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Введение

Тонкие пленки карбида крем-

ния, благодаря уникальным свой-

ствам последнего, привлекают к 

себе все большее внимание иссле-

дователей как в области физики 

полупроводников, так и в области 

технологии новых полупроводни-

ковых приборов силовой, СВЧ− и 

оптоэлектроники. Доказатель-

ством этому служит большое чис-

ло работ по выращиванию тонко-

пленочных структур на основе SiC, 

отличающихся широким спектром 

конструктивных решений и техно-

логических параметров. Традици-

онным методом получения тонких 

пленок карбида кремния являет-

ся метод химического осаждения 

из газовой фазы (СVD) [1] смесей 

силана, углеводородов, а также 

различных кремнийорганических 

соединений в потоке водорода. 

Эта технология позволяет форми-

ровать качественные эпитакси-

альные слои карбида кремния, но 

основной недостаток CVD−метода 

— это осуществление процесса 

при достаточно высоких темпе-

ратурах (1400 °С и выше). Рост 

производства приборов на основе 

карбида кремния стимулирует 

поиск более экономичных и безо-

пасных технологий синтеза слоев 

SiC [2, 3]. Одним из таких методов 

может стать импульсное лазер-

ное осаждение (ИЛО) в вакууме. 

Эта технология исключает при-

менение химически агрессивных 

и взрывоопасных газов, позволяет 

формировать тонкие сплошные 

покрытия, начиная с единиц нано-

метров, при относительно низких 

температурах подложки. Выра-

щенные методом ИЛО слои SiC на 

кремнии перспективны в качестве 

основы для производства изделий 

микросистемной техники [4], а так-

же темплейтов для гетероэпитак-

сии нитридов металлов III группы 

(см., например, работу [5]).

Цель работы — изучение фи-

зи ко−технологических особенно-

стей низкотемпературного синтеза 

тонких пленок карбида кремния 

методом ИЛО и, в частности, ана-

лиз влияния температуры и кри-

сталлической ориентации подлож-

ки на состав, структурные свой-

ства и морфологию поверхности 

экспериментальных образцов.

Образцы и методы 

исследования 

Осаждение слоев SiC проводи-

ли методом ИЛО из керамической 

мишени SiC стехиометрического 

состава в следующих условиях: 

длина волны 1,06 мкм, частота по-

вторения 20—45 Гц, длительность 

лазерного импульса 10−8 с, энер-

гия импульса 100 мДж, плотность 

мощности 109 Вт/см2, размер пят-

на фокусировки ∼ 1 мм2. Процесс 

осуществляли при температурах 

подложки 30—1000 °С в условиях 
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высокого вакуума P ∼ 10−5 Па. В качестве подложек 

использовали пластины монокристаллического крем-

ния с ориентацией (100) и (111). Очистку поверхности 

кремниевых подложек от органических загрязнений 

проводили смесью пропанола−1 (C3H7OH) и ацетона в 

ультразвуковой ванне с последующим травлением в 

5%−ном растворе плавиковой кислоты для удаления 

естественного оксидного слоя и пассивации поверх-

ности атомами водорода.

Перечень синтезированных образцов пред-

ставлен в табл. 1. Толщину и элементный состав 

пленок 1—4 оценивали методом спектроскопии 

резерфордовского обратного рассеяния (РОР). Тол-

щину образцов 6—8 рассчитывали по известной от-

калиброванной скорости роста за 1 имп лазерного 

излучения. Толщину образцов 5 и 9 определяли по 

данным просвечивающей электронной микроскопии 

(ПЭМ). В качестве примера на рис. 1 приведен спектр 

РОР−образца, полученного при температуре под-

ложки 500 °С. Спектр является типичным для тол-

стой подложки, содержащей на поверхности пленку 

с равномерным распределением атомов по толщине. 

Он состоит из сплошного спектра атомов подложки и 

отдельных пиков, принадлежащих атомам пленки.

Как следует из табл. 1, в ходе выполнения ра-

боты были синтезированы два температурных ряда 

экспериментальных образцов, отличающихся кри-

сталлической ориентацией кремния. Анализ данных 

РОР показал, что образцы имеют химический состав, 

близкий к стехиометрическому при различных тем-

пературах синтеза. Получение пленок со стехиоме-

трией, соответствующей материалу мишени, явля-

ется важным преимуществом метода ИЛО.

Влияние условий нанесения на динамику струк-

турных изменений в тонких пленках исследовали 

методами сканирующей электронной микроскопии 

(СЭМ) и ПЭМ, электронно−дифракционным ме-

тодом и методом рентгеновской дифрактометрии. 

Рентгенофазовый анализ образцов проводили на 

дифрактометре Rigaku Ultima IV с использованием 

CuKα−излучения. Морфологию поверхности изуча-

ли при помощи растрового электронного микроскопа 

Quanta 3D. Приготовление образцов для ПЭМ осу-

ществляли фокусированным ионным пучком (FIB): 

выполняли поперечный срез и последующее утоне-

ние фольги до толщины 100 нм с целью обеспечения 

достаточной прозрачности.

