реа

гирует намного быстрее оператора. 

Опыт эксплуатации установок показал, что скорость испарения материала 

тоже становится воспроизводимой, поскольку управляющая программа вы

полняет все процедуры (откачку, нагрев, очистку, выход на режим, скорость 

вращения карусели и т. д.) с высокой степенью воспроизводимости. 

Для отработки режимов испарения заданного материала в автоматическом 

режиме в управляющем компьютере предусмотрена специальная методическая 

про грамма, которая значительно облегчает работу технолога. 

В установке можно устанавливать кварцевые устройства измерения тол

щины напыляемых слоев, для чего в крышке вакуумной камеры предусмо

трены фланцы, оси которых совпадают с осями технологических устройств. 

Наносимый материал может попадать на датчик кварцевых весов только через 

специальные отверстия в карусели при ее вращении. При работе же в <<поша

говом>> режиме обрабатываемая подложка будет перекрывать ось технологиче

ского устройства, поэтому для того, чтобы измерения с помощью кварцевого 

устройства были возможны, потребовалось изменение геометрии подложко

держателя. В центре манипулятора сделали отверстие, соосное с кварцевым 

измерителем толщины. 

Применеине кварцевого измерителя толщины оправдано только для пози

ций термического испарения. В процессах магметронного напыления компью

терная программа управления позволяет с достаточно высокой точностью по

лучать заданную толщину пленок. 

Особенностью описываемых установок является управляемый привод 

вращения, на котором закреплена карусель-подложкодержатель. Привод 

снабжен энкодером (измеритель угла поворота) и позволяет с высокой точ-
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ностью (доли миллиметра отклонения от оси технологического устройства) 

перемещать подложки из одной технологической позиции в другую в <<поша

говом>> режиме. 

Установки Caroline D12 А имеют две основные модификации - А и Al. 
Их камеры отличаются высотой и способом загрузки. Камера установки А име

ет высоту по образующей 280 мм. Крышка камеры поднимается и поворачива
ется к оператору, и карусель-подложкадержатель снимается целиком. 

Камера установки Caroline D12 А1 имеет высоту по образующей 480 мм. 
В этом случае перегрузка подложек производится через фронтальную загру

зочную дверь. Гидроподъемник перемещает крышку камеры или крышку вме

сте с камерой вертикально вверх, и их можно поворачивать вокруг оси подъ

емника, как в старых напылительных установках УВН-71 (рис. 9.13 на цветной 
вклейке). Такой способ загрузки позволяет использовать эти установки в <<ЧИ

стых комнатах», производя все обслуживание вакуумных камер и внутрика

мерных устройств из «серой зоны». 

9.2.4. Установка вакуумноrо напыления Caroline D12 В 

Установка Caroline D12 В предназначена для серийного производства изделий 
электронной техники. Эта установка является магметронной напылительной 

установкой с вертикальным расположением магнетромов и подложек. Верти

кальное расположение подложек снижает привнесенную дефектность пленок 

от осыпающихся с арматуры частичек нанесенного материала, а протяженные 

магнетраны позволяют получать высокую равномерность по всей высоте бара

бана и обеспечивают высокую производительность установки. Ее внешний вид 

приведен на рис. 9.14 на цветной вклейке. Схема расположения внутрикамерно
го устройства приводится на рис. 9.15 на цветной вклейке. 

Сравнительно большая рабочая камера с загрузочной дверью (внутренний 

диаметр камеры 644 мм и высота 720 мм) вмещает в себя барабан, на котором уста
новлены 14 легкосъемных носителей. На каждом носителе может размещаться 
по 8 подложек стандартного размера 6Ох48 мм2 и толщиной от 0,5 до 2 мм (все
го 111 подложек, так как одна позиция используется для держателя свидетеля). 
Возможно применение барабана для кремниевых подложек диаметром 100 мм 
(всего 42 подложки или при другом диаметре барабана 48). Возможны и другие 
варианты носителей для подложек других размеров. На барабане установлены 

также датчик температуры и держатель контрольного образца (свидетеля). При

вод вращения барабана расположен под базовой плитой. 

Внутри барабана расположены 4 магнетрана с размерами мишени 

440xlOO мм2 (см. рис. 9.16 на цветной вклейке). У каждой пары магнетромов име
ется заслонка, работающая от пневмопривода, управляемого компьютером. 
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Для ионной очистки подложек и ионного ассистирования в установке 

применяется протяженный ионный источник, который обеспечивает очист

ку или обработку поверхности подложек ионами выбранного технологом газа 

(см. рис. 9.17 на цветной вклейке). Источник аналогичен тому, который при
меняется в установке Caroline 012 А, только соответственно длиннее (400 мм), 
и его рабочий ток больше (примерно 500-600 мА). Удельная плотность ионного 
тока на единицу длины у ионных источников этого типа одинакова. Зона обра

ботки пластин 350 мм, что перекрывает зону равномерности магнетрана и вы
соту устанавливаемой на барабан <<загрузки». 

Внутри барабана установлены два протяженных нагревателя в виде ТЭ

Нов из нержавеющей стали с отражателями (см. рис. 9.18 на цветной вклейке) 
максимальной мощностью по 2,5 кВт каждый. Мощности нагревателей ре
гулируются для поддержания заданной температуры подложек встроенным 

компьютером с помощью обратной связи от датчика температуры (платино

вый термометр сопротивления). Это обеспечило довольно высокую точность 

подержания температуры: 2-3 ос на уровне 300 ос. Максимальная температу
ра подложки составляет 300 °С. Как правило, этого достаточно для большин
ства технологических процессов. 

Блок питания магнетрона, как и у предыдущей установки, импульсный 

среднечастотный, мощностью от 3 до 18 кВт в зависимости от задачи напы
ления. Обычно эти установки используются либо для напыления резистин

ных слоев с контролем сопротивления слоев в процессе напыления, либо для 

напыления металлов. В первом случае не стоит использовать особо мощные 

блоки питания, так как обычно мощность магнетрана при напылении рези

сторов не превышает 1 кВт. Это связано, прежде всего, с тем, что полное коли
чество оборотов барабана для достижения заданной точности сопротивления 

свидетеля обязано быть достаточно большим. В то же время частоту вращения 

барабана довольно большого диаметра с легкосъемными носителями не надо 

делать более 20 обjмин, чтобы избежать нежелательных вибраций. При на
пылении резистинных слоев с удельным сопротивлением 500 Ом/о из сплава 
РС-3710 разброс их удельного сопротивления по партии составляет ±3%. Ком
пьютер останавливает напыление по сопротивлению свидетеля с точностью 

не хуже чем ±1%. 
Для напыления металлов используются более мощные блоки питания, но 

следует помнить, что их мощность ограничена возможным перегревом подло

жек во время процесса. Перегрев подложек может привести к росту крупных 

кристаллитов и образованию шероховатой поверхности пленок, особенно при 

нанесении пленок легкоплавких металлов, например, алюминия. Если это 

ограничение отсутствует, то при мощности разряда 6 кВт на одном магнетране 
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скорость нанесения пленки меди составляла 7 мкмjчас на подложке, установ
ленной на вращающемся барабане. 

9.2.5. Установка вакуумного напыления Caroline Dl2 В2 

Установка Caroline D12 В2 разрабатывалась для решения задачи одновремен
ного двухстороннего напыления металлов на плоские подложки. Такое напы

ление необходимо, в частности, для нанесения пленки достаточной толщины 

внутрь отверстий малого диаметра в керамических платах. 

Одновременное нанесение покрытия с двух сторон подложки возможно при 

применении механизмов непрерывного поворота подложек, однако это было 

признано нецелесообразным ввиду плохого покрытия внутренних стенок от

верстий при непрерывном вращении подложек. Дискретный же поворот под

ложек характеризуется большими ударными нагрузками на механизм поворота 

и низкой надежностью этого механизма при длительной эксплуатации. Поэтому 

использовали одновременное нанесение покрытий на обе стороны плоской под

ложки, для чего расположили магнетроны внутри и вне барабана подложек. До

полнительное преимущество такой компоновки - возможность нанесения по

крытий разной толщины на разные стороны изделия в одном вакуумном цикле. 

Установка типа В2 проектировалась на основе установки типа В. Она зна

чительно сложнее и дороже по сравнению с вариантом В из-за усложнения 

конструкции рабочей камеры, наличия дополнительных технологических 

устройств и блоков питания. В рабочей камере помимо фланца с загрузочной 

дверью имеются еще и фланцы с дверями для обслуживания магнетронов 

и ионных источников (см. рис. 9.19, цветная вклейка). Разработаны два вариан
та комплектации установки В2: первый - три пары магнетронов и два ионных 

источника (рис. 9.20, цветная вклейка) и второй - четыре пары магнетронов 

и два ионных источника. 

Пары магнетронов в установках В2 расположены по схеме <<fays to fays», причем 
магнитные системы магнетронов могут иметь либо <<замкнутую>>, либо <<зеркаль

ную>> конфигурацию (глава 2) в зависимости от технологической задачи. В уста
новке предусмотрены такие же нагреватели и ионный источник, как и в установке 

типа В, только при комплектации установки восемью магнетронами нагреватели 

переносятся на загрузочную дверь вместе с внешним ионным источником. 

Особенностью системы газонапуска в установках В2, в отличие от устано

вок В, является дополнительный регулятор расхода газа, установленный на 

фланце рядом с внешним ионным источником. Остальные регуляторы расхода 

газа подключены к внутреннему ионному источнику. Это сделано потому, что 

ионные источники применяемого типа (ускоритель с анодным слоем) управ

ляются расходом газа через него при фиксированном напряжении разряда, а не 

давлением в камере. 
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Удобным обстоятельством является возможность одновременной работы 

ионных источников с магнетронами. Там, где это необходимо по технологии, 

с помощью магметрона можно наносить, а ионным источником одновременно 

подтравливать напыляемый слой. Как вариант ионный источник может рабо

тать на реактивном газе, а магнетрои - на аргоне. Это один из вариантов напы

ления с ионным ассистированием [7]. 
Все блоки питания магметронов импульсные среднечастотные, диапазон 

мощностей у них такой же, как у установки типа В. Установка комплектуется 

как минимум двумя блоками для обеспечения одновременной работы пары 

магнетронов. 

Для удобства обслуживания внутрикамерного устройства в установке име

ется гидроподъемник, который позволяет быстро полностью открыть камеру 

установки. С учетом плотности компоновки внутрикамерного устройства это 

немаловажная опция, существенно облегчающая обслуживание и ремонт вну

трикамерных устройств. 

9.2.6. Установка вакуумноrо напыления Caroline D12 С 

Установка Caroline 012 С потребовалась для осуществления процессов на
пыления до 4-х различных материалов в одном вакуумном цикле в любой по

следовательности на большое количество кремниевых пластин. Поэтому по 

конструкции установка аналогична варианту В, но имеет более высокую каме

РУ (высота 960 мм) и более длинные магнетраны с мишенями длиной 750 мм. 
Внешний вид и разрез установки показаны на рис. 9.21 на цветной вклейке. 
Хорошая равномерность толщины напыляемых слоев, характерная для этой 

установки, связана с относительно большой длиной магметронов (глава 7). Со
ответственно увеличены длины ионного источника до 696 мм и нагревателей 
в виде ТЭНов до 800 мм. ТЭНы с отражателями из нержавеющей стали имеют 
электрическую мощность по 3,5 кВт каждый. 

Кремниевые подложки диаметром 100 мм устанавливаются на носители вне 
установки, желательно в чистых баксах, затем они помещаются в камеру уста

новки. Носитель- это снимаемый с барабана элемент загрузки, на котором на

ходятся два подложкадержателя по 6 подложек в вертикальном ряду. В установ
ку помещаются 8 носителей по 12 подложек на каждом, всего 96 пластин. 

Установка, так же как и установка В, снабжена гидроподъемником для удоб

ства обслуживания внутрикамерных устройств. 

9.2.7. Установка вакуумиоrо напыления Caroline D12 Bl 

Основное назначение установки Caroline 012 В1 - нанесение различных по

крытий (декоративных, сверхтвердых, износостойких, коррозионностойких 

и т. п.) на металлические изделия (металлорежущий инструмент, термостойкие 
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детали, элементы запорной арматуры и многое, многое другое). Это назначение 

обусловило конструктивные особенности данной установки. 

Эта установка самая сложная и энергонасыщенная из установок 12-й серии. 

Установка В1 оснащена восемью магнетронными источниками напыления. 

Размеры металлических мишеней магнетронов 440x100x(6-l5) мм2 • В вариан

те установки с одновременно работающими 4-мя парами магнетронов в объ

ем между каждой парой магнетронов через специальный газараспределитель 

может подаваться реактивный газ. Подачу газов в рабочую камеру к четырем 

парам магнетронов и к ионному источнику обеспечивает еще одна дополни

тельная система газонапуска, состоящая из пяти отдельных регуляторов рас

хода газа, каждый из которых подключен к своему газараспределителю или 

ионному источнику. 

Ионный источник и нагреватели расположены на загрузочной двери 

(рис. 9.22 на цветной вклейке). Верхний водаохлаждаемый диск барабана имеет 
20 позиций для тел вращения диаметром до 80 мм и высотой рабочей зоны до 
350 мм. Предусмотрена заслонка, позволяющая перекрыть любую пару магне
тронов при необходимости очистить поверхность мишеней ионным распыле

нием или установить нужный режим процесса реактивного напыления. 

Электрическое смещение подложек в данной установке используется обяза

тельно для достижения высоких величин адгезии и плотности покрытий (гла

ва 3). Оно осуществляется отрицательными импульсами частотой 100 кГц от 
ИП МОЩНОСТЬЮ 1 кВт. 

Крышка камеры такая же, как в установке Caroline Dl2 А, что позволи
ло разместить двухприводный механизм планетарного вращения на верхней 

крышке камеры. Применена система привода типа «сцепленные шестерни>), 

основой которой является большая шестерня, по которой обкатываются ма

лые шестерни вертикальных позиций. Независимая двухприводная систе

ма вращения позволила не только одновременно вращать диск с изделиями 

и изделия вокруг своей оси, но и осуществлять «пошаговое>) напыление, оста

навливая один привод так, что изделие оказывается между двух оппозитных 

магнетронов, вращаясь вокруг собственной оси. Таким способом можно на

носить покрытие даже на единственное изделие. Это очень актуально при от

работке технологии напыления на дорогостоящие изделия сложных геоме

трических форм. 

Естественно, можно осуществлять и <<Пошаговую>) очистку изделий. 

Это сильно повышает эффективность очистки, так как изделие непрерывно на

ходится в зоне действия ионного луча, а одновременная подача смещения вы

тягивает ионы из вторичной плазмы ионного луча источника и не оставляет не

обработанных «теневых зон>) даже при обработке изделий сложной формы. 
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Установка снабжается СЧ импульсными блоками питания магметронов 

мощностью только 18 кВт длЯ достижения максимальной производительности 
установки (скорости нанесения пленок окислов на вращающийся барабан в за

висимости от распыляемых металлов от 10 до 30 мкмjчас). 
Гидроподъемник на этой установке применен более сложный и универ

сальный. Поскольку крышка с механизмами привода в тяжелее аналогичной на 

Caroline 012 В2, гидроподъемник также усилен. Он может поднимать как от
дельно крышку камеры с закрепленными на ней механизмами и (при необходи

мости) изделиями, так и крышку вместе с камерой в случае, если их с помощью 

струбцин <<сцепить>> между собой. Упрочнен и шлейфодержатель, так как по 

нему подается питание и охлаждение на верхнюю крышку камеры. 

