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Изучено влияния вакуумной термообработки пленок металлов на поверхности кремниевых подло-
жек на их морфологию, взаимодействие с подложкой, динамику макронапряжений в системе плен-
ка – подложка и возможность дефектообразования. Экспериментальные исследования выполнены
для пленок ванадия, хрома, тантала, никеля и титана. Определены закономерности влияния режи-
мов термообработки на характеристики получаемых пленок. Показано, что наиболее перспективным
для формирования термостойкой металлизации ИМС являются пленки тантала в связи с отсутствием в
них больших напряжений до 850°C и нейтральностью по отношению к кремниевой подложке.
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1. ВВЕДЕНИЕ
Тонкие пленки металлов с различными свой-

ствами и структурой применяются практически
во всех областях современной науки и техники.
Однако одно из основных применений связано с
производством интегральных микросхем, полупро-
водниковых приборов, элементов СВЧ техники,
пленочных резисторов и конденсаторов и др. [1].

Главным требованием к данным структурам
является сохранение работоспособности пленоч-
ных структур при эксплуатации, в том числе в
экстремальных условиях. Возникающее на этапе
формирования пленки внутренние механические
напряжения, а также напряжение, возникающее
на протяжении срока службы, могут привести к
деформации тонких пленок или их разрушению.
Поэтому проблема изучения динамики напряже-
ний в тонких пленках металлов остается актуаль-
ной и в настоящее время [2].

Одним из актуальных применений пленочных
структур является выращивание углеродных на-
нотрубок методом плазменного газофазового хи-
мического осаждения, при котором требуется
предварительное формирование каталитических
центров из тонких пленок металлов никеля, пал-
ладия, титана, хрома, ванадия, тантала на поверх-
ности кремниевых подложек при отжиге в темпе-
ратурном диапазоне 800–1300 К [2–6]. Металл
пленки при этом взаимодействует с материалом
подложки, в процессе нагрева и охлаждения в них

возникают напряжения растяжения и сжатия, что
может вызвать дефектообразование в пленках и
подложках монокристаллического кремния [7, 8].
Цель данной работы – изучение влияния вакуум-
ной термообработки структур из пленок перечис-
ленных металлов на поверхности кремниевых
подложек на морфологию поверхности пленок,
взаимодействие с подложкой, динамику макро-
напряжений в системе пленка – подложка и воз-
можность дефектообразования в кремнии.

2. МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Пленки никеля, палладия, ванадия, хрома, ти-

тана толщиной 0.4–0.8 мкм были получены мето-
дом вакуумного термического распыления (дав-
ление – 2 × 10–5 мм рт. ст.), пленки тантала полу-
чены методом электронно-лучевого испарения. В
оборудовании в качестве подложки использова-
лись пластины кремния с ориентацией (111) и
толщиной 70–80 мкм.

Контроль напряжений проводился непосред-
ственно в процессе нагрева и охлаждения струк-
туры оптическим способом – радиус кривизны
определялся по изменению фокусного расстоя-
ния отраженного от образца пучка света.

Напряжения в пленке оценивались по формуле [5]:

(1)σ =
2
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где E – модуль Юнга подложки; d – толщина под-
ложки; t – толщина пленки; r – радиус кривизны
образца, определяемый как f = r/2; f – фокусное
расстояние.

Схематическое изображение установки для кон-
троля напряжений представлено на рис. 1 [4].

Для определения величины модуля Юнга E
структур использован метод нагруженной консоли
с рабочим соотношением для ее прогиба [6]:

(2)

где y – высота прогиба консоли; p – вес изгибаю-
щего груза; J = bh/12 – осевой момент инерции; b
и h – ширина и толщина консоли.

В экспериментах использовались образцы
структуры кремний – металл шириной 3 мм и дли-
ной 30 мм, при этом пленка металла ориентиро-
валась навстречу световому пучку, чтобы нагрев
происходил со стороны кремниевой подложки.

Контроль температуры проводился термопа-
рами и пирометрически.

