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В работе анализируются уровень остаточных механических напряжений, показатель преломления и хими­
ческая стойкость пленок SiNx, полученных в реакторе индуктивно-связанной плазмы (inductive-coupled 
plasma, ICP) из смеси «SiH4-N 2-Ar-He» в условиях повышенного давления (12 -  18 Па) при 400 -  500 °C. За 
счет повышения давления в рабочей камере удалось существенно снизить уровень остаточных напряжений в 
пленках SiNx. Значения показателя преломления пленок варьировали от 2.06 до 1.93 в зависимости от режима 
осаждения. Получены пленки SiNx со скоростью травления в 50%-ной HF в диапазоне (25 -  32 нм/мин), устой­
чивые к воздействию 40%-го раствора KOH при 90 °C.
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This study analyzes the residual mechanical stress, refractive index, and chemical resistance of SiNx films 
deposited in an inductively coupled plasma (ICP) reactor from a SiH4-N 2-Ar-He gas mixture under elevated pressures 
(12-18Pa) at 400-500 °C. The refractive index ranged from 2.06 to 1.93 depending on deposition conditions. By 
increasing the pressure in the reaction chamber, it was possible to significantly reduce the level of residual stresses in 
the SiNx films. At [SiH4]/[N2] = 1.37, residual stresses ranged from -100 to +50 MPa at 12 Pa and -25 to +50 MPa at
15 Pa. For [SiH4]/[N2] = 1.49 and 400 °C, the etch rate in 50% HF was 25-32 nm/min, comparable to that of LPCVD 
films deposited at 700-900 °C. The highest resistance to KOH at 90 °C was observed for films deposited at 1000 W,
16 Pa, and 500 °C.

Keywords: SiNx ; SiH4-N 2-Ar-He mixture; inductively coupled plasma; mechanical stress; etching in HF and 
KOH.

Введение
Нитрид кремния (SiNx) широко исполь­

зуется в микроэлектронике как конструк­
ционный материал в МЭМС, оптоэлек­
тронных и КМОП приборах [1]. Пленки 
SiNx обычно получают химическим оса­
ждением из газовой фазы в реакторах низ­
кого давления (LPCVD) и плазмохимиче­
ским методом (PECVD), используя SiH4 и 
NH3 в качестве прекурсоров. LPCVD метод

позволяет синтезировать стехиометриче­
ский Si3N 4 при 750-800 °C, тогда как в слу­
чае PECVD температура осаждения SiNx 
гораздо ниже (200-400 °C). Недостатком 
метода PECVD является высокое содержа­
ние водорода в нитридных пленках, что 
снижает их плотность и стойкость к трави- 
телям. Для техпроцессов ниже 7 нм осо­
бенно важно получать химически стойкие 
SiNx-слои. Использование плазмы высокой
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плотности в реакторе индуктивно связан­
ной плазмы (метод ICPCVD) позволяет 
увеличить уровень диссоциации N 2 и заме­
нить им NH 3, тем самым снизив содержа­
ние водорода в нитридных пленках.

Важным показателем качества диэлект­
рических пленок является скорость их 
травления (v-гравл) в растворах фтористово­
дородной кислоты (HF) и гидроокиси ка­
лия (KOH), которая напрямую связана с 
плотностью пленок. Травление PECVD- 
SiNx изучено достаточно подробно, тогда 
как данных по травлению ICPCVD-пленок, 
полученных из смеси SiH4+N2, в литера­
туре немного.

В работе представлены результаты ис­
следования остаточных механических 
напряжений (а), показателя преломления 
(n) и устойчивости к растворам HF и KOH 
SiNx пленок, полученных при повышенном 
давлении методом ICPCVD. Цель -  синтез 
пленок нитрида кремния с низким уровнем 
механических напряжений, пригодных для 
МЭМС-мембран и масок при травлении.

Эксперимент
Пленки SiNx осаждали методом 

ICPCVD на установке STE ICP200D 
(SemiTEq, Санкт-Петербург) при темпера­
турах 400 и 500 °C на кремниевые под­
ложки КДБ-10 <111>. Расход SiH4 поддер­
живался на постоянном уровне 15 см3/мин, 
расход N 2 варьировался от 9 до 11 см3/мин. 
В качестве газа-носителя использовалась 
смесь Ar и He с расходами 350 и 
120 см3/мин соответственно. Давление в 
камере варьировалось от 5 до 18 Па, мощ­
ность ICP-источника -  от 600 до 1200 Вт 
(13,56 МГц).

Измерение толщины пленок и контроль 
рельефа поверхности пластин проводи­
лись на конфокальном датчике CFM 100* 
установки оптической метрологии FRT 
MicroProf 200. Для измерения остаточных 
механических напряжений использовался 
быстрый оптический датчик CWL. По­
дробно измерение остаточных напряжений 
описано в [2]. Показатель преломления из­
мерялся на лазерном эллипсометре ЛЭФ-

3М1. Измерения а  и n проводились для 
пленок толщиной ~100 нм.