9.3. Технологические особенности применения 

магнетронных установок серии Caroline D 12 

9.3.1. Нанесение резистинного слоя на магнетронной установке 

Подготовка новой мишени из силицидного сплава к работе 

Мишени из силициднаго сплава для протяженного магнетрана собираются 

из отдельных прямоугольных фрагментов, изготовленных методом порош

ковой металлургии. Для получения равномерной по поверхностному сопро

тивлению пленки необходимо иметь однородную мишень, поэтому после 

вскрытия упаковки с фрагментами новой мишени из резистивнога сплава 

необходимо по сертификатам убедиться, что все фрагменты принадлежат 

одной партии. 

Фрагменты мишени устанавливаются на ее держатель в магнетране так, 

чтобы они составляли единую мишень без щелей и ступенек. Далее проводится 

подготовка поверхности мишени. Дело в том, что поверхность мишени после ее 

изготовления содержит довольно много загрязнений и толстый, рыхлый слой 

окисла. Для их удаления применяется предварительное распыление мишени 

при токе разряда в 2-3 раза выше рабочего в течение не менее 20 мин (во избе
жание растрескивания мишени ток надо вводить плавно в течение 80-100 с). 

После окончания подготовки поверхности мишени проводится контроль

ный процесс в рабочем режиме, в котором на 1-2 подложки наносится ре
зистивный слой с заданным сопротивлением. Если время нанесения слоя 

с заданным сопротивлением отличается от времени нанесения при старой ми

шени более чем на 10%, надо повторить подготовку поверхности новой мишени 
и контрольный процесс. Если результаты контрольного процесса по качеству 
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резистивнаго слоя удовлетворительны, то можно приступить к проведению ра

бочих процессов. 

Особенности проведения процесса нанесения резистивнаго слоя 

В установках периодического действия мишень подвергается действию ат

мосферы, в результате чего ее поверхность покрывается тонким слоем окисла. 

Для получения воспроизводимых результатов его необходимо удалять непо

средственно перед нанесением пленки на подложку в каждом рабочем процес

се. Для этого мишень предварительно распыляют на закрытую заслонку. Ток 

очистки выбирается равным рабочему току распыления или берется несколько 

большим. Длительность очистки выбирается экспериментально по зависимо

сти поверхностного сопротивления пленок, нанесенных в одном и том же ре

жиме, от времени предварительного распыления мишени на заслонку. Время 

предварительного распыления, после увеличения которого поверхностное со

противление полученных пленок перестает изменяться, принимают в дальней

шем за длительность очистки. 

Получение заданной величины поверхностного сопротивления пленки 

Поверхностное сопротивление наносимой пленки измеряют с помощью кон

трольного образца, который представляет собой небольшую прямоугольную 

диэлектрическую подложку с двумя заранее сформированными металличе

скими контактами на противоположных концах. Обычно контрольный обра

зец, или <<свидетель>) имеет отношение ширины к длине 1:4. Тогда, например, 
если необходимо получить поверхностное сопротивление R, = 1 кОм/о, то на
пыление ведут до достижения сопротивления свидетеля R по измерительному 
прибору 4 кОм. Используемый измерительный прибор должен иметь несколько 
диапазонов измерения. В начале нанесения пленки сопротивление свидетеля 

будет изменяться быстро, затем медленнее. Учитывая, что при последующей 

стабилизации R будет уменьшаться, напыление заканчивают несколько ранее 
заданной величины. 

Величина поверхностного сопротивления резистивной пленки определя

ется толщиной пленки, ее микроструктурой и микрорельефом поверхности 

подложки. Так как толщина пленки невелика (50-80 нм), то ее поверхностное 
сопротивление в значительной степени зависит от микронеровностей поверх

ности подложки (для ситалла СТ-50 отдельные пики достигают высоты ::::30 им). 
Если посмотреть на ситаллоную подложкуСТ-50 на просвет, то можно обнару

жить цветные разводы (фиолетовые, бежевые, и т. п.), то есть плотность мате

риала подложки неодинакова, и поэтому микрорельеф даже на одной подлож

ке при полировке получится различный. Кроме того, для отмывки подложек 

обычно применяется стандартный перекисно-аммиачный раствор, обладаю

Щий высокой химической активностью. Из-за этого у отмытой подложки может 

быть более развит рельеф поверхности, чем у неотмытой. Поэтому контроль-
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ный образец желательно изготавливать из партии тех же подложек, на которые 

наносится резистивный слой. 

Стабилизация поверхностного сопротивления резистивного слоя 

При производстве некоторых ГИС с повышенными требованиями к стабильно

сти проводят операцию стабилизации свойств резистивного слоя. Для этого по

сле осаждения нагревают подложки до Т= 240-300 ·с и выдерживают в течение 
:==:10 мин. Процесс стабилизации заканчивается, если прекращается изменение 
сопротивления контрольного образца. Когда температура подложки упадет до 

200-220 ·с, в камеру напускают атмосферный воздух и выдерживают подложки 
до достижения температуры выгрузки. 

При стабилизации идет укрупнение кристаллов, и, следовательно, умень

шается сопротивление пленки. Если полученное сопротивление занижено по 

сравнению с заданным сопротивлением пленки, то его можно повысить, при

менив ионное травление резистивной пленки. 

Описанные установки магнетронного напыления использовались в произ

водстве гибридных ИС для нанесения в одном вакуумном процессе резистив

ных материалов типа РС-5406 или РС-3710 [8] и защитного слоя титана. Нанесе
ние слоя с поверхностным сопротивлением 20-1000 Ом/о занимало 2-25 мин 
при токе разряда 0,8-2 А. Разброс значений поверхностного сопротивления 
пленок в одной партии обычно не превышал ±3%. 

9.3.2. Нанесение металлизации на маrнетронной установке 

На установках серии Caroline 012 получали системы металлизации ГИС, для 
чего наносили чередующиеся слои различных металлов, например, трехслой

ной системы металлизации: слои ванадия, меди и хрома [9]. Кроме того, на этих 
установках были реализованы следующие технологические процессы: напыле

ние многослойной системы Ti-Ni-Ag на обратную сторону кремниевых струк
тур и напыление толстого (до 20 мкм) слоя Al для металлизации силовых крем
ниевых приборов, 

Решающим фактором является отсутствие большого перерыва между на

несением всех слоев, особенно адгезионного подслоя и слоя проводящего ме

талла. Дело в том, что в случае изготовления многослойной металлизации при 

сравнительно длительном перерыве между осаждением пленок в вакууме мате

риал верхней пленки конденсируется не на чистую поверхность нижней плен

ки, а на поверхность, покрытую слоем окисла, причем толщина окисла про

порциональна длительности паузы между нанесением слоев. Поэтому эта пауза 

должна быть как можно короче и не превышать 10-20 с. В противном случае, 
тонкий слой адгезионного металла может успеть окислиться, что резко ухудшит 

адгезию к нему проводящего металла. Нанесение слоев за один цикл позволило 
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значительно улучшить межслойную адгезию и исключить расслоение структу

ры при дальнейших операциях. 

9.3.3. Получение чередующихся слоев различных диэлектриков 
на основе кремния в одном процессе на магнетровной 

установке 

В производстве современных полупроводниковых приборов используются че

редующиеся слои различных диэлектриков для проведения тонкой фотолито

графии или получения сложных пространствеиных структур. Особенно часто 

применяются чередующиеся слои на основе соединений кремния: его нитрида 

и оксида. Получать такие слои желательно в одном вакуумном цикле, так как 

это не только увеличивает производителъностъ, но и снижает количество де

фектов в слоях [10]. 
При нанесении покрытий на полупроводниковые структуры, в частности, 

из арсенида галлия, существенно ограничена возможная температура нанесе

ния. Она должна быть не выше 300 "С. При такой температуре достаточно высо
кую адгезию и скорость нанесения обеспечивает метод реактивного магнетрон

ного распыления, в котором кремниевая мишень распыляется в смеси аргона 

и реактивного газа, азота или кислорода [10, 11]. 
Установки серии Caroline D12 хорошо показали себя в таких сложных про

цессах, как реактивное нанесение пленок окислов и нитридов [12, 13]. Опи
сание реактивного процесса получения пленок окисла и нитрида кремния на 

установке <<Каролина Д-10>> и его результаты приведеныв главе 8 и в работе [11]. 
В режимах, указанных в табл. 8.8, проводили нанесение пленок на полупрово
дниковые пластины, содержащие структуры приборов. 

Например, одной из важнейших технологических задач, которые необходи

мо было решить при создании высокочастотного полевого транзистора, было 

формирование субмикронного электрода затвора, расположенного точно в се

редине канавки шириной 1,5-2 мкм. Размер затвора и точность его совмеще
ния с канавкой существенно влияли на коэффициент усиления транзистора 

по мощности и пробивное напряжение затвора. Наилучшие результаты были 

получены при использовании технологии самосовмещения электрода затвора 

с канавкой. Самосовмещение осуществлялось путем нанесения двухслойных 

диэлектрических покрытий Si0
2 
и Si

3
N

4
• Далее использовали селективность 

травления каждого материала. На верхнем слое нитрида кремния методом элек

тронной литографии формировали резистинную маску с размерами окна, соот

ветствующими размерам субмикронного электрода затвора, после чего методом 

ионного травления такие окна формировали в слое нитрида. Далее химическим 

травлением в слое оксида формировали окна размером 1,5-2 мкм. Окна вслед
ствие изотроп н ости химического травления оказывались точно совмещенными 
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с окнами в слое нитрида. Через полученную таким образом структуру сначала 

травили канавку в полупроводниковой подложке, а затем напылением форми

ровали электрод затвора. 

В описанной технологии самосовмещения к используемым диэлектриче

ским слоям предъявляли следующие основные требования: хорошая адгезия 

к подложке и между слоями, низкая плотность объемного заряда, низкий уро

вень механических напряжений и отсутствие посторонних примесей. Этим 

требованиям хорошо отвечают слои нитрида и оксида кремния, полученные 

реактивным распылением в установках серии Caroline D12. 
Таким образом, разработана технология нанесения пленок кремния, его ок

сида и нитрида в любой комбинации. Скорость нанесения диэлектриков была 

не менее 1,5 мкмjчас на движущуюся подложку и 15 мкмjчас на неподвижную. 
Температура подложек во время нанесения пленок не превышала 300 ·с. Кроме 
того, на описываемых установках были реализованы следующие технологиче

ские процессы: напыление прозрачных проводящих пленок ITO на заготовки 
солнечных элементов и напыление диоксида титана на эти же изделия. 

9.4. Резюме по напылительным установкам серии 
Caroline D 12 

1. Разработаны и выпускаются серийно вакуумные напылительные уста

новки для нанесения слоев металлов, резистявных сплавов и диэлек

триков и их многослойных комбинаций в едином вакуумном цикле. 

2. В зависимости от требований заказчика установки оснащаются необ

ходимым числом магметронных источников, ионным источником для 

очистки поверхности подложек и нагревателем подложек. 

3. Допустима работа источника ионов совместно с магпетроном на смеси 

газов. Предусмотрен вариант напыления с подачей напряжения смеще

ния (постоянного или импульсного) на держатель подложек. 

4. Предельное давление в рабочей камере не хуже 5 · I0-4 Па. Количество 

подаваемых (неаrрессивных) газов до 3 шт. Расход подаваемых в камеру 
рабочих газов по одному каналу от О до 0,1 Вт. Суммарное давление в ка
мере при работе магнетромов от 0,07 до 0,3 Па. 

5. Температура нагрева подложек 50-300 "С. Точность поддержания тем
пературы подложек не хуже 2-3 ·с на уровне 300 ·с. 

6. При нанесении резистявных слоев диапазон измерения сопротивления 

«свидетеля)) 0,02-20,0 кОм. Погрешность измерения сопротивления не 
хуже 1-3%. 
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7. Установки полностью автоматизированы. Весь процесс идет под управ

лением встроенного компьютера с записью всех параметров процесса 

для последующего анализа. 

8. Установки снабжены автономной замкнутой системой оборотного во

доснабжения для охлаждения и нагрева технологических устройств 

и стенок камеры. Время подготовки установки к работе с учетом време

ни подготовки высоковакуумного насоса не более 100 мин. 

9. Изготовленные к настоящему времени установки успешно эксплуати

руются на многих предприятиях электронной промышленности. 
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Рис. 9.1. Внешний вид установки <<Каролина Д-10>> 

Рис. 9.2. Внешний вид комплекта мощного импульсного ИП ELB-48/1000. 
Слева показаны два инвертора, справа- ключ-генератор паузы 
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Рис. 9.3. Эпюры напряжения и тока импульсного разряда при срабатывании за

щиты от тока: а- при резком нарастании тока (срабатывание защиты, 

отключение напряжения и тока на время 300 мкс); б - левая часть -
снижение напряжения и тока в паузе (5 мкс); правая часть - при раз

витии дуги - резкое снижение напряжения при плавном нарастании 

тока до уровня срабатывания защиты и далее - полное отключение 

напряжения при плавном снижении тока до нуля 

Вакуум_ная камера 

Ml М2 

т 

Источник питания 
потенциального 

смещения 3-30 кВт 
•ИВЭ-263-ИВЭ-248 • 

u, 

Система питания дуалъкоrо магнетрока 2х(3-36) кВт 
•2хИВЭ-143Д-2хИВЭ-148Д• 

Рис. 9.4. Электрическая схема питания дуальной распылительной системы [5]. 
Показаны также эпюры напряжений и токов каждого магнетрона 



Рис. 9.5. Эпюры токовых биполярных импульсов 

а 

б 

Рис. 9.6. Эпюры биполярных токовых импульсов при неохлаждаемых мише

нях при среднем токе разряда: а- менее 20 А; б- более 20 А 
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Рис. 9.7. Эпюра токовых импульсов при пакетном распылении. Поток аргона в камеру последовательно увеличивалея от а до в 

при неохлаждаемых мишенях, г- при охлаждаемых мишенях 



Рис. 9.8. Внешний вид установки Caroline 012 А 

Рис. 9.9. Схема расположения технологических устройств установки Caroline 
DI2A 



Рис. 9.10. Ионный источник для обработки подложек для установки Caroline 
DI2A 

Рис. 9.11. Планарные магнетраны с круглыми мишенями для установки 

Caroline 012 А 



Рис. 9.12. Термический испаритель 

Рис. 9.13. Рабочая камера установки Caroline 012 Al 



Рис. 9.14. Внешний вид установки Caroline Dl2 В 
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Рис. 9.15. Схема расположения технологических устройств установки Caroline 
Dl2 В: 1 - магнетроны, 2 -ионный источник, 3 - нагреватели под

ложек. Барабан подложек и заслонки не показаны 



Рис. 9.16. Магнетрои с размера
ми мишени 440xtOO мм2 

Рис. 9.17. Ионный источник 
для обработки подложекдля 

установки Caroline Dl2 С 

Рис. 9.18. Протяженный нагреватель в виде ТЭНов для установки Caroline 
D\2 В 

Рис. 9.19. Внешний вид установки Caroline D\2 В2 



Рис. 9.20. Схема рабочей камеры установки Caroline D12 82 

Рис. 9.21. Внешний вид установки Caroline D12 С 



Рис. 9.22. Внешний вид Caroline Dl2 Bl 

Рис. 9.23. Рабочая камера установки Caroline Dl2 Bl 



Рис. 10.2. Конструкция источника на индуктивносвязанной плазме (антенны) 

Рис. 11.4. Внешний ВИД установки Caroline rE 12 



Рис. 11.5. Конструкторская схема установки Caroline IE 12: 1- агрегат техноло

гический, 2 - шкаф управления, 3 - система вакуумная, 4 - камера 

рабочая, 5 - крышка камеры, 6 - блок водораспределительный, 7 -
система газонапуска 

1 1 

Рис. 11.6. Схема расположения протяженных ионных источников длиной 

400 мм: 1 - источники ионов 



Рис. 11.7. Внешний вид установки Caroline РЕ 12 

Рис. 11.8. Схема рабочей камеры и шлюза установки Caroline РЕ 15 



Рис. 11.9. Внешний вид установки Caroline РЕ 15 

Рис. 11.10. Антенна с водяным охлаждением 



Рис. 11.11. Модификация установки Caroline РЕ 15 для <<чистой комнаты>> 

Рис. 13.1. Внешний вид установки Caroline PECVD 15 
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Тенденции развития мирового рынка электронной техники и полупроводни

кового производства ведут к увеличению степени интеграции гибридных и по

лупроводниковых интегральных схем. Степень интеграции, в свою очередь, 

напрямую связана как с увеличением диаметра применяемых в производстве 

подложек, так и с уменьшением геометрических размеров элементов полу

проводниковых приборов на их поверхности. Сегодня размеры используемых 

подложек возросли до 300 мм, а степень интеграции выросла до одного и более 
миллиарда полупроводниковых приборов на одной подложке. Размеры элемен

тов, формируемых на пластине, уменьшились до 0,06-0, l мкм даже в серийном 
производстве. 

