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1. Projekty badawcze realizowane w 2012 r. 

W 2012 r. Zakład Mikro- i Nanotechnologii Półprzewodników Szerokoprzerwo- 
wych realizował następujące projekty badawcze: 
• „Niekonwencjonalne materiały półprzewodnikowe o nowej funkcjonalności”. Etap I 

(statutowy projekt badawczy nr 1.03.065); 
• „Innowacyjne technologie wielofunkcyjnych materiałów i struktur dla nanoelek- 

troniki, fotoniki, spintroniki i technik sensorowych (InTechFun). POIG.01.03.01- 
-00159/08-00; 

• „Kwantowe nanostruktury półprzewodnikowe do zastosowań w biologii i medy- 
cynie − Rozwój i komercjalizacja nowej generacji urządzeń diagnostyki mole- 
kularnej opartych o nowe polskie przyrządy półprzewodnikowe” NANOBIOM 
(POIG 01.01.02-00-008/08-00); 

• „Nowoczesne materiały i innowacyjne metody dla przetwarzania i monitorowa- 
nia energii” MIME (POIG 01.01.02-00-108/09-00); 

• „Tranzystory mikrofalowe HEMT AlGaN/GaN na monokrystalicznych podło- 
żach GaN” (PolHEMT), PBS1/A3/9/2012. 
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Zakład prowadził także działalność edukacyjną we współpracy z jednostkami 
akademickimi: Politechniką Warszawską, Politechniką Wrocławską, Politechniką 
Śląską, Akademią Górniczo-Hutniczą w Krakowie i Uniwersytetem Warszawskim.  

2. Wyniki działalności naukowo-badawczej 

Nie ustają poszukiwania nowych materiałów, przyrządów i podzespołów elek- 
tronicznych, które sprostałyby stale rosnącym oczekiwaniom społecznym w dzie- 
dzinie technik telekomunikacyjnych i informacyjnych. W ostatnich latach szcze- 
gólne zainteresowanie wzbudza grupa półprzewodników przezroczystych, o nie- 
spotykanej wcześniej funkcjonalności. Ich prekursorzy − przewodniki przezro- 
czyste, łączące cechy dobrego przewodnictwa elektrycznego i przezroczystości 
optycznej, mają już ugruntowaną pozycję i są szeroko stosowane w wyświela- 
czach, fotowoltaice, szybach o niskiej emisyjności, elektronice na giętkich podło- 
żach. Rozwój tych aplikacji i rosnące wymagania (parametry elektryczne i elektro- 
optyczne, mikrostruktura, podatność na obróbkę technologiczną, stabilność długo- 
czasowa) stały się motywacją do podjęcia intensywnych badań, które zaowocowały 
zaskakującymi odkryciami. 

Grupa półprzewodników przezroczystych obejmuje nie tylko konwencjonalne 
przezroczyste tlenki przewodzące − ITO, SnO2, ZnO, CdO, typu n, lecz także nano- 
kompozyty metali i węgla (grafem) oraz materiały na bazie polimerów. Pojawiła się 
nowa klasa tlenków przewodzących typu p, w tym szeroka grupa spineli. We 
wszystkich wspomnianych aplikacjach przezroczyste tlenki przewodzące TCO 
wykorzystywano jako elektryczne elementy pasywne lub jako powłoki optyczne.  

Najnowsze badania ukierunkowano na opracowanie materiałów o aktywnej 
funkcji elektronicznej dla funkcjonalnej przezroczystej elektroniki, w której wszyst- 
kie elementy składowe − przewodzące, dielektryczne i półprzewodnikowe − będą wy- 
konane z materiałów przezroczystych.  

Z analizy stanu wiedzy w dziedzinie projektu, prognoz światowych oraz trendów 
rynkowych wynika, że przezroczyste półprzewodniki tlenkowe mają olbrzymie 
możliwości zastosowania jako nowe materiały elektroniczne dla przezroczystej 
elektroniki i optoelektroniki. Było to zasadniczym argumentem za wyodrębnieniem 
i położeniem szczególnego nacisku na tę tematykę w pracach Zakładu w 2012 r. 

Prace badawcze koncentrowały się na technologii cienkich warstw amorficznych 
przezroczystych półprzewodników tlenkowych. Zasadniczym przedmiotem badań 
były tlenki rodziny In-Ga-Zn-O. Równolegle realizowane zadania badawcze 
obejmowały szeroko pojęte techniki kształtowania submikrometrowych wzorów 
w zastosowaniu do struktur fotonicznych i przyrządów półprzewodnikowych z ma- 
teriałów przezroczystych oraz badania składu chemicznego cienkich warstw przez- 
roczystych półprzewodników tlenkowych i tlenków przewodzących techniką spek- 
troskopii cząstek rozpraszanych wstecznie. Badania elektronomikroskopowe były 
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przeprowadzane w Zakładzie Badań Materiałów i Struktur Półprzewodnikowych 
ITE, a pomiary XRD w Instytucie Fizyki PAN.  

2.1. Badanie właściwości cienkowarstwowych struktur 
metal-dielektryk-półprzewodnik: dielektryki o wysokiej stałej dielektrycznej, 

przezroczyste półprzewodniki tlenkowe  

Celem badań było opracowanie technologii osadzania cienkich warstw amorficz- 
nego tlenku indowo-galowo-cynkowego In-Ga-Zn-O o właściwościach elektro- 
nicznych i optycznych umożliwiających wykonanie przezroczystego cienkowar- 
stwowego tranzystora (T-TFT). W porównaniu z amorficznym czy polikrystalicz- 
nym krzemem, powszechnie używanym do konstrukcji tego typu tranzystorów, 
wieloskładnikowe półprzewodniki tlenkowe na bazie metali o dużej masie ato- 
mowej, jak Zn-Sn-O, In-Zn-O i In-Ga-Zn-O (IGZO), charakteryzują się, pomimo 
struktury amorficznej, znacznie większą ruchliwością nośników niż konwencjo- 
nalne półprzewodniki kowalencyjne. Dodatkowym atutem cienkich warstw IGZO 
jest ich wysoka przezroczystość, dzięki czemu tranzystory TFT i układy elektroni- 
czne wykonane z tego materiału są bezkonkurencyjne w zastosowaniach w przez- 
roczystych ekranach dotykowych wytwarzanych na elastycznych podłożach. 
Dzięki możliwości sterowania na drodze technologicznej przewodnictwem elek- 
trycznym warstw IGZO od metalicznego do izolacyjnego, przy zachowaniu wy- 
sokiej ruchliwości i przezroczystości, można myśleć o zastosowaniu tego materiału 
nie tylko jako kanał tranzystora TFT, ale też jako przezroczyste elektrody, warstwy 
dielektryczne i czujnikowe czy elementy pamięci półprzewodnikowych.  

