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1. Wprowadzenie

W 2010 r. Zaktad Mikro- i Nanotechnologii Potprzewodnikow Szerokoprzerwo-
wych realizowat nast¢pujace projekty badawcze:

o _Wielofunkcyjne struktury cienkowarstwowe oparte o tlenki i azotki metali”
Etap III (temat statutowy nr 1.03.056);

e _Opracowanie technologii nanostruktur fotonicznych wraz z uktadami sprze-
gajacymi optyki zintegrowanej dla zastosowan w technice sensorowej” (projekt
badawczy nr 1887/T02/2007/32);

o Charakteryzacja materiatoéw 1 struktur na bazie SiC — SIMS, DLTS, I(C)-V”
(projekt badawczy nr 4368/B/T02/2008/34);

e . Opracowanie technologii wytwarzania warstw z polprzewodnikowych tlenkow
metali dla dozymetrii promieniowania gamma i beta w medycynie” (projekt ba-
dawczy nr 0663/B/T02/2008/35);

¢ _Nowe materiaty dla przyrzadow elektronicznych i sensorow z azotku galu prze-
znaczonych do pracy w skrajnie trudnych warunkach” (projekt nr NMP3-LA-
-2008-214610);
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o  Kwantowe nanostruktury potprzewodnikowe do zastosowan w biologii i medy-
cynie — Rozwoj 1 komercjalizacja nowej generacji urzadzen diagnostyki mole-
kularnej opartych o nowe polskie przyrzady poiprzewodnikowe” NANOBIOM
(POIG. 01.01.02-00-008/08-00);

¢ _Innowacyjne technologie wielofunkcyjnych materiatow 1 struktur dla nanoelek-
troniki, fotoniki, spintroniki i technik sensorowych” InTechFun (POIG.01.03.01-
-00159/08-00);

o . Nowoczesne materiaty i innowacyjne metody dla przetwarzania i monitorowa-
nia energii” MIME (POIG 01.01.02-00-108/09-00);

e Centrum Nanofotoniki (POIG 02.02.00-00-004/08).

Zaktad prowadzit takze dziatalno$¢ edukacyjna we wspotpracy z jednostkami
akademickimi: Politechnika Warszawska, Politechnika Wroctawska, Politechnika
Slaska.

2. Wyniki dzialalnosci naukowo-badawczej

Zgodnie z harmonogramem zadan prace prowadzone w 2010 r. w ramach III eta-
pu projektu statutowego ,,Wielofunkcyjne struktury cienkowarstwowe oparte o tlen-
ki 1 azotki metali” obejmowaly wykonanie 10 zadah czastkowych i dzielity si¢ na
dwie grupy.

Prace pierwszej grupy koncentrowaly si¢ na wytwarzaniu oraz charakteryzacji
cienkowarstwowych materiatow potprzewodnikowych, metalicznych, dielektrycz-
nych i obejmowaty:

e wytwarzanie i charakteryzacjg cienkich warstw ZnO;

e optymalizacj¢ parametrow wytwarzania cienkich warstw krzemoazotkow tytanu
1 azotkdw aluminium tytanu metoda rozpylania katodowego pod katem zasto-
sowan do metalizacji kontaktowych 1 barier antydyfuzyjnych;

e wytwarzanie i charakteryzacjg cienkich warstw tlenku niklu;

¢ badanie wlasnosci elektrycznych struktur metal/potprzewodnik 1 metal/dielektryk:
metale trudnotopliwe, tlenki przewodzace, dielektryki o duzym k na powierzchni
poiprzewodnikow szerokoprzerwowych;

e wyznaczanie metoda SIMS reaktywnosci sktadnikow wielofunkcyjnych struktur
cienkowarstwowych z poiprzewodnikami na bazie GaN 1 SiC.

Druga grupa zadan to obszar zwiazany z rozbudowa bazy technologicznej Zakta-
du. Przewidziano wdrozenie czterech nowych urzadzen:

e reaktora Plasmalab System 100 firmy Oxford Instruments do trawienia plazmo-
wego w modach RIE i ICP/RIE,

e urzadzenia do litografii metoda nanostemplowania Eitre3 firmy Obducat,

e urzadzenia do litografii laserowej DWL 66FS firmy Heidelberg Instruments,

e mikroskopu z sonda skanujaca SPM Innova firmy Veeco.
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2.1. Wytwarzanie i charakteryzacja cienkich warstw ZnO

Celem zadania bylo wytworzenie na podtozach szafirowych cienkich warstw
ZnO wysokiej jakosci krystalicznej jako materiatu startowego dla badan kontro-
lowanego domieszkowania. Przyjeto stosowane w metodzie MBE osadzanie cien-
kiej warstwy MgO jako warstwy buforowej dla ZnO, a nastgpnie osadzanie nisko-
temperaturowe warstwy zarodkowej ZnO, wygrzewanie jej in-Situ oraz osadzanie
wlasciwej warstwy ZnO w wysokiej temperaturze. Proces osadzania przebiegat
nastepujaco:

e przygotowanie powierzchni podtoza Al,O; (0001) — odttuszczanie w rozpusz-
czalnikach organicznych, wygrzewanie w tlenie;

e osadzenie poprzez reaktywne rozpylanie katodowe w atmosferze O, warstwy bu-
forowej MgO w temperaturze 800°C i warstwy zarodkowej ZnO w temperatu-
rze 350°C;

e wygrzewanie in-situ = 700°C, 5' w prozni;

e osadzenie warstwy ZnO w temperaturze 550°C;

e wygrzewanie ex-situ RTP = 800°C, 15', w przeptywie O,.

Probka bez bufora MgO

Jak wynika z pomiarow metoda dyfrakcji rentgenowskiej, wykonanych na probce
o strukturze Al,O3/ZnOyp1(6 nm)/ZnO(220 nm), gdzie ZnOyr 1 0znacza warstwg za-
rodkowa, a ZnOyr warstwe wlasciwa, war- I
stwva ZnO miata jedna orientacj¢ krystalo- 20000{ Krzywe odbic 00.22n0 __ as grown

e b0 wygrzewaniu

graficzna (00,2), a szerokos¢ potowkowa
linii 00,2 ZnO wynosita 1,2°. Obliczona na
podstawie polozenia linii stata sieci C wyno-
sita 5,2132 A, co jest wartoscia dos¢ odlegla
od wartosci stalej ¢ dla ZnO objetosciowego
wynoszacej 5,2063 A. Chropowato$é¢ po- 01
wierzchni wynios%a 6,4 nm. Po wygrzaniu 104 106 108 110 112 114 116 118 120
technika RTP w tlenie stwierdzono, ze stala 4o (deg)
sieci ZnO jest rowna 5,2036 A, a szeroko$¢ Rys. 1. Krzywe odbié linii 00,2 ZnO dla préb-
pok')wkowa linii 0,4° (rys. 1). ChI'OpOW&tOéé ki osadzanej bez bufora MgO zmierzone po
powierzchni zmniejszyta si¢ do 4,1 nm. osadzeniu warstwy i po wygrzewaniu w tlenie

(800°C, 15 min, 0,)

FWHM: \

15000
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Natgzenie

5000

ufora MgO na i)odlozu A1203, zmierzony po wygrze-

Rys. 2. Obraz SEM przelorﬁu probk1 osadzanej bez b
waniu w tlenie. Powigkszenie 75k x
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Struktura mikroskopowa warstwy zaobserwowana w obrazach przeloméw SEM
(rys. 2) jest wyraznie kolumnowa. Pomiary SIMS przeprowadzone po osadzeniu
warstwy 1 po wygrzewaniu pokazuja spadek koncentracji wodoru w warstwach
o dwa rzedy wielkosci z 10*! do 10" cm™. Pomiary efektu Halla wykazaly kon-
centracje no$nikow rzedu 10" cm™ w obu przypadkach.

Probki z cienkim (1 nm) i grubym (20 nm) buforem MgO

W celu sprawdzenia wpltywu grubosci bufora na struktur¢ warstw wykonano
probki z warstwami MgO o grubosci 1 nm i 20 nm. Zbadanie wptywu grubosci
bylo dodatkowo interesujace ze wzgledu na doniesienia literaturowe moéwiace
o mozliwosci kontroli polarnosci warstw ZnO osadzanych na buforze MgO poprzez
grubos¢ tego bufora. W szczegodlnosci dla bufora <3 nm polarnos¢ warstwy ma by¢
polarnos$cia tlenowa, natomiast dla bufora >3 nm polarnoscia cynkowa. Poniewaz
uwaza sig, ze domieszki typu p fatwiej] wbudowuja si¢ w warstwy o polarnosci
cynkowej, sprawdzenie tej kwestii jest istotne z punktu widzenia wytwarzania

g0 NMZRG,, BaiZnG, 240 warstw o kontrolowanym typie i stopniu do-

100000 —Mg'OZOnm/ZnO 6nm/ZnO - 240 nm mleSZkowanla
| Przedstawione na rys. 3 widma dyfrakcji
00.2ZnO o . . . . . I3 .
oy 008AL0, “ 1 rentgenowskiej pokazuja, ze o ile obie probki

maja jedna orientacje krystalograficzna war-

stwy ZnO 00,2, to w przypadku cienkiej war-

stwy MgO jakos$¢ warstwy ZnO jest duzo

wyzsza, co wynika z ksztaltu linii 00,2 1 jej
szerokosci potowkowe;.

Ponadto z poréwnania zdj¢cia SEM prze-

. B . toméw wymienionych warstw MgO/ZnO,

Ko, idn ke rangnows v osadzonych na podlozu Si(100), widaé dla

MgO probki o grubosci bufora MgO 1 nm stan-

dardowy wzrost kolumnowy, natomiast dla

probki z buforem MgO o grubosci 20 nm wida¢ wyraznie gorsza jako$¢ kry-

staliczna, charakteryzujaca si¢ duzymi, niekolumnowymi ziarnami oraz oddziela-

1000 o

Liczba zliczen

100

4‘5 5‘0 55
26 (deg)

Rys 4. Obrazy SEM przetomow warstw MgO/ZnO osadzonych na podloze Si (100) dla 1 nm bufora MgO (a)
i 20 nm bufora MgO (b). Powigkszenie 150k x.
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niem si¢ warstwy od podioza (rys. 4). Chropowato$¢ powierzchni probek wyniosta
1,05 1 4,1 nm, odpowiednio dla prébki o cienkim i grubym buforze MgO. Biorac
pod uwage wyniki charakteryzacji zdecydowano, aby w dalszych badaniach sku-
pi¢ si¢ na warstwach ZnO osadzanych na 1 nm buforze MgO.