При создании таких элементов после электронной литографии или фото

литографии высокого разрешения очень важно вытравливать их прецизионно 

с максимальной скоростью в направлении, перпендикулярном поверхности, 

и с минимальной скоростью в боковом направлении. Получение заданного ри

сунка таких малых размеров и требуемое анизотропное травление некоторых 

специальных материалов, применяемых в полупроводниковых приборах (ни

трид кремния, двуокись кремния, нитрид галлия, арсенид галлия и т. д.), явля

ется задачей практически не разрешимой для процессов традиционного хими

ческого травления. 

С этой задачей успешно справляется ионное травление. Однако из-за того, 

что приходится использовать высокие энергии ионов порядка 500-1500 эВ, глу
бина нарушенного слоя в полупроводнике достигает 20 нм [l], что резко ухуд
шает параметры полупроводникового прибора вплоть до полной потери рабо

тоспособности. Наиболее полно указанных целей удается достичь, используя 

реактивное ионное травление [2]. В этом процессе осуществляется бомбарди
ровка материала подложки иенаправленным потоком радикалов, получаемых 

из-за диссоциации в плазме молекул технологического газа, содержащего хи

мически активные компоненты, и направленным потоком ионов активных 

радикалов с энергиями, не превышающими 20-200 эВ. Такие энергии в боль
шинстве случаев безопасны для кристаллической решетки полупроводника. 
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Достаточно большая скорость травления достигается благодаря химиче

скому взаимодействию активированных частиц технологического газа с мате

риалом подложки при ионной стимуляции этих процессов, сопровождаемых 

термической и ионной десорбцией продуктов реакции. В результате травления 

образуются летучие или слаболетучие продукты, удаляемые откачными сред

ствами или ионной бомбардировкой. Высокая плотность ионного тока и его 

направленность перпендикулярно плоскости подложки позволяют получать 

анизотропные профили травления. 

В настоящее время лидерство по-прежнему удерживают высокоэффек

тивные системы обработки, использующие плазму, генерируемую в скрещен

ных электрическом и магнитном полях постоянной величины [3]. В последние 
годы возрос интерес к системам и методам, реализующим ионно-плазменную 

обработку при использовании резонансных явлений в ВЧ (1-100 МГц) и СВЧ 
(2,45 ГГц) плазме [4, 5]. Обеспечивая генерацию плазмы высокой плотности 
(более 1011 см-3) и высокие скорости обработки, эти системы создают низкий 

уровень теплового и зарядового воздействия на обрабатываемые структуры. 

Они также обеспечивают высокую чистоту процесса, поскольку работают при 

сравнительно низких давлениях и сводят к минимуму возможность паразитно

го распыления элементов внутрикамерного устройства. 

В подобных устройствах используются три основных принципа создания 

плазмы: устройства на электронном циклотронном резонансе ЭЦР (ECR) [4], 
геликонные источники плазмы [6], а также плазменные источники на индук
тивносвязанном ВЧ разряде [7, 8]. 

ЭЦР источники позволяют получить однородную плазму в большом объеме 

при низком давлении газа (до I0-2 Па), но они сложны вследствие необходимо

сти создавать сильные магнитные поля, например, 875 Гс для частоты 2,45 ГГц, 
и применять мощные генераторы электрического поля СВЧ диапазона. Также 

вследствие того, что длина волны излучения такой частоты меньше зоны об

работки подложки (12 см в вакууме), имеются трудности с равномерностью об
работки подложек большого диаметра. 

Источники, использующие плазму, создаваемую распространяющим

ся в ней геликоном, имеют гораздо более низкую стоимость при сравнимых 

рабочих давлениях и плотностях плазмы, однако необходимость создавать 

даже более слабое (50-100 Гс) магнитное поле ведет к удорожанию установки 
и трудностям с получением однородной плазмы при увеличении размера об

рабатываемых подложек. Поэтому в современных технологических установ

ках все шире используются источники плазмы высокой плотности на основе 

ВЧИ разряда (ВЧ индукционного разряда), формирующие так называемую 

<<трансформаторно-связанную (или индуктивносвязанную) плазму>> (принятая 

латинская аббревиатура ТСР, или ICP - lnductively Coupled Plasma). Действи-
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телъно, ТСР разряд позволяет травить материалы микроэлектроники с высо

ким разрешением (менее 0,1 мкм) и, кроме того, осаждать слои из парагазовых 

смесей (плазменностимулированный СVD-процесс) [6]. 

Таким образом, для новых, более совершенных технологических процессов 

требуется создание принципиалъно нового вакуумного технологического обо

рудования, использующего перспективные физические принцилы обработки. 

Многие ведущие производители оборудования для плазмахими ческого травле

ния, такие, например, как Applied Materials Inc (Санта Клара, Калифорния), LSI 

Logic Corporation (Милпилас, Калифорния), LAM Reseurch Corporartion (Фре

монт, Калифорния), в настоящее время активно занимаются разработкой ТСР 

источников. В России фирма 000 «ЭСТО-Вакуум>> тоже разработала и въшу

скает современные ТСР источники и установки с ними, которые будут описаны 

ниже. 

Для оценки эффективности источников плазмы существует простой тех

нологический параметр: отношение мощности разряда к площади, с которой 

контактирует плазма. Дело в том, что заряженные частицы плазмы рекомби

нируют на поверхностях стенок камеры, поэтому важно так конструировать ис

точник плазмы, чтобы площадь этих поверхностей была минимальной, то есть 

чтобы этот параметр, являющийся мерой эффективности источника, был бы 

максимальным. Плоские индукционные системы с этой точки зрения имеют 

преимущества, так как позволяют минимизироватъ поверхность плазмы при 

значительных размерах обрабатываемых подложек (в плоской системе мень

ше <<паразитная>> площадь, на которой происходит рекомбинация заряженных 

частиц плазмы). Именно поэтому была выбрана плоская ТСР система, так как 

она позволяет иметь высокие параметры плазмы при относительно неболъших 

мощностях ВЧ генераторов (до 1000 Вт на частоте 13,56 М Гц), а обрабатываемая 

с высокой равномерностью площадь составляет круг диаметром до 250 мм. 

4 

3 

2 

Рис. 10.1. Схема вакуумной камеры с источником на индуктивносвязанной 

плазме: 1 - вакуумная камера, 2 - подложкодержателъ, 3 - под

ложка, 4 - источник на индуктивносвязанной плазме, 5 - ВЧ гене

раторы 
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Схема вакуумной камеры установки с источником на индуктивносвязанной 

плазме [9, 10] приведела на рис. 10.1. Электрическое поле обычно возбуждается 
как поле индукции плоской или цилиндрической катушки индуктивности 4. 
К такому ТСР источнику, часто называемому антенной, подводится ВЧ мощ

ность от генератора 5. Подложка 3 обычно размещается на подложкадержате
ле 2, представляющим собой плоский электрод. Для независимого управления 
энергией ионов, бомбардирующих подложку, к подложкадержателю подводит

ся напряжение смещения от дополнительного источника 5. 
ТСР системе свойственны описанные ниже особенности, которые необхо

димо учитывать при проектировании и эксплуатации установок. 

Исследования баланса заряженных частиц в плазме показали, что физиче

ские явления различны в момент возбуждения разряда и в стационарном рабо

чем режиме антенны [11]. Время жизни электронов при возбуждении разряда 
оказывается много меньше их времени жизни в стационарном разряде. Дело 

в том, что в стационарном разряде обычно существует потенциальный барьер, 

отражающий электроны на границе плазмы. А при возбуждении разряда по

тенциальный барьер отсутствует. Из-за этого ВЧ поле в разрядной камере, не

обходимое для зажигания разряда, обычно больше, чем поле в стационарном 

разряде. А в области низких давлений существуют условия, при которых су

ществование стационарного разряда возможно, а его инициация в силу недо

статочности ионизации - нет. Тогда поджиг разряда в данных условиях осу

ществляют кратковременным увеличением давления в разрядной камере или 

наложением на занятую плазмой область постоянного магнитного поля, тормо

зящего уход электронов на стенку камеры. 

Эффективность ТСР источника тем выше, чем выше коэффициент его связи 

с плазмой. Для увеличения коэффициента связи необходимо уменьшать рас

стояние между индуцирующим витком и плазмой. Физическим ограничением 

этого расстояния, при достижении которого наблюдается существенное увели

чение коэффициента связи между током в источнике и индуцированным током 

в плазме, следует считать глубину проникновения поля в плазму Л в рабочем 

режиме. В плазме, в отличие от идеального проводника, индуцируемый ток 

распределен по ее поверхностному слою толщиной порядка Л (для электрон

ной плотности 1011 см-э получаем Л= 1,7 см, а для 1012 см-э Л= 0,51 см). Поэтому 
дальнейшее уменьшение расстояния между антенной и границей плазмы тоже 

ведет к росту коэффициента связи, хотя и не такому значительному, как при 

движении с расстояний, больших Л. 

Конструктивным ограничением размера, до которого можно уменьшать 

расстояние между антенной и плазмой, следует считать толщину диэлектрика, 

их разделяющего. Эта толщина определяется термомеханической, химической 

и электрической прочностью экранирующего диэлектрического материала. 
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Кроме того, прочностные характеристики окон из диэлектрика выходят на пер

вый план в конструкциях ТСР источников, где окно разделяет антенну, находя

щуюся на атмосфере, и вакуумный объем. 

Помещенная внутрь рабочей камеры антенна кроме наведения тока в плаз

ме способна наводить паразитные токи в металлических стенках рабочей ка

меры. Для выяснения условий, при которых эти токи несущественны, рассмо

трим магнитное поле, создаваемое совместно токами, текущими по антенне 

и по плазме. При больших плотностях электронов, обеспечивающих высокую 

проводимость плазмы, и расположении антенны вблизи поверхности плазмы 

магнитные поля этих токов взаимно компенсируют друг друга. Результирую

щее магнитное поле, создаваемое этими токами на расстоянии Н, превышаю

щем расстояние между током в антенне и током в плазме, резко спадает при 

удалении от антенны (пропорционально 1/Н3). В реальной системе такой спад 

магнитного поля начинается при удалении от антенны на расстояние, равное 

сумме расстояния от антенны до границы плазмы и глубины проникновения 

поля в плазму - Л1 • Глубина проникновения не превышает утроенной толщи

ны скин-слоя в плазме, то есть от 0,5 до 1,7 см. Эксперименты подтвердили, 
что наведенные в стенках камеры токи практически не сказываются на харак

теристиках антенны в рабочем режиме, если антенна удалена от металличе

ской поверхности рабочей камеры на расстояние, большее утроенной глубины 

скин-слоя в плазме. 

Одной из проблем при разработке установок, в которых антенна размеща

ется внутри рабочей камеры, является предотвращение процессов плазмообра

зования между антенной и близлежащими стенками камеры или фланцем, на 

котором она размещается. Такие процессы приводят к снижению эффектив

ности процесса плазмообразования в рабочей области между антенной и под

ложкодержателем, так как на образование плазмывнерабочей области тратится 

значительная часть подводимой энергии. 

Вероятность образования плазмывнерабочей зоне зависит от величины за

зора, электрического поля, давления газа, формы поверхностей. Поскольку рас

стояние между антенной и поверхностью рабочей камеры обычно существенно 

меньше, чем расстояние от антенны до подложкодержателя, то при низких дав

лениях, когда длина свободного пробега ионизирующих электронов достаточно 

велика, генерация плазмы происходит преимущественно в области между ан

тенной и подложкодержателем. Вероятность процессов ионизации за антенной 

существенно снижается также из-за высокого значения электрического поля 

в сравнительно малом зазоре между антенной и стенкой камеры, так как при 

очень сильных полях уменьшается сечение ионизации молекул газа электро

нами. Тем не менее, при сравнительно высоких давлениях газа пробои в нерабо

чих областях вакуумного объема возможны. 
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Для исключения этого эффекта достаточно заполнить пространство между 

антенной и поверхностью рабочей камеры твердым диэлектриком (полностью 

·или частично). Влияние частичного заполнения пространства диэлектриком 

связано с увеличением вероятности рекомбинации электронов и ионов на по

верхности диэлектрика. Это уменьшает время жизни электрона в зазоре и уве

личивает поле, необходимое для поддержания там плазмы. 

При обработке полупроводниковых структур, чувствительных к зарядо

вому и энергетическому воздействию, важной проблемой является снижение 

электрического поля вблизи обрабатываемой подложки. В этом случае необхо

димо минимизировать ВЧ поле в окрестности подложки, что обеспечит малую 

энергию бомбардирующих ионов, а также предотвратит пробой тонких диэлек

трических слоев на подложке. С этой целью подложка должна быть удалена от 

антенны на расстояние, не меньшее утроенной глубины проникновения поля 

в плазму. Поскольку обычно расстояние между антенной и подложкой превы

шает 5 см (при меньших расстояниях затрудняется поджиг разряда и растет ми
нимальное давление, при котором может существовать стационарный разряд), 

то в установках, использующих ТСР разряд, указанное условие выполняется 

практически всегда. 