Procesy osadzania warstw IGZO prowadzone były metodą magnetronowego 
rozpylania katodowego w reaktorze Z400 firmy Leybold, w atmosferze Ar + O2 
w temperaturze pokojowej. Target stanowił krążek ceramiczny o składzie 
InGaZnO4 i czystości 99,99% (średnica 
75 mm, grubość 3 mm). Zgodnie z do- 
niesieniami literaturowymi niewielkie 
ciśnienie cząstkowe tlenu jest kluczowe 
dla uzyskania warstw IGZO zapewnia- 
jących dobrą jakość tranzystorów. Dla- 
tego szczególną uwagę skoncentrowano 
na optymalizacji ciśnienia całkowitego ga- 
zu i ciśnienia cząstkowego tlenu w trak- 
cie procesu rozpylania. Całkowite ciś- 
nienie mieszaniny Ar + O2 wynosiło od 
3 mTorr do 7,5 mTorr, a zawartość tlenu 
zmieniano w zakresie od 0 do 6%. 

Na rys. 1 przedstawione są dyfraktogramy rentgenowskie uzyskane dla warstw 
grubości 50 nm osadzanych na podłożach kwarcowych przy całkowitym ciśnieniu 

Rys. 1. Dyfraktogramy warstw IGZO osadzanych 
na podłożu kwarcowym
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6 mTorr i różnych wartościach ciśnienia częściowego tlenu: pO2 = 0%, 0,25%, 
0,5%, 0,75% i 1%. W otrzymanych widmach widoczne jest charakterystyczne 
szerokie maksimum dla wartości 2θ ≈ 22° pochodzące od podłoża z krystalicznego 
SiO2. Brak innych maksimów świadczy o amorficznej strukturze otrzymanych 
warstw.  

Za pomocą mikroskopii AFM zmierzono średnią chropowatość powierzchni RMS, 
uzyskując wartości w zakresie od 0,5 nm do 0,6 nm, niezależnie od wielkości ptot 
i pO2. Rysunek 2 przedstawia obrazy topograficzne obszarów 1 µm × 1 µm warstw 
IGZO osadzanych przy stałym pO2 i różnym ciśnieniu całkowitym ptot. 

 

           a)                                                                            b) 

             
             c)                                                                          d) 

              
Rys. 2. Obrazy AFM warstw IGZO osadzanych przy pO2 = 0,5% i ptot = 3 mTorr (a); 4,5 mTorr (b); 
6 mTorr (c); 7,5 mTorr (d) 

 

Warstwy charakteryzują się jednorodnością i chropowatością na poziomie, który 
sprawia, że można je wykorzystać w technologii tranzystorów T-TFT. Chro- 
powatość jest na tyle niska, aby nie zakłócać transportu nośników w warstwie 
IGZO działającego jako kanał tranzystora.  

Na rys. 3 przedstawione jest przykładowe 
widmo RBS warstwy IGZO osadzonej na 
podłożu krzemowym. Pierwiastki o więk- 
szej masie atomowej In, Ga, Zn tworzą po- 
jedyncze maksima w przedziale wyższych 
energii. Dla niższej energii widoczne jest 
szerokie spektrum pochodzące od podłoża 
Si. Na tle widma Si zaznaczone jest 
maksimum pochodzące od tlenu z warstwy 
IGZO. 

Dla każdej osadzonej warstwy o różnym 
ciśnieniu cząstkowym tlenu widoczny jest 
duży niedobór cynku w stosunku do jego 
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Rys. 3. Przykładowe widmo RBS warstwy IGZO 
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zawartości w targecie InGaZnO4. Fakt niedoboru Zn w warstwach IGZO osadza- 
nych za pomocą rozpylania magnetronowego opisywany jest w literaturze i świad- 
czy o niekongruentnym rozpylaniu wszystkich składników targetu. We wszystkich 
otrzymanych warstwach stosunek zawartości In:Ga:Zn jest na poziomie 1,5:1,5:1 
i ciśnienie cząstkowe tlenu w czasie osadzania nie ma wpływu na tę zależność 
(rys. 4). W przypadku warstw IGZO osadzanych przy ciśnieniu cząstkowym tlenu 
pO2 = 0,88% zawartość tlenu w warstwie gwałtownie zmniejszyła się o ok. 30%.  
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Rys. 4. Koncentracja atomów tworzących warstwę IGZO (a) oraz względna zawartość indu, galu i cynku 
dla otrzymanych warstw IGZO (b) 

 

Niezwykle istotne dla zastosowania 
warstw IGZO w przezroczystym tranzy- 
storze cienkowarstwowym (T-TFT) są 
ich właściwości elektryczne (rezystyw- 
ność, ruchliwość, koncentracja nośni- 
ków). W ogólności właściwości te zależą 
od zawartości tlenu w gazie procesowym. 
Rysunek 5 przedstawia zależność rezys- 
tywności warstw IGZO od ciśnienia cząst- 
kowego tlenu pO2. 

Wraz ze wzrostem pO2 rośnie rezystyw- 
ność warstw IGZO, co jest związane ze 
zmniejszaniem się koncentracji elektronów (rys. 6a). Ruchliwość Halla dla pO2 ≤ 0,4% 
wynosi powyżej 9 cm2/V·s. Dla większych wartości pO2 ruchliwość zaczyna spadać 
i dla pO2 równego ok. 0,6% wynosi ok. 2,6 cm2/V·s (rys. 6b). 

