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МЕХАНИЧЕСКИЕ СВОЙСТВА И ТОПОГРАФИЯ ПОВЕРХНОСТИ КРЕМНИЯ, 
МОДИФИЦИРОВАННОГО ИОННО-АССИСТИРОВАННЫМ ОСАЖДЕНИЕМ

ПОКРЫТИЙ

The article is devoted to investigation of mechanical properties of silicon surface modified by 
means of self ion assisted deposition of C, Ti, Mo coatings. The nanoindentation data from coated sys­
tems were used for calculation of the hardness and elastic modulus. Atomic Force Microscopy surface 
observations were used to investigate the topography of modified surfaces.

Введение. Известно, что осаждение тонких 
пленок на кремниевые пластины представляет 
как научный, так и практический интерес для 
микроэлектронной промышленности, так как 
позволяет формировать изолирующие или про­
водящие слои, твердые или эластичные покры­
тия на поверхности изделий [1-3]. При этом 
для осаждения тонких покрытий успешно ис­
пользуются методы, включающие ассис­
тирующее облучение ускоренными ионами [4, 5], 
которые обеспечивают «сшивание» на атомном 
уровне покрытия с подложкой. Кроме того, 
ионно-лучевая обработка может изменять такие 
механические свойства поверхности изделий, 
как, например, микротвердость, износостой­
кость поверхности, твердость, коэффициент 
трения и др. [6, 7]. Исследования особенностей 
и закономерностей процессов, происходящих 
при ионно-ассистированном осаждении покры­
тий на различные подложки, позволяют уста­
навливать механизмы, ответственные за моди­
фицирование прочностных свойств поверхно­
сти изделий. В частности, было установлено, 
что изменение микротвердости поверхности 
образцов из сталей марок СтЗ, 45, 40Х, алюми­
ний, сплав алюминия AJT4 с покрытиями, нане­
сенными при ионном ассистировании связано с 
формированием в приповерхностных слоях 
карбидов и оксидов металлов, обеспечивающих 
твердорастворное упрочнение поверхности [7, 8J. 
При измерении микротвердости поверхности 
модифицированных образцов глубина проник­
новения индентора, как правило, превышает 
толщину осажденного покрытия на 1-2 поряд­
ка по величине [6, 7]. Поэтому при обсуждении 
изменения микротвердости исследуемых образ­
цов можно говорить только о механических ха­
рактеристиках структуры покрытие -  подлож­
ка. Механические свойства самого покрытия и 
влияние его на механические свойства системы 
данным методом определить нельзя. Поэтому 
для изучения механических свойств самого по­
крытия нами проведены эксперименты по изме­
рению нанотвердости покрытий, сформирован­
ных на кремнии ионно-ассистированным осажде­
нием. Используя атомно-силовую микроскопию, 
изучена топография поверхности исходного и

модифицированного кремния. Предваритель­
ные результаты этих исследований обсуждают­
ся в настоящей работе.

Методика эксперимента. Покрытия на осно­
ве С, Ti, и Мо наносились на пластины (111)-Si 
«-типа с удельным сопротивлением 2 Ом м при 
ионном ассистировании в условиях самооблу- 
чения. Для этого применяли способ нанесения 
покрытий с использованием резонансного ион­
ного источника вакуумной (р = 10 2 Па) элек­
тродуго вой плазмы [9], который генерирует 
поток нейтральных атомов металла (углерода) 
и их ионов. Ускоряющий потенциал, подавае­
мый на держатель пластины, был 3 кВ. Осаж­
дение покрытий происходило при интег­
ральном потоке ассистирующих ионов 2 -1016 см'2. 
Плотность потока ассистирующих ионов (I), 
которая составляла в наших экспериментах ~ 
-1,6 • 1012 см~2с определяли интегрированием 
тока ионов, натекающих на мишень известной 
площади из ионного источника за время прове­
дения опыта. Плотность потока нейтральных 
атомов из ионного источника (А) измеряли по 
величине соответствующего сигнала при сня­
тии спектров резерфордовского обратного 
рассеяния от образцов, на которые осаждались 
покрытия за известный период времени без 
подачи потенциала, т. е. без ионного асси­
стирования [10]. Экспериментально было оп­
ределено, что отношение I/А составляло в 
опытах для разных материалов от 0,2 до 0,4, 
а скорость осаждения покрытий была от 0,3 
до 0,4 нм/мин.

Измерение нанотвердости и модуля Юнга 
сформированных покрытий происходило на 
нанотвердомере «Fischer III00». Нагрузка на ин- 
дентор изменялась в интервале от 0,4 до 20 мН. 
Температура при испытаниях на нанотвер- 
досгь была ~ 22-23°С. Общее время нагруже­
ния индентора составляло 14,5 с. Данные силы 
нагрузки и глубина проникновения индентора 
измерялись с интервалом в 0,5 с. Для каждого 
образца было проведено 5 измерений в различ­
ных точках покрытия. После этого данные ус­
реднялись по поверхности всего образца. От­
метим, что первоначально измеренная твер­
дость поверхности исходного кремния исполь­
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зовалась для корректировки в измерениях твер­
дости покрытий на кремнии. Топография поверх­
ности исходного и модифицированного кремния 
изучалась с использованием многофункциональ­
ного сканирующего атомно-силового микроско­
па NT 206.

