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В статье обсуждаются результаты экспериментального исследования механических свойств поверхности кремния, 
модифицированного ионно -  ассистированным осаждением Ti, Со, Zr, Мо покрытий Методом наноиндентирования 
покрытий получены кривые нагрузка -  разгрузка и на их основании вычислены твердость поверхности и эффективный 
модуль Юнга. Методом атомно -  силовой микроскопии исследованы топография и шероховатость модифицированных 
поверхностей.

Введение
Ионно-ассистированное нанесение покрытий 

является одним из перспективных методов мо
дифицирования свойств поверхности материа
лов, прежде всего, кремния -  базового материала 
микроэлектроники. Ряд факторов, среди которых 
такие как: элементный и фазовый состав покры
тий, их структура, адгезия к подложке, топогра
фия и другие, влияют на свойства модифициро
ванной поверхности изделий. Поэтому в первую 
очередь необходимо оптимизировать механиче
ские свойства модифицированных поверхностей 
изделий. Следовательно, при модифицировании 
свойств поверхности изделий нанесением покры
тий необходима диагностика структуры и топо
графии поверхности, её механических характери
стик. В решении этих задач важная роль отводит
ся изучению топографии поверхности с примене
нием атомно-силовой микроскопии и методу на
ноиндентирования.

Методика эксперимента
Для осаждения Ti, Со, и Мо покрытий на крем

ний при ионном ассистировании в условиях само- 
облучения в качестве подложки использовали 
пластины (100) и (111) кремния. Плотность пото
ков нейтральной (А) и ионизированной (I) фрак
ции осаждаемого на подложку материала уста
навливали экспериментально. Нанесение покры
тий осуществлялось при ускоряющем потенциале 
3 -  7 кВ. Отношение I/A варьировалось от 0.02 до 
0.5 при скорости нанесения покрытий от 0.5 до 2 
нм/мин. Давление в мишенной камере, откачи
ваемой диффузионным парамаслянным насосом, 
было 1 0 '2 Па.

Измерение нанотвёрдости и модуля Юнга 
проводилось при помощи нанотвердомера 
«Fisher Н100». В наших опытах нагрузка на ин- 
дентор изменялась в интервале от 0.4 до 20 мН. 
Температура при испытаниях на нанотвёрдость 
была -  22 -  23°С. Общее время нагружения ин- 
дентора составляло 14,5 с. Данные о силе на
грузки и глубине проникновения индентора изме
рялись с интервалом 0.5 с. Отметим, что перво
начально измеренная твердость поверхности 
исходного кремния использовалась для коррек
тировки в измерениях твердости покрытий на 
кремнии.

Для изучения топографии поверхности образ
цов применяли многофункциональный скани
рующий атомно-силовой микроскоп NT 206. В 
наших экспериментах поверхность исследова
лась в контактном и бесконтактном режимах.

Измерение механических 
характеристик образцов
Для каждого образца было проведено 5 изме

рений в различных точках поверхности покрытия, 
на основании которых строились диаграммы на
грузки -  разгрузки На рис. 1 приведены данные, 
полученные для Ti покрытия на кремнии.
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Рисунок 1 -  Кривые нагружения -  разгрузки от об

разцов кремния с титановым покрытием, полученным 
методом ионно-ассистированного осаждения при по
тенциале ассистирования 3 кВ в течение 1 часа

Обработанные данные усреднялись по по
верхности образца. По данным эксперимента 
были рассчитаны значения нанотвердости (Н) и 
модуля Юнга (F  ) поверхности исходного и мо-

•if
дифицированного кремния.

Были проведены измерения нанотвердости и 
модуля Юнга непосредственно покрытий по из
вестным методикам [1]. Результаты проведенных 
расчетов представлены в таблице 1.

Анализируя полученные данные, можно сде
лать вывод о том, что на поверхности кремния 
формируются покрытия, которые в слоях толщи
ной до ~ 50 нм обладают высокой твердостью, 
значение которой в 4 -  9 раз выше, чем твер
дость исходного кремния. Наибольшая твердость 
получена для Со покрытий. Полученные значения 
твердости покрытий сопоставимы со значениями 
твердости алмазоподобных покрытий. При увели-
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чении глубины индентирования интегральная 
нанотвердость системы Me/Si приближается к 
нанотвердости исходного кремния.

Таблица 1 -  Нанотвердость и модуль Юнга в слое 
толщиной 50 нм покрытий, нанесенных на кремний ме
тодом ионно -  ассистированного осаждения (потенциал 
ассистирования 3 кВ)______________________________

Покрытие н  , ГПа E eff '  Г П а

Исходный 16,8+2,5 81,0+1,6
Молибден 73,9±7,3 18,3+3,7
Цирконий 75,6±8,9 18,9+3,3
Кобальт 149,6+5,5 21,3+2,7
Титан 69,3±2,6 16,4+2,7
Алмазоподоб
ные покрытия 47-100

Графики зависимости нанотвердости поверх
ности сформированных структур от глубины ин
дентирования представлены на рис. 2
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Рисунок 2 -  Графики зависимости нанотвердо

сти поверхности сформированных структур от глу
бины индентирования

Необходимо отметить, что измеренная нано
твердость металлопокрытий имеет разброс ~ 10 -  
50% для различных областей поверхности изу
чаемых систем.

