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Аннотация. Исследованы остаточные механические напряжения в пленках SiNx, осажденных на крем-
ниевые подложки из смеси газов SiH4-NH3-He в реакторе индуктивно связанной плазмы при температу-
ре 150 °С. Показано, что величиной и знаком остаточных механических напряжений можно управлять 
за счет изменения условий осаждения пленок. Варьируя соотношением расходов реагирующих газов, мощ-
ностью плазменного источника и давлением в реакционной камере, можно получать пленки SiNx с растя-
гивающими или сжимающими остаточными напряжениями. Оценен дрейф напряжений в течение четырех 
недель после осаждения пленок. Отмечено, что для нитридных пленок с остаточными напряжениями, изна-
чально близкими к нулю, при хранении наблюдается рост уровня сжимающих напряжений до (–300) МПа.

Ключевые слова: нитрид кремния, осаждение из газовой фазы, плазма высокой плотности, механическое 
напряжение, показатель преломления.
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Abstract. We have studied residual mechanical stresses of SiNx films deposited on silicon substrates from 
a SiH4-NH3-He gaseous mixture in an inductively coupled plasma reactor at a deposition temperature of 150 °C. 
By varying the flow rate ratio of the reacting gases, the power of the plasma source and the pressure in the reac-
tion chamber, it is possible to obtain SiNx films with tensile or compressive residual stresses. The stress drift was 
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estimated within four weeks after film deposition. It has been shown that for nitride films with residual stresses 
initially close to zero, an increase in the level of compressive stresses to (–300) MPa is observed during storage.

Keywords: silicon nitride, vapor deposition, high-density plasma, mechanical stress, refractive index.
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Введение

Нитрид кремния (Si3N4) в виде тонких аморфных пленок – один из основных диэлектриков 
кремниевой микроэлектроники. Поскольку состав пленок нитрида кремния может существенно 
отличаться от стехиометрического Si3N4 в зависимости от метода и режимов выращивания, при-
нято использовать формулу SiNx. Благодаря высоким механическим характеристикам (твердости, 
износоустойчивости) пленки нитрида кремния широко применяются при производстве микро-
электромеханических систем (МЭМС) в качестве функциональных элементов в форме клювов, 
мостиков и мембран [1, 2]. Для их производства нужны прочные диэлектрические и полупровод-
никовые пленки с малыми остаточными напряжениями [3]. 

Для пленок SiNx, получаемых химическим осаждением из газовой фазы при пониженном 
давлении (LPCVD-метод), характерен высокий уровень растягивающих напряжений (до несколь-
ких гигапаскалей [4]). По данным [5, 6], снизить напряжения в LPCVD-пленках можно путем 
обогащения кремнием или увеличения температуры осаждения. В пленках, полученных плаз-
мохимическим осаждением из газовой фазы (PECVD), значения напряжений варьируют в ши-
роком диапазоне от сжимающих (со знаком «–») до растягивающих (со знаком «+») в зависи-
мости от сос тава реагентов, параметров плазменного разряда, температуры и т. д. Например, 
в [7] показано, что остаточные напряжения в пленках SiNx могут изменяться от растягиваю-
щих (300 МПа) до сжимающих (−800 МПа) при использовании двух типов реакторов: обычного 
рактора емкостно-связанной плазмы и реактора электронно-циклотронного резонанса. В сравне-
нии с другими PECVD-метод предоставляет гораздо больше возможностей модификации остаточ-
ных напряжений и других физических параметров (например, показателя преломления) для тонких 
пле нок SiNx. Совершенствование PECVD-метода в основном связано с использованием плазмы вы-
сокой плотности в реакторах с индуктивно-связанной плазмой и реакторах электронно-циклотрон-
ного резонанса. Осаждение в плазме высокой плотности обеспечивает получение более плотных, 
близких по составу к стехиометрическому Si3N4, нитридных пленок при существенно сниженной 
температуре (вплоть до комнатной) и позволяет эффективнее управлять их параметрами [8]. 

