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Влияние быстрого термического отжига на свойства тонких
диэлектрических пленок оксидов гадолиния, титана и эрбия
на поверхности карбида кремния
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Методами атомно-силовой микроскопии, монохроматической эллипсометрии, оптического поглощения и
фотолюминесценции исследовано влияние быстрого термического отжига (БТО) на свойства пленок оксидов
Ti, Ga, Er на карбиде кремния. Проведен также анализ атомарного состава исследуемых пленок в зависимости
от времени БТО. Показано, что в зависимости от времени БТО можно изменять фазовый состав пленок
оксидов Ti, Ga, Er на карбиде кремния.

PACS: 85.40.Sz, 81.07.-b

Высокая термическая устойчивость, большие значения
диэлектрической проницаемости и относительная про-
стота технологических процессов выращивания пленок
ряда оксидов редкоземельных элементов делают их
перспективными для получения изолирующих слоев в
схемах микроэлектроники. В частности, актуальной за-
дачей для высокотемпературной электроники на основе
карбида кремния является разработка стабильных вы-
сококачественных диэлектрических слоев, в том числе
на основе оксидных пленок титана, эрбия и гадолиния.
Несмотря на широкий спектр технологических возмож-
ностей создания оксидных пленок металлов (от анодных
до окисления на воздухе или в атмосфере кислорода, в
воде и водяном паре, в углекислом газе или различных
других газовых смесях [1]), до настоящего времени не
прекращается поиск хорошо контролируемых, быстрых
методов формирования с высокой воспроизводимостью
параметров оксидных пленок металлов с заданными
свойствами.

Один из таких методов предложен и развивается в
Таганрогском государственном радиотехническом уни-
верситете [2]. Он основан на использовании в процессе
окисления быстрых термических обработок (БТО) и
был апробирован при формировании оксидных и окси-
нитридных пленок титана и кремния на поверхности
SiC [3,4].

Цель данной работы составляют исследования морфо-
логии, толщины и некоторых оптических свойств тонких
оксидных слоев титана, гадолиния и эрбия, полученных

с использованием БТО на поверхности монокристаллов
n-6H-SiC, выращенных методом Лели.

Оксидные пленки металлов получали окислением
тонких металлических пленок Ti, Er и Gd с приме-
нением БТО при T = 623 K в течение 1, 3 и 5 s.
Толщину оксидных слоев определяли методом многолу-
чевой монохроматической эллипсометрии. На всех об-
разцах исследовалась морфология покрытия на атомно-
силовом микроскопе NanoScopeIIIa(DJ) и измерялись
спектры пропускания и фотолюминесценции (ФЛ). Спек-
тры поглощения и ФЛ регистрировались на установке
СДЛ-2 в области λ = 400−800 nm. В качестве источника
непрерывного спектра для получения спектров пропус-
кания использовалась спектральная лампа СИРШ-200,
для возбуждения спектров ФЛ использовалось излу-
чение азотного лазера (λ = 337 nm). Все оптические
измерения проводились при комнатной температуре.
Для анализа атомного состава исследуемых структур
использовался метод электронной оже-спектрометрии
при послойном травлении образцов ионами Ar с энер-
гией 1 keV.

Для расчета толщины оксидной пленки металла ме-
тодом многолучевой монохроматической (рабочая дли-
на волны 632.8 nm) эллипсометрии параметры пленок
определялись путем подгонки рассчитанных по модели
однослойной пленки на подложке угловых зависимостей
поляризационных углов ψ и 1 к экспериментальным
зависимостям ψ(ϕ) и 1(ϕ) с помощью разработанной
компьютерной программы минимизации специальной
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целевой функции S(x)

S(x) =
1
N

N∑
i =1

[
((ψ(x, ϕi )− ψexp(ϕ))2

(δψexp(ϕi ))2

+
(1(x, ϕi )− 1exp(ϕi ))

2

(δ1exp(ϕi ))
2

]

×
N∑

i =1

(δψexp(ϕi ))
2 + (δ1exp(ϕi )) ,

где ψexp(ϕi ) и 1exp(ϕi ) — экспериментально измеренные
поляризационные углы при угле падения ϕi , ψ(x, ϕi ) и
1(x, ϕi ) — результаты расчета прямой задачи эллипсо-
метрии для угла ϕi и вектора оптических параметров
и толщин слоев x; δψexp(ϕi ) и δ1exp(ϕi ) — ошибки
измерений, N — общее число используемых углов
падения.

При этом одной из основных трудностей метода
многолучевой эллипсометрии является неоднозначность
получаемых при минимизации целевой функции S(x)
результатов вне зависимости от точности измерения
экспериментальных углов ψ и 1, что требует либо
точного выбора начального приближения, либо привле-
чения дополнительных методов определения некоторых
параметров.

