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Аннотация. Приведены результаты исследования уровня остаточных механических напряжений и стой-
кости к обработке в кислотных и щелочных травителях пленок SiNx, полученных методом плазменно- 
активируемого осаждения из газовой фазы в реакторе индуктивно-связанной плазмы. Процесс осаждения 
проводился из смеси газов SiH4–N2–Ar–He при 400–500 °C. Обычно осаждение диэлектрических пленок 
в плазме высокой плотности осуществляется при давлении в рабочей камере в диапазоне 0,13–4,00 Па. 
В проведенных исследованиях за счет увеличения давления до 12–18 Па удалось существенно снизить уро-
вень остаточных механических напряжений в пленках SiNx. При этом компактная микроструктура пленок 
обеспечивала их высокую химическую стойкость. Значения показателя преломления пленок варьировали 
от 2,06 до 1,93 в зависимости от режима осаждения. Скорость травления пленок в 50%-ной фтористо
водородной кислоте составляла 25–32 нм/мин, что сравнимо со значениями для нитридных пленок, по-
лученных высокотемпературным методом химического осаждения из газовой фазы при низком давлении. 
Синтезированные пленки SiNx также были устойчивы к воздействию 40%-ного раствора гидроксида калия 
при 90 °C.
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Abstract. The article presents the results of a study of the residual mechanical stress level and resistance to pro-
cessing in acid and alkaline etchants of SiNx films obtained by plasma-activated vapor deposition in an induc-
tively coupled plasma reactor. The deposition process was carried out from a SiH4–N2–Ar–He gas mixture 
at 400–500 °C. Typically, the deposition of dielectric films in high-density plasma is carried out at a pressure in the 
working chamber in the range of 0.13–4.00 Pa. In the conducted studies, by increasing the pressure to 12–18 Pa, 
it was possible to significantly reduce the level of residual mechanical stresses in the SiNx films. At the same time, 
the compact microstructure of the films ensured their high chemical resistance. The refractive index of the films 
varied from 2.06 to 1.93, depending on the deposition mode. The etching rate of the films in 50 % hydrofluoric 
acid was 25–32 nm/min, which was comparable to values for nitride films obtained by high-temperature chemical 
vapor deposition at low pressure. The synthesized SiNx films were also resistant to exposure to a 40 % potassium 
hydroxide solution at 90 °C.
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Введение

Нитрид кремния (SiNx) – ключевой диэлектрический материал в микроэлектронике, исполь-
зуемый при производстве МЭМС-датчиков (для микроэлектромеханических систем), оптоэлект
ронных и КМОП-приборов [1]. Традиционно пленки SiNx получают методом химического осаж-
дения из газовой фазы при низком давлении (Low Pressure Chemical Vapor Deposition, LPCVD) 
или методом плазменно-активированного осаждения из газовой фазы (Plasma Enhanced Chemical 
Vapor Deposition, PECVD). Методом LPCVD при 750–800 °С получают пленки стехиометрического 
состава (Si3N4). Плазменная активация процесса осаждения позволяет снизить температуру син-
теза SiNx до 200–400 °C, при этом в качестве газов-прекурсоров используются моносилан (SiH4) 
и аммиак (NH3). Недостатком PECVD-метода является высокая (до 40 ат.%) концентрация водо-
рода в пленках в виде связей Si–H и N–H. Это снижает плотность и химическую стойкость пле-
нок и ухудшает характеристики приборов [2, 3]. Устойчивость нитридных пленок к травлению 
в кислотах и щелочах критична, если их используют как «стоп-слои» [4]. Синтез SiNx с понижен-
ным содержанием водорода (8–10 ат.%) и составом, близким к стехиометрическому, при темпе-
ратурах 200–400 °C возможен в плазме высокой плотности, в которой скорость диссоциации N2 
достаточно высока, чтобы использовать его в качестве прекурсора вместо NH3 для снижения кон-
центрации водорода в растущей пленке. 