Rysunek 7 przedstawia zależność ruchliwości od koncentracji nośników. Ruch- 
liwość wzrasta wraz z wraz koncentracją elektronów (pO2 maleje) i osiąga 
wartość ~11 cm2/V·s dla koncentracji nośników na poziomie 1019 cm−3. Ten trend 
jest odwrotny do tego, który można spotkać w klasycznych krystalicznych 
półprzewodnikach, gdzie rozpraszanie nośników na jonach domieszki powoduje 
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spadek ruchliwości wraz ze wzrostem koncentracji nośników. Uzyskane wartości 
ruchliwości są o rząd wielkości wyższe niż w przypadku warstw amorficznego 
krzemu Si:H i zbliżone są opisanych wcześniej wyników otrzymanych przez 
Nomurę i Hosono. 
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Rys. 6. Zależność koncentracji nośników (elektronów) (a) oraz ruchliwości nośników (b) w warstwie IGZO od 
ciśnienia cząstkowego tlenu pO2 

Wpływ warunków osadzania warstw 
IGZO na wielkość transmisji promie- 
niowania w zakresie długości fali λ = 
= 260 ÷ 930 nm jest przedstawiony na 
rys. 8. Dla większości wytworzonych 
warstw wartość transmisji wynosi po- 
wyżej 80% dla długości fali w zakresie 
350 ÷ 950 nm. Niemniej jednak można 
zaobserwować, że w przypadku warstw 
osadzonych przy pO2 powyżej 1% trans- 
misja maleje nawet do 60% (dla pO2 = 
= 6%). W zakresie UV transmisja światła 

maleje, co jest związane z absorpcją międzypasmową. Jak można zauważyć na 
rys. 8b, całkowite ciśnienie osadzania nie ma wpływu na transmisję, przynajmniej 
w zakresie stosowanych ptot.  

Na podstawie pomiarów emisji w zakresie bliskiego UV obliczono współczyn- 
niki absorpcji, za pomocą których wyznaczono wartość optycznej przerwy zabro- 
nionej Eopt. Analizując zależności przedstawione na rys. 9 i 10 można zauważyć, że 
optyczna przerwa energetyczna zmniejsza się prawie liniowo wraz ze wzrostem 
cząstkowego ciśnienia tlenu pO2 i całkowitego ciśnienia ptot. Optyczna przerwa 
energetyczna przy stałym ciśnieniu całkowitym i różnym ciśnieniu cząstkowym 
tlenu zmienia się od 3,77 eV do 3,45 eV. Podobne zmiany wartości Eopt są 
obserwowane dla warstw osadzanych przy stałym ciśnieniu cząstkowym tlenu 
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i różnym ciśnieniu całkowitym. Wyznaczona zależność wskazuje na zmiany op- 
tycznej przerwy energetycznej wraz z koncentracją nośników i może być wyjaśnio- 
na efektem Bursteina-Mossa.  
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Rys. 8. Transmisja optyczna warstw IGZO osadzonych na podłożach kwarcowych przy stałym ciśnieniu 
całkowitym ptot (a) i przy stałym ciśnieniu cząstkowym tlenu pO2 (b) 
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Rys. 9. Wykres Tauca opracowany na podstawie pomiarów transmisji warstw IGZO osadzonych na 
podłożach kwarcowych przy stałym ciśnieniu całkowitym ptot (a) i przy stałym ciśnieniu cząstkowym 
tlenu pO2 (b) 

 

Amorficzne warstwy IGZO wykorzystano do konstrukcji przezroczystych tran-
zystorów cienkowarstwowych. Przekrój przez strukturę tranzystora oraz jego 
schemat przedstawiono na rys. 11. 

Elektrodę bramki wykonano w postaci metalizacji Ti/Al (15 nm/45 nm). Dielek- 
trykiem bramkowym była warstwa SiO2 grubości 100 nm osadzana w procesie 
PECVD (p = 1 Torr, PRF = 20 W, T = 350°C, t = 67 s, fSiH4:fN2O = 425:710 sccm), 
w której wytrawiono okno w celu odsłonięcia elektrody bramki. Kanał tranzystora 

 



8                                                                                 Sprawozdanie z działalności ITE w 2012 r. 

      a)                                                                              b) 

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

3,45

3,50

3,55

3,60

3,65

3,70

3,75

3,80

 

E op
t(e

V)

pO2(%)
3 4 5 6 7 8

3,45

3,50

3,55

3,60

3,65

3,70

3,75

3,80

E op
t(e

V
)

P
tot

(mTorr)
 

Rys. 10. Wartości optycznej przerwy energetycznej Eopt warstw IGZO osadzonych na podłożach SiO2 przy 
stałym ciśnieniu całkowitym ptot (a) i przy stałym ciśnieniu cząstkowym tlenu pO2 (b) 

 

 
Rys. 11. Struktura tranzystora T-TFT w technologii bottom gate z kanałem z amorficznej warstwy IGZO 

 

uformowano w procesie lift-off warstw IGZO grubości 50 nm osadzanych metodą 
magnetronowego rozpylania katodowego. Całkowite ciśnienie w komorze podczas 
osadzania było równe 6 mTorr. Ciśnienie cząstkowe tlenu pO2 wynosiło 0,5% dla 
jednej serii tranzystorów i 0,88% dla drugiej Ostatnim krokiem było uformowanie 
kontaktów źródła i drenu Ti/Al (15 nm/45 nm). Wykonano matrycę tranzystorów 
szerokości (W) i długości (L) kanału wynoszących odpowiednio od 50 μm do 500 μm 
oraz od 5 μm do 100 μm. Rysunek 12 przedstawia zdjęcia wykonanych struktur 
T-TFT.  

Charakteryzacja wytworzonych struktur polegała na pomiarze charakterystyk 
przejściowych IDS = f(VGS) i wyjściowych IDS = f(VDS) oraz wyznaczeniu odpo- 
wiednich parametrów tranzystorów T-TFT. Pomiary wykonano za pomocą stacji 
ostrzowej z zestawem pomiarowym Keithley SMU236/237/238 w Instytucie Mi- 
kroelektroniki i Optoelektroniki PW. Rysunek 13 przedstawia przykładową rodzinę 
charakterystyk wyjściowych oraz przejściowych tranzystorów T-TFT IGZO.  
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Rys. 12. Zdjęcia wykonanych struktur tranzystorów T-TFT z warstwą amorficznego IGZO 
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Rys. 13. Przykładowe rodziny charakterystyk wyjściowych (a) i przejściowych (b) wytworzonych struktur 
tranzystorowych T-TFT z warstwą IGZO 

 