Таким образом, источники ВЧ плазмы на ТСР разряде обладают следу

ющими преимуществами по сравнению с источниками плазмы других кон

струкций: 

1. ТСР разряду не нужны электроды (катод и анод), поэтому нет пробле

мы распыления их материалов. Кроме того, отсутствие металлических 

(а тем более накаливаемых) электродов позволяет источнику работать 

длительное время с химически активными газами. 

2. ТСР разряд удается зажигать при более низком давлении, чем разряд на 

постоянном токе. 

3. Высокая достигаемая концентрация плазмы (примерно 1012 см-3). 

4. Низкий потенциал плазмы относительно изолированной подложки. 

5. Возможно регулирование энергии ионов, бомбардирующих обрабаты

ваемые подложки, изменением потенциала на подложкодержателе. 

6. Высокая равномерность ионного тока на подложку большого диаметра. 

7. Высокий КПД использования ВЧ мощности генератора, достигаемый 

за счет уменьшения рабочего объема плазмы и нерабочих поверхностей 

этого объема. 

8. Достаточная простота конструкции антенны и удобство ее монтажа 

в рабочей камере установки. 

9. Низкая «Цена иона)), то есть электрическая энергия генератора, затра

ченная на образование одного иона в установившемся разряде, всего 

60-100 эВ/ион [12]. 
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Исходя из этих требований, фирмой 000 «ЭСТО-Вакуум» был создан 
<(Источник ионов высокой плотности» (антенна) (13]. Источник изображен на 
рис. 10.2 на цветной вклейке. 

Антенна имеет форму цилиндра высотой 50 мм. Она снабжена коаксиаль
ным герметичным подводом ВЧ мощности и вводами водяного охлаждения. 

Корпус антенны, отделяющий ее от плазмы, сделан из кварца толщиной 4 мм. 
Внутри корпуса расположены четыре спиральные катушки, витки которых вы

полнены из медной трубки диаметром 6 мм. Особенностью данной конструк
ции является совмещение спиралей в одном объеме так, что они вложены друг 

в друга. Это дало возможность уменьшить габариты антенны и сконцентриро

вать излучаемую мощность. Поэтому при сравнительно невысоких ВЧ мощ

ностях (200-800 Вт) удалось получить высокую концентрацию плазмы (более 
1 · 1012 см-3) при высокой ее равномерности. 

В силу своих конструктивных особенностей антенна так же, как и магме

трон, могла встраиваться в уже существующие установки для их модерниза

ции. Антенна неоднократно применялась для модернизации промышленных 

установок плазмохимического травления, например, JIR-260 и RDE-300 фирмы 
Alcatel, и отечественных серийных установок типа УВН -71 ПЗ (такая модифика
ция называлась <(Каролина 10 ПХТ»). 

Антенна нашла применение и в нижеописанных специализированных уста

новкахдля ион но- и плазмохимического травления и осаждения тонких пленок, 

разработанных и серийно выпускаемых фирмой 000 <(ЭСТО-Вакуум». В этих 
установках различного назначения реализовано основное преимущество ТСР 

источника - раздельное управление концентрацией плазмы (и соответственно 

плотностью ионного тока) и энергией ионов, для чего применяются отдельные 

генераторы для питания антенны и подложкодержателя. 

Ниже описаны установки фирмы 000 <(ЭСТО-Вакуум>>, созданные для 
реактивного ионноплазменного травления. Причем ввиду необходимости 

разработки процессов травления, отвечающих разнообразным требованиям, 

предъявляемым технологией полупроводниковых приборов (анизотропность, 

селективность, малые воздействия на маску и подложку), описываемые уста

новки проектировались для обеспечения возможности реализации различных 

режимов травления: с высокой скоростью травления или с максимальной ани

зотропией. 



ГЛАВА 11 

ВАКУУМНЫЕ УСТАНОВКИ 

для ионного 

И ПЛАЗМОХИМИЧЕСКОГО 

ТРАВЛЕНИЯ ФИРМЫ 

000 «ЭСТО-ВАКУУМ» 

11.1. Установка для реактивного ионноплазменного 
травления «Каролина РЕ 4» («Эра-ЭМ», 
«Эра-4») 

Установка <<Каролина РЕ 4>>, выпускавшаяся с 1995 года вначале под марками 
<<Эра-3М>> и «Эра-4>> [14], была первой отечественной установкой для реактивно
го ионноплазменного травления с ТСР источником. 

Установка была предназначена для плазмохимического или ионнохимиче

ского удаления фоторезиста, травления полиимида, оксидов и нитридов крем

ния, титана, тантала, циркония, резистивных материалов типа РС-3710 в техно

логии гибридных интегральных схем на различных подложках, в том числе и на 

платах с многоуровневой металлизацией. 

Установка реактивного ионного травления была выполнена в виде двух 

отдельных модулей: рабочая камера с вакуумным постом и стойка питания 

и управления. 

Рабочая камера установки 

Антенна диаметром 220 мм была смонтирована на отдельном фланце в нижней 
плите рабочей камеры. Она располагалась соосно с рабочим столиком напро

тив обрабатываемой подложки на расстоянии, регулируемом в диапазоне 60-
120 мм. На этом же фланце вне камеры монтировалось специальное устройство 
согласования антенны, к которому подключалея ВЧ генератор УВ-1 с частотой 

13,56 МГц и регулируемой мощностью от 100 до 1000 Вт. Перед антенной со сто
роны столика образуется зона чрезвычайно концентрированной плазмы в виде 

цилиндра с площадью основания, равной площади антенны. При таком разме

ре антенны равномерность травления термической двуокиси кремния на под-
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ложкедиаметром 150 мм составляла ±1%, а при обработке подложекдиаметром 
до 200 мм - не хуже ±5%. 

Обрабатываемые подложки диаметром до 150 мм размещались на водоо
хлаждаемом столике диаметром 160 мм или на прямоугольном с размерами 
240Х250 мм2 • Столик закреплился на верхней крышке вакуумной камеры. Че

рез нее проходили электрические выводы столика и вывод зонда Лэнгмюра, ис

пользуемого для контроля параметров плазмы. 

В плоскости столика за пределами вакуумного объема на специальных крон

штейнах размещалась электромагнитная система. Она состояла из электромаг

нитной катушки, ось которой совпадает с осью системы. Потребляемый ею ток 

регулировали от нуля до 3 А. Эле.ктромагнитная система использовалась для 
создания магнитного поля в рабочей зоне, что необходимо при работе с сильно 

диссоциирующими газами, когда при зажигании плазмы резко меняется давле

ние в камере и возникает необходимость «досогласовать>> ВЧ генератор с плаз- · 
мой. В этом случае заранее включенное магнитное поле напряженностью всего 

10-15 Гс существенно упрощает процесс согласования. Это позволяло повы
сить плотность плазмы еще на 50-70%. Эксперимент показал, что в одних и тех 
же условиях разряда и расхода газа скорость травления монокристаллического 

кварца при включении магнитно-резонансной системы увеличивалась почти 

в два раза (с 0,33 мкмjмин до 0,57 мкмjмин). 

Вакуумная и газовая системы установки 

Вакуумная система установки была подсоединена к вакуумной камере через 

электромеханический затвор ЗВЭ-160. Вакуум в камере установки создавал

ся с помощью диффузионного насоса Н-160, который имел скорость откачки 

0,7 м3/с, и заливной азотной ловушки с Ду-160. Применеине залитой жидким 

азотом ловушки в большинстве случаев предотвращает попадание в диффузи

онный насос продуктов реакции и рабочих газов. На азотной ловушке был за

креплен датчик наличия жидкого азота в ловушке. Ловушка с помощью устрой

ства подачи жидкого азота из комплекта установки была подключена к сосуду 

с жидким азотом. Управление подачей жидкого азота в ловушку было выведено 

на лицевую паиель блока управления вакуумной системой. 

Для плавной регулировки скорости откачки камеры в патрубке, соединяю

щем вакуумную камеру с откачной системой, имелась дроссельная заслонка. 

Снижение с ее помощью эффективной скорости откачки вакуумной камеры 

увеличивало давление рабочих газов в камере без увеличения газовой нагруз

ки на откачную систему, что используется иногда для облегчения зажигания 

плазмы при предельно низких рабочих давлениях. После зажигания плазмы за

слонка снова открывалась. 

Для предварительной откачки камеры и поддержки работы диффузионного 

насоса был предусмотрен форвакуумный агрегат АВР-50. Обслуживание откач-
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ных средств должно проводиться с учетом накопления в них токсичных газов 

и продуктов травления. Для этого замену масла в обоих насосах проводят одно

временно через два месяца двухсменной работы. Из этих же соображений вы

хлоп форвакуумного агрегата и газы после продувки камеры направляли в ма

гистраль вытяжки. 

Газовая система установки состояла из трехканальной системы управле

ния газонапуском и трех каналов газонапуска на базе регуляторов расхода газа 

РРГ-9 с электромагнитными запорными клапанами. Расход рабочего газа регу

лируется от О до 0,1 Вт. Все газовые магистрали установки были выполнены из 
нержавеющей стали. Система управления газонапуском размещена на лицевой 

паиели вакуумного поста в удобном для оператора месте. 

Стойка питания и управления установки 

Стойка питания и управления установки располагается вплотную к вакуумно

му посту справа. Она содержит: 

блок управления вакуумной системой, 

ВЧ генератор УВ-1 для питания антенны, 

НЧ или ВЧ генератор, подключенный к столику для создания смеще

ния, 

многоканальный вакуумметр БПДВ, 

источники питания электромагнита и лазера. 

НЧ генератор напряжения смещения выдает сигнал, имеющий форму меан

дра. Частота генератора 100 кГц, поэтому согласующее устройство НЧ генерато
ру не требуется. Измерительные приборы генератора показывают также ионный 

ток, текущий в цепи генератора, и амплитудное значение НЧ напряжения. 

Для подачи на рабочий столик смещения вместо НЧ генератора на стойке 

может быть установлен второй генератор типа УВ-1. Тогда в нижней задней ча

сти первого модуля установки располагается согласующее устройство, соеди

няющееся ВЧ кабелем с рабочим столиком и генератором ВЧ, подающим сме

щение на столик. 

Работа установки 

После достижения в камере нужного по технологии остаточного давления (ре

ально достижимое не хуже 6 · 10-4 Па) в камеру напускаются технологические 

газы. Чем ниже рабочее давление технологических газов, тем ниже скорость 

травления, но выше анизотропия травления. Поэтому для прецизионного трав

ления использовали рабочее давление примерно 6 · 10-2 Па, а для ускоренного 

травления - 4 · 10-• Па. Затем включается ВЧ генератор в режиме стабилизи
рованной мощности, величина которой регулировалась в диапазоне от 100 до 
1000 Вт. 

Концентрация плазмы и плотность ионного тока на подложку определя

ются мощностью, подаваемой на антенну от ВЧ генератора, и давлением в ка-
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Рис. 11.1. Плотность ионного тока в зависимости от мощности, подводимой 

к антенне 

мере, а также используемым реактивным газом (рис. ll.l). Зонд Лэнгмюра, 

установленный около подложкодержателя, дает возможность оценить плот

ность ионного тока. Она практически линейно зависит от ВЧ мощности, под

водимой к антенне (рис. ll.l-11.2). Плотность плазмы, в свою очередь, прямо 
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Рис. 11.2. Плотность ионного тока в зависимости от расхода рабочего газа: сме
си SF6 + 0 2 
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(«Эра-ЗМ», «Эра-4») ~ 

пропорционалъна плотности ионного тока, что дает возможность оценить ее 

по графикам на рис. 11.1-11.2. Оценочным расчетом из зависимости плотно
сти ионного тока от мощности ВЧ в антенне было получено, что при мощ

ности 800 Вт в среде аргона достигается очень высокая концентрация плазмы 
(более 1 · 1012 электронов в см3). Кроме того, из графика на рис. 11.2 следует, что 
величина плотности ионного тока растет пропорционалъного потоку техно

логического газа. 

Без подачи смещения на столик разность потенциалов столика и пламы 

составляет всего несколько вольт. А при подаче напряжения смещения от ВЧ 

или НЧ генератора эта разность увеличивается от десятков до нескольких со

тен вольт. Ионы, ускоряющиеся в сторону обрабатываемого объекта на границе 

плазмы разностью потенциалов между плазмой и подложкодержателем, приоб

ретают энергию, определяемую этим потенциалом. Мощность, приносимая на 

подложку ионами, ограничена сверху стойкостью используемых фоторезистов 

или электронорезистов. Конкретное значение мощности смещения устанавли

вали таким, чтобы потенциал смещения был в диапазоне минус 20-200 В от
носительно стенок камеры. Такой режим обеспечивал скорость травления двуо

киси кремния - 1 мкмjмин, монокристаллического кремния -до 10 мкмjмин 
и нитрида галлия- 0,12-1.2 мкмjмин (естественно, в различных технологиче
ских средах и при различных давлениях). 

Величина ионного тока на подложку контролируется по амперметру гене

ратора НЧ (если для смещения используется этот генератор). Действительная 

величина ионного тока равна разности показаний амперметра в присутствии 

плазмы и без нее. В отсутствии плазмы величина тока генератора обусловлена 

емкостью конденсатора, образованного столиком и стенками камеры. 

Из-за выпрямляющих свойств приэлектродного плазменного слоя энергия 

направленного движения <(К подложке>> извлекаемых из плазмы ионов при зна

копеременном смещении имеет величину, близкую к удвоенной амплитуде сме

щения. При униполярном (отрицательном) импульсном смещении - величину 

амплитуды этого смещения. Величина и стабильность напряжения смещения, 

а также тока генератора НЧ служат показателями воспроизводимости режима 

травления от процесса к процессу. 

В случае ВЧ смещения полъзовалисъ простой зависимостью - ионный ток 

считался равным отношению ВЧ мощности, подаваемой на подложкодержа

телъ, к потенциалу смещения, измеряемому относительно стенки камеры. На

пример, при ВЧ мощности 200 Вт отрицательный потенциал смещения состав
ляет 100 В, следовательно, полный ионный ток составляет 2 А, и при площади 
стола 0,02 м2 получаем плотность ионного тока 100 А/м2 (10 мАjсм2}. Правиль

иость подобного представления проверяласЪ при травлении ряда материалов 

с известной зависимостью скорости травления от плотности ионного тока, на-
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пример, диоксида кремния, скорость травления которого определяется ионной 

составляющей и линейно зависит от плотности ионного тока. Совпадение было 

достаточным для практического применения. 

11.2. Шлюзовая установка реактивного 
ионноплазменного травления Caroline РЕ 11 
(«ЭРА 5») 

Установка Caroline РЕ 11, также как и вышеописанная установка «Кароли
на РЕ 4>>, была предназначена для реактивного ионноплазменного трав
ления некоторых специальных материалов, применяемых в производ

етое изделий микроэлектроники. От установки «Каролина РЕ 4>> данная 
установка отличается, в основном, наличием шлюза загрузки, установ

ленного на переднем фланце рабочей камеры. Шлюз имеет открываемую 

(откидывающуюся) камеру, внутри которой на подвижном штоке уста

новлен изолированный, водоохлаждаемый столик-подложкодержатель, 

на котором крепятся обрабатываемые изделия. Подвод и слив воды 

(охлаждающей или прогревающей жидкости) на подложкодержатель 

выполнены из диэлектрического шланга длиной не менее 1,5 м. Шлюз 
имеет клапан напуска воздуха в шлюз, систему форвакуумной откачки 

и вакуумный затвор, отделяющий камеру шлюза от рабочей камеры на 

время проведения загрузки-выгрузки изделий. 