Полученные в результате компьютерной оптимизации
решения для специальной целевой функции S(x) ко-
эффициенты поглощения (kox) и преломления (nox), а
также толщина (dox) пленок оксидов Er, Ti, Gd приве-
дены в таблице. В качестве контрольных данных также
приведены расчетные значения коэффициента поглоще-
ния и преломления для карбида кремния. Из таблицы
видно, что полученный показатель преломления nSiC хо-
рошо согласуется с ожидаемым усредненным (без учета
анизотропии) значением, а показатель поглощения kSiC

для λ = 632.8 весьма мал, что является подтверждением
точности метода.

Как показали морфологические исследования, поверх-
ность окисленных слоев металлов, неоднородна по фа-
зовому составу. Наиболее ярко это выражено в пленках
Gd. Увеличение времени окисления приводит к росту
размеров и плотности островков окислов компонентов
структуры и уменьшению толщины слоя металла.

На рис. 1 представлены типичные данные атомно-
силовой микроскопии (АСМ) для оксидных пленок
эрбия. Как видно из рис. 1, оксидная пленка имеет
неоднородный характер, при увеличении времени окис-
ления возрастает общая площадь окислившейся метал-
лической пленки. Кроме „островков“ окисла на поверх-
ности пленок после длительного отжига наблюдаются
упорядоченные образования (рис. 2). Организация таких
образований по направлениям позволяет сделать вывод,
что они возникли вследствие диффузии атомов монокри-
сталлической подложки на поверхность пленки.

Рис. 1. Поверхность окисленной пленки Er на SiC. Время
окисления: a — 1, b — 3, c — 5 s.

Дополнительные сведения о влиянии времени БТО
на формирование пленок оксидов Er, Ti, Gd можно
получить на основании анализа профилей распределения
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Параметры окисных пленок редкоземельных металлов на SiC, определенные методом многолучевой эллипсометрии

Образец; время БТО, s nox kox dox, нм nSiC kSiC

Er/Si; 1 1.900 1.169 100.00 2.653 0.019
Er/SiC; 3 2.007 0.083 125.49 2.590 0.057
Er/SiC; 5 1.910 0.124 147.79 2.679 0.025
Gd/SiC; 1 1.994 0.049 45.97 2.654 0.035
Gd/SiC; 5 2.059 0.049 70.5 2.655 0.039
Ti/SiC; 1 2.292 0.167 34.35 2.644 0.036
Ti/SiC; 3 2.269 0.045 32.62 2.640 0.029
Ti/SiC; 5 2.435 0.034 65.00 2.641 0.021

элементов в данных структурах, полученных методом
электронной оже-спектроскопии.

На рис. 3–5 представлены профили распределения
концентрации at.% гетерокомпозиций, сформированных
оксидами эрбия, гадолиния и титана на подложке SiC

Рис. 2. АСМ-изображение поверхности оксидных пленок Ti на
SiC, полученных после: a — 3; b — 5 s БТО.

при различной длительности термической обработки (1,
3, 5 s).

Как видно из рис. 3, на поверхности оксидной плен-
ки эрбия присутствуют атомы кислорода и углерода,
причем толщина слоя, образованного этими атомами,
отличается для разных образцов. Эти данные хорошо
коррелируют с наблюдаемым при помощи АСМ релье-
фом на поверхности пленки, связанным с диффузией
атомов подложки в оксидную пленку (рис. 1).

Экспериментально найденная концентрация at.% ме-
талла и кислорода наиболее точно отражает состав
приповерхностной области оксидной пленки.

Изменение концентрации компонент в области, соот-
ветствующей непосредственно объему оксида, наиболее
существенно для случая отжигов длительностью 1 s.
При больших временах отжига их отношения незна-
чительно отличаются от стехиометрического состава
полуторного окисла эрбия (NO/NEr ≈ 1.6−1.7), который
обладает высокой химической активностью и способен
образовать оксидные слои 30–150 nm даже в вакууме
10−2−10−4 Torr [5].

Как видно из рис. 3, элементный состав переходных
областей оксидная пленка–подложка отличается от эле-
ментного состава объема оксидов. Характер изменений
профилей распределения концентрации at.% компонент
полупроводника в областях, соответствующих переход-
ному слою оксидная пленка–SiC, для разных условий
обработки, позволяет предположить возможность взаи-
модействия атомов Er с поверхностью SiC, следствием
чего является изменение элементного состава оксидной
фазы и появление восстановленных атомов Er (рис. 1).

Таким образом, можно сделать вывод, что при вы-
ращивании оксидов эрбия термообработка необходима
для получения равномерных по толщине оксидных слоев
Er, состав которых близок к стехиометрическому, а
наблюдаемые изменения элементного состава оксидных
фаз в приграничных слоях и их протяженность связаны
с условиями выращивания оксида.

Выращивание оксида гадолиния характеризуется ря-
дом специфических особенностей: невысокой темпера-
турой и сильной зависимостью скорости окисления от
толщины пленки [6]. При пониженных температурах,
как было показано в [7], наиболее вероятно образова-
ние окислов с малым содержанием кислорода. Причем
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Рис. 3. Содержание элементов в атомных процентах в образ-
цах оксид Er–SiC время БТО: a — 1, b — 3, c — 5 s (-�- — C,
-©- — O, -4- — Er, -�- — Si).