Для создания плазмы высокой плотности используется метод химического осаждения из газо-
вой фазы с индуктивно-связанной плазмой (Inductively-Coupled Plasma Chemical Vapor Deposition, 
ICPCVD). Показателем качества нитридных пленок является скорость их травления vтравл в раст
ворах фтористоводородной кислоты (HF) и гидроксида калия (KOH). Существует корреляция 
между vтравл в HF и плотностью SiNx [5], что позволяет качественно оценивать плотность нит
ридных пленок по скорости травления в 50%-ном водном растворе HF. Процессы травления 
в кислотных и щелочных травителях и их связь с режимами осаждения и физическими свойст
вами пленок PECVD-SiNx исследованы в [2, 4, 6, 7]. Однако данных по химической стойкости 
пленок SiNx, полученных в плазме высокой плотности из смеси SiH4+N2, в литературе немного. 

В [8] изучалась устойчивость ICPCVD-SiNx к HF в зависимости от соотношения SiH4/N2, 
мощности ICP-электрода и давления в рабочей камере. Показано, что устойчивость к травителю 
высока при малых скоростях осаждения SiNx (∼10 нм/мин), что связывается с более компакт-
ной микроструктурой пленок. Осаждение нитридных пленок в [8] проводилось при давлениях 
в рабочей камере 0,5–1,3 Па. В [9] показано, что увеличение давления в камере до 2,5–3,5 Па 
способствует уплотнению микроструктуры пленок SiNx и устраняет дрейф остаточных напряже-
ний со временем. Уровень механических напряжений в нитридных пленках имеет существенное 
значение для ряда применений. Так, для использования в МЭМС необходимы нитридные пленки 
с минимизированными напряжениями [10]. С другой стороны, пленки нитрида кремния с вы-
сокими растягивающими напряжениями улучшают подвижность носителей заряда в полевых 
транзисторах (MOSFET) [11]. 

С учетом вышесказанного выполнена оценка параметров нитридных пленок, полученных ме-
тодом ICPCVD в условиях повышенного давления в реакционной камере. Исследованы механи-
ческие напряжения, показатель преломления и стойкость к обработке в растворах HF и KOH для 
пленок ICPCVD-SiNx, осажденных при давлениях в рабочей камере до 18 Па. Цель проведенных 
экспериментов – получение нитрида кремния с низким уровнем механических напряжений для 
использования в изделиях МЭМС, а также в качестве маски при травлении в кислотах и щелочах.

Методика проведения эксперимента 

Пленки SiNx осаждались методом химического вакуумного осаждения на установ-
ке STE ICP200D (SemiTEq, Санкт-Петербург) при 400 и 500 °С. Пластины кремния КДБ-10 (111) 
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обрабатывались в растворе Каро (перекисно-сернокислотный раствор), ПАР-5 (перекисно-амми-
ачный раствор), затем в реакторе проводилась ионная очистка в аргоне в течение 30 с. Расход SiH4 
поддерживался на постоянном уровне 15 см3/мин, расход N2 варьировался от 9 до 11 см3/мин. 
В качестве газа-носителя использовалась смесь аргона и гелия с расходами 350 и 120 см3/мин 
соответственно. Мощность ICP-электрода изменялась от 600 до 1200 Вт при частоте 13,56 МГц, 
давление в камере p варьировалось в диапазоне 5–18 Па. 

Визуальный контроль, измерение толщины пленок и контроль рельефа поверхности плас
тин проводились на конфокальном датчике CFM 100×  установки оптической метроло-
гии FRT MicroProf 200 (Германия), для измерения остаточных механических напряжений σ ис-
пользовался быстрый оптический датчик CWL. Подробно измерение остаточных напряжений 
описано в [9]. Показатель преломления n измерялся на лазерном эллипсометре ЛЭФ-3М-1. Изме-
рения σ и n выполнялись для пленок толщиной ∼100 нм, в особо отмеченных случаях использо-
вались пленки толщиной 1000 нм.

Обработка в 50%-ной HF проводилась при комнатной температуре в течение 120 с, обработка 
в 40%-ном водном растворе KOH – при 90 °С в течение 20 мин. Использовались реагенты квали-
фикации «осч» (особо чистые вещества) и деионизированная вода. Скорость травления опреде-
лялась по отношению толщины удаленного слоя ко времени травления.