При открытом затворе шлюза и достигнутом необходимом вакууме в рабо

чей камере подложкодержатель на штоке с помощью пневмоцилиндров пере

мешают в рабочую камеру. При этом камера шлюза отсекается по вакууму от 

рабочей камеры специальной затворной тарелкой, упруго закрепленной на 

корпусе штока. Этот элемент исключает попадание рабочих газов и продуктов 

травления в камеру шлюза во время процесса обработки. 

Загрузка и выгрузка изделий производится через шлюз. При этом столик 

с обработанными изделиями извлекается из рабочей камеры через шлюзовую 

камеру на атмосферу, и перегрузка стола осуществляется вручную. Это не со

всем правильно с точки зрения выноса продуктов реакции, возможно осевших 

на арматуре столика на атмосферу, но позволяет загружать в шлюзовую уста

новку изделия нестандартных размеров, осколки пластин и даже объекты не

плоской формы. 

На заднем фланце рабочей камеры смонтирована антенна такая же, как 

в установке «Каролина РЕ 4>>, с возможностью перемещения ее вдоль продоль
ной оси камеры и устройство согласования. 
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К боковому фланцу рабочей камеры крепится патрубок с датчиками изме

рения вакуума, соосно с ним патрубок с управляемой дроссельной заслонкой, 

высоковакуумный затвор камеры и, в специальном исполнении, криогенная 

ловушка, отсекаемая от высоковакуумного насоса вторым высоковакуумным 

затвором. Криогенная ловушка имеет возможность автономной регенерации, 

при этом продукты реакции и сконденсированные газы не попадают ни в ра

бочую камеру, ни в высоковакуумный насос. В варианте установки без крио

генной ловушки оба высоковакуумных затвора изымаются из комплекта уста

новки, и разгон высоковакуумного насоса осуществляется на откачанную до 

предварительного вакуума рабочую камеру. 

Установка состоит из вакуумного агрегата, модуля травления, модуля газа

напуска, шкафа управления, блоком оборотного водоснабжения и собственным 

компрессором. Все управление установкой сосредоточено в стойке управления, 

размещенной справа от модуля травления. Разделение установки на относитель

но небольшие агрегаты сделано специально для упрощения транспортировки 

и монтажа установки. С той же целью модули снабжены собственными колеса

ми. На каркасе модуля травления горизонтально закреплена цилиндрическая 

рабочая камера с навесной магнитной системой в виде двух электромагнитных 

катушек большого диаметра. 

Система вакуумной откачки рабочей камеры установки может быть и без

масляная. В этом случае откачка камеры до рабочего вакуума и в процессе об

работки может производиться (по выбору заказчика) криогенным или турба

молекулярным насосом. Криогенный насос не годится для работы с химически 

активными и сложными молекулярными газами из-за накопления их в криого

ловке насоса, поэтому его рекомендуется использовать только при применении 

в процессе обработки инертных газов (Ar, Kr, Хе). 
Система форвакуумной откачки камеры подключается к патрубку измере

ния вакуума. Форвакуумные насосы откачки камеры и шлюза АВР-50 устанав

ливаются сзади модуля откачки установки или на техническом этаже. 

Установка обеспечивается также одним или двумя блоками оборотного во

доснабжения для подачи к узлам установки (рабочей камере, антенне и подлож

кодержателю), горячей или холодной охлаждающей жидкости (воды или дру

гой, заменяющей ее жидкости) для быстрой смены температуры в том или ином 

узле. 

Устройство лазерного контроля процесса травления 

Для измерения скорости и глубины травления установки могут укомплекто

вываться лазерным устройством ЛИТ-1, в котором в качестве источника из

лучения используется полупроводниковый лазер с излучением длиной волны 

638 нм. Устройство может применяться как для прозрачных, так и непрозрач-
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Рис. 11.3. Оптическая схема лазерного измерителя толщины 

ных для данного излучения слоев. В последнем случае устройство работает на 

излучении, отраженном от поверхности рельефа. 

Оптическая схема устройства приведена на рис. 11.3. Направленный на объ
ект обработки луч полупроводникового лазера делится полупрозрачным зерка

лом. Один из разделенных лучей собирается на Фотоприемнике фокусирующей 

линзой, и этот сигнал используется в качестве опорного сигнала. Другой луч, 

согласно схеме на рис. 11.3, падает на объект обработки. Интенсивность отра
женного луча определяется интерференцией лазерного излучения, отраженно

го от верхней и нижней границы наносимого или стравливаемого сплошного 

слоя, прозрачного или полупрозрачного. В этом случае интенсивность отра

женного луча меняется со временем из-за изменения толщины этого слоя. 

Устройство может также измерять меняющуюся разность хода отражен

ных лучей от верхней и нижней границы вытравливаемого рельефа в пленке 

или подложке. Если рельеф частично замаскирован прозрачной для луча ла

зера пленкой фоторезиста, то скорость травления фоторезиста также будет из

меряться вместе с измерением глубины рельефа. Математическое выражение 

для зависимости изменения интенсивности отраженного луча от глубины до

статочно сложное и содержит много параметров (в частности, коэффициенты 

преломления, зависящие от степени легирования слоев, неточно определяемые 

в процессе производства). Тем не менее, сопоставление данных, получаемых 

в процессе травления, с анализом тех же образцов другими методами позволяет 
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с высокой точностью проградуировать устройство ЛИТ-1 на глубину травления 

рельефа, и затем использовать полученные градуировки во время последующих 

процессов. 

Отраженный от объекта луч отклоняется тем же полупрозрачным зеркалом. 

По пути он встречает еще одно полупрозрачное зеркало, которое направляет 

часть луча в контрольное окно, по которому оператор контролирует наличие от

раженного от объекта луча и правильиость его попадания в приемник (по поло

жению в контрольном окне). На схеме рис. 11.3 эта часть повернута на девяносто 
градусов относительно оси луча и плоскости чертежа. В реальности оператор 

смотрит на окно перпендикулярно плоскости чертежа. После полупрозрачного 

зеркала через фокусирующую линзу луч попадает на фотоприемник отражен

ного сигнала. 

Сигналы, пропорциональные интенсивности опорного и отраженного лу

чей, поступают на логарифмический усилитель. Выходное напряжение усили

теля пропорционально логарифму отношения токов усилителей отраженного 

и опорного сигнала. То, что усилитель логарифмический, позволяет работать 

в очень широком диапазоне интенсивностей отраженного сигнала без перена

стройки чувствительности усилителей отраженного и опорного сигналов. 

С помощью описанного устройства можно вести процесс травления, на

пример, кварцевого стекла, на глубину сотен микрон с точностью до 20-50 нм. 
Новейшая модификация устройства подключена к контроллеру установки, что 

позволяет производить расчет скорости и глубины травления по заданным фор

мулам в компьютере, управляющем установкой. Это основано на подсчете по

луволн синусоиды, образующейся в результате травления материала, - k 

2-k 
Li=Л·-, 

n 
(11.1) 

где Ll- глубина травления, мкм, Л- длина волны сигнала лазера, мкм, n- ко

эффициент преломления измеряемого материала. 

Управляющий компьютер, используя эти расчеты, способен вести процесс 

автоматически, без участия оператора, что значительно повышает воспроизво

димость процесса. Кроме того, в программе управляющего компьютера преду

смотрено графическое представление зависимости измеряемых параметров от 

времени для визуального контроля хода процесса. 

Важным преимуществом применеимя такого устройства является возмож

ность быстрой отработки технологических процессов, особенно длительных. 

Технолог, проводя процесс, меняеттехнологические параметры один за другим, 

и за считанные минуты определяет влияние изменения того или иного параме

тра на скорость технологического процесса, и оптимизирует технологические 
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режимы буквально <<На ходу>>. Так во время одного процесса определяется влия

ние состава газовой среды, давления, мощности, смещения и т.д. на скорость 

травления. 

11.3. Унифицированные установки 
плазмохимического и ионно-лучевого 

травления серии Caroline 12 

С 1999 года 000 <<ЭСТО-Вакуум>> начало выпуск серии унифицированных ва
куумных установок (глава 9). Унифицированные установки ионно-плазменного 
травления серии Caroline 12 по принципу действия аналогичны описанным 
выше ранее выпускаемым установкам, но оснащены управляющим компью

тером и используют унифицированную базу, такую же, как и напылительные 

установки (глава 9). Установки обеспечивают также травление проводящих ма
териалов ионами аргона. При ионном распылении продукты реакции не удаля

ются откачной системой и могут оседать на диэлектрический защитный колпак 

антенны, создавая там проводящее покрытие, замыкающее ВЧ поле антенны. 

В этом случае антенна прикрывается диэлектрическим или металлическим 

экраном специальной формы. 

В отличие от унифицированных напылительных установок в установках 

плазмохимического травления лучше не использовать, как мы уже говорили, 

криогенный насос в обычном исполнении. Дело в том, что летучие продукты 

реакции фтора с обрабатываемым материалом склонны к полимеризации на 

угольных элементах крионасоса. Если применение таких газов оговаривается 

заранее, то применяются другие типы высоковакуумных насосов (например, 

турбомолекулярный, диффузионный или специализированный криогенный 

насос). Как правило, откачка вакуумной камеры в установках плазмохимиче

ского травления осуществляется химически стойким турбомолекулярным на

сосом с ротором на магнитном подвесе типа Shimadzu или аналогичным насо
сом со скоростью откачки до 800 л/с. 

Для слежения за ходом процесса установки могут быть снабжены лазерным 

устройством для измерения скорости и глубины травления ЛИТ -1. 
Все унифицированные установки управляются встроенным компьютером. 

Специально разработанное программное обеспечение компьютера позволяет 

задавать значительное количество режимов различных этапов обработки изде

лий в произвольной последовательности, включая смену рабочих газов, изме

нение мощностей генераторов, подаваемых в антенну и на подложкодержатель, 

и времена обработки изделий на каждом этапе. Программное обеспечение обе

спечивает проведение заданных процессов травления без участия человека, что 
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значительно повышает воспроизводимость результатов процесса. Разработан

ное Программное обеспечение встроенного компьютера позволяет технологу 

не только запрограммировать технологический процесс, состоящий из любого 

количества шагов любой сложности, но и по его окончании проанализировать 

ход процесса. 

В каждой установке имеется стандартный для установок 12-й серии блок 

оборотного водоснабжения. 

11.4. Установка ионно-лучевого травления 
Caroline IE 12 

Установка Caroliпe IE 12 (ion etching) единственная в серии, которая пред
ставляет собой специализированную установку ионно-лучевого травления. 

Эта установка была разработана, в основном, для ионного травления слоев из 

резистинных сплавов. В качестве инструмента травления использовали хорошо 

отработанные протяженные щелевые ионные источники, аналогичные при

меняемым в напылительных установках Caroline D 12 А, В, В2 и С для ионной 
очистки поверхности подложки (глава 9). 

Компоновка установки Caroline IE 12, ее комплектация и подложкадержа
тели в значительной мере унифицированы с установкой магнетронного напы

ления Caroline D 12 В. За один цикл можно обрабатывать одновременно до 111 
подложек размером 60Х48 мм2• Внешний вид установки показан на рис. 11.4 на 
цветной вклейке, а ее компоновка на рис. 11.5 на цветной вклейке. 

Результаты использования этих ионных источников в напылительных уста

новках не для очистки подложек, а для травления слоев через резистинную ма

ску были положительными, но имели место и отрицательные стороны такого 

использования. Во-первых, ионные источники стояли слишком близко к под

ложкам, и распыляемый материал летел прямо в ионно-оптическую систему 

источника, из-за чего его было необходимо часто чистить. Но самое главное, что 

в установке напыления оказывались продукты распада фоторезиста, которым 

там совсем не место. Эти недостатки были устранены в установке IE. 

В установке IE размещены не один, а два протяженных ионных источни
ка длиной 400 мм, отнесенные на большое расстояние от подложек (порядка 
300 мм). Между ними и подложками установлен легкосъемный экран для сбора 
продуктов травления (см. рис. 11.6 на цветной вклейке). 

Для слоя из резистивнога сплава РС-3710 с удельным сопротивлением 300-
500 Ом/о время травления через маску фоторезиста составляет не более 20 ми
нут. Получение очень хорошего вакуума при травлении не требуется (достаточ

но 5 мПа), и установка может делать более одного рабочего цикла в час. 
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Подложки в этой установке не охлаждаются. Однако удельная мощность 

в стандартном процессе травления (1 А при 1 кВ с двух ионных источни
ков на площадь порядка 0,5 м2) составляет примерно 0,2 Вт/м2 • Это не очень 

большая величина, и маска из фоторезиста ее выдерживает достаточно дол

го, чтобы можно было производить травление относительно толстых рези

стивных слоев даже ионами инертного газа (аргона) с приемлемой произво

дительностью. 

Ионные источники могут работать не только на Ar, но и на химически ак
тивных газах (например, CF

4
). При применении химически активных газов 

возможно травление пленок резистивнога сплава со скоростями значительно 

большими, чем травление с применением аргона, а также травление таких мате

риалов, как стекло, кремний, титан, ванадий и т. д., со скоростями, существен

но превышающими скорость травления в инертных газах. 

Травление меди, никеля, золота, серебра и тому подобных материалов воз

можно и на большую глубину (от одного до нескольких микрон), но при этом 

эрозия маски фоторезиста может быть слишком велика. Обычно для ионнолу

чевого травления таких материалов на значительную глубину (более 1 мкм) ис
пользуют маски материалов с низким коэффициентом распыления (Ti, Al

2
0 3 

и тому подобные). Слой меди толщиной 1,5 микрона будет травиться в аргоне 
примерно один час. Длительность подобного процесса компенсируется боль

шой загрузкой установки травления. Размеры же элементов, получаемых мето

дом ионнолучевого травления с высокой точностью (до долей микрона), соот

ветствуют размерам исходной маски. 

Для увеличения стойкости титановой маски можно использовать реак

тивное <<отравление>> титановой маски с помощью подачи кислорода в рабо

чую камеру (не через ионный источник). При этом селективность (отношение 

скоростей травления материала относительно маски) существенно возрастает, 

примерно до 20 и более. Это позволяет травить через относительно тонкие ма
ски слои меди толщиной более 5 мкм. 

В силу простоты обслуживания внутрикамерных устройств эти установ

ки не имеют гидроподъемников. Загрузка и обслуживание производится че

рез загрузочную дверь или съемную легкую алюминиевую крышку вакуум

ной камеры. 