замечено, что эти фазы переходят в полуторные оксиды
при кратковременном нагреве до 300◦C.

Анализ элементного состава оксидных фаз, возникаю-
щих при окислении слоя Gd на SiC (рис. 2), показывает,
что БТО способствует формированию оксидных слоев
с отношением компонент NO/NGd ≈ 1.7, 1.6, 1.5 соот-
ветственно для времени БТО 1, 3 и 5 s. Наблюдаемые
изменения толщины оксидного слоя при отжиге 3 s
(рис. 4) вполне могут быть следствием этого процесса.

Получение и свойства оксидов титана изучены зна-
чительно полнее, чем гадолиния и эрбия [8,9]. Фазовое
равновесие в системе титан–кислород характеризуется
наличием нескольких соединений [8,9]. Как следует из
анализа профилей распределения концентрации at.%
(рис. 5), стехиометрический состав полученных в работе
оксидных слоев близок к двуокиси титана. Ее низко-
температурной модификацией является анатаз, область
температурного существования которого лежит в диа-

пазоне 280−800◦C. Известно [10], что ниже 280◦C дву-
окись титана аморфна. При нагревании низкотемпера-
турная модификация двуокиси титана переходит в рутил.
Переход начинается вблизи 300◦C. Можно полагать,
что, как и в случае формирования оксидов Gd [6,7],
уменьшение толщины слоя окисла, получаемое по оже-
профилированию образцов, отожженных при 3 s, свя-
зано со структурным фазовым переходом аморфное
состояние–рутил. Рост толщины оксидной пленки при
отжигах 5 s, по-видимому, является результатом изме-
нения толщины оксидного слоя и слоя металлического
титана, насыщенного кислородом.

При анализе спектров поглощения и ФЛ анализиру-
емых структур следует учитывать, что данные спектры
будут являться своего рода интегральной характеристи-
кой структуры. Так, в спектрах поглощения образцов
край поглощения каждого отдельного образца будет
определяться тем компонентом структуры, который в
данной области имеет максимальный коэффициент по-
глощения. Отсутствие в спектре пропускания структур
окисленная металлическая пленка–карбид кремния от-

Рис. 4. То же, что на рис. 3, для Gd−SiC (-4- — Gd).
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Рис. 5. То же, что на рис. 3, для Ti−SiC (-4- — Ti).

дельных полос поглощения свидетельствует об отно-
сительно невысоких коцентрациях примесных атомов
(в частности, бора и азота) [11].

Вид спектров люминесценции будет определяться
несколькими факторами: степенью прозрачности окис-
ленной металличеакой пленки в области возбуждающего
излучения, спектрами ФЛ собственно пленки и карбида
кремния, степенью прозрачности оксидной пленки в
области люминесценции карбида кремния.

Сравнение спектров ФЛ, зарегистрированных со сто-
роны окисленной металлической пленки и карбида
кремния, показало, что спектральный состав полосы
люминесценции структуры окисленная металлическая
пленка–карбид кремния обусловлен в основном вкладом
карбида кремния. Наблюдаемая полоса ФЛ с максиму-
мом в области 630 nm связывается в литературе [11–14]
с излучательными переходами в центрах примесь–

дефект либо примесь–вакансия (обычно рассматривает-
ся вакансия углерода). В более ранней работе [15] эту
полосу связывают с рекомбинационными процессами,
обусловленными наличием дефектов вблизи поверхно-
сти кристалла карбида кремния.

Наиболее четкая корреляция между спектрами погло-
щения и ФЛ, зарегистрированными со стороны оксид-
ной пленки, анализируемых структур наблюдается для
случая оксидных пленок Er: при увеличении времени
БТО возрастает интенсивность фотолюминесценции в
диапазоне 500–800 nm и уменьшается коэффициент по-
глощения во всем исследуемом спектральном интервале.
Такое уменьшение коэффициента поглощения для окис-
ляемых пленок эрбия можно объяснить ростом толщины
оксидной пленки по отношению к недоокисленному
металлическому слою.

Более сложные зависимости интенсивности спектров
ФЛ от времени БТО наблюдаются для пленок, которые
образуются в результате окисления Gd и Ti. Этот факт
может объясняться тем обстоятельством, что для окси-
дов титана и гадолиния характерно явление полиморфиз-
ма [8,9], кроме того, в оксидах титана существуют доста-
точно большие области с нарушенной стехиометрией [9].
Все это приводит к изменению показателя поглощения
как в области длины волны возбуждающего ФЛ излуче-
ния, так и в области люминесценции подложки карбида
кремния.

Таким образом, анализ всей совокупности полученных
экспериментальных данных показал, что использован-
ный нами метод получения оксидных слоев Er, Gd, Ti
на поверхности SiC позволяет создавать такие пленки.
Механизм формирования оксидных слоев Er, Gd, Ti
представляет предмет дальнейших исследований.
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