Результаты и их обсуждение

На рис. 2 представлены СЭМ−изображения по-

верхности пленок SiC, полученных при различной 

температуре подложки 30 (а), 300 (б), 500 (в) и 700 (г) °С 

(образцы 1—4 соответственно). Характерной особен-

ностью морфологии их поверхности на микроуровне 

является наличие квазисферических частиц, так 

называемых микрокапель [6, 7], размеры которых в 

большинстве случаев колеблются от 100 до 300 нм. 

Анализ литературных данных показал, что при-

сутствие таких частиц типично для пленок карбида 

кремния, сформированных методом ИЛО. В качестве 

возможных источников образования микрокапель 

рассматривают всплески расплавленного слоя по-

верхности мишени при его закипании и разбрыз-

гивание жидкой фазы под действием ударных волн 

перепада давления [4].

Поверхность образцов 1 и 2, синтезированных 

при относительно низких температурах (30—300 °С), 

в свободных от микродефектов (микрокапель) об-

ластях является гладкой. Это свидетельствует об 

аморфном характере пленочного покрытия. Поверх-

ность пленок 3 и 4, полученных при температуре 

500 и 700 °С, становится шероховатой, что может 

говорить о начале процессов кристаллизации. Об-

разование кристаллической фазы подтверждается 

методом ПЭМ и микродифракции электронов (рис. 3). 

Как известно, вид микроэлектронограммы определя-

Таблица 1

Параметры экспериментальных образцов 

синтезированных пленок SiC

№ образ-
ца

Подлож-
ка

Tподл., °C
Толщи-
на, нм

Химический 
состав

1 Si (100) 30 240 Si1C0,95

2 300 240 Si1C0,95

3 500 260 Si1C0,97

4 700 230 Si1C0,97

5 950 45* —

6 Si (111) 500 120** —

7 600 130** —

8 700 120** —

9 950 70* —

*По данным ПЭМ. ** Расчетная величина.

Рис. 1. Типичный спектр POP (1) от пленки SiC, осажденной на 
Si (100), и результат его аппроксимации (2)



46 МАТЕРИАЛЫ ЭЛЕКТРОННОЙ ТЕХНИКИ. № 2. 2013

ется структурным состоянием материала. На вставке 

к рис. 3 видна кольцевая электронограмма с нало-

жением сильно уширенных по азимуту рефлексов, 

что свидетельствует о начале формирования неко-

торой текстуры. Вместе с тем радиальное размытие 

первого дифракционного кольца и очень слабые 

последующие дифракционные кольца говорят о на-

личии аморфной фазы, заполняющей пространство 

между соседними кристаллитами. Причем средний 

размер кристаллитов, как это видно из рис. 3, не пре-

вышает 5 нм.

В свою очередь, на рис. 4 представлена морфо-

логия поверхности образца SiC 5, полученного при 

Рис. 2. РЭМ−изображения поверхности экспериментальных 
образцов, полученных на монокристаллическом кремнии 
(100) при различной температуре подложки T, °С:
а — 30; б — 300; в — 500; г — 700

Рис. 3. ПЭМ−изображение высокого разрешения поперечного 
среза образца 4 тонкой пленки SiC, полученной при 
700 °С на подложке Si (100). 
Вставка — микродифрактограмма исследуемой области

950 °С на подложке Si (100), и светлопольное ПЭМ−
изображение его поперечного среза. На поверхности 

образца хорошо видны образования, имеющие ро-

стовой характер и свидетельствующие об ориенти-

рованном росте пленки SiC относительно структуры 

подложки. Это предположение подтверждается дан-

ными ПЭМ высокого разрешения. Так, на рис. 5 при-

ведено изображение области гетерограницы Si/SiС и 

данные микродифракции электронов, указывающие 

на формирование эпитаксиального слоя β−SiC. Каче-

ство гетерограницы, а также наблюдаемая точечная 

микродифрактограмма наглядно свидетельствуют о 

наследовании материалом пленки кристаллической 

структуры кремния.

Также, при данной температуре в объеме пленок 

наблюдаются микропоры (см. рис. 4, а). Их появле-

ние, по−видимому, связано с частичным окислением 

при высоких температурах кремниевой подложки 

кислородом, присутствующим в остаточных газах 

вакуумной камеры. Процесс образования микропор 

при сходных условиях описан в работе [8], и заклю-

чается в конденсации вакансий в кристалле кремния. 

Рис. 4. РЭМ−изображение (а) поверхности образца 5, получен-
ного при температуре 950 °С на подложке (100) Si, и свет-
лопольное ПЭМ−изображение его поперечного среза (б)

Рис. 5. ПЭМ−изображение высокого разрешения гетерогра-
ницы образца 5, полученного при температуре 950 °С на 
подложке Si (100). 
Вставка — микродифрактограмма исследуемой области

2 мкм а б2 мкм

2 мкм в 1 мкм д

5 нм

2 нм

2 1/нм

400 нм 50 нма б
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Возникновение этих вакансий обусловлено термоак-

тивированным переходом некоторых поверхностных 

атомов в положение адсорбированных, их связыва-

нием с хемосорбированными атомами кислорода и 

последующей десорбцией молекул газа SiO.