В установке Caroline IE 12 полностью автоматизирован процесс травления. 
Стабилизация тока ионных источников производится с помощью регулировки 

расхода газа через каждый ионный источник. Компьютер с высокой точностью 

считает дозу ионного облучения подложек, и процесс травления останавлива

ется по достижении заданной величины этой дозы. Как и во всех унифициро

ванных установках, оператор не может вмешаться в ход технологического про

цесса, который запрограммирован технологом. 
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11.5. Установка плазмехимического травления 
Caroline РЕ 12 

Установка Caroline РЕ 12 (plasma etching) была разработана для использования 
ТСР плазменных источников в процессах плазмохимического травления, ион

ного азотирования, травления толстых слоев полимеров и обработки негаба

ритных изделий сложной формы в высокоплотной плазме заданного газового 

состава. Технологическим прототипом этой установки были ранее разрабо

танные безшлюзовые установки <<Каролина РЕ 4>> (<<Эра-3М>>, «Эра-4») [14-16] 
и шлюзовая Caroline РЕ 11 (Эра-5). Описание и технологические возможности 
этих установок были приведены в предыдущей главе. 

Унифицированная база для установки Caroline РЕ 12 совпадает с базой на
пылительной установки Caroline D 12 А1, в которой была изменена откачная си
стема для работы с химически активными газами (установлен диффузионный 

насос с азотной ловушкой и агрегат АВР - 50). Внешний вид установки по казан 
на рис. 11.7 на цветной вклейке. 

В связи с простотой обслуживания внутрикамерных устройств в установке 

отсутствует гидроподъемник. Перегрузка подложек и обслуживание установки 

производится через загрузочную дверь камеры или через съемную крышку ра

бочей камеры. 

По центру верхней крышки установлена антенна (генератор плазмы). Ан

тенна представляет собой законченный функциональный узел в виде цилин

дра диаметром 230 мм и высотой 50 мм (см. рис. 11.7 на цветной вклейке). Через 
устройство согласования, размещенное на крышке камеры, к антенне подклю

чается ВЧ генератор промытленной частоты (13,56 МГц) через коаксиальный 
ввод диаметром 50 мм и длиной 180 мм. Антенна работает в диапазоне давлений 
от 0,1 до 100 Ра. 

Соосно с этим устройством в нижней части камеры расположен круглый 

охлаждаемый столик диаметром 250 мм. Его плоскость параллельна плоско
сти антенны. В столике имеется отверстие, через которое под диск-носитель 

подложек через отдельную линию газонапуска может подаваться гелий для 

лучшего охлаждения этого диска. На этом диске-носителе или непосред

ственно на столике размещаются подложки, например 8 шт. подложек раз
мером 48Х60 мм2 • Для извлечения ионов из плазмы газового разряда и прида

ния им заданных энергий на столик подается смещение, частота и величина 

которого определяются задачами технологии. В стандартном исполнении 

установка комплектуется двумя ВЧ генераторами типа УВ-1 мощностью до 

1 кВт каждый. 
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11.6. Шлюзовая установка плазмохимического 
травления Caroline РЕ 15 

Опыт эксплуатации Выпускавшихея ранее фирмой 000 <<ЭСТО-Вакуум>) уста
новок с ТСР источником показал, что для получения всех технологических пре

имуществ такого источника необходима шлюзовая установка. Поэтому была 

разработана шлюзовая установка плазмохимического травления Caroline РЕ 
15. Схема рабочей камеры и шлюза установки приведены на рис. 11.8 на цвет
ной вклейке, а ее внешний вид на рис. 16.2. Технологическим прототипом та
кой установки были ранее выпускавшаяся шлюзовая установка Caroline РЕ 11 
(«Эра-5>)). 

В новой установке Caroline РЕ 15 [17] использованы комплектующие за
рубежных фирм, выпускающих запорную арматуру и откачные средства для 

большинства производителей подобного оборудования. В ней были также ис

пользованы манипуляторы для перегрузки подложек, которые вместе со схемой 

перегрузки позволили бы перейти в будущем к проектированию кластерных 

машин. 

Одновременно продолжились работы по улучшению конструкции антенны 

с целью получения более плотной плазмы при той же подаваемой в антенну ВЧ 

мощности. В новой конструкции (рис. 11.10 на цветной вклейке) рабочая часть 
модернизированной антенны выполнена из охлаждающихся проточной водой 

профилей, которые залиты теплопроводящим компаундом. Эта конструкция 

позволяет применять генераторы значительной мощности в длительных про

цессах. Исходя из линейных зависимостей параметров ВЧ разряда данного типа 

от прикладываемой мощности, следует ожидать новых технологических воз

можностей от применеимя более мощных ВЧ генераторов. 

Для увеличения плотности плазмы на 50-70% при стабильности остальных 
параметров применяется дополнительная навесная магнитная система в виде 

двух электромагнитных катушек большого диаметра (см. рис. 11.9 на цветной 
вклейке). 

Соосно с антенной в нижней части камеры расположен круглый охлаждае

мый столик с диаметром рабочей зоны 200 мм. В столике имеется отверстие, 
через которое под диск-носитель подложек через отдельную линию газона

пуска может подаваться гелий для лучшего охлаждения этого диска. На этом 

диске-носителе размещаются подложки, например, до 6 шт. подложек размером 
48Х60 мм2 • 

Модификация установки Caroline РЕ 15, предназначенная для применеимя 
в «чистой комнате>), показана на рис. 11.11 на цветной вклейке. 



ГЛАВА 12 

ПРИМЕНЕНИЯ УСТАНОВОК 

ПЛАЗМОХИМИЧЕСКОГО 

ТРАВЛЕНИЯ С УСТРОЙСТВАМИ 
ТСР РАЗРЯДА 

12.1. Травление монокристаллического пьезокварца 
через нанесенную металлическую маску на 

глубину более 1 00 мкм 

Эта задача возникла при создании ряда приборов на основе монокристал

лического пьезокварца, когда требавались значительная глубина травления 

(100 мкм) и высокая точность ее достижения. Для достижения указанной боль
шой глубины травления были необходимы максимальные скорости травления, 

которые могли быть получены только при высокой плотности ионного тока. 

Однако низкая теплопроводность образцов и их хрупкость не позволяли ис

пользовать максимальные плотности ионного тока, создаваемого антенной, и, 

соответственно, скорости травления. При этом было необходимо обязательно 

сохранить пьезоэлектрические свойства подложки после обработки и обеспе

чить высокую стойкость используемой маски. Все эти противоречивые требо

вания делали эту задачу, казалось бы, неразрешимой. 

Чтобы профиль вытравленных канавок соответствовал заданному, селек

тивность травления маска-подложка требовалась не менее 50. Такие канавки 
не удавалось получить с помощью жидкостного травления из-за отсутствия не

обходимой селективности травления. Известно, что при энергии ионов аргона 

выше 100 эВ и плотности ионного тока 1 мА/см2 , скорость травления кварца 

составляет всего 0,145 мкмjмин, чего было явно недостаточно. Требуемую се
лективность и скорость травления может обеспечить только плазмохимическо1 

травление. 

Технология высокоскоростного и селективного травления пьезокварц 

в ТСР разряде во фторуглеродной плазме была разработана на установке Carolin 
РЕ 15. Исследовано было травление в смесях аргона с одним из двух газов: CJ 
и C

3
F8, или в среде одного газа C

4
F8• 



Глава 12. Применения установок плазмохимического травления с устройствами 
ТСРразряда 

Эксперименты проводили на образцах - кварцевых пластинах с разме

рами 2Зх25хО,355 мм3 • В начале процесса проводили плазменную обработку 

образцов и камеры в среде аргона в течение 25 мин с целью прогрена внутри
камерной оснастки и очистки поверхности образцов. Такой прогрев попадо

бился для подавления образования полимерных осадков, к которым склонны 

углеродосодержащие плазмообразующие газы на поверхностях рабочей каме

ры. Режим прогрева: мощность в антенне w. = 700 Вт, мощность на столике
подложкодержателе Wc = 50 Вт, автосмещение Uc = 10 В, давление аргона 

Р = 0,7 Па при его потоке 3,6 л/ч. 
пр 

Затем проводилась обработка образцов при параметрах процесса, указан-

ных в табл. 12.1, где обозначено t -время обработки, Ar и CF4 - расходы рабо-
тр 

чих газов, Р 
6 

- рабочее давление в камере. Стартовое давление в рабочей каме-
Р• 

ре Рхам = 1,7 ·1о-з Па. Смещение на подложкодержатель подавалось от генератора 
ВЧ промышленной частоты (13,56 МГц), такого же, как и питающего антенну. 
В процессе травления в среде CF

4 
+Аг было включено охлаждение подложки 

потоком гелия из столика, чтобы избежать перегрена кварцевых пластин. Ско

рость травления была 0,5 мкмjмин. 

Таблица 12.1. Режим травления образцов кварца 

w •. 
Вт 

700 400 -170 

Ar, 
л/ч 

1,5 5,6 20 

р раб' 
Па 

0,8 

Травление образцов в среде C
3
F

8 
+ Ar проводилось при тех же условиях, но 

был включен нагрев стола до Т = 70 °С. Скорость травления была 0,5 мкмjмин. 
В выбранном режиме (табл. 12.1) в плазме С 

4
F 

8 
провели процесс травления квар

ца на глубину более 100 мкм. Скорость травления была получена выше, чем в 

Рис. 12.1. Вид поверхности монокристаллического пьезокварца после травле

ния 
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предыдущих случаях- 0,66 мкмjмин. При всех процессах глубокого травления 
образцы не мутнели, то есть на полированных образцах кварца без маски на

блюдался полирующий эффект травления (рис. 12.1). Таким образом, для трав
ления монокристаллического пьезокварца через нанесенную металлическую 

маску на глубину более 100 мкм целесообразно использовать плазму, образо
ванную в газе C4F8• 

12.2. Скоростное анизотропное травление 
монокристаллического кремния 

В настоящее время развивается тенденция повышения степени интеграции за 

счет использования третьего размера подложки (ее толщины). Трехмерная ин

теграция основана на использовании вертикальных межсоединений в кремни

евых пластинах (через сквозные отверстия в пластине). Решение этой проблемы 

было найдено в технологиях высокоаспектного <<сухого>) травления в высоко

плотной плазме. Примером может служить так называемый <<Бош-процесс>), 

реализованный в разработках технологического оборудования ряда фирм [18]. 
Высокоаспектное травление было впервые применено для создания МЭМС

структур (микроэлектромеханические системы). Оно явилось основой появ

ления нового научно-технического направления <<микроструктуры с высоким 

аспектным отношением>) (high aspect ratio microstructures - HARM). Этими ме
тодами создаются отверстия глубиной в несколько сотен микрон при ширине 

несколько десятков микрон в диапазоне аспектных отношений от 10 до 100. 
Поскольку в условиях нашего машиностроительного предприятия не раз

решалось использовать такие химически активные газы как Cl2 и HBr, нами был 
разработан процесс травления монокристаллического кремния в смеси элега

за (SF
6

) с кислородом. Кислородная составляющая должна была блокировать 

процесс изотропного травления боковой стенки щели (вытравливаемой струк

туры), окисляя эту стенку. На скорость травления в глубину кислородная со

ставляющая тоже влияет, но окисел, образующейся на дне канавки, удаляется 

за счет ионной бомбардировки. 

Процесс проводили при давлении примерно 5 Ра в течение 3 мин. ВЧ мощ
ность, подводимая к антенне, была 800 Вт, к столу- 150 Вт. Температура стола 
была комнатная, так как был включен гелиевый теплоотвод для охлаждения 

подложки. Травление вели через маску, представляющую собой слой термиче

ски выращенного Si02 толщиной 0,5 мкм, поскольку окисел кремния медлен
но травился в выбранной газовой смеси. Перед процессом проводили снятие 

естественного окисла с открытых мест поверхности подложки в течение 20 с. 
в специальной газовой смеси. 
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а б 

Рис. 12.2. Вытравливаемый профиль в кремнии: а- поперечный скол канавки, 

б- продольный скол канавки 

В результате селективность по маске Si02 составила не менее 35, скорость 
травления в глубину профиля, показаинога на рис. 12.2, а, была 4,3 мкмjмин. 

Вытравливаемый профиль представлял собой пересекающиеся канав

ки. Там, где виден «лунообразный>> профиль дна, там скол прошел по канавке 

(рис. 12.2, б). А на рис. 12.2, а показан поперечный скол канавки, на котором ви
ден профиль дна поперечной канавки, формирующийся, очевидно, при улуч

шенном газообмене в пересечениях канавок. Исходная ширина канавок 0,8 мкм, 
а глубина примерно 10-15 мкм, что указывает на высокую степень анизотро
пии травления. При таком соотношении ширины и глубины канавки разница 

в газовой проводимости элементов профиля должна существенно сказываться. 

Как видно из рис. 12.2, достигнуто высокое качество дна и стенок профиля. 
Такой простой процесс травления монокристаллического кремния с вы

сокими скоростями, селективностью и хорошей анизотропией на установке 

Caro1ine РЕ 15 найдет применение в технологии миниатюрных электромехани
ческих структур и в других применениях наряду с Бош-процессом. 

12.3. Среднечастотная модуляция ВЧ мощности при 
плазмохимическом травлении 

При обычном ВЧ травлении на диэлектрических слоях обрабатываемых струк

тур электронами плазмы создавался отрицательный заряд, который притя

гивал ионы из плазмы и тем увеличивал скорость травления диэлектрика. 

Это явление аналогично <<предпочтительному распылению)), имеющему место 

на мишени при реактивном распылении (см. раздел 2.3). Описанное явление 
приближало скорость травления двуокиси кремния к скорости травления по

ликристаллического кремния, то есть снижало избирательность процесса. 



12.4. Другие примеры применения установок с ТСР источниками 50~ 
для ионно- и плазмохимического травления ~ 

Среднечастотная импульсная модуляция оказалась полезной и при ВЧ 

плазмохимическом травлении, в котором плазма создавалась антенной [19]. 
Для устранения этого явления для питания антенны применили ВЧ мощность, 

модулированную прямоугольными импульсами с частотой 12,5 кГц (19]. ВЧ 
мощность вкЛючалась на 50 мкс. Это было минимальное время, необходимое 
для достижения установившегося уровня плотности плазмы. Затем питание ан

тенны отключали на 30 мкс. Это максимальное время, за которое плазма еще 
до конца не исчезала. За это время отрицательный заряд на диэлектрике успе

вал компенсироваться ионами плазмы, и травление при следующем включении 

плазмы начиналось без наведенных зарядов. Такое питание антенны позволило 

устранить накопление зарядов на диэлектрических элементах обрабатываемых 

структур. Благодаря этому удалось удвоить селективность травления поли

кристаллического кремния по отношению к двуокиси кремния и фоторезн

ету и устранить появление встроенного заряда в окисле под затвором полевого 

транзистора. 

12.4. Другие примеры применения установок с ТСР 
источниками для ионно- и плазмехимического 

травления 

1. Получены сверхмалые размеры окон в пленках нитрида кремния при изго
товлении полевых транзисторов сверхвысокой частоты (30-40 ГГц) на арсенн
де галлия. Ширина полученной <<канавки» не превышала 0,1 мкм при толщине 
диэлектрика (нитрид кремния) 0,15 мкм. 