Результаты исследований и их обсуждение

Повышение давления в рабочей камере при прочих равных условиях приводит к сущест
венному уменьшению скорости травления пленки SiNx в HF. На рис. 1, а изображена зависи-
мость скорости травления пленки в HF от давления в реакционной камере при соотноше-
нии [SiH4]/[N2] = 1,37 в процессе осаждения. Так, увеличение давления от 5 до 15 Па приводит 
к уменьшению скорости травления SiNx в HF почти в четыре раза. 

	 а	 b

	 c	 d
Рис. 1. Зависимость скорости травления SiNx в HF от давления в реакционной камере (а); 

вид матового пятна на пленке, осажденной при давлении 17,5 Па (b) [12];
СЭМ-изображение поверхности пленки в области пятна (c) и в чистой области (d) [12]

Fig. 1. Dependence of the etching rate of SiNx in HF on the pressure in the reaction chamber (a); 
appearance of a matte spot on a film deposited at a pressure of 17.5 Pa (b) [12]; 

SEM image of the film surface in the spot region (c) and in the clean region (d) [12]
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Как отмечено в [12], дальнейшее увеличение давления может приводить к появлению на по-
верхности пленки макродефектов роста в виде матовых пятен (рис. 1, b). В этих областях наблю-
даются скопления дефектов роста в сочетании с микроотверстиями (рис. 1, c) вместо сплошно-
го покрытия, как на бездефектных участках (рис. 1, d), а концентрация кислорода существенно 
выше в сравнении с неповрежденной поверхностью пленки. Увеличение мощности ICP-источ-
ника препятствует появлению матовых пятен. Однако, чем выше рабочее давление, тем боль-
шую мощность нужно подавать, чтобы предотвратить появление макродефектов. Таким образом, 
мы упираемся в «потолок» подаваемой мощности, которую может обеспечить установка. 

В экспериментах осаждение пленок проводилось при давлении ≤18 Па. Наибольшее влияние 
на механические напряжения, показатель преломления, скорость роста и травления пленок SiNx 
в HF оказывают соотношение реагирующих газов [SiH4]/[N2] (R) и мощность ICP-источника. 
На рис. 2 приведены характеристики пленок SiNx в зависимости от мощности для различных R 
и уровней давления в рабочей камере. При p = 12 Па мощность источника варьировалась в диа-
пазоне 700–900 Вт, при p = 15 Па – от 900 до1200 Вт. 

Рис. 2. Зависимость остаточных механических напряжений (а), показателя преломления (b), 
скорости осаждения (c) и скорости травления в HF (d) от мощности ICP-источника 

для различных соотношений R и давлений в камере 
Fig. 2. Dependence of residual mechanical stresses (a), refractive index (b), deposition rate (c) 
and etching rate in HF (d) on the ICP source power for different R ratios and chamber pressures

а

b

c

d



Доклады БГУИР	 Doklady BGUIR
Т. 24, № 3 (2026) 	 V. 24, No 3 (2026)

56

Как видно из рис. 2, а, при меньшем R (1,37) напряжения σ минимальны и варьируются 
от  (–100) до (+50) МПа, если процесс проводится при p = 12 Па, и от (–25) до (+50) МПа  – 
при p = 15 Па. С увеличением мощности источника происходит переход от сжимающих напря-
жений к растягивающим. С ростом содержания SiH4 в газовой смеси (R = 1,49) сжимающие нап
ряжения возрастают до значений (–300)–(–150) МПа, при этом увеличение мощности источника 
приводит к уменьшению уровня напряжений. Тенденцию к снижению уровня сжимающих напря-
жений в пленке и/или изменению знака напряжений (от сжимающих к растягивающим) с повы-
шением мощности источника можно объяснить эффектом бомбардировки поверхности растущей 
пленки ионами аргона и гелия и активными радикалами азота из газовой смеси. Как показано 
в [11], обработка в плазме N2, аргона или гелия приводит к повышению уровня растягивающих на-
пряжений в PECVD-SiNx-пленке за счет разрыва связей Si–H и N–H и восстановления связей Si–N. 
Это запускает химическую перестройку в растущей пленке, приводя к ее уплотнению и сжатию.

