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Ц е л ь  р а б о т ы  - получение окисных пленок S iO t и 
подгонка тонкопленочных резисторов методом термического окисления 
кремния и резистивных слоев,

 ̂ ’« з а д а н и я :
1. Произвести групповую подгонку тонкопленочных резисторов.
2. Определить диапазон и скорость подгонки; рассчитать оценки 

математического ожидания, разброса сопротивления резисторов по под­
ложке. ■

3. Получить окисную пленку 2lO z на поверхности полупровод­
никовой пластины методом термического окисления.

4. Определить толщину гушнки по цветовой таблице и сделать 
сравнение с расчетным Значением.

I .  ТЕОРКТЯЧЕСКИЕ ОСГгЮВЫ

I . I . Сущность термического окисления

Метод термического окисления широко распространен в технологии 
изготовления интегральных микросхем и может быть использован для 
получения диэлектрических пленок тонкопленочных конденсаторов, мас­
кирующих пленок двуокиси кремния в планарной технологии, для под­
гонки сопротивлений тонкопленочных резисторов к номинальному зна­
чению.

Сущность метода термического окисления сводится к окислитель­
ной обработке поверхности кремниевых пластин, проводящих, полупро­
водниковых или резистивных пленок в среде сухого или влажного кис­
лорода при повышенной температуре. Процесс окисления осуществляет­
ся обычно при температурах от 900 до 1350°С.

В качестве примера рассмотрим окисление кремния. Процесс тер­
мического окисления кремния слагается из трех элементарных актов: 
адсорбдаи окислителей, диффузии окислителей через окисный слой и 
взаимодействия окислителей с кремнием на границе раздела кремний- 
окисел.

3 начальный момент окисления рост толщины пленки описывается 
линейным законом Х= А4 ,где X  - толщина пленки, £ - дли­
тельность окисления, А - коэффициент.

В этом случае скорость роста ограничивается скоростью хими­
ческой реакции на границе‘раздела SiOs - Si . При больших дли-
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тельностях процесса рост пленки описывается параболическим законом 
где В - постоянный коэффициент, 

а этом случав скорость роста ограничивается уже не химической 
реакцией взаимодействия окислителя с кремнием, а процессом диффу­
зии атомов или групп окислителя через окисную пленку.

Схема образования окисла на поверхности кремния за счет реак­
ции его окисления показана на рисЛ.

Окисление s среде влажного 
кислорода при прочих равных ус­
ловиях протекает с существенно 
большей скоростью, чем в среде 
сухого кислорода, несмотря на 
то, что скорость диффузии кис­
лорода в несколько раз больше 
скорости диффузии паров воды в 
пленке двуокиси кремния. Это 
объясняется тем, что в условиях 
влажного кислорода поверхност­
ная концентрация окислителя 
значительно больше, чек в усло­
виях сухого кислорода.

Для получения более совер­
шенной защитной пленки SiDg 
окисление ведут в атмосфере 
чистого кислорода. На рис.2 

предстазлены графики скорости роста пленки S i 0г 8 чистом кисло­
роде, очищенном воздухе и в водяном паре при атмосферном давлении 
в зависимости от температуры и времени. С ростом температуры ско­
рость окисления кремния увеличивается.

Так как окисел, выращенный з осушенном кислороде, имеет более 
совершенную структуру (пленка однородна и аморфна), часто исполь­
зуют окисление в три стадии: в осушенном кислороде, в увлажненном 
(.для убыстрения наращивания окисной пленки) и вновь в осушенном, 
предельная толщина термически выращенной пленки не превышает 1,5-2 
мхм. Более толстые пленки вследствие различия в коэффициенте терми­
ческого расширения с кремнием содержат микро-трещины, пс которым 
проникает влага, Для практических целей защиты р- П- - переходов 
используются пленки S iD & т о л щ и н о й  о т  0 , 2  д о  1 , 2  мкм.