Окна получали с помощью электроннолучевой литографии высокого раз

решения и последующего травления в плазме фреона-218 при давлении 0,1 Па. 
При этом мощность обоих генераторов -того, что подключен к антенне источ

ника плазмы, и того, что подключен к столику, не превышала 150 Вт. Скорость 
травления нитрида кремния в глубину составила 0,14 мкмjмин, а скорость бо
кового травления была примерно в сто раз меньше. Равномерность травления 

нитрида кремния на пластине диаметром 150 мм была не хуже ±3%. При этом 
низкая энергия ионов, бомбардирующих подложку (не более 120-150 эВ), обе
спечивает низкий уровень радиационных повреждений материала подложки 

(арсенида галлия). 

2. Установки были использованы для травления эпитаксиальных структур 
нитрида галлия на сапфире, используемые в производетое светодиодов синего 

излучения. Процесс вели в плазме смеси газов, содержащей аргон и хлористые 

соединения при очень низких рабочих давлениях (м~н~Р. () 1 n".\ Мnнтu"'"''' 
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нии НЧ генератора. Скорость травления была не менее 0,12 мкмjмин. Точность 
остановки травления по достижении заданной глубины не хуже 50 нм (при ис
пользовании лазерного измерителя глубины травления). Глубина травления 

составляла 1,4 мкм. И здесь одним из главных достоинств установки явилась 
низкая энергия ионов в процессе травления, благодаря которой создаются ма

лые радиационные повреждения приповерхностных слоев нитрида галлия, что 

позволило получить омические контакты хорошего качества к открытым об

ластям полупроводника. 

3. С помощью антенны проводили селективное травление слоев термиче
ской двуокиси кремния на пластинах из поликристаллического кремния. Ис

точником потенциала подложки служил второй ВЧ генератор со своим согла

сующим устройством. Мощность обоих генераторов - и того, что подключен 

к антенне, и того, что подключен к подложкодержателю, не превышала 300 Вт. 
Травление двуокиси кремния проводили в смеси элегаза (SF

6
) с кислородом при 

давлении примерно 0,1 Па. На пластине диаметром 150 мм равномерность трав
ления была не хуже ±1%. 

Селективность по маске из поликристаллического кремния или из обыч

ного фоторезиста с использованием гелиевого теплоотвода относительно тер

мической двуокиси кремния составляет 1 к 5. Скорость травления двуокиси 
кремния с маской из поликристаллического кремния составила 0,4 мкм/мин, 
а с маской из фоторезиста - до 1 мкмjмин. 

4. Травление систем металлизации полупроводниковых приборов про
водили ионами аргона с небольшой добавкой к аргону кислорода. Травление 

шло исключительно за счет ионного распыления. Подложки располагались на 

столике из металла с низким коэффициентом распыления (например, титана). 

К нему прикладывалось высокочастотное смещение промытленной частоты 

13,56 МГц. При мощности антенны 400 Вт и смещения 300 Вт скорость травле
ния золота составляла 0,2 мкмjмин. При этом было обязательным применение 
на антенне специального экрана, исключающего ограничение ее срока службы 

из-за запыления металлической пленкой. 

5. При травлении пленок алюминия толщиной 1 мкм на пластинах из арсе
няда галлия через маску из фоторезиста были получены линии субмикронных 

размеров (0,5 мкм) и с вертикальной стенкой. 
Особенности устройства антенны позволяют проводить процесс травления 

алюминия с различными, в том числе и малыми, скоростями. Это, в свою оче

редь, позволяет снизить тепловые нагрузки на фоторезистивную маску и полу

чать рисунки с хорошим разрешением даже на подложках с низкой теплопро

водностью. 

6. При травлении ионами аргона материалов типа КРТ получен лучший 
профиль травления по сравнению с ионно-лучевым травлением с помощью 
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сеточного ионного источника типа Кауфмана. Время травления слоя КРТ че

рез маску позитивного фоторезиста на глубину 12 мкм не превышало 25 мин. 
Для подачи смещения на подложку использовался генератор низкой частоты 

(50 кГц), выдающий прямоугольные импульсы с амплитудой 300 В. 
7. В кислородной плазме проводили травление полимерных органических 

материалов. Скорость травления полиимида была более 2 мкм/мин. Использо
вали неорганические маски, наносимые прямо на поверхность полиимида. 

Снятие слоя фоторезиста проводили со смещением и без смещения на сто

лике при давлении кислорода 1 Па. Скорость удаления составляла не менее 
2 мкмjмин при мощности ВЧ смещения 300 Вт. 

8. В плазме, полученной в смеси азота с 5% аргона, при мощности в антенне 
900 Вт проводилось ионное азотирование приповерхностных слоев изделий из 
обычной или нержавеющей стали при низких температурах 50-150 ·с. Для это
го применялось униполярное импульсное (40 кГц) смещение с амплитудой 
-600 В и при плотности тока 50 А/м2 • Время обработки - 2 ч. Добавка к азо
ту аргона была необходима, чтобы предотвратить образование плотной корки, 

препятствующей ионностимулированной диффузии азота в изделие. Измере

ния показали, что у полученных образцов твердость возрастает примерно в 3 
раза. 

9. Полезной оказалась <<зачистка)) плат ГИС в аргоновой плазме перед галь
ваническим осаждением слоев серебра. 



ГЛАВА 13 

УСТАНОВКА CAROLINE 
PECVD 15 ДЛЯ 
ПЛАЗМОСТИМУЛИРОВАННОГО 

ХИМИЧЕСКОГО ОСАЖДЕНИЯ 

ИЗ ПАРОВ (PECVD) 
С ПРИМЕНЕНИЕМ ТСР 

ИСТОЧНИКА 

В настоящее время в технологиях полупроводниковой микроэлектроники, микро

механики и в производстве многоуровневых ГИС находят широкое применение 

процессы газофазного осаждения слоев диэлектриков и полупроводников с при

менением плазменной стимуляции процесса осаждения «plasma-enhanced chemical 
vapor deposition>> (PECVD). Суть плазменной стимуляции процесса осаждения по
крытий из газовой фазы состоит в том, что плазма создает на поверхности подлож

ки условия, эквивалентные очень высокой температуре, иногда даже превышаю

щей термостойкость материала подложки. Поэтому плазма ускоряет химические 

процессы с участием компонентов газовой смеси на поверхности подложки, нахо

дящейся при сравнительно невысоких температурах. Таким образом, плазменная 

стимуляция приводит к снижению требуемой температуры нагрева подложки. 

В силу высокой <<энергетики» процесса плазменной стимуляции удается 

получать соединения даже из не взаимодействующих в нормальных условиях 

газовых компонент, например, моносилана и азота. Поэтому в этих процессах 

можно использовать менее агрессивные газовые составляющие, например, азот 

вместо аммиака в смеси с моносиланам (SiH4) при осаждении нитрида крем

ния. Это весьма положительно сказывается на сроке службы систем газонапу

ска и откачных средств. 

Очевидно, что степень диссоциации молекулярных газов зависит от кон

центрации плазмы при фиксированном давлении. При этом степень диссоциа

ции газа в разряде, созданном антенной, настолько велика, что при включении 

разряда в рабочей камере заметно повышается давление. Повышенная диссо

циация рабочего газа в разряде полезна для снижения рабочего давления и не

обходимого расхода рабочего газа при высоких скоростях осаждения. 
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осаждения из паров (PECVD) с применением ТСР источника ~ 

Для стимуляции процесса осаждения из газовой фазы была выбрана антен

на, аналогичная описанной выше, использовавшейся в установках для плазмо

химического травления. Это относительно новое применение ТСР источника, 

так как большинство фирм, выпускающих оборудование для PECVD, долгое 

время обходились ВЧЕ разрядом. Это разряд с электродом, на который подает

ся ВЧ потенциал. Недостатком ВЧЕ разряда являются большие потери энергии 

на разгон электронов и ионов, которые разгоняются только в приэлектродном 

пространстве. В этом типе разряда плотность тока и энергия ионов связаны 

между собой и не могут быть изменяемы независимо [ 11]. 
Несколько зарубежных установок для нанесения пленок с ТСР источниками 

появились после 2005 года. В России фирма 000 «ЭСТО-Вакуум>) в 2000 году 

впервые разработала и выпустила в качестве такой специализированной уста

новки для процесса PECVD установку Каролина 4 PECVD. Она была создана на 

базе установки Каролина РЕ 4 (Эра - 3М). 

В этой установке для осаждения слоев двуокиси кремния применялея гек

саметилдисилоксан в смеси с кислородом, что ограничило скорость осаждения 

двуокиси кремния до 50 нмjмин из-за большого потока кислорода, необходи

мого для образования стехиометрической двуокиси кремния в данной смеси. 

До осаждения слоев проводили предварительный нагрев и очистку образцов 

и стенок реактора с помощью разряда в чистом кислороде. 

Режим осаждения: 

диаметр антенны - 220 мм, 
предварительный вакуум- 1 мПа, 
диаметр стола - 160 мм, 

неравномерность толщины пленки по площади подложкодержателя - ±3%, 
рабочее давление газовой смеси в реакторе - 0,2 Па, 

расход кислорода- 0,1 Вт, 

начальная температура подложек- 150 Т, 

ВЧ мощность в антенне при осаждении - 300 Вт, 

смещение на подложкодержатель не подавалось, 

применялея кольцевой газораспределитель, расположенный вокруг ан

тенны, с подачей газа снизу вверх к центру антенны. 

Осаждение слоев диоксида кремния толщиной 0,4-0,5 мкм проводили на 

сапфировые пластины. Полученные слои соответствовали требованиям копти

ческим покрытиям из двуокиси кремния (коэффициент преломления 1,47 и по
глощением не более 1%). 

Путем применении антенны была также проведе на модернизация шлюзовой 

установки плазмохимического травления RDE-300 производства фирмы Alca
tel. Целью модернизации было получение высокой скорости осаждения нитри-
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рабочей камеры была смонтирована антенна с согласующим устройством и си

стемой лазерного контроля толщины наносимого диэлектрика. Антенна была 

подключена к ВЧ генератору мощностью до 1000 Вт. 

Применеине антенны в установках RDE-300 и Каролина 4 PECVD позволи-
ло отработать следующие технологии: 

осаждение двуокиси кремния из смеси моиосилапа с кислородом на 

кремниевые и сапфировые подложки при температуре процесса не выше 

200 ·с со скоростями до 200 им/мин, 
осаждение при температуре подложки не выше 250 ·с стехиометриче

ского и нестехиометрического нитрида кремния из смеси моиосилапа 

с азотом на полиимидный лак, нанесенный на кремниевую подложку, 

равномерность по толщине осаждаемых слоев на подложке диаметром 

150 мм была не хуже ±3%, 
показана возможность планаризации рельефа поверхности подложки 

при осаждении диэлектрической пленки с одновременным травлением. 

При этом происходило снижение скорости осаждения на 30-50%. 

Установка Каролина 4 PECVD затем была модернизирована: ее оснастили 
шлюзом для загрузки и выгрузки и использовали унифицированную базу. Мо

дернизированная установка плазменпостимулированного осаждения выпуска

ется под маркой Caroline PECVD 15 (рис. 13.1 на цветной вклейке). Доработки при 
модернизации, в основном, коснулись конструкции столика-подложкадержателя 

(был предусмотрен регулируемый нагрев столика до 400 "С) и добавлены газара
спределители и регуляторы расхода газа, предназначенные для работы с моио

силанам и другими агрессивными или опасными газами. Общее число линий 

газонапуска увеличили до 8 шт., из которых 4 шт. были рассчитаны на вредные 
и агрессивные газы. Основные параметры техпроцесса остались такими же, как 

в установках Каролина 4 PECVD, поскольку не ломенялея сам реактор. 
Опытная эксплуатация установок плазменио-стимулированного осаждения 

слоев из газовой фазы с применениемантенны показала высокую воспроизводи

мость процесса по скоростям нанесения, равномерности и качеству наносимых 

покрытий. Это делает подобный процесс перспективным для массового приме

неимя в технологиях полупроводниковых приборов и многоуровневых ГИС. 

Поскольку процесс газофазного осаждения диэлектриков с помощью источ

ников высокоплотной плазмы не стал еще общепризнанным, установки Caro

line PECVD 15 в нашей стране заказываются еще в ограниченных количествах. 
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ГЛАВА 14 

РЕКОМЕНДАЦИИ ПО 

КОМПЛЕКТАЦИИ 

ВАКУУМНЫХ УЧАСТКОВ ДЛЯ 

ПРОИЗВОДСТВА РАЗЛИЧНЫХ 

ИЗДЕЛИЙ ЭЛЕКТРОННОЙ 
ТЕХНИКИ ВАКУУМНО

ТЕХНОЛОГИЧЕСКИМ 

ОБОРУДОВАНИЕМ ФИРМЫ 

«ЭСТО-ВАКУУМ» 

Описанные в главах 9-13 установки создавались как для индивиду
ального их применения, так и для комплектации специализированных 

вакуумных участков производства различных изделий электронной 

техники, в частности, различных ГИС или полупроводниковых при

боров ИС. Многолетний опыт разработки и использования вакуумно

технологического оборудования позволил выработать рекомендации по 

комплектации специализированных вакуумных участков с оптималь

ным набором описанных выше унифицированных установок. 

14.1. Участок производства ГИС 

Предлагаемый в данном разделе комплект оборудования предназначен для про

изводства ГИС. Такие ГИС содержат, в основном, тонкопленочные резисторы 

и систему металлизации, которые формируются последовательными операция

ми вакуумного нанесения, фотолитографии и травления в вакууме. 

Первой операцией является операция нанесения слоя из резистивного 

сплава с заданным поверхностным сопротивлением. Для выполнения этой опе

рации предназначена установка магметронного напыления Caroline 012 В. Ха
рактеристики этой установки были даны выше (раздел 9), здесь же подчеркнем 
наиболее важные ее преимущества при нанесении резистивных слоев: 
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высокая равномерность нанесения резистивнаго слоя по загруженной 

партии пластин (не хуже ±3%), 
высокая воспроизводимость от процесса к процессу (±1%), 
большое количество (до 4-х) напыляемых резистявных материалов раз

личного состава, что позволяет без переналадки установки наносить 

слои с различным поверхностным сопротивление для различных ГИС, 

возможность модификации напыляемых резистивных слоев введением 

в него примеси реактивного газа для увеличения их удельного сопро

тивления, 

возможность в едином цикле нанести на резистявный слой защитный 

слой металла, например титана. 

Немаловажным преимуществом является большая производительность 

установки. Время процесса напыления с учетом откачки и нагрева подложек 

до температуры 200-300 ·с занимает порядка двух с половиной часов, что дает 
возможность с учетом времени <<разгона>> крионасоса проводить минимум два 

процесса в смену. А это позволяет обработать 222 подложки стандартного раз
мера 6Ох48 мм2 • 

Следующая операция - фотолитография с целью получения резисторов 

нужной топологии на подложке. Обычно .травление резистивнога слоя в техно

логии ГИС производят с помощью жидкостного травления. Это накладывает 

целый ряд ограничений на материалы и технологии резистявных слоев, не го

воря уже об экологии и, что немаловажно, повторяемости процесса. Скорость 

и качество жидкостного травления зависят от многих факторов (температура 

травителя, его <<свежесть», качество используемой воды, адгезия фоторезиста). 