Таким образом, плазменная бомбардировка позволяет снизить содержание водорода в рас
тущей пленке. С увеличением мощности источника энергия и концентрация активных частиц 
в смеси возрастают, усиливая эффект. В рассматриваемом эксперименте за счет увеличения дав-
ления в рабочей камере удалось существенно снизить уровень остаточных напряжений в плен-
ках SiNx в сравнении с данными [1] для PECVD-SiNx.

Химический состав SiNx качественно оценивался по показателю преломления. Для стехиомет
рического материала n = (2,02 ± 0,02). Большие значения n соответствуют обогащению пленки 
кремнием, меньшие – обогащению азотом и нежелательными примесями типа водорода и кисло-
рода. В проводимом эксперименте максимальные значения n наблюдались при R = 1,49 и состав-
ляли 2,06–1,99 при p = 12 Па и 2,01–1,97 при p = 15 Па. Снижение [SiH4] ожидаемо приводило 
к уменьшению n с минимальными значениями 1,96–1,93 при p = 15 Па и R = 1,37. Повышение 
мощности источника уменьшало значения как n, так и соотношения Si/N.

Скорость осаждения пленки при варьировании мощности, давления в камере и соот-
ношения реагентов изменялась несущественно. При p = 12 Па ее значения были в диапа-
зоне 35,5–31,5 нм/мин, при p = 15 Па она снижалась до минимального значения 29,5 нм/мин 
при R = 1,37 и мощности источника 1100 Вт.

Характер изменения скорости травления нитридных пленок в HF в зависимости от мощ-
ности источника определялся соотношением расходов прекурсоров и давлением в камере.  
При R = 1,37 с ростом мощности скорость vтравл увеличивалась от 35 до 65 нм/мин при p = 12 Па 
и  от 45 до 80 нм/мин – при p = 15 Па. При R = 1,49 vтравл изменялась незначительно (от ∼25 
до 32 нм/мин) во всем исследованном диапазоне мощности. По данным [8], при обработке 
ICPCVD-SiNx-пленок в смеси 50%-ной HF и воды (1:7) vтравл ≈ 10 нм/мин. Такие малые значения 
получены для пленок с повышенным содержанием кремния, показатель преломления которых ва-
рьировался от 2,7 до 2,2. В [13] отмечено, что для пленок ICPCVD-SiNx vтравл в смеси 50%-ной HF 
и воды (1:5) также составляла ∼10 нм/мин. Нужно учитывать, что в [8, 13] оценивалась устойчи-
вость пленок к разбавленным растворам HF, а в рассматриваемом эксперименте измерялась vтравл 
в неразбавленной 50%-ной HF. 

Скорость травления SiNx увеличивается линейно с повышением концентрации HF. В [3] 
показано, что для пленок PECVD-SiNx, осажденных при 380 °C, vтравл в разбавленной сме-
си HF(50 %):H2O = 1:100 составляла 1–2 нм/мин, а растворение пленки в смеси HF(50 %):H2O = 
= 1:10 происходило со скоростью 10–17 нм/мин. Для сравнения, vтравл в 50%-ной HF для LPCVD-пле-
нок, полученных при температурах 700–900 °C, и полученных методом PECVD при 350 °C, сос
тавляют 8 и 150–300 нм/мин соответственно [14]. Таким образом, в рассматриваемом экспери-
менте при р = 15 Па, R = 1,49 и температуре осаждения 400 °C получены пленки с повышенной 
стойкостью к HF, сравнимой со стойкостью LPCVD-пленок. 