Zaprezentowane charakterystyki mają typowy przebieg dla normalnie włączo- 
nych tranzystorów TFT. Można zauważyć nasycanie się charakterystyk wyjścio- 
wych dla dużych napięć VDS oraz wyraźne zamykanie się kanału tranzystora dla 
napięć VGS poniżej ok. −8 V (Von). Efektywna ruchliwość elektronów w kanale zo- 
stała wyznaczona na podstawie transkonduktancji za pomocą wyrażenia:  

 

.
DSox

m
FE VWC

Lg
=μ  

 

Dla przedstawionych na rys. 13b charakterystyk maksymalna ruchliwość wy- 
znaczana przy VDS = 1 V wynosiła ≈10,8 cm2/V·s. Jest to wartość porównywalna 
z wynikami opisywanymi w literaturze i ponad 2 razy większa od ruchliwości 
wyznaczonej przez Nomurę dla pierwszych tranzystorów TFT IGZO. Stosunek 
wartości prądu w stanie włączenia do prądu w stanie wyłączenia Ion/Ioff wynosił 
6,5·102 (dla VDS = 10 V).  
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Rysunek 14 przedstawia charakterystyki przejściowe oraz wyjściowe tranzystorów 
T-TFT różniących się cząstkowym ciśnieniem tlenu podczas osadzania warstwy 
IGZO. Jak zostało pokazane wcześniej, ciśnienie cząstkowe tlenu pO2 ma zasadniczy 
wpływ na właściwości elektryczne warstw IGZO, zatem będzie miało także duży 
wpływ na charakterystyki i parametry tranzystorów T-TFT z warstwą IGZO. 
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Rys. 14. Charakterystyki przejściowe (a), ruchliwość efektywna (b) i charakterystyki wyjściowe (c, d) 
wytworzonych struktur tranzystorowych T-TFT z warstwą IGZO dla wartości pO2 równych 0,5% i 0,88% 

 

Z rys. 14a można wywnioskować, że wraz ze zwiększaniem się pO2 napięcie 
włączenia Von oraz napięcie progowe Vth (wyznaczane na podstawie aproksymacji 
liniowego zakresu charakterystyki (Ids)1/2-VGS) przesuwa się w stronę napięć 
dodatnich. Wynika to ze zmniejszania się koncentracji elektronów w warstwie 
IGZO. Prąd w kanale tranzystora T-TFT jest proporcjonalny do koncentracji 
nośników w kanale, dlatego dla tranzystora z warstwą IGZO, osadzaną przy 
pO2 = 0,5%, wartość prądu wyjściowego jest większa niż w przypadku warstw 
IGZO osadzanych przy pO2 = 0,88% (rys. 14c, d). Ruchliwość efektywna (rys. 14b) 
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również jest większa dla przypadku, gdy pO2 = 0,5%, co (jak zostało pokazane 
wcześniej) związane jest ze zwiększaniem się ruchliwości wraz ze wzrostem kon- 
centracji nośników.  

Zbadano także wpływ geometrii kana- 
łu na parametry tranzystorów T-TFT 
(rys. 15). Gdy stosunek szerokości do 
długości kanału W/L się zwiększa, wtedy 
napięcie włączenia zmniejsza się, a sto- 
sunek wartości prądu w stanie włączenia 
do prądu w stanie wyłączenia Ion/Ioff 
zwiększa. W tab. 1 podano parametry 
elektryczne zmierzonych tranzystorów 
T-TFT z warstwą IGZO. 

 

Tabela 1. Parametry wytworzonych struktur tranzystorów 
T-TFT IGZO 

ptot 
(mTorr) 

pO2 
(%) 

W/L 
(µm/µm) 

VON 
(V) 

VTH 
(V) 

ION/IOFF 
(A/A) 

µFE 
(cm2/V·s) 

6 0,5 50/10 −15,8 −8,4 2,75·103 23,4 

6 0,5 100/10 −20 −7,9 3,9·102 19,6 

6 0,88 50/5 −6 −4,9 4·102 4,8 

6 0,88 50/10 −3 −2,25 1,3·102 10 

6 0,88 100/10 −5,1 −4,85 2,1·102 10,1 

6 0,88 200/10 −6,4 −4,5 3,6·102 10,8 

6 0,88 500/10 −8,1 −3,7 1,6·103 10,6 
 

Osiągnięte w ramach zadania wyniki pozwalają na zastosowanie warstw IGZO 
w konstrukcji tranzystorów T-TFT. Uzyskane parametry wytworzonych struktur 
nie odbiegają znaczącą od wyników prezentowanych w literaturze, a dalsze prace 
technologiczne pozwolą na poprawę właściwości tranzystorów. Szczególnie atrak- 
cyjne wydaje się zastosowanie dielektryków high-κ jako dielektryki podbramkowe 
czy też zastosowanie warstw IGZO o niskiej rezystywności jako materiał zmniej- 
szający rezystancję kontaktów źródła i drenu bądź jako przezroczystą elektrodę 
kontaktów. 

2.2. Techniki kształtowania wzorów w zastosowaniu do struktur fotonicznych 
i przyrządów półprzewodnikowych z materiałów grupy III-V i II-VI 

Celem przeprowadzonych badań było doskonalenie już wdrożonych i opraco- 
wanie nowych procesów generowania wzorów o submikrometrowym wymiarze 
krytycznym w półprzewodnikach III-V techniką nanostemplowania (NIL). W ba- 
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Rys. 15. Wpływ geometrii kanału na wybrane pa- 
rametry tranzystorów T-TFT IGZO 



12                                                                                 Sprawozdanie z działalności ITE w 2012 r. 

daniach użyto stempli polimerowych IPS oraz OrmoComp. wytwarzanych metodą 
odciskania z matrycy w procesie nanostemplowania termicznego i/lub UV. Skon- 
centrowano się na projektowaniu i wytwarzaniu matryc, a na ich podstawie stempli 
do kształtowania wzorów o wymiarze krytycznym poniżej 100 nm.  

Materiał matrycy stanowiła warstwa chromu osadzonego na podłożu szklanym. 
Wzór matrycy wykonywano w warstwie Cr metodą bezpośredniego trawienia 
zogniskowaną wiązką jonową FIB (Focused Ion Beam). Głębokość wzoru matrycy 
odpowiadała grubości warstwy chromu, a w rezultacie wysokości wzoru stempla 
polimerowego. Wytworzone stemple wykorzystano do wygenerowania wzoru 
w warstwie rezystu TU2. Wzór przenoszono za pośrednictwem warstw masku- 
jących na podłoża GaN oraz ZnO techniką trawienia plazmowego.  