Prébki z wybranym buforem MgO o dwoch réznych grubosciach
warstwy ZnO

W celu sprawdzenia wptywu grubo$ci warstwy na jej strukture krystaliczna
wykonano w oparciu o uzyskane wyniki probki o nastgpujacych strukturach:
e ALLO;5 (0001)/MgO(1 nm)/ZnOy¢ (6 nm)/ZnOgr(150 nm),
e Al,O3 (0001)/MgO(1 nm)/ZnOy (6 nm)/ZnOy1(240 nm).

Dla grubszej warstwy spodziewano si¢ wigkszej relaksacji sieci krystalicznej i tym
samym wielkosci statej sieci blizszej wartosci statej sieci dla ZnO objgtosciowego.

W wyniku badan dyfrakcji rentgenowskiej ponownie zaobserwowano jedna
orientacj¢ krystalograficzng warstw ZnO, rownolegla do kierunku 00,2. Szerokos¢
potowkowa linii wynosita 1,9 i 1,4° przed wygrzewaniem oraz 0,8 i 0,7° po wy-
grzewaniu, odpowiednio dla probki z ciensza i grubsza warstwa ZnO. Ana-
logicznie, stale sieci ¢ byly rowne 5,2448 i 52236 A przed wygrzewaniem oraz
5,2072 i 5,2036 A po wygrzewaniu. Zmierzone chropowato$ci powierzchni wy-
niosty 1,05 1 1,8 nm przed wygrzewaniem oraz 1,1 i 2,2 nm po wygrzewaniu, od-
powiednio dla probki z ciensza i grubsza warstwa ZnO. Na podstawie obrazow
SEM przeloméw probek wykonanych na podtozu Al,O; zaobserwowano brak
wzrostu kolumnowego i brak ziaren. Jedyne linie widoczne w obrgbie warstwy
mozna, ze wzgledu na ich ksztatt i r6zne kierunki rozchodzenia sig, zinterpretowac
jako delaminacje warstwy ZnO zwiazana z przygotowaniem probki do pomiaru
SEM (rys. 5). Poniewaz Al,O; nie lupie si¢ jak krzem, jego cigcie rysikiem

a)

ZnO o grubosci 150 nm (a) i 240 nm (b i c¢). Obrazy b) i ¢) pokazuja t¢ sama probke. W przypadku b)
wida¢ wachlarzowe rozchodzenie sig linii w warstwie, w przypadku c) linie z warstwy podazaja za liniami
znajdujacymi si¢ w podlozu, co jest podstawa do stwierdzenia, ze linie te nie przedstawiaja granic ziaren.
Powigkszenie 150k x

diamentowym nie jest precyzyjne i moze pozostawia¢ podobne artefakty zaréwno
w podlozu, jak i w warstwach. Mozna zatem stwierdzi¢, ze otrzymane warstwy
moga by¢ monokrystaliczne. Hipoteza ta zostala w znacznym stopniu potwier-
dzona badaniami przekrojéw TEM.
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Badania TEM potwierdzity wzrost ZnO
w kierunku (0001) i wykazaly obecnos¢
struktury spinelu na migdzypowierzchni
z podlozem (rys. 6). Niemozliwe byto jed-
nak chemiczne zidentyfikowanie tej struk-
tury. Moze to by¢ zard6wno MgAl,O4, jak
1 ZnAlO4.

Ponadto obrazy przekroju warstwy ZnO
pokazuja znaczna mozaikowato$¢ otrzy-
manych warstw (rys. 7a). Natomiast w ob-
razie planarnym mozliwe jest zaobserwo-
wanie dyslokacji niskokatowych granic

Rys. 6. Obraz przekroju TEM pokazujacy struk-
turg spinelu na migdzypowierzchni ALOs;/ W
/Zn0O ziaren (rys. 7b).

a)

!’ Dk »

Rys. 7. a) Obraz TEM przekroju warstwy ZnO, widoczne odchylenia orientacji plaszczyzn, b) obraz
planarny TEM warstwy ZnO, widoczne dyslokacje — niskokatowe granice ziaren

Dla otrzymanych warstw wykonano takze profile spektroskopii masowej jonow
wtornych (SIMS, rys. 8). Wida¢ w nich staty sktad chemiczny ZnO zar6wno w prob-
ce po osadzeniu, jak i po wygrzaniu. Natomiast dla probki wygrzewanej mozna
zaobserwowa¢ wydyfundowanie Mg, co wiaze si¢ z zaobserwowana w TEM struk-
tura spinelu. Kluczowym wynikiem SIMS jest zaobserwowany spadek koncentracji
wodoru w warstwach o dwa rzedy wielkosci, z 10*! do 10" atoméw/cm’. Wynik
ten jest istotny z punktu widzenia planowanego domieszkowania ZnO na typ p,
gdyz wodor w ZnO kompensuje akceptory, co uniemozliwia skuteczne domiesz-
kowanie tego typu.

Pomiary Halla wykonywane w konfiguracji van der Pauwa wykazaly
koncentracje no$nikéw znajdujace si¢ na granicy detekcji uktadu pomiarowego, t;.
10" cm™. W takim wypadku mozna jedynie stwierdzié, ze warstwy te sa wysoko-
oporowe.
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Rys. 8. Profile glebokosciowe SIMS dla warstw ZnO/MgO/Al,O; przed i po wygrzewaniu = 800°C, 15',
w przepltywie O,

Reasumujac, przy zastosowaniu cienkiego bufora MgO i warstwy zarodkowe;j
ZnO wytworzono monokrystaliczne, zmozaikowane warstwy ZnO (0001). Warstwy
te charakteryzowaty si¢ obnizona koncentracja wodoru i wysoka rezystywnoscia.

2.2. Optymalizacja parametréw wytwarzania cienkich warstw
krzemoazotkow tytanu i azotkéw aluminium tytanu metodg rozpylania
katodowego pod katem zastosowan do metalizacji kontaktowych i barier
antydyfuzyjnych

W ramach prac nad otrzymaniem fazy MAX Ti;SiC, kontynuowano badania
majace na celu otrzymanie cienkich warstw krystalicznej fazy Ti3;SiC, (0001) na
podtozach Al,O; (0001) droga wysokotemperaturowego rozpylania katodowego.
Faza ta, dzigki swojej wysokiej stabilnosci termicznej oraz dobremu przewod-
nictwu elektrycznemu, jest planowana do zastosowania w strukturach metalizacji
kontaktowych do przyrzadow elektronicznych opartych na poélprzewodnikach
z grupy III-V, w szczegolnosci dla tranzystoréw wysokiej mocy i czujnikow pracu-
jacych w temperaturze wigkszej niz 700°C.

Zgodnie z doniesieniami literaturowymi wilasciwa krystalizacja fazy Ti;SiC,
(0001) przy osadzaniu na podtoza szafirowe nastgpuje przy zastosowaniu cienkiej
monokrystalicznej warstwy buforowej TiCoe7 (111), stad pierwszy etap prac objat
wytworzenie monokrystalicznej cienkiej warstwy TiC. Do wytwarzania wlasciwej
warstwy Ti3SiC, zastosowano nastepujace podejscia:

e rozpylanie z targetow Ti, Si 1 C na warstwy buforowe TiCy,
e rozpylanie z targetu o sktadzie chemicznym Ti;SiC, na warstwy buforowe TiCy,
e rozpylanie z targetu o sktadzie chemicznym Ti;SiC, oraz z targetu Ti.
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Wytworzenie cienkich monokrystalicznych warstw TiC,

Cienkie warstwy TiCy osadzano na utrzymywanych w temperaturze 850°C po-
dtozach Al,0O5 (0001) poprzez rozpylanie katodowe z targetow Ti (4,5N) i C (5N)
o $rednicach 3". Rozpylanie bylo prowadzone w atmosferze Ar (6N) przy cisnieniu
roboczym 5 mTorr i przeptywie Ar 20 sccm. Moc podawana na target Ti wynosita
70 W, natomiast moc podawana na target C byla zmieniana w ramach ekspery-
mentu od 118 do 220 W, co powodowato r6zna zawartos¢ C w warstwie TiC.

Na podstawie pomiarow dyfrakcji rentgenowskiej stwierdzono we wszystkich
warstwach obecno$¢ jedynie fazy TiCy (111). Faza ta w zaleznosci od zawartosci
wegla w warstwie miata r6zna stata sieci, co pokazano na rys. 9a. Rezystywnos¢
miesci si¢ w zakresie 200 + 350 pQ-cm. W wyniku badan transmisyjnym mikro-
skopem elektronowym stwierdzono, ze warstwa wytworzona przy mocy podawane;j
na target C rownej 212 W jest monoskrystaliczna (rys. 9b). Zatem udalo si¢ wy-
tworzy¢ cienki, monokrystaliczny bufor TiCy (111).

a) b)
E Pc= Wzrost C
s 1118w
10" 138w
JL0148 W
10° 5158w
[ E 180 W
€ 4 1212w
310 T az20w \
> 3
g 10’ | \‘\J
;W
102 .
Pttt e e
it
1 oy o
9 \ ALO..
30 35 94 (deg) *° 45 :;2 SRR . Ao,

Rys. 9. a) Widma dyfrakeji rentgenowskiej pokazujace zmiang statej sieci fazy TiC, w zaleznosci od za-
wartosci wegla w warstwie, b) obraz HRTEM przetomu warstwy TiC, wytworzonej przy mocy poda-
wanej na target C rownej 212 W