При использовании SiNx в качестве маски для глубокого травления кремния применяют тра-
вители на основе KOH [7, 15]. Одной из проблем при этом является неконтролируемое травление 
через микропоры в маскирующем покрытии нитрида кремния. При обработке раствор щелочи 
проникает через микроотверстия в пленке к поверхности подложки и начинает травить кремний 
с образованием локальных областей травления, форма которых определяется кристаллографи-
ческой ориентацией подложки. В проводимом исследовании химическая стойкость пленок SiNx 
к  раствору KOH оценивалась из анализа количества локальных областей травления кремния 
на единицу площади, их размеров и глубины. Толщина пленок SiNx в этом случае составля-
ла ∼1000 нм. Следует отметить, что под воздействием щелочи области матовых пятен (рис. 1, b) 
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на пленках нитрида кремния разрушаются гораздо быстрее в сравнении неповрежденными участ-
ками пленки. 

В табл. 1 приведены результаты травления в KOH в зависимости от режимов формирования 
пленок SiNx: лучшими по устойчивости к воздействию щелочи оказались пленки SiNx, получен-
ные при P = 16 Па и Tосажд = 500 °С. Соотношение SiH4/N2 в меньшей степени влияет на устой-
чивость нитрида кремния к щелочи. Однако увеличение содержания кремния в пленке улучшает 
ее химическую стойкость.

Таблица 1. Результаты травления пленок SiNx в растворе 40%-ного KOH (90 °С, 20 мин)  
в зависимости от режимов осаждения

Table 1. Results of etching SiNx films in a 40 % KOH solution (90 °C, 20 min) 
depending on the deposition modes

Номер режима SiH4/N2 p, Па Тосажд, °С Результат травления 
1 1,67 18 500 Скопление локальных областей травления  

различных размеров, но не более 20 мкм
2 1,49 18 500 Единичные локальные области травления размером ˂7 мкм
3 1,49 15 400
4 1,37 16 500
5 1,49 15 400
6 1,49 16 500 Локальных областей травления на поверхности кремния  

не обнаружено7 1,67 16 500
Примечание – Для всех режимов мощность источника составляла 1000 Вт.

Следует отметить, что оптимальные по стойкости к воздействию раствора щелочи режимы 
осаждения нитридных пленок сходны с режимами, для которых наблюдались минимальные ско-
рости растворения SiNx в 50%-ной HF. Показатели для режимов из табл. 1 показаны на рис. 3.

а

b
Рис. 3. Вид поверхности кремния после травления и профили поверхности для режимов из табл. 1: 

а – № 1; b – № 2–5
Fig. 3. Appearance of the silicon surface after etching and surface profiles for the modes from Tabl. 1: 

a – No 1; b – No 2–5
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Заключение

1. Исследованы параметры нитридных пленок, полученных в плазме высокой плотности ме-
тодом плазменно-активируемого осаждения из газовой фазы с индуктивно-связанной плазмой 
в условиях повышенного (12–18 Па) давления в рабочей камере при 400–500 °C. Определены 
режимы осаждения нитрида кремния с малыми механическими напряжениями. Показано, что 
при соотношении реагирующих газов [SiH4]/[N2] = 1,37 остаточные напряжения в пленке нит
рида минимальны и варьируются от (–100) до (+50) МПа, если процесс проводится при давле-
нии 12 Па, и от (–25) до (+50) МПа – при 15 Па. С повышением мощности источника наблюдает-
ся переход от сжимающих напряжений к растягивающим. При [SiH4]/[N2] = 1,49 и температуре 
осаждения 400 °C скорость травления SiNx в 50%-ном растворе фтористоводородной кислоты 
составляла 25–32 нм/мин, что сравнимо с результатами для пленок, полученных методом хи-
мического осаждения из газовой фазы при низком давлении и температуре 700–900 °C. Лучши-
ми по устойчивости к воздействию щелочи оказались пленки SiNx, полученные при мощнос
ти ICP-источника 1000 Вт, рабочем давлении 16 Па и температуре 500 °С.

2. Использование метода плазменно-активируемого осаждения из газовой фазы с индуктивно- 
связанной плазмой в условиях повышенного давления в рабочей камере позволяет получать 
пленки SiNx с компактной микроструктурой, пригодные для применения в качестве как конструк-
ционного материала в МЭМС-датчиках, так и маски при травлении в растворах фтористоводо-
родной кислоты и гидроксида калия.
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