Обработка в 50%-ной HF проводилась 
при комнатной температуре в течение 
120 с, обработка в 40%-ном водном рас­
творе KOH -  при 90 °С в течение 20 мин.

Результаты и обсуждение
Повышение давления в рабочей камере 

существенно снижает скорость травления 
пленок SiNx в HF (до 4 раз при увеличении 
давления от 5 до 15 Па). Однако при давле­
нии выше 15 Па возникают макродефекты 
в виде матовых пятен с высоким содержа­
нием кислорода. Увеличение мощности 
ICP-источника помогает предотвратить их 
появление, но ограничено возможностями 
оборудования, поэтому дальнейшие иссле­
дования проводились при давлениях до 
18 Па. Изучались влияние соотношения ре­
агирующих газов [SiH4]/[N2] (R) и мощно­
сти ICP-источника на параметры пленок. 
При давлении 12 Па мощность варьирова­
лась в диапазоне 700-900 Вт, при 15 Па -  
от 900 до1200 Вт.

На рис. 1 приведены зависимости харак­
теристик пленок SiNx от мощности для раз­
личных R  и давлений в рабочей камере. 
При R  = 1.37 остаточные напряжения ми­
нимальны (-100...+50 МПа при 12 Па и -  
25...+50 МПа при 15 Па) и переходят от 
сжимающих к растягивающим с ростом 
мощности. С ростом содержания SiH4 в га­
зовой смеси (R = 1.49) сжимающие напря­
жения возрастают (-300 М П а...-
150 МПа), при этом повышение мощности 
источника приводит к снижению уровня 
напряжений. В данном эксперименте за 
счет повышения давления в камере уда­
лось существенно снизить уровень оста­
точных напряжений в пленках в сравнении 
с результатами, полученными ранее при 
давлении 2.5 Па [2].

Показатель преломления отражает со­
став SiNx: для стехиометрического Si3N 4) n 
~ 2.02, при избытке Si n возрастает, при из­
бытке N  или наличии H и O - снижается. В 
данном эксперименте пленки, близкие по 
составу к стехиометрии, получены при R  =
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1.49 (n = 2.06 при давлении 12 Па и n = 2.01 
при 15 Па; при R  = 1.37 и 15 Па n снижался 
до 1.96-1.93. Рост мощности источника во 
всех случаях уменьшал n.

700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100 1150 1200

Мощность, Вт
Рис. 1. Зависимость остаточных механических 
напряжений (а), показателя преломления (б) и ско­
рости травления в HF (в) от мощности ICP-источ­
ника для соотношений [SiH4]/[N2] (R) 1,37 и 1,49 и 
давлениях в рабочей камере 12 и 15 Па

Скорость травления нитридных пленок 
в HF при R  = 1.37 росла с мощностью плаз­
менного источника при осаждении (от 35 
до 65 нм/мин при 12 Па и от 45 до 
80 нм/мин при 15 Па), а при R  = 1.49 -  оста­
валась почти постоянной (~25-32 нм/мин). 
Для сравнения, Ттравл в 50 % HF для 
LPCVD- и PECVD-пленок составляет 8 и 
150-300 нм/мин соответственно [3]. Таким 
образом, при 15 Па, R  = 1.49 и 400 °C полу­
чены пленки с высокой стойкостью к HF, 
сравнимой со стойкостью высокотемпера­
турных LPCVD-пленок.

Химическая стойкость SiNx к раствору 
KOH оценивалась для пленки толщиной 
~1 мкм из анализа количества локальных 
областей травления кремния на единицу 
площади, их размеров, а также глубины

травления кремния. Пленки, полученные 
при 500 °C при мощности 1000 Вт и давле­
нии 16 Па, были наиболее устойчивыми к 
воздействию щелочи. Соотношение газов 
R  в меньшей степени влияет на устойчи­
вость нитрида кремния к щелочи. Следует 
отметить, что оптимальные для устойчиво­
сти к щелочи режимы совпадают с услови­
ями, обеспечивающими минимальную 
скорость растворения в 50%-ной HF.

Заключение
Исследованы параметры ICPCVD-пле­

нок SiNx, осажденных при 400-500 °C в 
условиях повышенного давления. Опреде­
лены условия получения пленок с низкими 
напряжениями и высокой химической 
стойкостью. Показано, что при 
[SiH4]/[N2] = 1.37 остаточные напряжения 
минимальны и варьируются от -100 до 
+50 МПа при 12 Па и от -25 до +50 МПа 
при 15 Па. С повышением мощности ис­
точника наблюдается переход от сжимаю­
щих напряжений к растягивающим.

При [SiH4]/[N2] = 1.49 и 400 °C скорость 
травления в 50 %-ной HF составила 25­
32 нм/мин, что сравнимо с результатами 
для LPCVD-пленок, полученных при 700- 
900°C, тогда как наибольшую стойкость к 
KOH показали пленки, осажденные при 
1000 Вт, 16Па и 500 °C.
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