В отличие от образца 5, полученного на Si (100), 

пленка, выращенная на Si (111) при той же темпе-

ратуре, имеет выраженную зернистую структуру с 

размером кристаллитов 50—100 нм (рис. 6, а). На рис. 

6, б также приведено светлопольное изображение 

поперечного среза тонкопленочной структуры, по-

лученное с помощью метода ПЭМ.

На рис. 7 приведено изображение гетерограницы 

Si/SiС в пределах одного зерна, а на рис. 8 — данные 

микродифракции электронов для образца 9. Здесь 

так же, как и для образца на подложке Si (100), хо-

рошо видны точечные рефлексы, соответствующие 

монокристаллическому состоянию участка, от кото-

рого получена микроэлектронограмма. Результаты 

ее расшифровки представлены в табл. 2.

Межплоскостное расстояние определяли по 

формуле

где L — расстояние от какого−либо рефлекса до 

центра электронограммы; k —масштабный коэф-

фициент, 1/нм; В — длина масштабного отрезка на 

электронограмме. Величина B/k является постоян-

ной прибора, необходимой для расчета межплоскост-

ного расстояния. Расстояния L и B определялись в 

пикселях по изображению электронограммы в про-

грамме ImageJ. 

Из табл. 2 следует, что полученные экспери-

ментальные значения межплоскостных расстояний 

очень близки к расчетным для кубической решетки 

β−SiC. Однако следует отметить, что, в отличие от 

образца 5 (рис. 5), помимо основных рефлексов, на 

рис. 8 наблюдается и ряд дополнительных. Расчет 

межплоскостных расстояний для этих рефлексов 

показывает, что они относятся к областям двойни-

кования.

Зависимость топологии поверхности образцов 

6—8 (см. табл. 1), полученных на подложках Si (111), 

от температуры синтеза в целом аналогична зависи-

Таблица 2

Межплоскостные расстояния, полученные при анализе микроэлектронограммы образца 9

Параметр 
решетки, нм

d(hkl), нм
L, пикс B, пикс k, 1/нм H K L

Расчет Эксперимент

0,43596 0,21798 0,2160194 412 178 2 0 0 2

0,43596 0,2517016 0,2500000 356 178 2 1 −1 −1

0,43596 0,21798 0,2165450 411 178 2 0 0 −2

0,43596 0,2517016 0,2521246 353 178 2 −1 1 1

0,43596 0,1314469 0,1303075 683 178 2 1 −1 3

0,43596 0,1541351 0,1550523 574 178 2 −2 2 0

0,43596 0,1314469 0,1304985 682 178 2 −1 1 3

0,43596 0,1258508 0,1251758 711 178 2 −2 2 2

ФИЗИЧЕСКИЕ СВОЙСТВА И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ

Рис. 6. РЭМ−изображение (а) поверхности образца 9, полу-
ченного при температуре 950 °С на подложке Si (111), и 
темнопольное ПЭМ−изображение (б) его поперечного 
среза

Рис. 7. ПЭМ−изображение высокого разрешения гетеро-
границы SiC/Si образца, полученного при температуре 
950 °С на подложке Si (111)

а б100 нм2 мкм

5 нм
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мости, представленной на рис. 2 для образцов на Si 

(100), и отражает изменение структуры пленочного 

покрытия от аморфной к кристаллической. Данный 

переход наглядно иллюстрируют рентгенодифрак-

ционные спектры, приведенные на рис. 9. Карбиду 

кремния на них соответствуют пики дифракционного 

отражения от плоскостей (111) и (222) β−SiC при углах 

2θ 35,5 и 75,3° соответственно. Межплоскостные рас-

стояния для этих рефлексов составляют 0,2520 и 

0,1260 нм, что хорошо согласуется с данными табл. 2. 

На вставке к рис. 9 показана кривая качания от пло-

скостей (111), полученная в высоком разрешении (шаг 

сканирования 0,002° с экспозицией в каждой точке 

4 с). Ширина кривой качания на половине высоты 

составляет ∼0,56°. 

Заключение

Методом вакуумного лазерного испарения ке-

рамической мишени получены тонкие субмикроме-

тровые пленки карбида кремния на монокристал-

лическом кремнии. Изучено влияние температуры 

подложки на структурные свойства и морфологию 

поверхности экспериментальных образцов. Уста-

новлено, что при температуре выше 500 °C на Si (111) 

и (100) начинает формироваться кристаллическая 

фаза β−SiC. Обнаружено формирование текстури-

рованных гетероэпитаксиальных пленок 3С−SiC при 

температуре подложки 950 °C. 
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Рис. 9. Рентгенодифракционные спектры экспериментальных 
образцов, синтезированных при различных температурах 
подложки Si (111) Tподл, °С:
1 — 500; 2 — 600; 3 — 950. 
Вставка — кривая качания для пика (111) β−SiC

Рис. 8. Микродифрактограмма образца, полученного при 
температуре 950 °C на подложке Si (111)
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