Rozpylanie z targetow Ti, Si i C na warstwy buforowe TiCx

Na przygotowana w sposob opisany w poprzednim punkcie cienka warstwe TiCy
(111) na podtozach Al,O; (0001) osadzano cienkie warstwy Ti-Si-C, rozpylane
z targetow Ti (4,5N), Si (5N) i C (5N) o $rednicach 3". Rozpylanie byto
prowadzone w atmosferze Ar (6N) przy ci$nieniu roboczym 5 mTorr i przeptywie
Ar 20 scem. Podczas rozpylania podtoze byto utrzymywane w temperaturze 900°C.
Wykonano cztery serie probek. Moc podawana na target Ti byta stata i wynosita
70 W. Moc podawana na target Si wynosita 49, 70, 100 1 120 W, odpowiednio dla
kazdej serii probek, natomiast w ramach kazdej z serii zmieniano moc podawana
na target C w zakresie 98 + 180 W. Podejscie to zapewnialo duza zmienno$é
sktadu chemicznego otrzymywanych warstw, co miato na celu umozliwi¢ znale-
zienie takich warunkow, w ktorych zaczyna si¢ krystalizacja fazy Ti;SiC, (0001).
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Na podstawie pomiardéw dyfrakcji rentgenowskiej stwierdzono w wytworzonych
warstwach obecnos$¢ réznych faz materiatowych (rys. 10a—d). Zdefiniowano cztery
grupy linii pochodzacych od réznych faz krystalicznych. Grupy te oznaczone sa na

rys. 10 jako TiC, X, Y i Z.
a) b)
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Rys.10. Widma dyfrakcji rentgenowskiej dla cienkich warstw Ti-Si-C wytwarzanych przy réznej mocy po-
dawanej na targety: a) Ti: 70 W, Si: 49 W, C: 118 + 180 W, b) Ti: 70 W, Si: 70 W, C: 118 = 180 W, ¢) Ti: 70 W,
Si: 100 W, C: 98 + 180 W, d) Ti: 70 W, Si: 120 W, C: 98 + 180 W

W widmach zmierzonych dla warstw osa-
dzonych przy mocy podawanej na targety:
Ti: 70 W, Si: 100 W, C: 158 W i Ti: 70 W,
Si: 100 W, 180 W widoczna jest linia oz-
naczona jako Z. Odpowiadajaca jej odleg-
to$¢ miedzyplaszczyznowa wynosi 17,659
17,796 A, odpowiednio dla pierwszej i dru-
giej z wymienionych warstw. Warto$ci te sa
bardzo bliskie 17,671 A, czyli odlegtosci mie-
dzyplaszczyznowej dla Ti3SiC, (rys. 11).
Oznacza to, ze udalo si¢ osiagna¢ warunki
promujace krystalizacj¢ fazy TizSiC, (0001).
Rezystywno$¢ otrzymanych warstw Ti3SiC,
miesci si¢ w zakresie 200 + 450 pQ-cm.

T

——P_=100 W, P_=158 W
A P_=100 W, P_=180 W

d...=17.796 dmuoxl:
o0 17.659)

Natezenie
g

ref
dT\)‘?\\"Z =17.671
T T 1

40 45
20 (deg)

Rys. 11. Widma dyfrakcji rentgenowskiej dla
cienkich warstw Ti-Si-C wytwarzanych przy
nastgpujacych wartosciach mocy podawanej na
targety: Ti: 70 W, Si: 100 W, C: 158, 180 W
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Rozpylanie z targetu o skladzie chemicznym Ti;SiC, na warstwy
buforowe TiC,

Na przygotowana w opisany wczesniej sposob cienka warstwe TiCy (111) na
podlozach AlL,O; (0001) osadzano cienkie warstwy Ti-Si-C, rozpylane z targetu
o sktadzie chemicznym Ti;SiC, (3N) o $rednicy 3". Sktad chemiczny buforow TiCy
byt zmieniany przez zmiang mocy podawanej na target C (118 + 250 W) przy stalej
mocy podawanej na target Ti (70 W). Rozpylanie z targetu Ti;SiC, bylto
prowadzone w atmosferze Ar (6N) przy ci$nieniu roboczym 2 mTorr i przeptywie
Ar 20 scem. Podczas rozpylania podtoze byto utrzymywane w temperaturze 900°C.
Prad ptynacy przez target wynosit 0,5 A.

Na podstawie pomiarow dyfrakcji rentgenowskiej stwierdzono obecnos¢ fazy
TiC (111) (rys. 12a). Ponadto, wraz ze wzrostem zawarto$ci wegla w warstwie bu-
forowej, zaobserwowano pojawienie si¢ linii pochodzacej od Si (111), ktora naj-
wigksze natezenie ma dla probki wytworzonej na buforze osadzanym przy mocy
podawanej na target C rownej 158 W. Dla probek o mocy podawanej na target C
rownej 118 i 158 W zaobserwowano ponadto dodatkowa lini¢ ok. 37°. Z poroéwna-
nia widma dyfrakcji zmierzonego dla pierwszej z tych probek z widmem pocho-
dzacym od samej warstwy buforowej TiCy wytworzonej przy w analogicznych wa-
runkach wynika, ze jest to ta sama linia (rys. 12b). Tak wigc w warstwach tych
warstwa buforowa utrzymuje swoja odrgbna strukturg, natomiast linie TiC (111)
1SiC (111) pochodza od faz tworzacych si¢ w warstwie osadzanej z targetu
Ti3SiC,. Nie zaobserwowano linii pochodzacych od fazy Ti;SiC, (0001).

a) b)
10’ T T 10°
C_1TSC(0.5A) N Ti-Si-C
C_ITSC(05A)C(118W) S TSC(0.5A)/C(118W)
o = TSC(0.5A)/C(158W) & Tic :
1074 = [ TSC(0.5A)C(210W) 7 1w
S C_JTSCHIA)YC(212W) = T A
g, = < TSC(0.5A)C(220W) < ° 10
5 T T [_1TSC(0.5A)/C(230W) 2
o 1074 S o TSC(0.5A)/C(250W) g
g = >
E" 4 2 10°
5 10 e \::b)
10°4 ,// """"‘M:
2
et N, o 10
10% . hd Ladi. Wt s e pa i
35 26 (deg) 40 26 (deg)

Rys. 12. a) Widma dyfrakcji rentgenowskiej dla cienkich warstw Ti-Si-C wytwarzanych z targetu Ti;SiC,
na bufory TiC,, b) widma dyfrakcji rentgenowskiej dla warstwy osadzonej na bufor TiC, oraz dla samego
bufora TiC, osadzanego przy mocy podawanej na target C rownej 118 W.

Zgodnie z doniesieniami literaturowymi moze to by¢ spowodowane przez fakt,
ze warstwa osadzona z targetu Ti;SiC, nie bgdzie miala sktadu chemicznego
Ti3SiC,, lecz wystapi w niej nadmiar wegla. Jest to zwigzane z réznym stopniem
rozpylania kazdego z pierwiastkéw wchodzacych w sktad targetu. W celu otrzy-
mania prawidtowego sktadu chemicznego postanowiono wykona¢ warstwy osadza-
ne z targetu Ti3SiC; z jednoczesnym rozpylaniem Ti.
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Rozpylanie z targetu o skladzie chemicznym Ti;SiC, oraz z targetu Ti

Na podtoza Al,O3 (0001) osadzano cienkie warstwy Ti-Si-C rozpylane z targetu
o sktadzie chemicznym Ti;SiC, (3N) oraz z targetu Ti (4N) o $rednicach 3". Sktad
chemiczny warstw zmieniano przez zmiang
pradu ptynacego przez target Ti: 0,25, 0,36 TS0 AN Ti(0 08
10,5 A. Prad ptynacy przez target Ti;SiC, oA
wynosit 0,5 A. Rozpylanie byto prowadzone
w atmosferze Ar (6N) przy ci$nieniu robo-
czym 2 mTorr 1 przeptywie Ar 20 sccm. Pod- 10° -
czas rozpylania podtoze byto utrzymywane W&W \
w temperaturze 900°C. 0

Na podstawie pomiarow dyfrakcji rent-
genowskiej stwierdzono nieobecnos¢ fazy
TiC (111) i obecnoséé bardzo szerokiej linii Riyf{k i13h- xfdf:\l;‘ %yfsrfdqu ri&i‘ﬁ:’vsﬁizj t‘;lra
pochodzace;j oq SiC (11 1)._ Ponadto dla war- ; :t éWCTi3SiCSZ T W ve
stwy osadzonej przy pradzie plynacym przez
target Ti rownym 0,5 A zaobserwowano pojawienie si¢ szerokiej linii mogace]
odpowiada¢ fazie Ti3SiC, (0001) (rys. 13). Rezystywnos$¢ warstw mierzona sonda
czteroostrzowa miesci si¢ w zakresie 250 + 300 pQ-cm.

Podsumowujac, w ramach przeprowadzonych prac udato si¢ wytworzy¢ mono-
krystaliczny bufor TiCy (111), a takze dla okreslonych parametréw osadzania za-
obserwowano faz¢ Ti3S1C, (0001).

iCTTY
sic(111)

Natezenie

35 40

20 (deg)

2.3. Wytwarzanie i charakteryzacja cienkich warstw tlenku niklu

Tlenek niklu w formie cienkich warstw jest transparentnym materiatem potprze-
wodnikowym z przerwa energetyczna o szerokosci 3,5 + 4 eV, wykazujacym prze-
wodnictwo typu p. Przedmiotem prac byly cienkie warstwy NiO otrzymywane me-
toda reaktywnego magnetronowego rozpylania katodowego, mogace znalez¢ zasto-
sowanie w detektorach promieniowania jonizujacego z zakresu UV oraz y. Kry-
teriami oceny badanych warstw w odniesieniu do wymienionych zastosowan sa:
szeroko$¢ przerwy energetycznej (~4 eV dla objecia zakresu UV 300 + 400 nm),
wysoki wspotczynnik transmisji, dobrze okreslone przewodnictwo typu p, rezy-
stywnos¢ w zakresie kilku Q-cm.

Warstwy NiO wytwarzano w reaktorach L560 (odleglos¢ podtoza od targetu s =
=7 cm) 1 Gamma 1000C (s = 22 cm). Proces rozpylania wykonywano z zastosowa-
niem targetu NiO (3", 4N) w plazmie O,/Ar zasilanej zrédlem RF (moc 200 W lub
150 W) i1 gazami o czysto$ci 6N. Zawartos¢ tlenu ¢por W procesie zdefiniowano
stosunkiem ci$nien Poo/(Poz + Par) (dla L560) lub stosunkiem przeptywow gazow
foo/(foo + fa) (dla Gamma 1000C). Zakres zastosowanych zmian temperatury
wynosit od pokojowej (RT) do 700°C. Jako podtoza stosowano ptytki kwarcowe,



12 Sprawozdanie z dzialalno$ci ITE w 2010 r.

krzemowe n-Si(100) o rezystywnosci 1 Q-cm oraz krzemowe pokryte warstwa
izolacyjna (200 nm)SiO,. Grubo$¢ osadzanych warstw NiO wynosita od 200 do
300 nm. Obrobke termiczng prowadzono w piecu z przeptywem Ar lub O, w za-
kresie temperatur 200 + 900°C i czasie 3 + 90 min.