Толщину пленок и рельеф их поверхности кон-
тролировался с помощью микроинтерферометра
МИИ-4 и микроскопа МИМ-7.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Зависимости напряжений от температуры σ =

= f(T), полученные при нагреве и охлаждении об-
разцов со скоростью 20 град/мин, представлены
на рис. 2. Первые точки зависимости при нагреве
соответствуют значениям напряжений в пленках
после напыления. Для всех металлов, кроме вана-
дия, построены зависимости при нагреве (1) и
охлаждении (2). Пленки ванадия при нагреве до
700°C отслаивались, и напряжений при охлажде-
нии не возникало.

Для всех исследованных структур температур-
ная зависимость напряжений является комплекс-
ной. Это вызвано тем, что в конденсированных
пленках действуют различные источники напря-
жений: разность термического расширения плен-
ки и подложки, упорядочение структуры пленки
вследствие объединения микропор и выхода ва-
кансий на поверхность, рекристаллизация, фазо-
вые превращения и т.д. [7–9].

Для пленок ванадия (рис. 2а) можно предпо-
ложить преимущественное влияние на напряже-

=
3

,
3
plE
Jy

ния изменений структуры металла. Пленки вана-
дия для исследований напылялись со скоростью
выше 0.5 мкм/мин, при температуре испарителя
~2300°C, в то время как при 1888°C давление его
паров составляет уже 1 × 10–2 мм рт. ст. [10–12]. Та-
кой режим напыления приводит к формированию в
пленке мелких зерен [5] и появлению градиента на-
пряжений по ее толщине, обусловленного интен-
сивным радиационным нагревом подложки со сто-
роны испарителя [6]. Указанные факторы вызвали
сжимающие напряжения в пленке после напыле-
ния и охлаждения ее до комнатной температуры.

Первоначальное сжатие – 36.5 кг/мм2 при на-
греве до 50°C незначительно возрастает, а затем в
диапазоне температур 50–75°C уменьшается.
Температуры 75–110°C сопровождаются резким
уменьшением сжатия до нуля и появлением рас-
тягивающих напряжений до 90 кг/мм2, т.е. про-
исходит резкое необратимое уменьшение его объ-
ема. Охлаждение структуры до комнатной темпе-
ратуры не изменяет напряжений, что связано с
изменением фазового состава в слое металла.

После нагрева до температур 650–660°C отсла-
ивания пленки нет, но в ней после охлаждения до
комнатной температуры появляются растягиваю-
щие напряжения (до 150 кг/мм2), превосходящие
предел прочности объемного ванадия (40 кг/мм2)
и разрывающие пленку (рис. 3).

Зависимость напряжений от температуры для
пленок хрома (рис. 2б), кроме проявления влияния
рекристаллизации, интересна сходством в диапазо-
не температур 20–500°C с зависимостью временного
сопротивления разрыву от температуры массивного
хрома [11]. В интервале 20–300°C рост напряжений в
пленках соответствует упрочению объемного хрома,
значит, для пленок толщиной ∼1 мкм заметно влия-
ние прочностных свойств объемного металла, в от-
личие от пленок толщиной в сотни ангстрем, для ко-
торых разработаны известные в литературе модели
источников напряжений [2, 6, 7]. После нагрева до
920°C и охлаждения ниже 500°C происходит рас-
трескивание и отслаивание пленки хрома от крем-
ниевой подложки, из-за чего напряжения при охла-
ждении перестают нарастать (рис. 2б).

В пленках тантала (рис. 2в) соответствие их
свойств объемному металлу проявляется в одинако-
вом пороге температуры упрочения (300–320°C) и
повышении напряжений [12]. Вместе с тем тан-
тал, в отличие от ванадия и хрома, пластичный

Рис. 1. Схема установки для контроля напряжений при термообработке: 1 – вакуумная камера; 2 – подогревной стол; 3 –
образец; 4 – окно; 5 – параллельный световой пучок с плоским фронтом волны; 6 – экран.
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металл с экспоненциальной зависимостью проч-
ностных свойств от температуры [13], поэтому в
его пленках наблюдается плавное снижение на-
пряжений при повышении температуры.