Do badań wykorzystano warstwy epitaksjalne GaN wzrastane na podłożu szafi- 
rowym techniką MOVPE (Metalorganic Vapour Phase Epitaxy) oraz warstwy ZnO 
osadzane techniką rozpylania katodowego z targetu ZnO na podłożu krzemowym 
o orientacji (100). Do trawienia GaN wykorzystano plazmę chlorową BCl3/Cl2. 
Warunki procesu trawienia były następujące: fBCl3/FCl2 = 5/35 sccm, p = 10 mTorr, 
PRIE/PICP = 50/800 W. Warstwy ZnO trawione były w plazmie BCl3: f = 40 sccm, 
p = 10 mTorr, PRIE/ICP =100/1000 W, T = 65oC. 

Na rys. 16 i 17 przedstawiono schematy wytwarzania matrycy oraz polimero- 
wych stempli odciskanych z wykonanej matrycy. Schemat procesu trawienia mają- 
cego na celu przeniesienie wzoru wygenerowanego w procesie NIL do materiału 
próbki pokazano na rys. 18. 

                   

Rys. 16. Schemat wytwarzania matrycy 
 

                   

Rys. 17. Schemat wytwarzania stempla polimerowego 
 

Na rys. 19−21 przedstawiono przykłady wytworzonych matryc oraz wyko- 
nanych na ich podstawie stempli IPS i OrmoComp. Uzyskane na obecnym etapie 
badań matryce o dobrze zdefiniowanych krawędziach wzorów miały wymiar kry- 
tyczny równy 50 nm. 

warstwa Cr 

szkło

osadzanie warstwy  
antyadhezyjnej HDMS 

I      PS lub OrmoComp

wykonany stempel 
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Rys. 18. Schemat operacji przeniesienia wzoru wytworzonego techniką NIL do materiału próbki 
 

Jako kryterium oceny jakości stempli przyjęto wymiary wzorów stempla w po- 
równaniu z wymiarami wzorów matrycy. W przypadku stempli z wzorami o wy- 
miarach krytycznych 50 nm zgodność wymiarów stempli z wymiarami matrycy 

GaN lub ZnO

SiO2 200 nm

Cr 80 nm
Rezyst TU2 

Sekwencja warstw 
maskujących 

Wzór wytworzony  
techniką NIL 
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przez rezyst TU2 

Trawienie warstwy SiO2 
przez Cr  
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przez SiO2  
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Rys. 19. Obrazy SEM matryc chromowych o wymiarach krytycznych: a) 100 nm, b) 100 nm, c) 50 nm 

a) 

 b)                                                                      c) 
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kształtowała się w przedziale ± 3 ÷ 18%. Dla stempli o wymiarach 100 nm prze- 
dział ten kształtował się na poziomie ± 6 ÷ 10%, co przedstawiono na rys. 22 i 23. 
Na rys. 24 przedstawiono obrazy SEM stempli, w przypadku których pojawiły się 
problemy w trakcie procesu ich wytwarzania. 

 

                           a)                                                             b) 

            
Rys. 20. Obrazy SEM stempli IPS o wymiarach krytycznych: a) 100 nm, b) 50 nm 

 

                         a)                                                             b) 

            
Rys. 21. Obrazy SEM stempli OrmoComp o wymiarach krytycznych 100 nm: a) 100 nm, b) 50 nm 

 

                         a)                                                             b) 

            
Rys. 22. Obrazy SEM stempli z wzorami o wymiarach krytycznych 50 nm wykonanych z polimerów 
OrmoComp (a) i IPS (b) 

 

                         a)                                                             b) 

            
Rys. 23. Obrazy SEM stempli z wzorami o wymiarach krytycznych 100 nm wykonanych z polimerów 
OrmoComp (a) i IPS (b) 
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Rys. 24. Obrazy SEM stempli ze zdeformowanymi wzorami 

 

Na rys. 25 i 26 przedstawiono obrazy SEM wzorów wygenerowanych techniką 
NIL za pomocą wykonanych polimerowych stempli i przeniesionych na podłoża 
GaN i ZnO techniką trawienia ICP. 

 

     
Rys. 26. Obrazy SEM wzorów testowych wytrawionych w warstwie ZnO 

2.3. Opracowanie procesów wytwarzania periodycznych struktur 
submikrometrowych w materiałach podłożowych (GaN, szafir, szkło, krzem) 
i strukturach aktywnych III-V (kryształy fotoniczne, struktury falowodowe) 

z wykorzystaniem technik fotolitografii DUV i litografii laserowej 

Celem zadania było wykonanie w podłożach szklanych wzorów o wymiarach na 
poziomie 600 nm i głębokości co najmniej 100 nm techniką litografii laserowej 
i trawienia. Planując badania związane z trawieniem szkła zdecydowano się na 
zastosowanie procesu mokrego. Suche trawienie szkła stanowi duży problem ze 
względu na domieszki stosowane przy jego produkcji. Są one źródłem trudnych do 

Rys. 25. Obrazy SEM wzorów wytrawionych w GaN oraz ich przekrojów poprzecznych wykonanych
techniką FIB 
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usunięcia pozostałości i w efekcie powodują wzrost chropowatości trawionej po- 
wierzchni. Z kolei wadą mokrego trawienia szkła jest prawie idealnie izotropowy 
charakter trawienia. Oznacza to brak możliwości uzyskania pionowych ścian i pod- 
trawienia boczne równe głębokości trawienia. Jednak problem ten nie jest zasad- 
niczym ograniczeniem przy strukturyzacji powierzchni w sytuacji, gdy wymiary 
planarne wzoru są kilkakrotnie większe od jego głębokości.  