Warstwy NiO osadzane w temperaturze pokojowej w Ar charakteryzuja si¢ bar-
dzo wysoka rezystancja, ~65 Q-cm i ~420 Q-cm, dla probek osadzanych odpo-
wiednio w stanowisku L560 i Gamma 1000C. Wprowadzenie tlenu do procesu
osadzania zmniejsza rezystancj¢ warstw, jak obrazuje rys. 14a, a pomiary Halla
wykazuja przewodnictwo typu p. Jak przedstawiono na rys. 14b, wypadkowe
wartoéci koncentracji noénikow sa na poziomie 10" = 10%° cm™, a ruchliwo$¢ p
w zakresie 0,25 + 0,55 cm?/V-s. Wyjatkiem jest tutaj warstwa z procesu bez tlenu,
ktéra wykazuje przewodnictwo typu n. Warstwy osadzane w temperaturze poko-
jowej w stanowisku Gamma 1000C charakteryzuja si¢ wyzsza rezystancja wyno-
szaca 45 + 420 Q-cm. Przewodnictwo typu p obserwowano dla NiO osadzanego
w temperaturze 300°C i zawartosci tlenu ¢o, = 9% (p = 7-10"* em™, =200 cm?*/V's,
p =40 Q-cm). Pomiary Halla wykazaty, ze temperatura procesu ma istotny wptyw
na zwigkszenie ruchliwosci dziur w NiO, co pokazuja wyniki pomiarow zawarte
w tab. 1. Wyniki pomiaréw koncentracji 1 rezystywnosci sugeruja takze, ze naj-
wyzsza zastosowana temperatura 700°C ogranicza wbudowywanie w strukture
nadmiarowego tlenu. Biorac pod uwage kryterium parametrow elektrycznych dla
warstwy jako detektora UV mozna uzna¢, ze temperatura 500°C jest najlepsza dla
uzyskania rezystywnos$ci w zakresie od kilku do 110 Q-cm.

a) b)
i LI Lo 10.7
NiO @ 200W, RT C 1E20e = .
S, u
3 los
2 73
£ 1E19} . 2
=l H10.5 g
o S,
[$)
8 1E18} loa &
§ - /‘/_+\0
5 < NiO @ RF 200W, RT los
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
by, %] 0 0 %]

Rys. 14. Wptyw zawarto$ci tlenu ¢p, podczas osadzania warstw NiO w L560 na rezystywnos¢ p (a) oraz
koncentracj¢ i ruchliwos¢ nosnikow (b). Dla wartosci ¢o, = 0 wigkszosciowe nosniki sa typu n. Pgg =
=200 W, RT, p=3.5 + 6,6 pbar

Wyniki pomiaréw transmisji warstw NiO osadzanych w stanowisku L560
w temperaturze pokojowej pokazuja, ze obecnos$¢ tlenu w procesie osadzania
wywotuje silne zwigkszenie absorpcji warstw. Wzrost zawartosci tlenu z 9% do
100% w procesie poszerza przerwg energetyczna od 3,40 do 3,58 eV, a zwigkszona
przy tym koncentracja dziur obniza rezystywnos$¢ do najnizszej, nienotowanej do
tej pory w publikacjach wartosci 0,14 Q-cm. Warstwa osadzana bez tlenu odzna-
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cza si¢ transmisja na poziomie 50%, przerwa 3,71 eV oraz rezystancja 65 Q-cm.
Badania XRD wykazaty polikrystaliczna struktur¢ warstw NiO, przy czym war-
stwy osadzane w Ar maja tekstur¢ o kierunku <111>, a osadzane w O, teksturg
<200>, co obrazuje rys. 15. Rozmiar ziaren w ptaszczyZnie warstwy obserwowany
technikami AFM i SEM zawiera si¢ w zakresie od kilkunastu do kilkudziesigciu
nanometrow. Morfologig ziaren przedstawiaja fotografie SEM powierzchni 1 prze-
kroju warstw (rys. 16) oraz mapy AFM (rys. 17). Wigksze ziarna sa widoczne
w warstwie osadzanej w tlenie, ale chropowato$¢ powierzchni obu warstw, okres-
lana parametrem RMS, jest na podobnym poziomie 2 nm.

Tabela 1. Wplyw temperatury podloza oraz zawartos$ci tlenu na parametry
elektryczne warstw NiO osadzanych w stanowisku Gamma 1000C
Pre= 150 W, p = 6,5 mbar, ¢o2 = ¢o2/(for + far)

T do2 P H p
[°C] [%] [cm™] [cm?/Vs] [Q-cm]
300 9 7-10" 200 40
NiO 500 9 2.10%% 35 110
500 33 210" 72 4,5
500 50 2-10" 1,5 5,9
700 50 5.10'¢ 1,2 100

W przypadku osadzania NiO w reaktorze
Gamma 1000C, gdzie podioze jest 3-krot-

(300 nm)NiO @ RF 200W,
—o—Ar, 5.5 ubar, kwarc -

N
=

nie bardziej oddalone od targetu niz w L560, e Ar, 5.5 ubar, Si(100)
—2—0,, 3.5 ubar, Si(100)

transmisja warstw NiO osadzanych przy po-
rownywalnej zawartosci tlenu jest wyzsza.
Ze wzrostem zawarto$ci tlenu ¢o, trans-
misja zmniejsza si¢ zarowno dla warstw
osadzanych w temperaturze pokojowej, jak i i
1 w podwyzszonej, co pokazuja wykresy na 20 30 40 50 60 70
, o 20(°)

rys. 18. Wyrazny tez jest wplyw tempe-
ratury na transmisje NiO przy danej zawar- Rys. 15. Widma XRD warstw (300nm)NiO

;s . . . osadzonych w stanowisku L560 na podloza
tosci tlenu w procesie. Zwigkszong transmi- K . .

. . . rzemowe 1 kwarcowe w RT w plazmie Ar lub
sj¢ obserwuje sig dla warstw osadzanych o, przy Ppe =200 W
w wyzszej temperaturze (300 i 500°C).
Stwierdzono, ze dla warstw osadzanych w tej samej temperaturze T = 500°C przy
zawartos$ci tlenu 9% oraz zwigkszonej do 50% wystepuje poszerzenie stalej sieci
krystalicznej z 4,19 do 4,3 A, co moze oznacza¢ powiekszona zawarto$é tlenu
w warstwie, a to z kolei uzasadniatoby obserwowana wyzsza koncentracje p dla
tych warstw.

Intens. (j.u.)
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Rys. 16. Obrazy SEM morfologii warstw (300nm)NiO osadzanych w L560 na Si(100) przy Pge =200 W,
w plazmie: Ar (a), mieszaninie O,/Ar przy ¢or = 34% (b) i w O, (o, = 100%) (c). Fotografie wykonane

w Instytucie Fizyki PAN, Oddzial Spektroskopii Ciata Statego
ifpl nm
& 0,0 nm

Rys. 17. Obrazy AFM powierzchni warstw (300nm)NiO osadzanych w L560 na Si(100) przy Pre = 200 W,
RT, dor =34% (a) i dop = 100% (b). Chropowatos¢ RMS powierzchni odpowiednio 2,14 nm (a) i 2,17 nm (b)

b)

= Sk

200 nm - 0.0 nm

a) b)
100 F T T T — 100 . . . .
NiO @ 150W, 500°C
80 | R 80 —U—00y=9%
< <
% 60 | 2 60f
.S 8
@ @RT @
IS
g 40r P 00p=0% 7] 5 40r
o o o =5% ©
= @300°C 002=5% =
207 O hop™0%  —2—$p=9% | 20 0 _ro
AT 00279%  —o—9=17% 0 bt T4 T00°C, 60p750%
0= . ; ; . — ; . .
300 400 500 600 700 300 400 500 600 700
A [nm] A [nm]

Rys. 18. Transmisja warstw NiO (grubosci ok. 200 nm) w funkcji dtugosci fali w procesie osadzania
w Gamma 1000C przy Pre =150 W w temperaturze podioza 300°C lub pokojowej (a) oraz 500 i 700°C (b),

do2 = for/(for + Tar)
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Warstwy osadzane w RT charakteryzuja si¢ chropowatoscig w zakresie 0,5 + 2 nm,
a osadzane w podwyzszonej temperaturze maja bardziej zroznicowane wartosci
RMS 1,7 = 7 nm, co moze wynika¢ z ich rdznej grubosci 1 ksztaltu ziaren. Przy-
ktadem moze by¢ warstwa NiO osadzana w 700°C, gdzie silnie kolumnowy wzrost
bardzo waskich ziaren o podobnej srednicy daje wzglednie gltadka powierzchnig
warstwy, jak pokazuja obrazy AFM i SEM na rys. 19. Niektore kolumny ziaren wy-
staja nad powierzchnig i sa przyczyna niewielkiej chropowato$ci na poziomie 2 nm.

a) b)
(300 Nm)NiO/SiO, @ 150W, 700°C.,¢oz = 0,5

| 11,50m

~ 0,0 nm

y: 1,00 pm

Rys. 19. Morfologia warstwy NiO osadzanej na Si w najwyzszej temperaturze 700°C przy ¢o, = 0,5: a) AFM
powierzchni, b) SEM przekroju

Wygrzewanie warstw NiO w tlenie ma korzystny wptyw na ruchliwos¢, a takze na
zmniejszenie rozrzutu wynikow parametrow elektrycznych mierzonych metoda Halla.
Dla warstwy osadzanej w RT przy ¢o, = 9% zauwazalne jest zmniejszenie rezy-
stywnosci i znaczna poprawa ruchliwosci po wygrzaniu w 300°C przez 30 min. War-
stwa osadzana w 300°C przy ¢o, = 9%, charakteryzujaca si¢ wartoscia p = 40 Q-cm,
zmniejsza rezystywnos¢ o 1 rzad na skutek wygrzania w 550°C przez 30 min. Taka
zmiana moze by¢ efektem wzrostu ruchliwosci. Inne efekty sa obserwowane dla
warstwy osadzanej przy wysokiej zawartosci tlenu (¢o, > 33%), a nastgpnie wy-
grzewanej w temperaturze wyzszej niz temperatura osadzania: taka warstwa od-
znacza si¢ zwigkszong rezystywnos$cia. Przyczyna tego jest zapewne uwalnianie
nadmiarowego tlenu w wysokiej temperaturze wygrzewania. Pomiary Halla warstw
NiO wygrzewanych w Ar w temperaturze 250°C lub wigkszej wykazuja silny,
o 1 — 2 rzedy, wzrost rezystywno$ci mimo poprawy ruchliwosci.

