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Аннотация. Проведены исследования профилей распределения толщины и электрофизиче-
ских свойств пленок оксида циркония, нанесенных методом реактивного магнетронного 
распыления Zr мишени в Ar/O2 смеси газов. Установлено, что при переходе из металличе-
ского в реактивный режим работы системы (концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 
более 16,7 %) на оси магнетрона формируется пик, где скорость нанесения значительно 
превышает скорость нанесения, характерную для магнетронного распыления в среде Ar. 
При нанесении пленок оксида циркония на вращающуюся подложку это приводит к увели-
чению неравномерности скорости нанесения на подложке Æ 200 мм с ±9,3 % при распыле-
нии в среде Ar до ±11,5 % при распылении в среде Ar/O2. При вращении подложки получе-
ны пленки оксида циркония с разбросом диэлектрической проницаемостью по площади 
подложки от 13 до 18 и тангенс угла диэлектрических потерь 0,01 – 0,02 на частоте 1 кГц и 
0,08 – 0,11 на частоте 1 МГц. 
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трических потерь. 

Введение. Основным направлением развития современной микроэлектроники является 
повышения степени интеграции интегральных схем за счет масштабирования – пропорцио-
нального уменьшения геометрических размеров элементов [1]. Согласно этим правилам, 
уменьшение длины канала транзистора металл – оксид – полупроводник (МОП) сопровожда-
ется уменьшением толщины подзатворного диэлектрика, в качестве которого используется 
оксид кремния SiO2. При технологических нормах менее 60 нм толщина SiO2 должна состав-
лять менее 1,2 нм [2]. При дальнейшем уменьшении толщины слоя SiO2 его диэлектрические 
свойства значительно ухудшаются. Поэтому в настоящее время проводятся обширные ис-
следования по внедрению в технологию микроэлектроники новых материалов с высокой ди-
электрической проницаемостью в диапазоне 15 – 30 единиц (так называемых альтернатив-
ных, или high-k диэлектриков) [3]. Большие перспективы применения в качестве high-k ди-
электрика имеет оксид циркония ZrO2, так как обладает высокой диэлектрической проница-
емостью (ε до 20), большой шириной запрещенной зоны (Eg = 5,1 эВ) и высокой термической 
стабильностью с Si (до 1000 °C) [4, 5]. 

Одним из наиболее перспективных методов для нанесения пленок оксидов является ре-
активное магнетронное распыление. Метод, обеспечивает высокие скорости нанесения, вы-
сокую химическую чистоту и плотность пленки. Однако для промышленного применения 
технологии реактивного распыления важным вопросом является возможность воспроизво-
димого нанесения сверхтонких пленок оксидов на Si подложки Æ 200 и более миллиметров с 
высокой однородностью толщины и диэлектрических свойств. Проблему равномерности 
толщины пленок при магнетронном распылении чаще всего решают путем увеличения зоны 
распыления магнетрона. Для нанесения тонких пленок на крупноформатные подложки были 
разработаны магнетроны с несколькими зонами распыления или зоной распыления сложной 
формы [6]. Однако это требует изготовления мишеней больших размеров и в ряде случаев 
это связано с рядом проблем. Одним из способов увеличения однородности толщины нано-
симых слоев является использование вращения подложек. Данный метод позволяет при не-
больших размерах зоны распыления магнетрона получать высокую равномерность даже на 
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подложках, превышающих в несколько раз размер мишени. Однако при реактивном магне-
тронном распылении образование пленки соединения происходит не только на подложке, но 
и на поверхности мишени и стенках камеры. При этом стехиометрический состав наносимых 
пленок зависит от парциального давления реактивного газа, расстояния от точки распыления 
до точки конденсации, скорости нанесения распыленного материала. Это приводит к тому, 
что электрофизические характеристики пленок могут зависеть от положения на подложке. 
Однако практически отсутствуют статьи, в которых бы рассматривались вопросы исследова-
ния распределения диэлектрических свойств пленок оксидов при реактивном магнетронном 
нанесении на вращающуюся подложку. 

Таким образом, целью работы являлось исследование влияния параметров процесса ре-
активного магнетронного распыления на профили распределения скорости нанесения и элек-
трофизических свойств пленок оксида циркония и возможности использования этих пленок в 
качестве high-k диэлектрика МОП структур. 

Основная часть. Схема экспериментальной установки для нанесения слоев оксида 
циркония методом реактивного магнетронного распыления приведена на рисунке 1. Уста-
новка выполнена на базе вакуумного поста ВУ-1Б. Камера установки была оборудована вы-
соковакуумной магнетронной распылительной системой (МРС) МАРС.011-80 с мишенью Æ 
80 мм, ионным источником на основе торцевого холловского ускорителя для предваритель-
ной очистки подложек и вращаемым подложкодержателем. Подложкодержатель располагал-
ся на расстоянии 120 мм от поверхности мишени.  
 