Ze względu na małe głębokości trawienia początkowo zakładano wykorzystanie 
masek z fotorezystu. Sprawdzono dwa fotorezysty pozytywowe S1805 i AZ 1505. 
Istotnym problem okazała się zbyt słaba adhezja fotorezystów do szkła, która 
uwidoczniła się szczególnie podczas operacji wywoływania. Próby z dehydratacją 
powierzchni szkła przez wygrzewanie w temperaturze 200°C przez 20 min. nie 
przyniosły oczekiwanych rezultatów. W celu poprawienia adhezji fotorezystu za- 
stosowano promotor adhezji HDMS (heksametylodisilazan, C6H19NSi2). HDMS 
był nakładany przez umieszczenie podłoża szklanego w jego oparach. Po jego 
aplikacji zauważono znaczne zwiększenie się kąta zwilżania szkła, co teoretycznie 
powinno prowadzić do poprawy adhezji fotorezystu do szkła. Jednak dalsze testy 
naświetlania z użyciem promotorów adhezji pokazały, że poprawa jakości uzyski- 
wanych wzorów nie była wystarczająca. Próbując rozwiązać ten problem zdecy- 
dowano się na zastosowanie warstwy chromu jako pośredniej warstwy adhezyjnej. 
Właściwości chromu powodują, że jest on dodatkowo bardzo dobrą maską do mo- 
krego trawienia w środowisku kwasu fluorowodorowego. 

Na podłoże ze szkła sodowego nałożono metodą rozpylania katodowego war- 
stwę chromu grubości 100 nm, pokryto ją fotorezystem i wykonano naświetlania. 
Podobnie jak wcześniej, użyto dwóch fotorezystów pozytywowych S1805 i AZ 
1505. Lepsze wyniki uzyskano dla fotorezystu S1805. Wykazywał on mniejszą 
czułość na zmiany warunków naświetlania i wywoływania, a wzory w nim uzys- 
kiwane charakteryzowały się wyraźniejszymi krawędziami. W dalszych badaniach 
wykorzystywano tylko ten fotorezyst. Zoptymalizowane warunki naświetlania i wy- 
woływania fotorezystu S1805 na warstwie chromu podano w tab. 2. 

. 

Tabela 2. Zoptymalizowane warunki naświetlania i wywoływania 
fotorezystu S1805 na podłożach szkło/chrom 

Podłoże Szkło sodowe/100 nm Cr 

Fotorezyst S1805 

Rozwirowywanie 5000 obr./min., t = 40 s 

Wygrzewanie (płyta grzejna) T = 115°C, t = 60 s 

Naświetlanie (litografia laserowa) Moc lasera 90%, filtr 10% 

Wywoływanie AZ 351 + H2O (1:4) 
 

Po wykonaniu wzorów w fotorezyście następowało mokre trawienie chromu. 
Wykorzystano do tego handlowo dostępny wytrawiacz chromu Etch 18. Całkowite 



Zakład Mikro- i Nanotechnologii Półprzewodników Szerokoprzerwowych                               17 

wytrawienie warstwy chromu następowało po ok. 45 s trawienia. Po wytrawieniu 
chromu nie usuwano z próbek pozostałej warstwy fotorezystu. Stanowiła ona do- 
datkową warstwę zabezpieczającą, zmniejszając prawdopodobieństwo podtrawień 
powstających np. z powodu miejscowych nieciągłości warstwy chromu. Tak przy- 
gotowane podłoże było gotowe do mokrego trawienia szkła. 

Wybierając roztwór trawiący szkło zbadano szereg roztworów na bazie kwasu 
fluorowodorowego. Zestawienie wykorzystanych roztworów i komentarz do uzys- 
kanych wyników zawiera tab. 3. 

 

Tabela 3. Zestawienie roztworów wykorzystywanych do mokrego trawienia 
szkła 

Roztwór Uwagi 

HF 49% 
Wysoka szybkość trawienia ok. 6 µm/min. (nieprecyzyjne 
trawienia płytkie), zła jakoś powierzchni, niska 
odporność masek z fotorezystu 

HF 49% + H2O (1:6) Osad tworzący się podczas trawienia powodował wzrost 
chropowatości trawionej powierzchni. 

HF 49% + H2O + HCl (1:5:1) Roztwór powodował trawienie maski chromowej. 

HF 49% + H2O + NH4F (1:6:1) 

Szybkość trawienia 1 µm/min, brak osadu przy 
trawieniach do głębokości 5 µm, gładka powierzchnia, 
trawienie z maską chromową do głębokości 30 µm bez 
widocznych uszkodzeń i podtrawień maski  

 

Po wykonaniu prób trawienia z wykorzystaniem roztworów o przedstawionych 
składach zdecydowano się na zastosowanie roztworu HF 49% + H2O + NH4F (1:6:1). 
Dawał on gładkie powierzchnie bez widocznego osadu, a szybkość trawienia po- 
zwalała na precyzyjną kontrolę głębokości trawienia. Długotrwałe trawienia z uży- 
ciem tego roztworu pokazały, że nie powoduje on uszkodzenia maski chromowej. 
Nie zaobserwowano żadnych podtrawień ani uszkodzeń maski nawet po 30 min. 
trawienia (rys. 27). 
   a)                                                                                b) 

       
Rys. 27. Obrazy SEM szkła wytrawionego na głębokość 30 µm w roztworze HF 49% + H2O + NH4F (1:6:1) 
przez maskę chrom/fotorezyst. Brak widocznych uszkodzeń maski 
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Do testów trawienia wzorów periodycznych wykorzystano wzór składający się 
z pasków szerokości od 400 nm do 1200 nm w modułach od 800 nm do 2000 nm 
(zakresy różniły się zależnie od szerokości paska) oraz kółek o średnicy 600 nm 
i 800 nm w modułach w obu osiach od 1200 nm do 2000 nm. Jako podłoża użyto szkła 
pokrytego 100 nm warstwą chromu. Naświetlanie wykonano zgodnie z warunkami 
z tab. 2. Po wywołaniu wzoru trawiono warstwę chromu (Etch 18, 1 min.). Tak 
przygotowana płytka była trawiona w roztworze HF 49% + H2O + NH4F (1:6:1) 
przez 10 s. Po wypłukaniu płytki zdjęto z niej maskę: najpierw fotorezyst w aceto- 
nie, następnie chrom w wytrawiaczu Etch 18. Przykładowe obrazy AFM uzyska- 
nych wzorów pokazane są na rys. 28. 