Przechowywanie warstw przez dhugi czas w warunkach pokojowych powoduje
wzrost rezystywnosci oraz spadek ruchliwosci, a takze pojawianie si¢ prze-
wodnictwa typu n po kilku tygodniach. Przyczyna tego jest prawdopodobnie
kompensacja dziur powodowana dyfuzja wodoru z pary wodnej adsorbowanej na
powierzchni. W celu uszczelniania warstwy NiO od zewngtrznej atmosfery za-
stosowano z powodzeniem cienka 30 nm warstwe TiO,, a takze warstwe SiO,
o grubosci 150 nm. Parametry elektryczne warstwy NiO pokrytej TiO, sa stabilne
po kilku miesiacach od wytworzenia warstwy.
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Reasumujac, metoda rozpylania katodowego pozwala na osadzanie warstw p-NiO
o wzglednie dobrym przewodnictwie i rezystywnosci w zakresie 0,14 + 1 Q-cm.
Warstwy NiO uzyskane w procesie rozpylania w atmosferze tlenu osiagaja najnizsza
warto$¢ rezystywnosci 0,14 Q-cm. Warstwy o wysokiej transmisji optycznej (~70%)
charakteryzuja si¢ rezystywnoscia >100 Q-cm. Wytworzenie warstw przewodzacych
o rezystywnosci kilku Q-cm oraz transmisji na poziomie 30% dla promieniowania
UV (A = 370 nm) jest mozliwe przy temperaturze osadzania 500°C. Warstwy NiO
poddane wygrzewaniu w tlenie w temperaturze nizszej niz temperatura osadzania
charakteryzuja sig stabilniejszymi parametrami elektrycznymi.

2.4. Badania wlasnoSci elektrycznych struktur metal/potprzewodnik
i metal/dielektryk: metale trudnotopliwe, tlenki przewodzace, dielektryki
0 duzym k na powierzchni pélprzewodnikow szerokoprzerwowych

Prowadzone w 2010 r. badania wiasnosci elektrycznych struktur metal/potprze-
wodnik i metal/dielektryk obejmowaly:
e okreslenie wplywu wygrzewania na wtasciwosci cienkich warstw HfO,, badanie
wptywu warstw buforowych SiO, i Al,O3 na parametry struktur SiC/bufor/HfO,;
e badania kontaktow omowych C/Ni/Si/Ni/Si do 4H-SiC typu n z intencjonalnie
osadzong warstwa wegla.

Wiasciwosci cienkich warstw HfO, oraz struktur n-Si/HfO,,
n-SiC/Si0,/HfO, i n-SiC/Al,O;/HfO,

Prace nad wytwarzaniem i charakteryzacja cienkich warstw tlenku hafnu
osadzanych metoda ALD byly kontynuacja badan z poprzednich etapéw projektu.
Wszystkie procesy osadzania HfO, przeprowadzono w Instytucie Fizyki PAN na
urzadzeniu Savannah 100 firmy Cambridge Nanotech. Wykonano dwa ekspe-
rymenty. Jeden dotyczyt zbadania wpltywu wygrzewania na parametry warstw,
drugi — wptywu warstwy buforowej z SiO, lub Al,O; migdzy weglikiem krzemu
a tlenkiem hafnu. Badane struktury sa przedstawione schematycznie na rys. 20.

Bramka Ti/Al (opcjonalnie)
‘ !llz |U! !izla \

n-Si ‘ n-SiC ‘

Bramka Ti/Al (opcjonalnie)

Kontakt omowy Ni Kontakt omowy Ni
Rys. 20. Schemat badanych struktur n-Si/HfO,, n-SiC/HfO, z warstwa buforowa SiO, lub Al,04
Eksperymenty prowadzono na podtozach z wegliku krzemu (n-SiC z warstwa
epitaksjalng n = 5-10"° ecm™) i krzemu (n-Si<100>, p = 4 + 6 Q-cm). Kontakty
omowe formowano poprzez naparowanie 1 wygrzanie 200 nm warstwy niklu. War-
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stwy HfO, osadzano w temperaturze 90°C uzywajac jako prekursorow TDMAHf
1 H,O. Liczba cykli wynosila 270. Po procesie osadzania czg$¢ warstw zostata
wygrzana w atmosferze N, przez 1 min. w temperaturze 400, 600 lub 800°C. Na
ptytkach przeznaczonych do pomiardéw elektrycznych uformowano metoda lift-off
bramki Ti/Al kondensatorow MOS.

Badania elipsometryczne wykazaty zmiang wspotczynnika zatamania ze wzrostem
temperatury wygrzewania przy jednoczesnej zmianie grubosci warstw (rys. 21).

a) b)
2.30 —————————————— ——T—
A 47 i
— hez Wygrzewania HfO
225 —— T=400C 7 2
; a— T = 600°C 46 | .
< 2.20 e T =800°C b o
£ 1 __4s5b i
8215 €
g £
4 b 4
< 210 3
c Qo
E 2,05 5 8r ]
82
2 200 a2r A 7
195 | < “ar b
’ 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " L L L L L
300 400 500 600 700 800 900 100 0 200 400 600 800
Dtugosc fali (nm) Temperatura wygrzewania (°C)

Rys. 21. Widmowe zalezno$ci wspodlczynnika zatamania warstw HfO, (a) oraz zalezno$¢ grubosci warstwy
HfO, od temperatury wygrzewania (b)
Z analizy AFM (rys. 22) wynika, ze chropowato$s¢ RMS warstw niewygrzanych
1 wygrzanych w temperaturze 400 1 600°C wynosi ok. 0,5 nm 1 rosnie do 4 nm
w wyniku wygrzewania w temperaturze 800°C.
a) b

3 - 6.2 nm 51 nm
; SR Bgp: < 0.0 nm 0,0 nm

c) d)
5.8 nm
0.0 nm

Rys. 22. Obrazy AFM warstw tlenku hafnu niewygrzewanych (a) oraz wygrzanych w temperaturze 400°C (b),
600°C (c) i 800°C (d)

39 nm




18 Sprawozdanie z dziatalno$ci ITE w 2010 r.

Wyniki badan strukturalnych przedstawione na rys. 23 wskazuja na zmiang
struktury krystalicznej cienkich warstw tlenku hafnu z amorficznej (dla warstw
niewygrzewanych oraz wygrzanych w temperaturze 400°C) na polikrystaliczna
o strukturze jednoskos$nej (dla wygrzanych w wyzszych temperaturach). Jedno-
czesnie na wykresie widma XRD mozna odczyta¢ niewielkie maksimum pocho-
dzace od krystalicznego hafnu, co $wiadczy o czg$ciowe] dekompozycji tlenku
hafnu w temperaturze powyzej 400°C.

a) b)
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Rys. 23. Widmo XRD oraz obraz HRTEM warstw HfO, niewygrzanej (a, b) oraz wygrzanej w tempe-
raturze 800°C (c, d)

Wyniki badania HRTEM migdzypowierzchni Si/HfO, wykazaly istnienie cien-
kiej warstwy przejsciowej pomigdzy krzemem a tlenkiem hafnu (rys. 24). Widmo
mikroanalizy rentgenowskiej EDS wykazalo, ze warstwa przej$sciowa jest nieste-
chiometrycznym tlenkiem krzemu SiOy o budowie amorficznej. Obecno$¢ warstwy
przejsciowej dla wszystkich warstw $wiadczy o jej powstawaniu podczas
pierwszych cykli procesu ALD. Grubos$¢ tej warstwy wynosi ok. 2 nm.

Na rys. 25 pokazano charakterystyki pradowo-napigciowe (1-V) oraz pojemnos-
ciowo-napigciowe (C-V) kondensatorow n-Si/HfO,/(Ti/Al). Porownanie charakte-

Intensity (a.u)
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w
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rystyk I-V kondensatoréw z warstwami nie-
wygrzanymi oraz wygrzanymi pokazano na
rys. 25a. Najmniejszy prad uplywu obser-
wujemy dla probek wygrzanych w tempe-
raturze 400°C. Srednia gesto$¢ pradu dla tych
probek wynosi 0,17 pA/em?® przy —1 V. Kry-
stalizacja warstw prowadzi do zwigkszenia
. pradu uptywu. Prad uptywu jest ponad 4 rze-
dy wielkosci wigkszy dla probek wygrzanych
w temperaturze 600 i 800°C niz dla prébek
niewygrzanych i wygrzanych w temperaturze
400°C 1 wynosi odpowiednio 6,06 oraz
Rys. 24. Obraz HRTEM migdzypowierz- 5,49 mA/cm2 przy -1V.

chni HfO,/Si
a) b)
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Rys. 25. Charakterystyki pradowo-napigciowe (a) i pojemnosciowo-napigciowe (b) kondensatoréw n-Si/HfO,/
(Ti/Al)

Pojemno$¢ dielektryka wzrasta wraz ze wzrostem temperatury wygrzewania.
Zwiazane jest to ze zmiana przenikalnos$ci elektrycznej cienkich warstw tlenku haf-
nu nawet do 24,2 dla probek wygrzanych w najwyzszej temperaturze. Wygrze-
wanie powoduje przesunig¢cie charakterystyk C-V w strong napie¢ dodatnich na
skutek zmiany tadunku efektywnego w dielektryku. Jest to rezultatem krystalizacji
warstw, ktora prowadzi do zmniejszenia defektow w strukturze. Ladunek efek-
tywny ma dodatni znak dla warstw niewygrzewanych oraz wygrzanych w tempe-
raturze 400°C i wynosi 3,2-10" i 1,16-10" cm™. Wygrzewanie w wyzszej tem-
peraturze (600 i 800°C) prowadzi do zmniejszenia wartosci tadunku oraz zmiany
jego znaku na negatywny (odpowiednio 1,59-10'2i4,0-10"" cm™).