Образец кремний – тантал подвергался также
двухэтапной термообработке: первый этап – на-
грев до 500°C с последующим охлаждением; второй
этап – нагрев до 980°C с последующим охлаждени-
ем. В этом случае характер зависимости σ = f(T)
(рис. 4) отличался отсутствием участка роста на-
пряжений растяжения в диапазоне температур
300–370°C. При превышении 800°C напряжения
растяжения в пленке резко снижались, доходили
до нуля при 870–880°C, после чего появлялись
напряжения сжатия. После 10-минутной выдерж-
ки при 925°C напряжение сжатия в пленке со-
ставляло 60 кг/мм2. При последующем охлажде-
нии радиус кривизны структуры снижался, что
соответствовало снижению напряжений.

При нагреве системы кремний – тантал до 980°C
зависимость σ = f(T) в диапазоне температур от
комнатной до 880°C подобна зависимости на рис. 4,

а в интервале 880–980°C сжатие в пленке достигало
120 кг/мм2 без релаксации после охлаждения.

Фотографии поверхности пленок тантала на
кремнии после отжига представлена на рис. 5.

Для выяснения влияния технологии нанесе-
ния, пленка тантала была сформирована в виде
двух слоев через маску. Первый – на химически
очищенную поверхность подложки, затем после
пребывания на воздухе в течение суток напылялся
второй слой через сдвинутую маску. Интерферен-
ционная картина отражает этот рельеф (рис. 5а),
разная ширина уступов обусловлена неровностями
маски. Анализ показал, что отжиг при температу-
рах до 800°C существенно не изменяет морфологии
поверхности пленок. При повышении температуры
до 800°C и выше двухслойная часть покрытия начи-
нает отслаиваться, из-за взаимодействия тантала с
атомами газа, внедренными между слоями. В част-
ности, из-за кислорода, который делает металл
более хрупким [14]. При этом металл, лежащий
одним слоем на Si, не претерпевает изменений и
выдерживает отжиг до 1000°C (рис. 5г). Наруше-
ние морфологии поверхности и увеличение тол-

Рис. 2. Зависимости напряжений в пленках от температуры при нагреве (1) и охлаждении (2).
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щины пленки происходит после отжига при тем-
пературе выше 1000°C (рис. 5д).

Эффект монотонного снижения растягивающих
напряжений при нагреве наблюдается в пленках бо-
лее пластичных металлов: никеля, палладия и тита-
на (рис. 2).

В сформированных пленках Ni формируются на-
пряжения растяжения до 40 кг/мм2, которые исчеза-
ют после нагрева до 200°C и снова появляются при
охлаждении до комнатной температуры (рис. 2г).
При нагреве выше 200°C развиваются напряжения
сжатия, возрастающие при 400–420°C, и уменьша-
ющиеся до величин, близких к нулю, при темпера-
турах в диапазоне 500–800°C. После выдержки в те-
чение 10 мин при 800°C охлаждение шло по верхней
кривой (рис. 2г), т.е. сопровождалось формировани-
ем растягивающих напряжений 270 кг/мм2 при ком-
натной температуре.

Анализ влияния пленок никеля на структуру
приповерхностной области кремния был прове-
ден в нашей работе [9].

Анализ показал, что в диапазоне температур до
600°C при охлаждении и нагреве преобладают тер-
мические напряжения, поскольку у никеля и крем-
ния значительно отличаются термический коэф-

фициент расширения (ТКР) (Ni – 14 × 10–6 град–1,
Si – 2.33 × 10–6 град–1) [15].

Подобная зависимость σ = f(T) наблюдается у
пленок другого пластичного металла – палладия
(рис. 2д). Вначале формируются напряжения
растяжения, которые при 170°C исчезают, затем
при 300°C формируются напряжения сжатия до
20 кг/мм2 с последующей релаксацией до
4 кг/мм2 при 750°C, охлаждение сопровождается
ростом напряжений растяжения, составляющих
более 100 кг/мм2 при комнатной температуре.

Скорости снижения напряжений у пленок Ni и
Pd при нагреве до 200–300°C приблизительно оди-
наковы, несмотря на различие их ТКР. Следователь-
но, не только термические механизмы ответственны
за наблюдаемые эффекты, существенное влияние
оказывают прочностные свойства металлов.