Схема образования 
ia поверхности кремниевой 
it I  - исходная пластина

Р и с  
окисла ка 
пластаны.
кремния; 2 - поверхность окисного 
слоя; 3 - схисный слой; 4 - грани­
ца раздела фаз коемний-окисел ;
5 - первоначальная поверхность 
кремниевой гшастиньт





Пленки двуокиси кремния, выращенные зо влажном кислороде, 
содержат значительное количество загрязнений; в пленках, получен­
ных окислением кремния в сухом кислороде, загрязнения отсутствуют.

йкискые пленки, полученные термическим окислением кремния в 
оптимальных технологических режимах, по своим физическим и хими­
ческим свойствам бли.'-.ки к стекловидному кремнезему. Они растворимы 
только в плавиковой кислоте, имеют удельное электрическое сопро­
тивление примерно I0 l4 Ом'М при £5°С, обладают электрической проч-Q Q
ностью 5*10 - I '10 3/м,диэлектрической проницаемостью 3 ,7 .Показатель 
светопреломления п  составляет 1,458-1,462 в то время как для квар­
цевого стекла у? *1,459.

Для получения толстых пленок предпочтительнее использовать 
окисление, в водяном паре. При получении окиеных пленок высокого 
качества, например, при изготовлении слоя, изолирующего затвор в 
полевом МДП - транзисторе, рекомендуется применять окисление в 
среде сухого кислорода.

Как при влажном, так и при сухом окислении следует уделять 
особое внимание предварительной очистке поверхности кремниевых 
пластин. Тщательная очистка пластин резко снижает возможность появ­
ления различных дефектов в г ленке окисла.

1.2. Окисление козмния год давлением
*

При использовании высокого давления для получения защитных 
пленок возможно снижение температуры,при которой протекает пропесс 
и увеличение скорости образования защитных пленок. Получаемые 
гленки имеют более совершенную структуру, чем в случае окисления 
яри атмосферном давлении.

Окисление под давлением проводят в автоклавах, в которых мож­
но создавать давление от 200 до 5000 Па. В качестве рабочего ве­
щества наиболее часто используют водяной пар. Режим процесса окис­
ления выбирается из диаграммы состояния "давление-температура", 
по которой определяется максимально приемлемое давление, не веду­
щее к образованию кремниевой кислоты в рабочем диапазоне температур. 
Технологический процесс получения окксных пленок включает в себя 
обработку полупроводниковых пластин при температуре 400-700 С в 
атмосфере водяных паров под давлением £30-500 Па в течение 2-5 ча­
сов. Для образования водяных паров в камеру вводят гидрат соли или 
соединения, образующие при нагревании воду. При проведении процес­
са в таких режимах образуется слой двуокиси кремния толщиной 0,2-



-0,3 мкм.
Для образования пара в качестве рабочей жидкости может быть 

использована смесь воды с плавиковой кислотой. Окисление в этом 
случае ведется при температуре 500-60С°С и давлении около 98 Па. 
На поверхности кремниевых пластин образуется пленка двуокиси крем­
ния толщиной до 20 мкк.

3 рабочую камеру вместо водяных паров можно напускать кисло­
род. В этом случае давление выбирается равным нескольким паскалям, 
а температура 500-550°С.

Зависимость толщины пленки от давления и температуры может 
быть описана соотношением „ _  / с  \

t - № t n P ( - ^ r ) %
где г  - давление пара, Па; t  - время проведения процесса окис­
ления, мин.; А - постоянная Больцмана; Т  - температура, °К ; 
а £  - энергия активации, эВ.

Энергия активации процесса лежит в пределах от 1,2 до 1,4 эВ 
при атмосферном давлении е  диапазоне температур 850-1300°С, а 
/77  ̂ 0,8.

При температуре ниже 850°С величина энергии активации сослаа- 
ляет 2,5-2,5 эо, а скороеть роста пропорциональна давлению. В 
этом случае коэффициент ГП = 1.

