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上共溅射 �一�� 薄膜退火后的
� 射线衍射研究

陈存礼 周衡南 曹明珠 蒋宏伟徐伟文
南 京 大 学 物 理 系

郭 玲 黄 敏
南京固体器件研究所

����年 ��月 ��日收到

用一个 �
一�� 混合靶源

，
以直流磁控溅射在 �旧

�

上共溅射一层 �
一�� 薄膜后

，
进行 弓。

一����℃ ，��� 的真空快速热退火
，
发现薄层电阻随退火温度出现一反常的极大值

�

用转靶 �

射线衍射研究分析了这一反常现象
�

在直至 ����℃高温退火的样品中发现薄膜中存在 �声�
，‘

它对薄层电阻有一定的贡献
�

一
、

引 言

随着科学技术的不断发展
，
对半导体集成电路的集成度要求愈来愈高

�

在 讥�� 中
，

由于器件的按比例缩小
，
具有低电阻率

、

高温稳定性和润湿性好等特点的难熔金属硅化物

����
�，

����
�，
� 。 ��

�，

�����

�能提高电路的运用速度
，
降低噪声等以改善集成电路的性

能
�

特别是它与硅集成电路的工艺相容
，
用它能进行自对准

�

人们认为它能代替掺杂多

晶硅用作 ���� 的 ��� 栅和互连线的新材料
�

难熔金属硅化物薄膜材料的制备可以用 ��� �蒸发
、

溅射等�和 ��� 技术
，
而所得

薄膜的性能则与淀积条件和淀积方式有关
�

我们用一个 �
一�� ����

�

���混合靶源以直

流溅射方式在 ����

上直接淀积 �
一��薄膜

，

然后进行快速热退火
，
发现薄层电阻随退

火温度有一极大值的反常情况
�

用转靶�射线衍射对这一现象进行研究
，
在直到 ����℃

高温退火的样品中观察到 ����
�

相存在
�

这一点迄今尚未见报道
�

二
、

实 验

在
，
型 �������口

�� 的 �� 单晶抛光片上
，
热生长一层 ��� 后

，

在 �� 气氛中用一

个 �
一�� ����

�

���混合靶源
，
以直流磁控溅射方式淀积一层厚约 ���。 入的 �

一�� 薄膜
，
再

在石墨裸加热器上进行 ���一����℃ ��� 的等时真空快速热退火���
，
然后用四探针侧量薄

层电阻和转靶�射线衍射对样品进行分析研究
�
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三
、

结果 与讨 论

在 ���
�

上共溅射 �
一�� 薄膜的薄层电阻与快速热退火的温度关系如图 �所示

�

退

︵卫�
�龟

图 �

和� ��� 习��

��℃〕

共溅射 �
一
�� 薄膜的薄层电阻 �，

随

退火温度�的关系 ���
‘ 真空快速热退火�

火温度从 ���℃升高到 ���℃时 ，

其薄层电阻

值都与刚淀积时的值一样
，

保持不变
�

然后

随退火温度升高
，

很快增大
，

���℃左右达到
极大值后又随退火温度升高而减小

�

用对�

有选择性的腐蚀液腐蚀后
，
测得的结果仍是

如此
�

这种极大值在共溅射难熔金属硅化物薄

膜中不该出现
，

是一种反常情况
�

像 �����
��

和 ����卿 共溅射薄膜的薄层电阻一般都 是

随退火温度升高而减小
�

可是 �盯
��
�� 等

人��� 在用两个分立靶 �� 和 ���源共溅 射

�
一�� 薄膜时

，

曾看到随退火温度升高薄层

电阻出现一个与我们有所不同的极大值
，

然

后又随温度升高而减小
�

他们认为这个反常

极大值是由于六方结构的 ���
�

向四方结构

���
�

转化的结果
�

为了对这种薄层电阻反常极大值有更进一步的了解
，

我们对样品进行了详细的转靶

� 射线衍射研究
�

图 �是不同温度快速热退火样品的 ��� 谱图
�

由图 �可见
，

直至

���℃ ，

其 �射线衍射谱与刚淀积时的一样
，
除去很强的硅衬底峰 �����

，

�����之外
，
在

��� ��一��
“
都有一个似非晶的弥散隆起的谷包

，
包峰似在 ��一��

“
之间较为明显

�

这

说明退火温度直至升高到 ���℃ ，

其 ��� 谱图与刚淀积时的几乎一样
，
未见四方 ��儿

相形成
，
仍是一些非晶的 �

一��混合物
，

因而其薄层电阻与刚淀积时相同
�

当温度升至 ���℃时
，
� 射线衍射谱有了明显的变化

�

一些�主要是 �
，�� 。
�峰从弥

散隆起的谷包中穿了出来
，
其中也包括四方 ���

�

的 �����
�

另外
，
���

�

的 �����峰也

开始出现
�

退火温度继续由 ���℃升高到 ����℃ ，
弥散隆起谷包范围内的衍射峰愈来愈明显

，
其

中 �
，��，

峰继续存在
，
四方 ���

�

的 �����和 �����也相继出现
�

除此之外
，
又分别出

现了 ���
�

的 �����和 �����
�

���
�

的峰强也逐渐增强
�

值得注意的是原来 �� 衬底的

宽峰从 ���℃开始分裂
，

原来弥散而埋没在 ������� 本底中的 姚��，
�����随退火温度

升高而显现出来
，

并随退火温度而减小
�

从 ���到 ����℃的 � 射线衍射谱中我们发现了一个奇怪的现象
�

虽然四方 ���
�

相

继出现
，

但也出现了一系列新的 �
，��� 峰

，

这里引起我们思考的是否是退火时间不足
，

或

是退火温度还不够高
�

于是我们又将样品在高纯 �
�

中进行 �� ���
， ����℃的退火 ，

其

��� 谱图也示于图 �中 �图中妇
。

由图 �可见
，

各个 ���
，
和 �

，��，
峰均能再现

�

只
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薄层电阻表现出图 �的关系
�

有关高温退火后的 �
���

，
相与 ���

�

共存的问题正在进一步研究中
。

对中国科学技术大学结构分析中心开放研究实验室资助的课题
�

周贵恩副教授在 � 射线衍射方面

的帮助深表感谢
。

陈存礼等
，
半导体学报， ，������，，礴一
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