В пленках титана низкие начальные напряже-
ния (рис. 2е) нельзя объяснить только термиче-
скими механизмами, так как термический коэф-
фициент расширения Ti меньше, чем у Ni и Pd, но
достаточен для возникновения напряжений до
40–50 кг/мм2. Однако титан, как и ванадий – лег-
ко окисляющийся металл, и возникающие при
получении его пленок внутренние напряжения
сжатия частично компенсируют термические на-
пряжения растяжения. Нагрев до 500°C приводит
к снижению напряжений до нуля, а дальнейшее
повышение температуры вызывает образование
сжимающих напряжений, превышающих при
800°C величину первоначальных растягивающих
напряжений (рис. 2е). При охлаждении образца в
пленке формируются большие растягивающие
напряжения. Обращает на себя внимание линей-
ность зависимости σ = f(T) на участке охлаждения
от 850 до 240°C, а ниже 240°C происходит рас-
трескивание пленки.

Изменения морфологии поверхности пленок
Ti начинается после нагрева до 650–700°C в виде
отслаиваний (рис. 6).

Анализ морфологии поверхности пленки тан-
тала на кремнии после нагрева до 700°C (рис. 6а)
показывает, что при этой температуре начинается
взаимодействие пленки с подложкой (указано
стрелкой), при этом появляются области отсло-
ившейся пленки, изогнувшейся на 2.5 мкм под
действием напряжений сжатия при высоких тем-
пературах, а затем разорванные при охлаждении.
Пленка титана после нагрева до температур 800°C
показывает взаимодействие с Si практически по
всей площади подложки (рис. 6б).

Полученные зависимости σ = f(T) позволяют
определить ТКР материалов пленки при извест-
ном значении ТКР кремния, согласно соотноше-
нию [16, 17].

(3)( )σ = α − α Δ
− νтерм  1 2 ,

1
E T

Рис. 3. Морфология поверхности пленки ванадия по-
сле вакуумного нагрева до 660°C.

Рис. 4. Зависимость σ = f(T) в системе Ta–Si.
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где α1 и α2 – термические коэффициенты расши-
рения пленки и подложки; ΔT – диапазон темпе-
ратур; E и ν – модуль Юнга и коэффициент Пуас-
сона материала пленки.

При расчетах использовались упругие кон-
станты объемных металлов, полученные резуль-
таты расчетов представлены в табл. 1.

Анализ полученных результатов (табл. 1) пока-
зал, что пленки Pd, Ti и Ni имеют ТКР больше,
чем у соответствующих объемных материалов.
Для этих пленок характерно возрастание величи-
ны ТКР при охлаждении, вследствие формирова-
ния силицидов, за счет химического взаимодей-
ствия при диффузии материала пленки в кремний.
Значения ТКР, полученные при охлаждении,
близки к литературным данным по ТКР силици-
дов соответствующих металлов. Кроме того, ли-

тературным данным соответствует и характер
зависимости коэффициентов расширения си-
лицидов от температуры. Так, согласно [18], в
диапазоне 20–1070°C ТКР силицидов титана не
зависят от температуры, что объясняет получен-
ную линейную зависимость σ = f(T) пленок тита-
на при охлаждении (рис. 2б).

Рассмотренные эффекты возрастания ТКР
при нагреве и достижении ими высоких значений
при охлаждении отсутствуют в пленках тантала,
известного слабым взаимодействием с кремнием
[15]. При нагреве до температур 800–850°C и вы-
ше на границе раздела тантал–кремний могут об-
разоваться силициды, но их ТКР мало отличается
от ТКР объемного тантала [19]. Начало диффузии
кремния в тантал можно отнести к 870–900°C, ко-
гда на зависимости σ(T) наблюдается смена знака и
появление напряжений сжатия в пленке (рис. 4).