 

     a)                                                                             b) 

       
Rys. 28. Obraz AFM wzorów wytrawionych na głębokość 150 nm: a) rowki o szerokości 600 nm w mo- 
dule 1000 nm, b) otwory o średnicy 600 nm w modułach w obu osiach po 1000 nm 

 

Proces trawienia szkła w roztworze HF 49% + H2O + NH4F (1:6:1) przez maskę 
chrom/fotorezyst S1805 pozwolił na uzyskanie zakładanej głębokości trawienia, 
zapewniając jednocześnie wysoką jakość trawionej powierzchni. Wartość RMS 
przed trawieniem wynosiła 1,3 nm, a po trawieniu 1,4 nm. Wadą trawienia mokre- 
go szkła może być jego anizotropowy charakter, który nie pozwala na uzyskanie 
pionowych ścian. 

2.4. Kształtowanie wzorów w cienkich warstwach przezroczystych 
półprzewodników tlenkowych (TSO), przezroczystych tlenków przewodzących 
(TCO) i cienkich warstwach dielektrycznych przeznaczonych do wytworzenia 

przezroczystego tranzystora cienkowarstwowego (T-TFT), w szczególności 
prototypowanie struktur półprzewodnikowych za pomocą litografii laserowej 

Celem prac było wykonanie prototypu struktury bramki o przekroju w kształcie 
litery V z podstawą szerokości ≈250 nm, która mogłaby być zastosowana w kon- 
strukcjach tranzystorów cienkowarstwowych. Motywacją do podjęcia ekspery- 
mentu był artykuł W. Chong et al. „AlGaN/GaN HEMTs with 0.2 μm V -Gate 
Recesses for X-Band Application”,  J. Semicond. 33 (2012) 034003, opisujący 
proces wykonania bramki V dla tranzystora HEMT AlGaN/Gan, polegający na 
użyciu dwóch warstw Si3N4 (nakładanych metodą PECVD) i trawieniu ich tech- 
niką reaktywnego trawienia jonowego.  
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Wykonanie prototypu bramki V z użyciem litografii laserowej wymagało udos- 
konalenia procesu naświetlania wzorów w urządzeniu DWL 66FS. Dotychczasowe 
prace pokazały problem, jakim jest uzyskanie jednorodnych struktur o wymiarach 
na granicy rozdzielczości urządzenia. Na rys. 29a pokazano paski ukształtowane 
w pozytywowym fotorezyście S1805 przy typowych parametrach litografii lasero- 
wej: energia E równa 90% energii wiązki lasera, filtr F = 10%. Wprowadzenie 
trybu podwójnego naświetlania, tzn. naświetlania polegającego na nałożeniu w jed- 
nym procesie takiego samego wzoru dwa razy na jedno naświetlane pole przy ener- 
gii 2 × 50% (filtr 10%), pozwoliło na uzyskanie znaczącej poprawy jakości wzo- 
rów (rys. 29b). 
             a)                                                                          b) 

        
Rys. 29. Obraz AFM pasków szerokości 600 nm przed optymalizacją (a) i po optymalizacji procesu na- 
świetlania (b) 

 

Równolegle przeprowadzono badania mające na celu ustalenie optymalnych pa- 
rametrów procesu osadzania i trawienia RIE warstwy Si3N4 na potrzeby bramki 
o przekroju w kształcie litery V. Poniżej przedstawione zostaną kolejne etapy wy- 
twarzania bramki przeznaczonej dla technologii tranzystora HEMT AlGaN/GaN. 
Proces demonstracyjny wykonany został na podłożu n-Si <111>. Wyniki po- 
szczególnych faz powstawania bramki zostały zilustrowane obrazami SEM i AFM 
(rys. 30–32). 

 

1) Osadzanie warstwy Si3N4 
Technika osadzania − PECVD 
p = 650 mTorr 
PRF/PLF = 30 W (puls 7 s)/30 W(puls 13 s) 
T = 300°C 
t = 8:20 min. 
fNH3/fSiH4 = 20 sccm/1000 sccm 
Grubość warstwy d = 150 nm 

 

2) Litografia pasków szerokości 600 nm definiujących górną część bramki  
Wykonanie maski z fotorezystu do trawienia podstawy bramki 
Fotorezyst S1805, nakładanie: 5000 obr./min. 
t = 40 s 
Suszenie HP: T = 115°C, t = 60 s 
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Litografia laserowa: SP -150, OAF, filtr 10%; energia E 80% 
Wywoływanie: AZ 351 + H2O (1:4), t = 1 min. 

 

3) Trawienie RIE warstwy Si3N4 w plazmie CF4/O2  
P = 20 W 
p = 30 mTorr 
T = 20°C 
t = 143 s (2:23) 
fCF4/fO2 = 35 sccm /2 sccm 
Stolik ceramiczny 
Usunięcie emulsji w acetonie 

 

            a)                                                              b) 

        
Rys. 31. Obrazy SEM (a) i AFM (b) paska 600 nm wytrawionego RIE plazmą CF4/O2 w warstwie Si3N4 

 

4) Wykonanie techniką PECVD maski Si3N4 do uformowania podstawy bramki V 
p = 650 mTorr 
PRF/PLF = 30 W (7 s)/30 W (13 s) 
T = 300°C, t = 13:53 min. 
fNH3/fSiH4 = 20 sccm/1000 sccm 
Grubość warstwy Si3N4 d = 250 nm 

 

5) Drugie trawienie RIE warstwy Si3N4 w plazmie CF4/O2 
    formowaniepodstawy bramki 

P = 20 W 
p = 30 mTorr 
T = 20°C 
t = 224 s (3:44) 
fCF4/fO2 = 35 sccm /2 sccm 
Stolik ceramiczny 

Rys. 30. Obraz AFM wzoru wykonanego w warstwie fotorezystu S1805 
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Rys. 32. Obraz AFM i profil przekroju korytarza bramki uformowanego w warstwie Si3N4 

 

Wyniki uzyskane w toku badań potwierdziły możliwość otrzymania bramki typu V 
w proponowanym ciągu technologicznym. Uzyskana bramka ma zakładany prze- 
krój w kształcie litery V. Szerokość podstawy i góry bramki wynosi odpowiednio 
250 nm oraz 700 nm i jest zgodna z przyjętymi założeniami.  