Цель исследований – оценка возможности контроля остаточных механических напряжений 
в пленках SiNx, синтезированных в реакторе индуктивно-связанной плазмы, путем изменения 
условий осаждения.

Методика эксперимента

Пленки SiNx осаждались из смеси газов SiH4-NH3-He в реакторе индуктивно-связанной плаз-
мы (Inductively Coupled Plasma, ICP) на установке STE ICP200D (SemiTEq, Санкт-Петербург). Ис-
ходные пластины кремния КДБ-10 диаметром 100 мм обрабатывали в смесях КАРО и ПАР-5 с до-
полнительной очисткой в реакторе в аргоне при мощности ICP-источника 300 Вт в тече ние 120 с. 
Скорость потока моносилана (100 % SiH4) в реакционной камере поддерживалась на уровне 
40 станд. см3/мин, скорость потока аммиака NH3 варьировалась в пределах 60–70 станд. см3/мин. 
В качестве газа-носителя использовали He, скорость потока которого варьировалась от 10  
до 120 станд. см3/мин. Давление в камере изменялось от 2,5 до 4,2 Па, рабочая мощность  
ICP-электрода – от 400 до 1000 Вт при частоте 13,56 МГц. Температура подложкодержателя со-
ставляла 150 °С. Контролировали механические напряжения, показатель преломления, толщину 
пленки. Измерения проводили для пленок толщиной 120–135 нм. 
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Детально процедура измерений описана в [9]. Толщину измеряли на оптическом тонкопле-
ночном рефлектометре FTR, показатель преломления – на лазерном эллипсометре ЛЭФ-3 М1. 
Механические напряжения σ, МПа, оценивали на хроматическом датчике белого света CWL. 
Измеряли радиус кривизны пластины до и после осаждения нитрида кремния. Для расчета на-
пряжений использовали формулу Стоуни [10]
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где R – радиус кривизны; E – модуль эластичности (модуль Юнга) пластины (в расчетах при-
нимали E = 164 ГПа); ν – коэффициент Пуассона подложки, ν = 0,224; ts – толщина подложки; 
tf – толщина пленки.

Результаты исследований и их обсуждение

На рис. 1–3 приведены графики изменения механических напряжений σ, показателя пре-
ломления n и скорости роста v пленок SiNx при варьировании режимов осаждения. Как видно 
из рисунков, полученные пленки характеризуются низкими значениями остаточных напряже-
ний, причем знак их может меняться при изменении соотношения расходов реагирующих га-
зов R = [SiH4]/[NH3], мощности ICP-источника и давления в реакционной камере. Для пленок, 
выращенных в условиях дефицита моносилана в газовой смеси (малые R), характерны растяги-
вающие напряжения (рис. 1), которые с ростом R уменьшаются с последующим переходом к сжи-
мающим напряжениям. Зависимости, представленные на рис. 1, получены для пленок, осажден-
ных при [He] = 120 станд. см3/мин, мощности ICP-источника 600 Вт и давлении в камере 2,5 Па.

При прочих неизменных условиях осаждения остаточные напряжения при варьировании R 
изменялись от (–30) до 40 МПа. Показатель преломления возрастал от 1,99 при R = 0,57 до 2,05 
при R = 0,67. Для стехиометрического материала n = (2,02 ± 0,02). Более высокие значения n соот-
ветствуют обогащению пленки кремнием, меньшие значения обычно приписывают обогащению 
пленки атомами азота и/или водорода [4]. Источником водорода являются реагенты SiH4 и NH3. 
Пленки SiNx, выращенные при низких температурах, как в рассматриваемом эксперименте, обыч-
но характеризуются высоким содержанием водорода, образующего два типа химических связей: 
Si-H и N-H. Существует обратная зависимость плотности пленки от концентрации водорода [11]. 