Таблица 2 -  Максимальная и минимальная нанот
вердость металлопокрытий, измеренная в разных точ- 
ках поверхности одного образца.______ ______________

Покрытие Н  M in, ГПа Н мах,
ГПа

Исходный 16,3 17,6
Молибден 65,0 84,8
Цирконий 63,8 83,9
Кобальт 105,7 258,3
Титан 56,8 84,9

В таблице 2 приведены значения максималь
ной и минимальной твердости изученных образ
цов, измеренной в разных областях нанесенных 
покрытий при глубине индентирования 50 нм.

Обсуждая установленный факт разброса на
нотвердости в разных точках покрытий, можно 
предположить, что покрытие имеет по поверхно
сти не однородную, с точки зрения механических

свойств структуру, то есть на свойства поверхно
сти в разных областях влияет фазовый состав 
включений, сформировавшихся в процессе нане
сения покрытий.

Изучение топографии образцов.
Топография поверхности после устранения

Рисунок 3 -  Топография поверхности исходного 
кремния и диаграмма неровности

возможных неточностей по разработанной нами 
методике [2] представлена на рис. 3

Хорошо отражено высокое качество обработки по
верхности. Неоднородности, имеющиеся на поверхно
сти, характеризуются небольшой площадью, не более 
0.16 мкмг, и занимают менее 1.5 % площади поверхно
сти.

Рисунок 4 -  Топография поверхности и диа
грамма неровности кремния с Ti покрытием (Еасс 3 
кВ)

Поверхность кремния с молибденовым покры
тием (рис. 5) качественно сравнима с изображе
нием поверхности в системе титан/кремний, од
нако на диаграмме неровности можно заметить и 
важные отличия. Возвышения преобладающей 
топографии поверхности имеют в 3 -  4 раза 
большее отклонение от среднего значения, одна
ко неровности имеют меньшую площадь ~ 1.5 — 2

Рисунок 5 -  Топография поверхности и диа
грамма неровности кремния с Мо покрытием (Еасс =
3 кэВ)

раза. Проявляющиеся на поверхности крупные 
неоднородности в 3 — 5 раз выше отклонений 
основного рельефа (рис. 5 ) но по сравнению с 
системами с титановым покрытием площадь та
ких вкраплений в 1 0 - 3 0  раз меньше (рис. 4 и 
рис. 5). В результате средняя арифметическая 
шероховатость Ra структур с молибденовом по-
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крытием на ~ 21 % меньше чем у структур крем
ния с титановым покрытием.

Топография поверхности конструкций кобаль
товое покрытие/кремний имеет принципиальное 
отличие от поверхности титановых и молибдено
вых покрытий на кремний, рис. 6.

Рисунок 6 -Топография поверхности и диаграм
ма неровности кремния с Со покрытием (Еасс = 7 
кэВ)

На рис. 6 видно что поверхность структуры 
более неравномерная, основной рельеф имеет 
перепады до 2 -  3 нм по высоте и большую пло
щадь, по сравнению с титановым покрытием в 
100 -  200 раз, однако на ней отсутствуют крупные 
неоднородности.

При анализе топографии поверхности крем
ния с Со, Мо покрытиями, полученными при раз
ных ускоряющих потенциалах, становиться за
метно, что шероховатость поверхности нелиней
но уменьшается с ростом энергии ассистирующих 
ионов таблица 3.

По нашему мнению, это связано с тем, что при 
более низком ускоряющем потенциале плотность 
энергии, выделенной в каскадах атомных столк
новений, становиться гораздо выше, что в свою 
очередь приводит к увеличению коэффициента 
распыления поверхности и шероховатости по
верхности.

Выводы
Методом ACM установлены высокое качество 

поверхности и низкая шероховатость структур, 
полученных ионно-ассистированным нанесением 
металлопокрытий на кремний. Определены зна
чения шероховатости образцов. Шероховатость 
поверхности образцов можно изменять, создавая 
поверхность, пригодную для микроэлектроники. 
Анализ результатов измерений твердости пока
зал, что нанотвердость непосредственно покры
тий в тонких слоях толщиной до -50 нм в 4 -  9 
раз выше чем твердость исходного кремния и 
сопоставима с твердостью алмазоподобных по
крытий. Наибольшая твердость получена при 
нанесении на кремний Со покрытий.

Таблица 3 -  Плотность энергии, выделенной в кас
кадах атомных столкновений в структурах металл(Мо, 
Со)/кремний и шероховатость поверхности этих струк-
Ш___ _______________________________

Мишень Ион
Ускор.
потенциал,
кВ

ПВЭ,
эВ/атом

Шероховатость
поверхности,
нм

Si

Mo
3 2.67 1.256
7 0.49 0.867
15 0.12 0.585

Co
3 2.07 0.913
7 0.38 0.744
15 0.08 0.506
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The article is devoted to experimental investigation of mechanical properties of silicon surface modified by means of self ion 
assisted deposition of Ti, Co, Zr, Mo coatings. The nanoindentation data from coated systems were used for calculation of the 
hardness and elastic modulus using load and displacement sensing indentation experiments. Atomic Force Microscopy surface 
observations were used to investigate the topography of modified surfaces.
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