W celu zbadania wplywu cienkiej warstwy podktadowej na charakterystyki elek-
tryczne kondensatoréw n-SiC/SiO,/HfO,/(Ti/Al) wykonano struktury zawierajace
warstwg SiO; o grubosci 2, 4 lub 6 nm osadzana technika PECVD (parametry osa-
dzania: prekursory SiH4 oraz N,O, T=300°C,P=8 W,p=0,35Tr,t=5, 111 16 s).
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Na rys. 26 pokazano obrazy HRTEM interfejsu HfO,/4H-SiC oraz HfO,/Si0,/
/4H-SiC. Z obrazéw tych wida¢, ze rzeczywista grubo$¢ SiO, rozni si¢ od za-
ktadanej 1 wynosi kolejno 3,5, 51 9,5 nm. Warto zauwazy¢, Ze inaczej niz w przy-
padku krzemu, grubos¢ warstwy przejsciowej dla warstw HfO, osadzanych na SiC
jest duzo mniejsza i wynosi ponizej 1 nm.

a) b)

Rys. 26. Zdjgcia HRTEM inter ejsu »/4H-SiC (a) oraz HfO,/Si0,/4H-SiC (b—d)

Wykres na rys. 27a pokazuje zmiang¢ znormalizowanych charakterystyk C-V
wraz ze wzrostem grubosci warstwy buforowej. Wida¢, ze zastosowanie warstwy
powoduje przesunigcie charakterystyk w strong napie¢ ujemnych, co jest zwigzane
ze zmiang fadunku efektywnego w dielektryku. Obliczone warto$ci tadunku efek-
tywnego podano w tab. 2. Zastosowanie warstwy podktadowej z SiO, poprawia
wlasciwosci struktur MOS z HfO,. Wida¢ wyrazna tendencj¢ zmniejszania si¢
tadunku efektywnego wraz z gruboscia warstwy SiO,. W przypadku zastosowania
warstwy podkladowej duzy ujemny fadunek zwiazany z HfO, (Vs = 6,75 V) jest
kompensowany dodatnim tadunkiem zwiagzanym z SiO,. Charakterystyki pradowo-
-napigciowe zostaly pokazane na rys. 27b.
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Rys. 27. Znormalizowane charakterystyki pojemnosciowo-napigciowe (a) oraz charakterystyki J-E (b) kon-
densatorow n-SiC/SiO,/HfO,/(Ti/Al)

Tabela 2. L.adunek efektywny oraz napiecie plaskich pasm dla
kondensatorow MOS n-SiC/SiO,/HfO,/(Ti/Al)

Grubos¢ SiO,[nm] 9 5 3,5 0
Ves[V] 0,3384 1,022849 2,107888 6,764853
Qefr.[cm™?] -9,221-10" -2,174-10" -2,322-10" -9,965-10"

W przypadku kondensatorow bez warstwy SiO, prad uptywu jest znacznie wigk-
szy, nawet o ponad 6 rzedow wielkosci niz w przypadku struktur z warstwa pod-
ktadowa. Obserwujemy znaczny wzrost pradu uptywu juz dla pola elektrycznego
powyzej 0,5 MV/cm. Pole przebicia tych kondensatorow wynosito 4,7 MV/cm. Za-
stosowanie warstwy podktadowej znaczaco zmniejszyto prad uptywu bramki kon-
densatorow. Zwigkszylto si¢ takze pole przebicia, ktore dla warstw z przekladka
o grubosci 3,5; 5 1 9 nm wynosito kolejno 6,8; 7,2 oraz 6,3 MV/cm. Najwigksze pole
przebicia osiagnigto dla warstwy o grubosci 5 nm, co sugeruje, ze grubsza warstwa
podktadowa ma gorsze wilasciwosci elektryczne. Cecha charakterystyk pradowo-
-napigciowych jest eksponencjalna zalezno$¢ gestosci pradu od pola elektrycznego
dla pdl elektrycznych powyzej 4 MV/cm. Eksponencjalny wzrost gestosci pradu
uplywu jest charakterystyczny dla mechanizmu ,,trap-assisted-tunelling” opisywa-

nego zalezno$cia:
A 4-E;

gdzie: E — natgzenie pola elektrycznego, Er — pozycja energetyczna pulapek w przer-
wie zabronionej, A — $rednia droga swobodna elektronu, t; — droga tunelowania.

Druga badana warstwa podktadowa byla warstwa Al,O; wykonana technika
ALD (prekursory TMA 1 H,O, T = 200°C). Obrazy interfejsu HfO,/Al,Os/
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HfO,/4H-SiC o réznych grubosciach Al,Os uzyskane technika HRTEM sa poka-
zane na rys. 28. Zmierzona grubos¢ warstw Al,O; wynosi 3, 517 nm.

b

24 ..,;-.‘l,‘ﬂ;'

ol ; ; 4 o T )
Rys. 28. Zdjecia HRTEM interfejsu HfO,/Al,03/4H-SiC

Wykres na rys. 29a przedstawia znormalizowane charakterystyki pojemno$-
ciowo-napigciowe kondensatoréw MOS n-SiC/Al,O3/HfO,/(Ti/Al). Jak wida¢, za-
stosowanie warstwy tlenku aluminium powoduje réwniez przesunigcie charakte-
rystyk w strong napie¢ ujemnych. Jednakze przesunigcie to jest mniejsze niz w przy-
padku warstw SiO,. Obliczone wartosci tadunku efektywnego podano w tab. 3.

Zastosowanie warstwy podktadowej z Al,O; tylko nieznacznie poprawia witas-
ciwosci struktur MOS z HfO,. Najlepsze wyniki (spadek warto$ci Qerr) sa wi-
doczne dla warstw grubszych niz 3 nm. Tak jak dla SiO,, rowniez w przypadku
zastosowania warstwy buforowej Al,Os duzy ujemny tadunek zwiazany z HfO,
jest kompensowany dodatnim tadunkiem zwigzanym z Al,Os. Charakterystyki
pradowo-napigciowe kondensatorow MOS n-SiC/Al,03/HfO,/(Ti/Al) sa pokaza-
ne na rys. 29b.
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Rys. 29. Znormalizowane charakterystyki pojemno$ciowo-napigciowe (a) i charakterystyki J-E (b) kon-
densatorow n-SiC/Al,0;/HfO,/(Ti/Al)

Tabela 3. Ladunek efektywny oraz napigcie plaskich pasm dla
kondensatorow MOS n-SiC/AlL,Os;/HfO,/(Ti/Al)

Grubos¢ Al,O; [nm] 7 5 3 0
Ves[V] 5,12 5,38 435 6,76
Qefr.[cm ] -6,98-10" -6,97-10" -7,26-10" -9,965-10"

W przypadku kondensatoréw bez warstwy Al,O; badz z warstwa o grubosci 3 nm
prad uplywu jest znacznie wigkszy, nawet o ponad 6 rzedow wielkosci niz w kon-
densatorach z grubsza warstwa buforowa. Obserwujemy znaczny wzrost pradu
uplywu juz dla pola elektrycznego powyzej 0,5 MV/cm. Zastosowanie grubszych
warstw znaczaco zmniejszyto prad uptywu bramki kondensatorow. Zwigkszyto si¢
takze pole przebicia, ktore dla warstw z przektadka o grubosci 5 1 7 nm wynosito
kolejno 5,7 oraz 6,6 MV/cm. Mechanizm przewodzenia pradu jest podobny jak
w przypadku kondensatorow z podktadka SiO,, co moze §wiadczy¢ o tym, ze za
ten mechanizm odpowiedzialna jest jako$¢ warstwy samego tlenku hafnu.

Podsumowujac, zastosowanie warstwy podktadowe;j jest konieczne do uzyskania
zadowalajacych parametrow struktur MOS z tlenkiem hafnu (niski prad uplywu,
Qe < 1-10'2 cm™, Epr > 5 MV/cm). Warstwa SiO, znacznie skuteczniej poprawia
wlasciwosci elektryczne tych struktur niz warstwa Al,Os.

Kontakty omowe C/Ni/Si/Ni/Si do 4H-SiC typu n

Kontakty omowe C/Ni/Si/Ni/Si byly wytwarzane na warstwach epitaksjalnych
typu N o gruboéci 3 pm i koncentracji no$nikéw n ~ 1-10"” cm™ osadzonych na
izolacyjnych podtozach 4H-SiC. Osadzanie struktur kontaktowych o grubosci catl-
kowitej 129 nm, majacych forme¢ wielowarstwy C(3nm)/Ni(30nm)/Si(33nm)/
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/Ni(30nm)/Si(33nm), prowadzono w wysokoproézniowym reaktorze Gamma 1000C
w temperaturze otoczenia z targetow elementarnych o czystosci 4N, w plazmie
argonowej. W celu wytworzenia kontaktu omowego przeprowadzono dwueta-
powe wygrzewanie technika RTA: (1) w temperaturze 600°C przez 15 min. w celu
wytworzenia NiSi 1 (2) w temperaturze od 800 + 1000°C przez 10 min. w celu
uformowania kontaktow omowych.