Яри окислении в парах воды толщина пленки определяется из

а при окислении в чистом кислороде
Х ‘ ’ 8 М 0 " Р авекр (-

На рис.З приведена зависимость X V t  от температуры для
четырех различных величин давления. *

2. ПРИМЕНЕНИЕ ТЕРМИЧЕСКОГО ОКИСЛЕНИЯ ДЛЯ ПОЛУЧЕНИЯ 
ЭЛЕМЕНТОВ ГИБРИДНЫХ МИКРОСХЕМ

2.1. Получение пленок окислов металлов

Пленки двуокиси кремния налоги наиболее широкое применение 
для изготовления масок при локальной диффузии рабочего диэлектрик*, 
в MOil-структурах, пассирующих покрытий в планар.че# таягояоиа^ ^
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, ,  Р и с .3. Зависимость величины 
X / С от температуры при получении 
пленок S i Ог для различных давле­
ний : тI -400:2-450;3-4000;4-80С0,
0 - 12000 Ла. ,

также для изготовления слоя 
диэлектрика в тонкопленочных 
конденсатора*, вследствие 
простоты получения и после­
дующей обработки. Однако, 
пленкам S l Oz присущи и 
недостатки, такие как сравни­
тельно невысокое значение ди­
электрической проницаемости, 
наличие подвижного заряда, 
высокая температура получения 
(окисления). Эти недостатки 

1000 ±  ограничивают возможности при- 
т  1К  менения пленок SiOg .
: 3 последние годы для

создания диэлектрических 
слоев находят применение 
пленки окислов, полученные 
термическим окислением ме­
таллических пленок. Д-1 « этого 

используют пленки металлов, обладающих большим сродством к кислоро­
ду*

В ряду наиболее перспективных стоят пленки окислов редкозе­
мельных металлов (РЗМ). Высокое удельное сопротивление, термичес­
кая устойчивость, большое значение диэлектрической проницаемости 
делшот окислы РЗМ перспективными для изготовления изолирующих 
слоев в изделиях микроэлектроники.

Для получения окисных слоев производят испарение редкоземель­
ных металлов с последующим окислением конденсата в кислородосодер­
жащей среде при температуре 150-700°С в течение 2-30 мин. Толщина 
полученных диэлектрических пленок составляет 0,2-0,7 мкм. Металли­
ческие слои напыляют на подложки из ситалла, стекла, плавленного 
кварца, на пластины кремния.

Пленки РЗМ окисляются при температуре ниже 600°С. Металличес­
кие пленки европия, церия, самария, гадолиния, эрбия, иттербия, 
тулия,, толщиной до 0,3 мкм окисляются полностью при температуре 
350-500°С з течение 5-7 мин. Как правило, окисление пленок РЗМ 
проводят в сухом кислороде яли на воздухе.

Пленки, полученные окислением металлического конденсата, имеют



иэньшее число микроотверстий и лучшую адгезию к полупроводнику, 
чем пленки, изготовленные непосредственным осаждением окисла РЗМ. 
1Сонцентрация дефектов уменьшается с ростом температуры окисления и 
толщины слоев. Гак, диэлектрические пленки, полученные окислением 
РЗМ при температурах 300-350ЬС, имеют сопротивление R ~ 103- 1050п. 
При окислении металлических пленок при температуре 500° получаются 
полуторные окислы стехиометрического состава с высоким сопротивле­
нием (R>s 10 "  Ом )  .

Для получения диэлектрических пленок и с по ль а.уют и металличес­
кие слои на основе других металлов. Процесс окисления металличес­
ких пленок в парах воды хорошо описывается линейно-параболическим

“  X - U K - O t - W f ) .
где К» - параметр, чувствительный х поверхностным свойствам 
материала; Кг зависит от температуры, кристаллографической ориен­
тации поверхности и других факторов; 'v? - параболическая постоян­
ная, описывающая диффузию окисляющего агента через окисную апенку; 
К- определяется температурой, давлением газа-окислиталя и структу­
рой окисла.

При использовании метода термического окисления следует учи­
тывать влияние температуры на ранее осажденные слои. Иногда высо­
кая температура оказывает на них отрицательное влияние.