Рис. 1. Остаточные механические напряжения (a), показатель преломления (b) и скорость осаждения (c) 
пленок в зависимости от соотношения расходов реагирующих газов R = [SiH4]/[NH3]

Fig. 1. Residual mechanical stresses (a), refractive index (b) and deposition rate (c) 
of films depending on the ratio of flow rates of reacting gases R = [SiH4]/[NH3]
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Подтвержденные сведения о корреляции знака и уровня напряжений с концентрацией водорода 
в SiNx в литературе отсутствуют. Однако в [12] отмечается, что при уменьшении содержания во-
дорода в нитридных пленках от 12 до 7 ат.% наблюдается изменение уровня напряжений от 400 
до (–400) МПа. По мнению авторов, это связано со снижением доли N-H-связей в нитридной 
пленке.

С учетом результатов [12] можно объяснить тенденцию снижения растягивающих напряже-
ний и переход к сжимающим напряжениям с ростом содержания SiH4 следующим образом. В ус-
ловиях рассматриваемого эксперимента доля N-H-связей больше в нитридной пленке, выращен-
ной при дефиците SiH4 (малые R, показатель преломления менее 2,0), в сравнении с пленками, 
выращенными в условиях более высокой концентрации моносилана в газовой смеси. Соответ-
ственно пленки, выращенные в условиях дефицита моносилана, характеризуются растягиваю-
щими напряжениями. Возрастание [SiH4] приводит к уменьшению доли N-H-связей и трансфор-
мации напряжений с изменением их знака. Скорость роста нитрида с увеличением содержания 
моносилана в смеси также возрастает (от 104 нм/мин при R = 0,57 до 117 нм/мин при R = 0,67). 
Варьирование потока гелия заметно не влияло на величины напряжений, показатель преломле-
ния и скорость осаждения пленок SiNx. 

При малых мощностях ICP-источника пленки характеризуются сжимающими напряжения-
ми. В случае возрастания мощности уровень сжимающих напряжений уменьшается с последу-
ющим переходом к растягивающим напряжениям (рис. 2). На рис. 2 представлены зависимости, 
полученные для пленок SiNx, осажденных при R = 0,67, [He] = 120 станд. см3/мин и давлении 
в камере 2,5 Па. При прочих неизменных условиях диапазон изменения σ при варьировании 
мощности ICP-источника от 400 до 1000 Вт составлял (–60)–40 МПа. Показатель преломления 
возрастал от 2,04 при мощности источника 400 Вт до 2,08 при 1000 Вт. Наблюдалась тенденция 
уменьшения скорости роста пленки с увеличением мощности источника. 

Увеличение давления в камере также приводило к трансформации остаточных напряжений 
из сжимающих в растягивающие, повышению показателя преломления и уменьшению скорос-
ти роста пленки (рис. 3). Зависимости, представленные на рис. 3, получены для пленок SiNx, 
осажденных при R = 0,67, [He] = 120 станд. см3/мин и мощности ICP-источника 600 Вт. Следует 
отметить, что диапазон изменения показателя преломления (от 2,04 до 2,14) при варьировании 
давления в камере был максимальным, что позволяло получить пленки с повышенным содержа-
нием кремния в сравнении со стехиометрией. 

Рис. 2. Остаточные механические напряжения (а), коэффициент преломления (b) 
и скорость осаждения (c) пленок в зависимости от мощности ICP-источника

Fig. 2. Residual mechanical stresses (a), refractive index (b) and deposition rate (c) 
of films depending on the power of the ICP source
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Как видно из полученных зависимостей на рис. 1–3, факторами, определяющими уровень на-
пряжений и состав нитридных пленок (опосредованно оцениваемый через показатель преломле-
ния), являются соотношение расходов реагирующих газов R = [SiH4]/[NH3], мощность ICP-источ-
ника и давление в реакционной камере. Для оценки темпорального дрейфа уровня остаточных 
напряжений проводили измерения σ в течение четырех недель после осаждения образцов, полу-
ченных в различных условиях. Режимы осаждения пленок приведены в табл. 1. В промежутках 
между измерениями образцы хранились на воздухе при комнатной температуре. Изменения оста-
точных напряжений σ с течением времени показаны на рис. 4, где номера на вставке соответству-
ют номерам режимов из табл. 1.