 

2.5. Badania składu chemicznego cienkich warstw przezroczystych 
półprzewodników tlenkowych (TSO) i przezroczystych tlenków 

przewodzących (TCO) techniką spektroskopii cząstek rozpraszanych 
wstecznie (RBS) 

Celem badań jest określenie stechiometrii cienkich warstw półprzewodników 
tlenkowych i przezroczystych tlenków przewodzących. W 2012 r. badania były 
skoncentrowane na analizie warstw ZnO i In-Ga-Zn-O. Wykorzystano akcelerator 
Pelletron 3SDH-2 do implantacji jonami i rutherfordowskiego rozpraszania wstecz- 
nego. Widma pochodzące z pomiaru RBS symulowano za pomocą oprogramowa- 
nia SIMNRA w celu określenia składu pierwiastkowego oraz analizy grubości 
warstw w badanych próbkach. 

Widmo energetyczne cząstek rozproszonych na badanym materiale niesie jedno- 
czesną informację o masie składników (pierwiastków) i ich rozmieszczeniu w głąb 
próbki. Im większa jest masa, tym wyższa jest energia rejestrowanych cząstek, a im 
większa głębokość, tym energia niższa ze względu na hamowanie cząstek przy 
przechodzeniu przez materię. Z drugiej strony intensywność (oś Y) widma pocho- 
dzącego od danego składnika jest proporcjonalna do jego względnej koncentracji 
i liczby atomowej. Korzystną okolicznością z punktu widzenia rozróżnialności 
składników w metodzie RBS jest duża różnica ich mas atomowych oraz podłoże 
lżejsze od samej warstwy. W przeciwnym przypadku widma cząstek rozproszo- 
nych na atomach poszczególnych pierwiastków nakładają się na siebie i uzyskanie 
informacji ilościowych o składzie, a nawet jakościowych staje się utrudnione, jeśli 
nie niemożliwe. W takiej sytuacji pomocne staje się użycie tzw. kodu symulacji 
SIMNRA, który polega na konstrukcji widma na podstawie założonej struktury 

694 nm 

248 nm 
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i dopasowanie go do widma uzyskanego eksperymentalnie. Często jednak kod 
SIMNRA jest stosowany mechanicznie i nie zawsze jego użycie jest uzasadnione. 

Na rys. 33 pokazano widmo RBS 
tlenku cynku osadzonego na krzemie me- 
todą reaktywnego rozpylania katodowe- 
go (czarne symbole).Widmo od Zn wy- 
stępuje tu niezakłócone ze względu na 
największą masę, a widmo od tlenu jest 
nałożone na ciągłe widmo od podłożowe- 
go Si. Zastosowanie symulacji SIMNRA 
(czerwona linia) daje stosunek stechio- 
metryczny Zn/O = 0,95. 

W tym konkretnym przypadku można 
się jednak posłużyć inną procedurą. Jeśli 
wygeneruje się linię dopasowania wy- 
łącznie do widma Si (kolor zielony), to 

numeryczne jego odjęcie od widma doświadczalnego przyniesie „czysty” wkład od 
cząstek rozproszonych na atomach tlenu (kółka niebieskie). Teraz wystarczy 
zsumować zliczenia Σ od obu składników, aby bezpośrednio wyznaczyć stosunek 
stechiometryczny: 

 

Zn/O = ΣZn/ΣO x σO/σZn, 
 

gdzie σO, σZn oznaczają przekroje czynne na rozpraszanie Rutherforda dla tlenu 
i cynku. 

Stosunek stechiometryczny obliczony w taki bezpośredni sposób wynosi tu 
Zn/O = 1,008 i jest znacznie bardziej wiarygodny niż uzyskany z symulacji. Dzieje 
się tak dlatego, że symulacja SIMNRA wymaga wprowadzenia zdolności hamu- 
jących, a te są obarczone kilkuprocentowym błędem, podczas gdy przekroje czyn- 
ne znane są z dużą dokładnością (<0,01%). 

Epitaksjalny ZnO na azotku galu jest korzystnym układem ze względu na dobre 
dopasowanie sieciowe. Jednakże bliskość masowa cynku i galu powoduje trudność 
w interpretacji widm RBS z takiej struktury. W tym przypadku nieodzowne staje 
się stosowanie kodu symulacyjnego SIMNRA dla widm typu random, czyli uzys- 
kanych w wyniku uśrednienia po różnych kierunkach krystalograficznych. 

Dodatkowej informacji dostarczyć mogą widma kanałowania, jeśli oś krystalo- 
graficzną ustawi się równolegle do wiązki jonów pierwotnych. Wówczas stopień 
monokrystaliczności określa się tzw. współczynnikiem χ, będącym miarą obni- 
żenia intensywności widma w stosunku do widma random. 

Na rys. 34 pokazano widma random i kanałowania dla tlenku cynku grubości 
60 nm z procesu MBE oraz widmo kanałowania z ZnO grubości ok. 160 nm 
osadzonego metodą ALE. Oba procesy wykonano na podłożu GaN w Instytucie 
Fizyki. 

Rys. 33. Widmo RBS z tlenku cynku osadzonego
na krzemie metodą reaktywnego rozpylania kato-
dowego 
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Pik powierzchniowy obserwowany przy 
energii odpowiadającej rozproszeniom na 
atomach Zn jest w istocie wynikiem 
superpozycji z galem. Zmniejszenie in- 
tensywności widma w tym rejonie wyni- 
ka bardziej z kanałowania w podło- 
żowym GaN niż w tlenku. Stąd wniosek, 
że ZnO w tym przypadku jest raczej poli- 
niż monokrystaliczny lub też zawiera 
dużą liczbę dyslokacji i defektów punk- 
towych. Dla odmiany w tlenku wzra- 
stanym techniką ALE współczynnik χ 
rzędu 5,5% świadczy o dużym stopniu 
monokrystaliczności i dopasowania sie- 
ciowego pomimo silnie rozwiniętej powierzchni ujawnionej w badaniu AFM.  

Badania składu warstw In-Ga-Zn-O (IGZO) wytwarzanych metodą magnetro- 
nowego rozpylania katodowego przeprowadzono mierząc widma RBS skolimo- 
waną do 1 mm wiązką He++ o energii 2 MeV. Jony rozproszone wstecznie rejestro- 
wano pod kątem 170o. Do detekcji jonów użyto detektora krzemowego o po- 
wierzchni czynnej 50 mm2. Każdą mierzoną próbkę odchylono o kąt 4o w celu 
uniknięcia efektu kanałowania. Analizę grubości warstw oraz składu pierwiast- 
kowego przeprowadzono za pomocą oprogramowania SIMNRA.  
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