 
 

Рисунок 1 – Схема установки магнетронного нанесения тонких пленок FERO-001 
Пленки оксида циркония наносились на пластины из высоколегированного монокри-

сталлического кремния ЭКЭС 0.01 (100) Æ 200 мм. В ходе экспериментов подложки уста-
навливались на подложкодержатель. Камера вакуумной установки откачивалась до остаточ-
ного давления 10-3 Па и производилась ионная очистка подложек. Для этого подложка под-
водилась в зону очистки и в ионный источник подавался Ar. Поток аргона составлял QAr = 30 
мл/мин. Время очистки, напряжение и ток разряда во всех экспериментах были постоянными 
и составляли 6 мин, 80 В, 7,0 А соответственно. 

Затем подложка подводилась в зону нанесения и производилось нанесение пленок. 
Распыление Zr мишени (чистота 99,9 %) Æ 80 мм и толщиной 6 мм осуществлялось в среде 
Ar/O2 газов. Содержание кислорода в камере (ГO2) изменялось от 0 до 33,3 % при общем рас-
ходе 60 мл/мин. При этом давление в камере составляло 0.08 Па. Для питания магнетрона 
использовался униполярный импульсный ток (частота следования импульсов F = 10 кГц, ко-
эффициент заполнения D = 80 %). При исследовании профилей распределения скорости 
нанесения пленок подложка располагалась стационарно на оси магнетрона и расстоянии 
мишень – подложка 120 мм. При нанесении пленок на вращающуюся подложку ось враще-
ния подложки находилась на расстоянии 100 мм от оси магнетрона. Скорость вращения под-
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ложкодержателя 24,5 об/мин. Ток разряда магнетрона во всех экспериментах поддерживался 
постоянным и составлял It = 1,5 А. При этом напряжение разряда (Ut), в зависимости от кон-
центрации кислорода в Ar/O2 изменялось от 285 до 334 В. Средняя толщина нанесенных 
пленок составляла около 150 нм и регулировалась временем нанесения.  

Толщина нанесенных слоев определялось с помощью оптического интерферометриче-
ского профилометра ПОИ-08. Скорость нанесения рассчитывалась исходя из толщины плен-
ки и времени нанесения. Диэлектрические характеристики пленок оксида циркония измеря-
лись на тестовых МОП структурах. Для этого на пленку оксида циркония методом ионно-
лучевого распыления через маску наносился верхний Ni электрод. Площадь конденсаторов 
составляла 0,096 мм2. Емкость, тангенс угла диэлектрических потерь на частоте 1 кГц и 1 
МГц получены с использованием измерителя иммитанса Е7-20. Значения диэлектрической 
проницаемости рассчитывались исходя из толщины слоя диэлектрика и емкости конденса-
торной структуры. 

Проведены исследования влияния параметров процесса реактивного распыления на 
профили распределения толщины пленок оксида циркония, наносимых на стационарную 
подложку. На рисунке 2 представлены нормированные профили распределения скорости 
нанесения пленок при размещении подложки на оси магнетрона на расстоянии 120 мм от по-
верхности мишени. При распылении Zr мишени в среде Ar (кривая а) профиль распределе-
ния скорости нанесения имел типичную для процессов магнетронного распыления форму, 
определяемую близким к косинусному угловому распределению распыленных частиц. На 
краях подложки Æ 200 мм скорость нанесения пленки составляла 0,58 от скорости нанесения 
на оси магнетрона. При увеличении концентрации кислорода до 12,5 % форма профиля не 
изменялась. Однако при ГO2 = 16,7 % (кривая б) происходило изменение формы профиля и 
при ГO2 более 20,8 % профиль распределения скорости нанесения пленок имел неоднородное 
распределение (кривая в). В центре подложки (на оси магнетрона) формировался пик, где 
скорость нанесения значительно превышала скорость нанесения, характерную для магне-
тронного распыления. При дальнейшем увеличении ГO2 от 20,8 % до 33,3 % скорость нане-
сения на краях подложки уменьшалась, и пик становился более узкий (кривая г).  

 

 
 

Рисунок 2 – Нормированные профили распределения скорости нанесения пленок оксида циркония, полученных при различ-
ной концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов: a – 0 %, б – 16,7 %, в – 20,8 %, д –29,2 % 

Формирование пика на распределениях скорости нанесения можно объяснить формирова-
нием отрицательно заряженных ионов в разрядной области магнетрона. Эти ионы под действи-
ем электрического поля ускоряются перпендикулярно поверхности мишени. И угловое распре-
деление направлений их движения сильно вытянуто в направлении нормали к мишени [7]. Дан-
ные процессы не свойственны магнетронному распылению металлических мишеней, поскольку 
для образования отрицательно заряженного иона необходимо, чтобы в распыляемой мишени 
или рабочем газе присутствовали элементы с высокой электроотрицательностью. 