Таблица 1. Условия осаждения пленок нитрида кремния, 
для которых проводились измерения остаточных напряжений при хранении в течение четырех недель

Table 1. Conditions for deposition of silicon nitride films
for which residual stress measurements were carried out during storage for four weeks

Номер режима /  
Mode number

NH3, станд. см3/мин /  
NH3, sccm

He, станд. см3/мин /  
He, sccm p, Па / p, Pa ICP, Вт / ICP, W

1 60 120 4,2 800

2 60 60 2,5 600

3 60 10 2,5 600

4 65 120 2,5 600

5 60 120 3,4 600

6 60 120 4,2 600

7 70 120 2,5 600

8 60 120 2,5 800

9 70 120 4,2 600

10 60 120 2,5 1000

11 60 120 2,5 400

Примечание – Для всех режимов расход моносилана, температура подложкодержателя и время осаждения пле-
нок составляли 40 станд. см3/мин, 150 °С и 70 с соответственно.

Рис. 3. Остаточные механические напряжения (а), коэффициент преломления (b) 
и скорость осаждения (c) пленок в зависимости от давления в камере

Fig. 3. Residual mechanical stresses (a), refractive index (b) and deposition rate (c) 
of films depending on the pressure in the chamber
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Варьируя соотношение расходов реагентов, мощность ICP-источника и давление в реакцион-
ной камере (табл. 1), можно получить нитридные пленки с остаточными механическими напря-
жениями в диапазоне от 130 до (‒60) МПа. Следует отметить, что в случае пленок с изначаль-
но низким уровнем остаточных напряжений со временем может наблюдаться их заметный рост. 
Так, для пленок, полученных в режимах 2–5, 11 (табл. 1), наблюдался рост сжимающих напря-
жений до (–300) МПа в первые пять-семь дней хранения. В то же время для пленок, полученных 
в режимах 1 и 9 при давлении в камере 4,2 МПа, временные изменения незначительны. Ми-
нимальный дрейф механических напряжений со временем наблюдался для пленок, полученных 
в режимах 1, 9, 10. Эти режимы характеризуются повышенным рабочим давлением (режим 9), 
повышенным значением мощности ICP (10) или совокупностью этих двух параметров (1). Плен-
ки, полученные в режиме 10, характеризуются минимальными значениями и минимальным вре-
менным дрейфом остаточных напряжений (от 25 до (–25) МПа). Показатель преломления со вре-
менем изменялся незначительно – в пределах 0,02. 

Заключение

1. Из газовой смеси SiH4-NH3-He при активации процесса осаждения индуктивно-связанной 
плазмой синтезированы пленки SiNx с остаточными механическими напряжениями в диапазо-
не от 130 до (‒60) МПа. Знак и величину напряжений можно контролировать, изменяя условия 
осаждения пленок. 

2. Уровень остаточных напряжений и состав нитридных пленок (опосредованно оцениваемый 
через показатель преломления) определяют следующие параметры осаждения: соотношение рас-
ходов моносилана и аммиака R, мощность плазменного источника и давление в реакционной 
камере. Переход от сжимающих к растягивающим напряжениям наблюдается при уменьшении R, 
увеличении мощности плазменного источника и давления в реакционной камере. При возраста-
нии мощности источника и давления в камере наблюдается рост показателя преломления. 

3. При некоторых неизменных условиях осаждения получены пленки с повышенным содер-
жанием кремния (n = 2,14) при давлении в камере 4,2 Па. Минимальным показателем преломле-
ния (n = 1,99) характеризовались пленки, полученные в условиях дефицита моносилана.

4. Для пленок SiNx с уровнем напряжений, изначально близким к нулю, отмечался дрейф σ 
в сторону сжимающих напряжений до (–300) МПа. Для пленок с растягивающими напряжениями, 
выращенных при высоком давлении в камере и/или большой мощности ICP-источника, дрейф 
напряжений после четырех недель хранения не превышал 75 МПа.
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