Из-за их разброса, имея партию подложек с практически одинаковым рези

стивным слоем, можно получить подложки с большими отклонениями вели

чин сопротивления резисторов, что требует последующей трудоемкой ручной 

подгонки полученных резисторов. 

Избежать такого усложнения производственного процесса поможет исполь

зование ионно-лучевого травления, которое обеспечивает очень высокое раз

решение процесса травления, практически совпадающее с разрешением фото

резистивной маски, и, соответственно, позволяющее точно воспроизводить 

топологию резисторов. Особенность ионно-лучевого травления заключается 

в том, что не очень важен химический состав различных резистявных слоев, 

то есть наличие и концентрация малых добавок, повышающих его параметры 

(снижающие ТКС, увеличивающие временную стабильность и т.д.). Скорость 

распыления ионами Ar зависит от процентнога соотношения основных эле
ментов резистивнога сплава (хром и кремний) и их индивидуальных коэффи

циентов распыления, а боковой уход размеров резисторов и вовсе исключен 

при достаточной стойкости маски из фоторезиста. Очевидно, что такая техно-



14.1. Участок производства ГИС 5~ 

логия целесообразна, если разброс величины поверхностного сопротивления 

по подложке не превышает ±1%, что и обеспечивает напылительная установка 
Caroline 012 В. 

Задача снижения разброса величин сопротивления резисторов до ±1% без 
индивидуальной подгонки решается на некоторых предприятиях следующим 

образом. Перед фотолитографией подложки с резистявным слоем сортируются 

по величине поверхностного сопротивления с точностью до 1% в отдельные пар
тии, после чего фотолитография на этих партиях проводится с фотошаблоном 

с «НУЖНЫМ>> отклонением размера резистора. Такой комплект шаблонов лежит 

на участке фотолитографии с указанным на каждом из шаблонов отклонением, 

всего 6-8 штук. Поскольку погрешность ионно-лучевого травления менее 1%, 
то после фотолитографии подложки всех полученных партий можно травить 

в едином процессе. 

Для операции ионно-лучевого травления предназначена установка ионно

лучевого травления Caroline IE 12 (глава 11). Загрузка установки Caroline IE 12 
составляет 111 стандартных подложек 6Ох48 мм2 , цикл травления (например, 

резистивнаго слоя из сплава РС 3710 номиналом 100 Ом/о) занимает не более 
30 минут, а весь цикл занимает не более одного часа. 

Таким образом, преимущества ионно-лучевого травления перед жидкост-

ным очевидны: 

травление любых резистявных слоев, не взирая на их химический со

став, 

высокая воспроизводимость размеров, соответствующая точности ма

ски из фоторезиста, 

полная автоматизация процесса. 

После проведения ионно-лучевого травления резистявного слоя необхо

димо снять маску из фоторезиста. При этом желательно, чтобы не изменились 

номиналы уже сформированных резисторов. С этой целью целесообразно при

менять универсальную установку плазмохимического травления Caroline РЕ 12 
(глава 11). Эта установка позволяет снимать фоторезист в кислородной плазме. 
При применении кассетной загрузки эта установка обеспечивает производи

тельность примерно 200 пластин в час. 
И, наконец, следующая операция - нанесение слоев необходимой системы 

металлизации. Металлизация представляет собой обычно три слоя: адгезион

ный подслой (хром, ванадий, титан), проводящий слой (медь) и защитный слой 

(титан, хром, ванадий, никель). Для этого предназначена универсальная уста

новка Caroline D 12 В2 (глава 9). Эта установка специально проектироваласьдля 
одно- или двухсторонней металлизации ГИС. 

Ее основные, важные для решения данной задачи преимущества: 
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возможность напыления пленок 3-х материалов в одном процессе, в том 

числе и с двух сторон, 

пленки наносятся с двух сторон разными магнетронами, следовательно, 

можно напылять слои разной толщины на разные стороны подложек, 

высокая степень покрытия внутренних поверхностей переходных от

верстий в подложке и краев подложек при двухстороннем нанесении 

металлизации, 

высокая производителъностъ: загрузка 111 стандартных подложек при 
одностороннем и 70 - при двустороннем нанесении. 

Итак, представлен рекомендуемый вариант набора вакуумно-технологи

ческого оборудования, позволяющего обрабатывать порядка двухсот-трехсот 

стандартных подложек в смену (четыре-шесть тысяч в месяц), состоящий из 

четырех установок 12-й серии. Достаточно по одной установке Caroline D 12 В, 
Caroline D 12 В2, Caroline IE 12 и Caroline РЕ 12. Эти установки обладают высо
кой степенью унификации, которая касается не только конструкции установок, 

но и программнаго обеспечения. Такая их особенность позволит сэкономить на 

эксплуатационных расходах, так как легко обучить одного наладчика для об

служивания всего комплекта оборудования. 

Кроме того, большой экономических эффект может быть получен за счет 

исключения операции подгонки резисторов. Эта операция уже не нужна 

в силу высокой точности и воспроизводимости вакуумных процессов на

несения и травления резисторов. Таким образом, применение в описанном 

процессе для травления тонких пленок «сухих)) процессов ионного и ПХТ 

травления обеспечивает свободу выбора используемых материалов, так как 

их выбор не ограничен подбором избирательных химических травителей. 

Кроме того, эти процессы легко управляемы и воспроизводимы. Немаловаж

но, что эти процессы в большей мере отвечают современным требованиям 

экологии. 

14.2. Участок производства СВЧ ГИС 

Предлагаемый в данном разделе комплект оборудования предназначен для 

производства ГИС СВЧ диапазона с многослойной металлизацией толщиной 

4-7 мкм. Особенностью производства СВЧ ГИС является задача обеспечения 
высокой точности размеров элементов металлизации при ее общей толщине бо

лее 5 мкм. Травление относительно толстых слоев меди или золота (до 5 мкм) 
через маску, выполненную из материала с низким коэффициентом распыления 

(титан, нитрид кремния, окисел алюминия), с высоким (порядка 0,1 мкм) раз
решением возможно в установке ионно-лучевого травления со скоростью до 

1,5 мкмjчас. К предыдущему комплекту необходимо добавить установку для 
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прецизионного травления <<толстой>> металлизации, то есть еще одну установку 

Caroline IE 12. Полная загрузка установки Caroline IE 12 может составлять 112 
стандартных подложек. Селективность скорости травления меди и титановой 

маски может составить 20:1, а это значит, что через титановую маску толщиной 
0,2 мкм можно протравить слой меди толщиной 4 мкм. 

Нанесение титановой маски легко осуществить в установке Caroline D 12 В, 
а травление ее после фотолитографии- в установке Caroline РЕ 12. Причем для 
увеличения стойкости титановой маски целесообразно наносить слой титана 

с примесъю кислорода, значительно уменьшающего коэффициент ионного рас

пыления маски и практически не влияющего на ее ПХТ травление. 

Второй вариант рекомендуемого комплекта оборудования для участка про

изводства СВЧ ГИС, рассчитанного на производительность в 40-50 подложек 
в смену- это участок, состоящий из двух установок типа Caroline D 12 А1 (гла
ва 9) и двух шлюзовых плазмахимических установок Caroline РЕ 15. Установки 
типа Caroline D 12 А1 имеют загрузку 20 стандартных подложек и могут, по
мимо магнетронного напыления, вести термическое напыление, в том числе 

и из вибробункера, а также скоростное напыление меди из тугоплавкого тигля 

в магнетронном разряде. А установки Caroline РЕ 15 могут травить все слои, 
в том числе медь, со скоростью до 0,15 мкмjмин и имеют загрузку 5 стандарт
ных подложек. 

Стоимость комплекта такого оборудования немного выше, чем предъщуще

го, за счет применения шлюзовых установок. Но эти установки могут многое 

при работе с нетрадиционными материалами и технологиями ГИС СВЧ диапа

зона (кремний, арсениди нитрид галлия, кварц, нитрид алюминия и т. д.). 

14.3. Производство ГИС с многоуровневой 
разводкой 

Одно из самых перспективных направлений увеличения плотности монтажа 

ГИС - многоуровневая разводка с использованием, например, полиимид

ных лаков для планаризации структур. Такая технология вполне обеспечи

вается предлагаемым комплектом оборудования, только на первый план для 

быстрого и точного травления полиимида выступает установка Caroline РЕ 
12. Она обеспечит плазмохимическое травление переходных отверстий в по
лиимидных или поли-n-ксилиленовых слоях через металлическую (титано

вую) или диэлектрическую (нитрид или оксид кремния, нанесенный мето

дом PECVD) маску с высокой точностью и скоростью, а попутно и снятие 
фоторезиста и травление титановых или диэлектрических масок при смене 

рабочих газов. 
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14.4. Участок производства полупроводниковых 
приборов и ИС 

Предлагаемый в данном разделе комплект оборудования пригоден для произ

водства полупроводниковых приборов и ИС как низко- и среднечастотно го, так 

и СВЧ диапазона. Такие полупроводниковые приборы и ИС содержат один-два 

слоя диэлектрика и систему металлизации, которые формируются последова

тельными операциями нанесения слоев диэлектрика, фотолитографии и трав

ления в вакууме окон в диэлектрическом покрытии, вакуумного нанесения ме

таллизации, фотолитографии и травления в вакууме слоев металлизации. 

Первой операцией является операция прецизионного и высококачествен

ного осаждения диэлектрических слоев, которую обеспечит Caroline PECVD 15 
(глава 13). Она способна наносить слой окисла кремния толщиной 0,1-0,2 мкм 
и затем, при необходимости, слой нитрида кремния такой же толщины. То же 

можно выполнить на установке Caroline D 12 В. Выбор метода нанесения и уста
новки определяется технологическими требованиями конкретного ПП прибо

ра к свойствам слоя диэлектрика. 

Второй операцией является операция фотолитографии с целью получения 

в диэлектрическом слое на полупроводниковой подложке, содержащей струк

туры прибора, окон нужной топологии. Ионно-лучевое травление здесь непри

менимо, так как оно образует нарушенный слой у поверхности полупроводни

ка. До сих пор во многих случаях травление диэлектрического слоя производят 

с помощью жидкостного травления. Это накладывает целый ряд ограничений 

на диэлектрические материалы и особенно на размеры окон. Недостатки жид

костного травления уже описаны выше. 

Избежать их можно, используя ПХТ травление во фторсодержащей плазме, 

которое обеспечивает очень высокое разрешение процесса травления, практи

чески совпадающее с разрешением фоторезистинной маски, и, соответствен

но, позволяющее точно воспроизводить топологию окон. Для операции ПХТ 

травления предназначена установка травления в плазме высокой плотности 

Caroline РЕ 15. Загрузка установки Caroline РЕ 15 составляет одну подложку или 
носитель диаметром 200 мм или до 7 полупроводниковых подложек диаметром 
50 мм, установленных на носителе. Цикл травления занимает (например, двух
слойного покрытия из окисла кремния толщиной 0,1 мкм и нитрида кремния 
толщиной 0,1 мкм) не более 30 с. Один цикл с перегрузкой шлюза занимает не 
более 3 мин. За смену таких циклов может быть более 100. 

Преимущества ПХТ травления: высокая воспроизводимость размеров, со

ответствующая точности маски из фоторезиста и полная автоматизация про

цесса. ПХТ травление с применением плазмы высокой плотности, так же как 

и жидкостное не портит кристаллическую структуру приповерхностных слоев 
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полупроводника и обладает минимальным зарядовым воздействием на обра

батываемые структуры, что подтверждается успешным применением процесса 

травления поликремниевой разводки структур ПЗС. 

После проведения ПХТ травления диэлектрического покрытия необходимо 

снять маску из фоторезиста. Это делается в той же установке Caroline РЕ 15 без 
перезагрузки пластин, меняется только состав рабочего газа и режим разряда. 

Эта установка позволяет снимать фоторезист в кислородной плазме. Произво

дительность этой установки при снятии фоторезиста такая же, как и при трав

лении диэлектрического слоя. 

Таким образом, процессы травления диэлектриков на основе кремния 

и снятия фоторезиста легко совместимы в одном цикле. Они легко управляемы 

и воспроизводимы. Немаловажно, что эти процессы в большей мере отвечают 

современным требованиям экологии. 

Следующая операция - нанесение слоев необходимой системы металли

зации. Металлизация может представлятъ собой покрытие либо однослой

ное (алюминий), либо двухслойное (молибден-алюминий), либо трехслойное 

(титан-платина-золото), в котором слой золота наносится гальваническим 

осаждением, а пленки титана и платины- магнетронным распылением в ва

кууме. Для этого предназначена универсальная установка Caroline 012 В. 

Ее основные, важные для решения данной задачи преимущества: 

возможность напыления пленок 1, 2-х или 3-х металлов в одном про
цессе, 

высокая производителъностъ: загрузка кремниевых подложек диаме

тром 100 мм (всего 42 подложки). 
Время процесса нанесения с учетом откачки и нагрева подложек до высокой 

температуры (200-300 "С) занимает порядка двух с половиной часов, что дает 
возможность с учетом времени <<разгона>> крионасоса проводить минимум два 

процесса в смену. А это при сохранении качества и равномерности позволяет 

обработать 84 подложки диаметром 100 мм в смену. 
Следующей операцией является фотолитография и травление с целью по

лучения нужной топологии металлизации на подложке. После создания маски 

из фото- или электронарезиста проводится операция плазмохимического трав

ления на установке Caroline РЕ 15. Особенности конструкции установки позво
ляют травить в ней металлы, не имеющие летучих соединений с галогенами или 

водородом (медь, серебро, золото). Преимущества ионного травления: травле

ние любых металлических слоев, высокая воспроизводимость размеров, соот

ветствующая точности маски из фоторезиста или металла, например, титана, 

полная автоматизация процесса. 

После проведения ионного травления системы металлизации необходимо 

снять маску из фоторезиста в кислородной плазме или титановую во фтороу-
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глеродной. С этой целью целесообразно применять все ту же универсальную 

установку плазмохимического травления Caroline РЕ 15. 
Итак, представлен рекомендуемый вариант комплекта вакуумно-техноло

ического оборудования, позволяющего обрабатывать в режиме малой серии 

примерно 84 кремниевых подложки диаметром 100 мм, состоящий из одной 
Caroline PECVD 15 или Caroline D 12 В для нанесения диэлектрических слоев, 
одной напылительной установки Caroline D 12 В для нанесения металлических 
слоев, одной установки Caroline РЕ 15 для ПХТ травления диэлектриков и сня
тия фоторезиста. Все эти установки имеют вариант исполнения для встраива

ния в «Чистую комнату>>. 

Резюме 

До сих пор отечественной промышленностью не предлагалисЪ комплексные 

наборы вакуумно-технологического оборудования для производства изделий 

электронной техники. Предложенные здесь наборы состоят из однотипного 

и хорошо согласованного друг с другом по производительности оборудования. 

Используемые установки обладают высокой степенью унификации, которая 

касается не только конструкции установок и их элементов, но и программно

го обеспечения. Такая их особенность позволит сэкономить на эксплуатаци

онных расходах. Специально необходимо отметить, что все упоминаемые нами 

установки имеют модификации для встраивания их в «чистые комнаты>>, что 

составляет их иреимущество перед <<одноклассниками>> любых других произ

водителей. 
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