При нанесении пленок оксида циркония на вращающуюся подложку изменение профи-
ля распределения скорости нанесения также приводило к изменению неравномерности тол-
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щины пленки. На рисунке 3 представлены нормированные профили распределения скорости 
нанесения пленок циркония и оксида циркония, нанесенных на вращающуюся подложку при 
расстоянии мишень – подложка 120 мм и смещении оси подложкодержателя  на 100 мм от 
оси магнетрона. Данная конфигурация процесса выбиралась исходя из наибольшей равно-
мерности толщины при нанесении пленок циркония. Так при распылении Zr мишени в среде 
Ar неравномерность скорости нанесения на подложке Æ 200 мм составила ±9,3 %. Однако 
при нанесении пленок в среде Ar/O2 смеси газов при ГO2 = 20,8 % неравномерность скорости 
нанесения увеличилась до ±11,5 %.  

 

 
 

Рисунок 3 – Нормированные профили распределения скорости нанесения пленок циркония (а) и оксида циркония (б), нане-
сенных на вращающуюся подложку 

На рисунке 4 представлено распределение диэлектрической проницаемости ε и танген-
са угла диэлектрических потерь tgφ пленок оксида циркония, нанесенных на вращающуюся 
подложку. Диэлектрическая проницаемость рассчитывалась с учетом профиля распределе-
ния толщины пленки.  

  

  
а б 

Рисунок 4 – Распределение диэлектрической проницаемости (а) и тангенса угла диэлектрических потерь (б) пленок оксида 
циркония, нанесенных на вращающуюся подложку (ГO2 = 20,8 %) 

Как видно из рисунка распределение ε и tgφ по площади подложки было довольно рав-
номерным. Диэлектрическая проницаемость изменялась от 13,5 до 18 и более высокие зна-
чения получены в центре и на краях подложки. Тангенс угла диэлектрических потерь изме-
нялся в небольших пределах и составлял соответственно 0,01 – 0,018 на частоте 1 кГц и 0,8 – 
0,11 на частоте 1 МГц. 

Заключение. Проведены исследования профилей распределения толщины и электрофи-
зических свойств при нанесении пленок оксида циркония на вращающуюся подложку. Уста-
новлено, увеличение концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов приводит к изменению 
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профиля распределения скорости нанесения пленок и формированию пика на оси магнетро-
на. Формирование пика на распределениях скорости нанесения можно объяснить формиро-
ванием отрицательно заряженных ионов в разрядной области магнетрона. Изменение профи-
ля приводит к увеличению неравномерности скорости нанесения пленок при распылении Zr 
мишени в среде Ar/O2 рабочих газов. Однако распределение ε и tgφ по площади подложки 
довольно равномерно. Диэлектрическая проницаемость изменялась от 13,5 до 18 и более вы-
сокие значения получены в центре и на краях подложки. При нанесении на вращающуюся 
подложку и концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 20,8 % получены пленки оксида 
циркония с разбросом диэлектрической проницаемостью по площади подложки от 13 до 18 и 
тангенс угла диэлектрических потерь 0,01 – 0,02 на частоте 1 кГц и 0,08 – 0,11 на частоте 1 
МГц. 
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Annotation. The thickness and electrophysical properties distribution profiles of zirconium oxide 
films deposited by reactive magnetron sputtering of a Zr target in an Ar/O2 gas mixture have been 
studied. It has been established that upon transition from the metallic to the reactive mode of the 
system (the oxygen concentration in the Ar/O2 gas mixture is more than 16,7 %), a peak is formed 
in the center of the sputtering zone, where the deposition rate significantly exceeds the deposition 
rate typical of magnetron sputtering in the Ar atmosphere. When zirconium oxide films are depos-
ited on a rotating substrate, this leads to an increase in the nonuniformity of the deposition rate on 
the substrate Æ 200 mm from ±9,3 % at sputtering in an Ar atmosphere to ±11,5 % at sputtering in 
an Ar/O2 atmosphere. By rotating the substrate, zirconium oxide films were obtained with a spread 
in the permittivity over the substrate area from 13 to 18 and a dielectric loss tangent of 0,01 – 0,02 
at a frequency of 1 kHz and 0,08 – 0,11 at a frequency of 1 MHz. 

Keywords: zirconium oxide, thin films, reactive magnetron sputtering, film thickness nonuni-
formity, permittivity, dielectric loss tangent. 