Рис. 5. Топология изменения поверхности пленок тантала на кремнии после нагрева.
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Полученные экспериментальные зависимости
σ = f(T) объясняются также зависимостями проч-
ности металлов от температуры. Согласно дан-
ным [11] хрупкие металлы в диапазоне темпера-
тур (0.7–0.9)Тpl увеличивают свою прочность, а
затем возвращаются на экспоненциальную зави-
симость, тогда как пластичные металлы в этом
диапазоне температур плавно уменьшают проч-
ность от максимального значения до минималь-
ного. Эффект увеличения прочности хрупких ме-
таллов связан с залечиванием микротрещин при
высокой диффузионной подвижности атомов
[20, 21]. После достижения максимума прочно-
сти, с дальнейшим ростом пластичности и увели-
чением скорости разупрочняющих процессов по
мере нагрева их прочность уменьшается, как у
пластичных металлов.

Характер влияния температуры на прочность
объемных металлов подобен зависимостям σ = f(T),
полученным в наших экспериментах. Например, в
пленках ванадия напряжение при T ≈ 450°C соот-
ветствует увеличению временного сопротивления
растяжению кальциотермического объемного ва-
надия (рис. 7). Зависимость σ = f(T) пленки ванадия
при повторном нагреве не имеет указанного пика,

но соответствует зависимости σB = f(T) объемного
ванадия высокой чистоты (выше 99.9%) [22].

Рост напряжений в пленках Cr (рис. 2б) соот-
ветствует упрочению объемного хрома при нагре-
ве в диапазоне температур до 400°C (рис. 7в).

Представленные на рис. 2 и 4 зависимости σ =
= f(T) пленок тантала на кремнии во многом
сходны с видом зависимости для объемного тан-
тала (рис. 7), полученного дуговой плавкой [22].

Порог температур упрочнения тантала в на-
ших зависимостях при T ≈ 300°C (рис. 2в, рис. 4),
близок к литературным данным для объемного
металла (320°C) [15]. Последующий нагрев до
700°C ведет к снижению напряжений в пленках и
в объемном металле (рис. 4). Повторный отжиг
пленок тантала не сопровождается упрочнением
(рис. 4), что соответствует зависимости σВ = f(T)
дважды спеченного объемного тантала (рис. 7б).

Зависимость σ = f(T) пленок титана (рис. 2в) и
объемного титана (рис. 7) имеют общее плавное
снижение прочности в диапазоне температур до
500°C. Сравнительно низкие напряжения в пленках
палладия (рис. 2д) и их быстрое уменьшение с нагре-
вом подобны зависимости σ = f(T) объемного палла-

Рис. 6. Морфология поверхности пленок титана на кремнии после отжига при 700°C (а) и 800°C (б).

(а) (б)

×270 ×270

Таблица 1. Термические коэффициенты расширения пленок (×10–6 град–1)

Металл Вид 
обработки

Диапазон температур, °C Объемный
металл [9]

Силициды
металлов [13]20–90 100–190 200–290 300–400

Ta
Нагрев 6.3 6.1 3.5

6.5 5.5–8.9
Охлажд. 6.9 7.1 6.9 6.7

Pd
Нагрев 14.5 21.8 0.7

9.5
Охлажд. 13.5 18.3 17.8 11.4

Ti
Нагрев 5.1 5.3 5.8 6.0

8.5 8.8–11.0
Охлажд. 25.0

Ni
Нагрев 9.7 10.4 10.0 6.7

13.0–15.0 9.0–19.0
Охлажд. 19.3 23.6 16.4
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дия (рис. 7г) с его возрастающей при нагреве пла-
стичностью. Плавное снижение до нуля напряже-
ний в пленках Ni (рис. 2г) соответствует характеру
зависимости σ = f(T) объемного никеля (рис. 7г).

Таким образом, если при низких температурах
в процессе нагрева основное влияние на напря-
жения в пленках оказывают изменение структуры
и прочности пленки, то при высоких температу-
рах и при охлаждении – особенности взаимных
диффузии и взаимодействия металла и кремния.
Начало процессов диффузии соответствует на-
пряжениями сжатия на зависимостях σ(T). Наи-
большие напряжения сжатия обнаружены в си-
стеме кремний–никель, для нее характерны и
наибольшие растягивающие напряжения после
охлаждения до комнатной температуры. Дефек-
тообразование в кремнии под пленками никеля
рассмотрено нами в [4].