2.2. Применение термического окисления для подгонки 
пленочных элементов

Б результате термической обработки пленочных резисторов про­
исходит изменение сопротивления. Это явление может использоваться

■ Одля подгонки резисторов.
При нагреве резистивной пленки на воздухе наблюдается необра­

тимое увеличение удельного сопротивления, что является следствием 
интенсификации окислительных процессов на поверхности пленки.
Такой метод термообработки удобен тем, что эн позволяет, обрабаты­
вать одновременно большую партию резисторов (групповая подгонка'.
В случае необходимости он может быть автоматизирован. 3 некоторых 
случаях для окисления, на воздухе используют радиационный метод 
н&грева. Нагрев осуществляется за счет лучистой энергии, например, 
от инфракрасной лампы.

К недостаткам группового нагрева пленок на воздухе следует



отнести невозможность обработки резисторов при температуре свыше 
600°С, так как при этих температурах может произойти деформация 
подложек, разрушение контактов и т.п.

Для индивидуальной подгонки резисторов используют струп кисло,- 
рода или воздуха, нагретую до I0G0-I200°С. Для этой цели применяет 
высокотемпературные сопла. Участок резистивного элемента, на кото­
ром происходит интенсивное окисление резистивного слоя от струи 
кислорода, не превышает I  мм\ Точность подгонки (5-10)$.

С целью повышения точности температуру струи по мере прибли­
жения сопротивления резистора к номиналу монотонно уменьшают. При 
достижении точности (.2-6)% подгонку прекращают, • после чего резистор 
охлаждают. Затем производят окончательную подгонку отдельными пор­
циями струи нагретого до 400°С кислорода. Длительность импульсов 
составляет 1-10 с. Окончательная точность подгонки составляет 
(0,1-1)%.

3, ОПИСАНИЕ ЛАБОРАТОРНОЙ УСТАНОВКИ

1. муфельная печь;
2. термостат;
3. Образцы металлических пленок, напыленных на ситалловуч 

подложку; .
4. образцы резистивных пленок, напыленных на ситалловую под­

ложку;
о. пластины кремния;
6. измеритель сопротивления.
Схема лабораторной установки для термического окисления при­

ведена на рис.4, для подгонки окисления на рис.5.

4. КОНТРОЛЬ Т0ЛЩИШ 0КИС1ЮГ0 СЛОЯ 5102

Для определения толщины окисной пленки Si02 м о ж н о  использо­
вать формулу п L f ------7— ■ |

1-МЬ-  37for-'/’
где X  - толщина окисного слоя, мкм; 

t  -  время окисления, час;
А -  постоянная линейного роста окисной пленки Si0£ , 

мкм/чае;



Г7ечь
Р и с .4. Схема термического окисления

Р и с .Ь . Схема подгонки тонкопленочных резисторов окислением



В - постоянная параболического роста, мкМ^/час. 
Постоянные линейного и параболического ооста определяются 

по графикам, представленным на рис. б и 7.
А МКМ ' . ' ---

2 и с .б . Зависимость, постоянной . 
линейного роста пленок SiO& от темпера­
туры в сухом - I и влажном - 2 кислороде

I' и с. 7. Зависимость постоянной па­
раболического роста.планок SiQg ,от тем­
пературы В сухом - I  и влажном - 2 кисло­
роде

На практике очень 
часто толщину окисного 
слоя SiOs о предел фот 
по цветовой таблице, ис­
пользуя инфэрмадию об 
интерЬеренпионной окрас­
ке окисной пленки в Се­
лом нормальном свете.

Данный метод обес­
печивает точность 0,05 
мкм.

соотношения между

Si 0,j t  , полученных тер­
мическим окислением крем­
ния, приведены в табл.1.



Т а б л и ц  a  I
Цвета пленок SiOe , выращенных на кремнии методом 
термического окисления при наблюдении в прямом белом 
свете ( дневное, флуоресцентное освещение)

Толщина 
пленки, 
ыкм

Псоядок 
цвета по 
отноше­
нию к

J  =544 нм

Цвет

I * 2 3
U, 05 i 1 Рыжевато-коричневый
0,07 Коричневый
0,1 Темно-Фиолетовый с нрагно-фиолетовым 

оттенком
0,12 Ярко-синий
о . ь Светло-синий с металлическим оттенком
0,17 Между металлическим и очень светлым 