Wygrzewanie w temperaturze 600°C powoduje powstanie ztacza o charakterze
prostujacym, a podwyzszenie temperatury wygrzewania do 800°C poczatkuje for-
mowanie si¢ kontaktu omowego. Zwigkszenie temperatury do 950°C powoduje
nieznaczna poprawe jako$ci kontaktu i dopiero wygrzanie w temperaturze 1000°C
pozwala na uzyskanie kontaktu o wyraznie zredukowanym oporze. Warto$¢ oporu
wlasciwego r¢ analizowanych kontaktow maleje od r. = 3,9-107* Q-cm? dla struktur
wygrzanych w 800°C poprzez r. = 3,410 Q-cm® dla temperatury 950°C do
poziomu r; = 2,0-10* Q-cm?” na skutek wygrzewania w 1000°C. Uzyskane wartosci
sa porownywalne z wartoécia 4-107* Q-cm? otrzymana dla kontaktow 4H-n-SiC/Ni,Si
niezawierajacych dodatkowej warstwy wegla. Dodanie warstwy wegla na migdzy-

10 on 2) powierzchni SiC/Ni pie pOWOdl.lje znacza-
104,/ } aH-n-sicie/Nisimisi  €€€0 spadku wartosci opornosci wlasciwej
101 I\f s kontaktu, wplywa jednak na temperaturg

= 104 i formowania kontaktu.
= 10} 8 28Si Na rys. 30 przedstawiono profile giebo-
5 40 ] 8! M "¢ | kosciowe SIMS kontaktow omowych n-SiC/
8 4 —j 8s-deposited =" /C/Ni/Si/Ni/Si bezposrednio po osadzeniu
T 00 o1y 02 9% % i wygrzaniu w 1000°C. W przypadku kon-
s ) b)|  taktow niewygrzewanych zmiana mierzone-
Q 2 i ™ wd g0 sygnatu SIMS odpowiada grubosci osa-
5 1 \,/‘«-\/'T ;. dzonych warstw Ni i Si. Granica migdzy me-
%1 -5 ", | talizacja a podtozem SiC znajduje si¢ na
01 —12¢ 1 glebokosci 0,13 um. Profile SIMS uzyskane
L 1000°c/1omin. | dla kontaktu omowego wygrzanego w 1000°C
105 01 02 03 04 (rys. 30b) wskazuja, ze nastapita reakcja
Depth (um) migdzy niklem a krzemem, a sygnat pocho-

Rys. 30. Profile glgbokosciowe SIMS kontaktu
n-SiC/C/Ni/Si/Ni/Si po osadzeniu (a) i po wy-
grzaniu w temperaturze 1000°C (b)

dzacy od wegla pojawia si¢ juz na glgboko-
$ci 0,05 pm od powierzchni.

2.5. Rozwdj bazy technologicznej Zakladu

Zadania zwiazane z rozbudowa bazy Zaktadu polegaty na wdrozeniu do praktyki
technologicznej nowych urzadzen zakupionych w latach 2009 i 2010: reaktora do
trawienia plazmowego w modach RIE i ICP/RIE, urzadzen do litografii metoda
nanostemplowania i litografii laserowej oraz mikroskopu z sonda skanujaca SPM.
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Urzadzenie do trawienia suchego typu ICP-RIE Plasmalab System 100
ICP180 firmy Oxford Instruments sktada si¢ z dwoch moduléw potaczonych przez
4-pozycyjng §luzg zatadowcza: modutu ICP (Inductively Coupled Plasma) do tra-
wienia plazma o duzej ggstosci i modutu RIE (Reactive Ion Etching) do reaktyw-
nego trawienia jonowego, dolaczonego i uruchomionego w 2010 r.

Przeprowadzone zostaly serie probnych trawien GaN (materialu podtozowego
i warstw epitaksjalnych), cienkich warstw izolacyjnych HfO, i Al,O; oraz warstw
Ni i SiO; stosowanych w charakterze masek do trawienia innych materiatow. Ob-
serwacja efektow trawienia pozwolila na ustalenie optymalnych parametrow proce-
sow dla tych materialéw. Analizowano wplyw stosunku mocy P,cp/Prig, rodzaju
1 sktadu plazmy, ci$nienia w komorze procesowej oraz temperatury podloza na
szybko$¢ trawienia, chropowato$¢ trawionej powierzchni oraz gladkos¢ $cian
wzordow. Na tej podstawie zoptymalizowano parametry procesow trawienia GaN,
Hf02, A1203, Nii SlOz (tab 4)

Trawienia warstw GaN prowadzono przez maski wykonane z Ni lub SiO,. Selek-
tywno$¢ trawienia GaN w plazmie BCl3/Cl, w stosunku do maski Ni wynosita 20:1,
natomiast do maski SiO, — 10:1. Do trawienia masek Ni stosowano plazme argonowa
(ICP), a trawienie warstw SiO, prowadzono w modzie RIE w plazmie freonowej. Przy
trawieniu HfO, w BCl; uzywano dwoch rodzajow masek: maski z emulsji foto-
litograficznej S1818 grubosci 1,9 um lub maski SiO, grubosci 200 nm. Réwniez warstwy
AL Os; byly trawione przez maski emulsyjne S1818 grubosci 1,9 pm.

Tabela 4. Optymalne parametry proceséw trawienia GaN, HfO,, ALO;, Ni i SiO,
Moc e Predkosc
Materiat Sk*‘t‘fcgi]zmy Picp/Prie (E;fl‘%‘gfr‘]e Tem{?,ecr]atura trawienia
(W] [nm/min.]
BCL/Cl,
GaN 40/30 1000/50 10 65 100
HfO, 83%13 1000/100 10 20 80
CF4/0O,
341 —/100 (RIE) 30 20 7
ALO, Bl
3% 3 1000/100 10 20 60
. Ar
Ni 50 2000/200 10 20 30
. CF,/O
Si0, 3 g s ? —/100 (RIE) 30 25 40

Trawienie warstw AlL,Os; prowadzono w dwoch rodzajach plazm: plazmach
freonowych w modzie RIE i chlorowych w ICP. W plazmie CF4 warstwy Al,O;
trawia si¢ ~9 razy wolniej niz w plazmie BCls.
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Procesy nanostemplowania (Nanoimprint Lithography, NIL) byly prowadzone
za pomoca urzadzenia Eitre3 firmy Obducat. Celem prac w 2010 r. byto wykonanie
wzordw submikrometrowych o wysokiej jako$ci, ktorej miara w technice nano-
stemplowania jest grubos$¢ warstwy resztkowej < 5 nm.

Do testow uzyto niklowego stempla (matrycy) dostarczonego przez firme
Obducat, zawierajacego wzér DVD, sktadajacy si¢ z cyklicznych, rownoleglych
rowkow o glebokosci 125 nm, szerokosci ok. 300 nm i dlugosci wahajacej si¢ od
450 nm do ok. 1,6 um. W eksperymencie wykorzystano metod¢ IPS (Inter-
mediate Polymer Stamp), ktora polega na skopiowaniu matrycy ,,matki” poprzez
odcis$nigcie jej w termoplascie. Uzyskany w ten sposob stempel wykorzystano do
dalszych prac. Stemplowanie przeprowadzono na 3” podtozach krzemowych oraz
podtozach kwarcowych o wymiarach 5 x 5 mm?. Uzyto rezystu TU2-120 firmy
Obducat o zdefiniowanych przez producenta parametrach naktadania (predkosc
rozwirowania 3000 rpm, czas 30 s, grubos¢ 133 nm).

Zastosowano dwa warianty techniki nanostemplowania: termiczny (Th) i UV.
Proces kopiowania matrycy prowadzono wariancie termicznym w temperaturze
155°C pod cisnieniem 40 bar. Podczas whasciwego procesu stemplowania poli-
merowa replika stempla ,,matki” zastosowano kombinacje trybu termicznego i UV.
Parametry kolejnych krokéw stemplowania z wykorzystaniem stempla polime-
rowego zestawiono w tab. 5.

Obrazy AFM polimerowej repliki stempla oraz wzoru DVD odwzorowanego
w rezyscie TU2-120 przedstawione sa na rys. 31. Grubos¢ warstwy resztkowej wy-
nosita od 3 do 7 nm.

Tabela 5. Parametry procesu stemplowania
Temperatura Cisnienie Czas
Kok ke [bar] [s] oY
1 70 30 60 nie
2 70 30 60 tak
3 70 30 120 nie
4 Chtodzenie do temperatury 60°C
a) b)
0,16 pm
0,13 pm
- - [ . F
0,01 pm [ e & 0,00 pm
-
- \
- - -
g S |
[
x: 5,0 pm ‘__ . x: 5,0 pm
AL o

y: 5,0 pm

Rys. 31. Obrazy AFM polimerowej repliki stempla (a) i wzoru DVD odwzorowanego w rezyscie TU2-120 (b)

y: 5,0 pm
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Zoptymalizowano parametry pracy zakupionych do dalszych badan specjali-
zowanych rezystow mr-I 7020E oraz mr NIL 6000.2 przeznaczonych dla techniki
nanostemplowania. Do badan tych wykonano metoda litografii laserowej oraz tra-
wienia suchego stempel krzemowy z wzorem paskéw o szerokosci 600 nm
w odstgpach co 600 nm, a nastgpnie jego polimerowa replike wykorzystywana
w eksperymencie. Powierzchnie probek krzemowych pokryto rezystami mr-I
7020E oraz mr-NIL 6000.2, rozwirowujac je z predkoscia 5000 rpm w czasie 30 s,
uzyskujac grubo$¢ 200 nm. Wykonano seri¢ procesdéw nanostemplowania w wa-
riantach Th 1 UV zmieniajac poszczegolne parametry, tj. ci$nienie, temperature
i czas procesu. Dla rezystu mr I-7020E zbadano zakresy: 100 <+ 130°C, 20 + 60 bar,
60 + 120 s, natomiast dla rezystu mr-NIL 6000.2 — zakresy 100 + 115°C, 25 + 40 bar,
30 + 120 s, odpowiednio temperatury, ciSnienia i czasu. Najlepsze rezultaty, tj.
takie, gdzie warstwa resztkowa nie przekraczata 5 nm, otrzymano dla warunkow
zestawionych w tab. 6. Z powodu wykorzystania polimerowej repliki stempla, kto-
rej temperatura migknigcia wynosi ok. 150°C, na tym etapie prac zawgzono zakres
temperaturowy dla rezystu mr-I 7020E ze 150 do 130°C.

Tabela 6. Optymalne parametry dla mr-1 7020E i mr-NIL 6000.2

Krok TemF’eCr]atura lell)lzlliine C[zsz]is uv
mr-I 7020E

1 125 40 120 nie

2 125 50 60 nie

3 130 60 60 nie

4 Chlodzenie do temperatury 60°C

mr-NIL 6000.2

1 110 30 60 nie

2 110 30 60 tak

3 Chtodzenie do temperatury 100°C

W przypadku stempli polimerowych adhezja powierzchni stempla do rezystu jest
na tyle mata, ze nie ma to wplywu na jako$¢ uzyskiwanych wzorow. W przypadku
stempli krzemowych konieczna jest modyfikacja powierzchni krzemu w celu
zminimalizowania jego adhezji do rezystu. Opracowano metodg¢ osadzania warstwy
antyadhezyjnej na powierzchni stempla krzemowego. W tym celu stempel umiesz-
czano w reaktorze i ogrzewano do temperatury 250°C, po czym poddawano go
dziataniu tridecafluoro-(1,1,2,2,)-tetrahydooctyl-trichlorosilanu. Reakcj¢ prowa-
dzono w temperaturze 250°C przez 2 godz. Efektem reakcji jest zwigkszenie
energii powierzchniowej materiatu, dzigki czemu staje si¢ on bardziej hydrofobo-
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wy. Weryfikacje wynikow eksperymentu prowadzono poprzez pomiar kata zwil-
zania powierzchni krzemu niemodyfikowanego i modyfikowanego (rys. 32). Po-
réwnanie otrzymanych wynikéw stemplowania z uzyciem stempla krzemowego
z warstwa antyadhezyjna 1 bez niej przedstawiono na rys. 33.