4. ЗАКЛЮЧЕНИЕ
1. В пленках никеля, палладия и титана на

кремнии на этапе нагрева снижение растягиваю-
щих и появление сжимающих напряжений обу-
словлено процессами термического расширения
из-за различий ТКР.

У пленок ванадия, хрома и тантала зависимо-
сти напряжений от температуры при нагреве до
700–800°C соответствуют не термической моде-
ли, а зависимостям прочности объемных метал-
лов от температуры, т.е. термическое расширение
влияет меньше, чем скорость уплотнения пленок
из-за упорядочения структуры в процессе нагрева.

2. На этапе нагрева при температурах выше
400°C снижение прочности металлов, а также их
диффузия в кремниевую подложку и пластическое
течение ее приповерхностной области нейтрализу-
ют появление напряжений сжатия в пленках нике-
ля, палладия и титана. Охлаждение сопровождается
формированием термических напряжений, связан-
ных с появлением слоя силицидов металла и припо-
верхностным слоем кремния, насыщенным сили-
цидами. Высокие численные значения напряжений
после охлаждения образцов (Pd – 105, Ti – 170, Ni –
265 кг/мм2) свидетельствуют об изменении состава,
ТКР и толщины приповерхностного слоя.

3. Анализ зависимостей σ = f(T) и морфологии
поверхности образцов позволяют оценить темпе-
ратуры начала взаимодействия металлов с кремни-
ем: Ni – 400°C, Pd – 500°C, Ti – 750°C, V – 600°C,
Cr – 700°C, Ta – 800°C. Причем Ni, Pd, Ti вжига-
ются в кремний, а Cr, V и Ta отслаиваются после
диффузии и образования силицидов. Особенно
наглядно это проявляется у ванадия после 700°C
и у тантала после 1100°C. Пленка тантала, насы-
щенная кремнием, не теряет пластичности и ко-
робится от сжимающих ее напряжений.

Установлены предельные температуры нагрева
пленок металлов на кремнии (V – 550°C; Ti – 600°C;
Pd – 450°C; Ni – 350°C; Cr – 500°C; Ta – 700°C),
после которых охлаждение не сопровождается
сильным ростом напряжений.

Анализ показал, что наиболее перспективны
для формирования термостойкой металлизации
пленки тантала в связи с отсутствием в них значи-

Рис. 7. Зависимости прочности объемного металла (а)–(г) от температуры: (а) – ванадий (1 – кальциотермический, 2 –
высокой чистоты); в – хром в рекристаллизованном (1) и кованном (2, 3) состояниях; (б) – тантал (1 – дуговой плавки и
спеченный, 2 – дважды спеченный, 3 – после электронно-лучевой или зонной плавки) [22].

20

40

60

80

800600400

Ti
Ni
Pd

1

2

3

1

2

1
2

3

2000
T, °C

(г)

σ B
, k

g/
m

m
2

σ B
, k

g/
m

m
2

7

14

21

28

800

Cr

V Ta

6004002000
T, °C

(в)

20

40

60

8004000

(б)

σ B
, k

g/
m

m
2

σ B
, k

g/
m

m
2

20

40

8006004002000

(а)



460

МИКРОЭЛЕКТРОНИКА  том 50  № 6  2021

ДЖУПЛИН и др.

тельных напряжений при нагреве до 850°C и отсут-
ствием взаимодействия с кремниевой подложкой.

Кроме того, это позволяет поверх тантала нане-
сти никель и использовать такую структуру для фор-
мирования каталитических центров, на которых вы-
ращивают углеродные нанотрубки методом плаз-
менного газофазного химического осаждения [2, 14].

Работа выполнена при финансовой поддержке
гранта РНФ № 20-69-46076 – разработка методики
определения напряжений в структурах, Гранта Пре-
зидента № МК-477.2019.8 – исследование термиче-
ской модели зависимости напряжений в тонких
пленках, грантов РФФИ 18-29-11019 мк – исследо-
вание поведения материалов подслоя для последую-
щего роста углеродных нанотрубок, 19-38-60052 –
исследование формирования слоистых структур
на кремнии с последующим отжигом. Результаты
получены с использованием инфраструктуры на-
учно-образовательного центра “Нанотехноло-
гии” Южного федерального университета.
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