желто-зеленым
0,2 Светло-золотой с желтизной ь легким 

металлическим оттенком
0,22 Золотой с легким желто-оранкевым 

оттенком
0,25 Оранжевый с оттенком дыни
0,27 Красно-фиолетовый
0,3 Синий с фиолетово-оинкм оттенком
С,31 Голубой
0,32 Между голубым и голубовато-зеленым
0,34 Светло-зеленый
0,30 Между зеленым и желт-с-зеленый
0,30 11 Желто-зеленый
0,37 Зеленовато-желтый
0,39 Желтый
0,41 Светло-оранжевый
0,42 Розовой гвоздики
0,44 Фи оле то во-красный
0,40 Красно-фиолетозыТ
0,47 Фиолетовый
0,43 Сине-фиолетовый



0,45 
о, оО 
0,52 
),о4

СЮ

0.э7

0,0
0,03
0,08
0,70
0,77
0,8

0,52
0,8о
0,86
0,87
0,89
0,92
0,95
0,97
0,99
1,0

1 ЛП,и^
1.05
1.06 
1,07 
1,10
1.11
1.12 
1,18 
1,19 

. 1,21 
1,24

1У

Синий
Сине-аеленый
Зеленый (основной)
Желто-зеленый
Зеленовато-желтый
Между желтым и "желтоватым"
Светло-оранжевый или желтый, граничащий 
с розовым
Розовой гвоздики
Фиолетово-красный
Синеватый (кажется сероватым)
Между синевато-зеленым (довольно широкий')
Желтоватый
Оранжевый (довольно широкий) 
Оранжево-розовый
Светлый красно-фиолетовый (тусклый) 
Фиолетовый
Г олубовато-фиолетовый 
Голубой
Г ояубовато-эеленый 
Тусклый желто-зеленый 
Между желть» и "желтоватым”
Оранжевый 
Розовой гвоздики 
Фиолетово-красный 
Красно-фиолетовый 
Фиолетовый
Голубовато-фиолето вый
Зеленый
Желто-зеленый
Зеленый
Фиолетовый
Красно-фиолетовый
Фиолетово-красный
Между цветом розовой гвоздики и оракжево- 
тэозовым



I 2 3

1,25 Оранжевый
1,28 Желтоватый ,
1,82 Между небесно-голубым и зеленовато- 

голубым
1,40 УП Оранжевый
1,45 . Фиолетовый
1,46 Голубовато-фиолетовый
1,60 У I I I Голубой
1,64 Тусклый желто-зеленый

5. КОНТРОЛЬНЫЕ ВОПРОСЫ ДЛЯ ПРОВЕРКИ ПОДГОТОВЛЕННОСТИ К 
ВЫПОЛНЕНИЮ РАБОТЫ

1. Каковы направления использования термического окисления 
в микроэлектронике?

2. При какой температуре осуществляется терьическое окисление?
3. Законы роста окисной пленки S i0 2 .
,4. Нарисуйте схему образования окисла на поверхности кремния.
5. Б какой среде - влажной или сухой - больше скорость окис­

ления?
о. Как влияет давление окисляющих реагентов на скорость роста 

окисной пленки?
7. Б чем заключается сущность подгонки резисторов при исполь­

зовании метода термического окисления?
8". Нарисуйте схему термического окисления.
9, Нарисуйте схему подгонки тонкопленочных резисторов окисле­

нием.

о. ПОРЯДОК ВЫПОЛНЕНИЯ РАБОТЫ

. I .  Получить у преподавателя задание ''конечное значение сопро­
тивления подгоняемых резисторов, ТКС резисторов, время термического 
окисления полупроводниковой пластины или требуемое значение толщины 
окксного слоя, температура окисления, тип среды окисляющего агента).



2. Ознакомиться « лабораторной установкой,
3. Поместить полупроводниковую пластину SL в муфельную

печь.
4. Бключить печь в сеть. Сетевой выключатель печи перевести

в положение В к л. Ручку регулировки температуры нагрева установить 
а положение, соответетвуагоее заданноЯ температуре окисления.