47 stopnie 103 stopnie

Rys. 32. Por6wnanie katow zwilzania powierzchni krzemu: a) niemodyfikowanego, b) modyfikowanego

C)) b)

Rys. 33. Wyniki stemplowania z wykorzystaniem stempla krzemowego: a) bez warstwy antyadhezyjnej,
b) z warstwa antyadhezyjna

Wdrozenie urzadzenia do fotolitografii laserowej DWL 66Fs firmy Heidelberg
Instruments polegalo na opracowaniu i optymalizacji procedur wykonywania
paskowych struktur testowych z uzyciem fotorezystow pozytywowych (ma-P 1205,
ma-P 1215, S1818) i negatywowych (ma-N 1407, ma-N 1420) na podlozach krze-
mowych oraz opracowaniu powtarzalnej metody wytwarzania masek chromowych
o wymiarach krytycznych rownych 600 nm na szklanych podtozach firmy Telic ze
100 nm warstwa chromu i fotorezystem AZ1500.

Wszystkie fotorezysty nanoszono na podloza krzemowe rozwirowujac je z pred-
koscia 3000 obr./min. przez 40 s. Czas i temperatura wygrzewania zalezaly od uzytego
fotorezystu. Do prob naswietlania wykorzystano wzor testowy dostarczony przez pro-
ducenta urzadzenia. Naswietlano na podtozu 9 jednakowych wzorow z zastosowaniem
roznych dawek promieniowania (od 10 do 100% mocy lasera z krokiem co 10%). Na
tym etapie nie stosowano zadnych filtréw redukujacych moc wiazki lasera. Na pod-
stawie analizy otrzymanego wzoru okreslano w jakim stopniu zostat naswietlony foto-
rezyst 1 jaka jest przyblizona optymalna dawka promieniowania (rys. 34). Po wyzna-
czeniu dawki przyblizonej powtarzano cala procedurg stosujac dodatkowe filtry op-
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tyczne o transmitancji odpowiednio: 1, 10, 25 i 50%. Wyznaczone w ten sposob pa-
rametry naswietlania wybranych fotorezystow zestawiono w tab. 7.

Tabela 7. Zestawienie wynikow testow przydatnosci fotorezystow do
naswietlania w urzadzeniu do fotolitografii

Fotorezyst Rodzaj fotorezystu (przgr;(])g(;)gi)l[;rl .r/nn]lin.) Zastgrs;[)}\]ze;?g, filtr Moc lasera
ma-P 1205 pozytywowy 0,5 10% 90%
ma-P 1215 pozytywowy 2,0 25% 50%
ma-N 1407 negatywowy 0,7 50% 90%
ma-N 1420 negatywowy 2,0 brak 70%
S1818 pozytywowy 1,8 25% 50%

a)

Rys. 34. Obrazy wzoru testowego w zaleznosci od stopnia naswietlenia fotorezystu pozytywowego:
a) niedoswietlenie, b) naswietlenie prawidlowe, ¢) przeswietlenie

Zakupiony w 2009 r. mikroskop z sonda skanujgaca SPM (Scanning Probe
Microscope) Innova firmy Veeco jest bogato wyposazonym, wielozadaniowym
systemem mikroskopii sit atomowych. Mikroskop Innova umozliwia pracg w try-
bie kontaktowym i potkontaktowym (Tappingmode) w powietrzu, w modach:
magnetycznym (MFM), elektrostatycznym (EFM), przewodnictwa elektrycznego
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(CAFM), sit tarcia (LFM), pojemnos$ciowym (SCM), termicznym (SThM), mikro-
skopii tunelowe;j.

Prace w 2010 r. obejmowaly zastosowanie przewodnosciowej (Conductive
Atomic Force Microscope, CAFM) aplikacji SPM jako komplementarnej metody
badawczej metalizacji kontaktowych oraz wyskalowanie trybu pojemnos$ciowego
(Scanning Capacitance Microscope, SCM).

Przewodnosciowy AFM (CAFM) jest trybem pomiarowym wywodzacym sig
z metody kontaktowej AFM, umozliwiajacym charakteryzacj¢ materiatdéw przewo-
dzacych i potprzewodnikowych. W CAFM migdzy przewodzace ostrze a mierzona
probke przyktadane jest napigcie DC (w zakresie pradow od piko- do mikro-
amperow). W trakcie pomiaru mierzony jest prad przeptywajacy migdzy przesu-
wajacym si¢ po powierzchni probki ostrzem oraz probka, dzigki czemu rownolegle
sa otrzymywane dwa obrazy: przewodno$ci powierzchni probki i topografii po-
wierzchni. Istnieje ponadto mozliwo$¢ wykonywania punktowej spektroskopii [-V.
Rozdzielczos¢ pomiaréw CAFM jest ograniczona rozmiarami ostrzy, ktérych pro-
mienie wynosza od 10 do 25 nm.

Jako przedmiot badan wybrano metalizacje kontaktowe Ni/n-SiC oraz Ti/n-SiC,
uformowane na warstwach epitaksjalnych n-SiC 4H o ré6znym poziomie domiesz-
kowania: n = 5-10'°, 5-10'7 i 510" cm™. Sonda z powtoka Pt/Ir wykonano skany
powierzchni kontaktow o wielkosci 2,5 x 5 pm?” Kontakty Ni/n-SiC analizowano
przy napigciu Vpe = 3,75 V, kontakty Ti/n-SiC przy Vpc = 2,75 V. Na rys. 351 36
przedstawiono przykladowe obrazy topografii i rozkladu pradu na powierzchni
kontaktow Ti/n-SiC i Ni/n-SiC, ilustrujace zwiazek poziomu domieszkowania
warstwy podkontaktowej z powierzchnia przewodzaca kontaktu.

b)
68 nm 10,0 nA
0nm -0,0 nA

1 Teek % A Onm §

Rys. 35. Obrazy AFM topografii i rozktadu nat¢zenia pradu na powierzchni kontaktu Ti/n-SiC dla kon-
centracji: a) n = 5-10'° cm™, by n=5.10"8 cm™

Pojemnosciowy (SCM) tryb pomiaru polega na utworzeniu kondensatora MIS

pomigdzy metalicznym ostrzem pomiarowym a poiprzewodnikowa powierzchnia

probki. Napigcie polaryzacji AC przytozone miedzy skanujace w trybie kontak-

ktowym ostrze i probke generuje zmiang¢ pojemnosci, ktora jest monitorowana
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przez gigahercowy sensor pojemno$ciowy. Zmiana pojemnosci dC/dV jest miara
lokalnej koncentracji no$nikéw i ich typu.

b)
66 nm 10,0 nA
Onm -0,0nA
90 nm 10,0 nA
Onm -0,0nA

Rys. 36. Obrazy AFM topografii i rozkladu natgzenia pradu na powierzchni kontaktu Ni/n-SiC dla kon-
-3

centracji: a) N = 510" cm™, b)n=5-10"% cm

Pierwszym krokiem na drodze do uzytkowania trybu pojemnosciowego jest
wykonanie pomiar6w na probce testowej 1 wyskalowanie uktadu. Probka testowa
jest specjalnie przygotowana struktura SRAM dostarczona wraz z opisem przez
producenta urzadzenia. Na probce znajdujq si¢ obszary typu p i N o roznych kon-
centracjach. Na podstawie pomiaréw 1 analizy wynikow mozna ustali¢, jakie war-
tosci otrzymanych sygnatow odpowiadaja konkretnym wartosciom i znakowi kon-
centracji no$nikow w danym obszarze probki. W wyniku pomiaru otrzymywane sa
sygnaty zwiazane z faza oraz amplituda SCM. Znak i1 warto$¢ sygnatu fazy infor-
muje o rodzaju no$nikéw, natomiast amplituda o ilosci no$nikéw. W ramach kali-
bracji zmierzono i zidentyfikowano na podstawie charakterystyki odpowiednie
obszary probki testowej (rys. 37).

a) b)
- |
L¥ / 10% n-typ
e
- 13
= 10"
k<]
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g 10
- Q
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Rys. 37. a) Zidentyfikowane obszary struktury testowej, b) krzywe zaleznos$ci koncentracji nosnikow typu
p i n od warto$ci sygnatu amplitudy SCM
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3. Wspolpraca migdzynarodowa

Od 2008 r. jest realizowany Projekt Europejski MORGaN (NMP3-LA-2008-
-214610), w ramach ktorego Zaktad wspotpracuje z nastgpujacymi instytucjami:
Alcatel Thales (ATL), Francja; Impact Coatings AB (IC), Szwecja; Aixtron AG
(AIX), Niemcy; Czech Technical University in Prague (CTU), Czechy; Element
Six Ltd. (E6), Wielka Brytania; Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne
(EPFL), Szwajcaria; Fcubic AB (FCUB), Szwecja; Foundation for Research and
Technology — Hellas (FORTH), Grecja; Gwent Electronic Materials Ltd (GEM),
Wielka Brytania; University of Glasgow (GLG), Wielka Brytania; Institute of
Electrical Engineering, Slovak Academy of Sciences (IEE), Stowacja; Centre
National de la Recherche Scientifique (IEMN), Francja; IVF Industrial Research
and Development Corporation (IVF), Szwecja; Université Joseph Fourier Grenoble I
(UJF), Francja, Research Institute for Technical Physics and Materials Science
(MFA), Wegry; MicroGaN GmbH (MG), Niemcy; SIFAM Fibre Optics (SFO),
Wielka Brytania; Slovak University of Technology in Bratislava (STU), Stowacja;
Universitdt Ulm (TUU), Niemcy; Technische Universitdit Wien (TUW), Austria;
University of Bath (UoB), Wielka Brytania; Vivid Components Ltd (VIV), Wielka
Brytania.
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