о. Произвести измерение сопротивлений резисторов исследуемой
подложки,

4, Поместить подложку © резисторами в термостат.
7. Бздючйть термостй'Т в сэть, Сетевой выключатель ка основании 

теомостата перевести в поношение 3 к л. Ручку регулировки темпера­
туры нагрева термостата ви зття в правое крайнее положение.

Б . Определить момент достижения предельной температуры термо­
стата \200PC).

3. Через каждые э май, производить контроль величины сопротив­
ления "свидетеля" исследуемой партии резисторов..'При достижении 
требуемого значения сопротивления "свидетеля" отключить нагрев 
термостата, для чего сетевой выключатель перевести в положение 
о ы к л.

ю . приоткрыть дверцу термостата. Произвести охлаждение подложки 
в термостате до температура Vt Ч. Затем извлечь подложку из термо­
стата и охладить ее на воздухе.

I- . Через 20 мин. после извлечения подложки произвести измерение
сопротивления резисторов.

!£. Для каждого резистора определять величину изменения сопро­
тивления и скорость подгонки. Полученные данные свести в таблицу,, 
Определять разброс величины сопротивления по подложке, матеодтичес- 
кое ожидаше а дк?.,персию сопротивления на плате после окисления.

13. ilo истеч* «да требуемого времени окисления полупроводниковой 
пластины отключить нагвев печи. Произвести ее охлаждение. При сниже­
нии температуры до 200 С приоткрыть дверцу печи. При достижении 
температуря ~ .70 °С : извлечь пластину т  печи,

1А. Используй табл, I., оцени? ь значение гожцины окисной пленки. 
Сравнить зто знамение расчетном, рюи-ахл по Формуле ( I ) .

"7, СОДй'ЖАШЕ 0 № Ш  

■ 1. Недь >л„



2. Структурная схема лабораторной устине»**
3. Схема образования окисла кремниевой ш я ш .
4. Графики зависимости постоянной линейного и параболического 

роста пленок SiO t от температуры.. Методегаа определения постоянных 
роста,

5. Расчет толщины окисного слоя С шш времени окисления, по 
заданию) по формуле СГ).

6. Таблица экспериментальных данных значений сопротивлений 
до и после окисления* эеяишн измёшшя сопротзвя^аия, скорости 
подгонки,

7. Расчет оценок математического ожидания,, дисперсии, разброса 
сопротивления на подложке.

. 8. Сравнение значений толщины окисного елся, определенных по 
формуле ч1)'а по табл.!. -

9. Быэодв.
8. КОНТРОЛЬНЫЕ ВОПРОСЫ ДЛЯ ОТЧЕТА ПО ? № № :

1. Сущность термического окислешя.
2. Почему скорость окисления кремния в среде влажного кислоро­

да больше, чем в среде сухого кислЬрода?
3. Испишите и объясните формулу зависимости толщины окисной 

пленки от давления и температуры.
4. Каким законом описывается процесс окисления металлических. 

пленок?
а. Нарисуйте зависимости постоянной линейного и параболическо­

го роста пленок SlOg от температуры.
о. Каким методом можно оценить толщину окисного слоя?
7. Изложите порядок выполнения работы.

9. УКАЗАНИЙ ПО СТАТИСТИЧЕСКОЙ ОБРАБОТКЕ 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫХ ДАННЫХ

Несмещенной и состоятельней оценкой математического ожидания 
JU  случайной величины X  является среднее арифметическое X 
вычисленное по Л  независимым наблюдениям над этой случайной ае~ 
личиной ,. / у  у

л  = П Л 1 *■
где X i - результат L -го кабЛЕдекия.



Состоятельная оценка дисперсии определяется выражением

где X, » Хг . • ••Л* • ^  независимых наблюдений
_  над случайной величиной X  ;
X  - оценка математического ожидания.

Состоятельная и несмещенная опенка дисперсии определяется по

Г л - х Г .
На.практике часто вместо этой формулы применяют другую, равно­

сильную первой , Л  Г/ Д  / г  пг|7
5 s 7 Г 7 [л . £ } ( ^  '  П

которая более удобна для вычисления.
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