ДАТЧИК
ПЕРЕМЕЩЕНИЯ
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ЯЧЕЙКА U------

P{t )
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Рис. 1. Принципиальная схема 
нанотестирования поверхности образцов

Результаты и обсуждение. Метод наноин- 
дентирования благодаря удобству, гибкости, 
отсутствию жестких требований к образцу и 
окружающей среде приобрел большую попу­
лярность в последнее время. Он позволяет при­
близиться к условиям, возникающим в реаль­
ных микро- и наноконтактах, и смоделировать 
при хорошо контролируемых условиях процес­
сы в областях, сильно деформированных высо­
кой локальной нагрузкой. Современные нано­
тестеры имеют разрешение в канале измерения 
силы около 1 нН, а по перемещению ~ 1 нм. 
Нанотестеры позволяют также варьировать в 
широких пределах длительность воздействия 
треугольных импульсов нагрузки (от 1 мс до 
1000 с), осуществлять нагружение с постоян­
ной скоростью относительной деформации, 
проводить микроконтактные усталостные ис­
пытания (путем многократно повторяющегося 
нагружения одной и той же области образца).

Сочетание перечисленных выше методик 
дает возможность исследовать в совокупности 
комплекс динамических свойств, недоступный 
квазистатическим методам. Сущность метода 
состоит в программируемом приложении ма­
лых или ультрамалых усилий к индентору 
(в качестве индентора в наших исследованиях 
использовалась четырехгранная алмазная пи­
рамидка Виккерса) и непрерывной регистрации 
зависимости силы сопротивления Р от глубины 
погружения h (рис. 1).Типичная запись диа­
граммы нагрузки и разгрузки для поверхности 
кремния, модифицированной осаждением покры­
тия на основе Ti, показана на рис. 2.

T аблица
Нанотвердость и модуль Юнга покрытий 

на основе С, Mo, Ti, нанесенных на кремний 
методом ионно-ассистированного осаждения

Основа
покрытия

Я, ГПа £ е# ,Г П а Е , ГПа

Исходный 13,20 ± 4 ,3 5 106,7 106,8

Углерод 12,89 ±0,41 99,8 103,1

Молибден 13,64 ± 7 ,3 2 105,3 105,1

Титан 12,86 ±  2,61 101,7 100,8

По экспериментально полученным диа­
граммам нагрузки -  разгрузки (рис. 2), исполь­
зуя расчетные формулы [11], были рассчитаны 
нанотвердости (Н) и модуля Юнга (Е) сформи­
рованных покрытий. Результаты представлены 
в таблице. Анализ результатов измерений пока­
зал, что нанотвердость покрытий на основе уг­
лерода, молибдена, титана сравнимы с нанот­
вердостью поверхности исходного кремния. 
Усредненные значения нанотвердости этих по­
крытий лежат в одних пределах.

С, 10 0,18 0,20

Глубина, мкм

Рис. 2. Кривая зависимости глубины 
проникновения наноиндентора h от нагрузки / \  

полученная для покрытия на основе Ti

Наименьший модуль' Юнга наблюдается у 
покрытий на основе углерода. Необходимо от­
метить, что нанотвердость покрытия на основе

8.1 um х  S. 1 urn х  9 7 ./(null) [256 х  258? z, nm
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-780 

• 770 

760 

7S0 

740 

-  730 

720 

710 
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Рис. 3. АРМ изображение топографии и профиль 
сечения поверхности исходного кремния
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углерода имеет разброс значений ~ 3%. Для 
остальных образцов разброс значений состав­
ляет ~ 30-70%. Можно сделать вывод, что по­
крытие на основе углерода имеет более одно­
родную с точки зрения механических свойств 
структуру.

8.7um х 8.7um х. 155.3nm [256 х 256] Z’ nm

Рис. 4. AFM изображение топографии 
и профиль сечения поверхности кремния, 
модифицированного нанесением титана

Топография поверхности исходного кремния 
и кремния, модифицированного нанесением по­
крытий на основе титана, изображена на рис. 3 
и 4. Как следует из данных, приведенных на 
этих рисунках, средняя шероховатость весьма 
мала и изменяется от ~ 0,2 нм на поверхности 
исходного кремния до 1,1 на поверхности 
кремния с титановым покрытием.

Выводы. В настоящей работе представле­
ны результаты экспериментальных и теорети­
ческих исследований механических свойств и 
топографии поверхности кремния, модифици­
рованного ионно-ассистированным в условиях 
самооблучения нанесением покрытий на основе 
углерода, титана, молибдена. В экспериментах 
по измерению нанотвердости получены кривые 
зависимости смещения индентора от подавае­
мой на него нагрузки. В результате обработки' 
кривых рассчитаны значения нанотвердости и 
модуль Юнга модифицированной поверхности 
кремния. Предварительный анализ показывает, 
что полученные значения сопоставимы с соот­
ветствующими характеристиками исходного 
кремния. В исследованиях топографии поверхно­
сти образцов с применением атомно-силовой мик­
роскопии установлено, что шероховатость исход­
ного кремния совсем незначительна и составляет

0,17 нм, увеличиваясь при нанесении покрытий на 
основе С до 0,31 нм и титана до 1,1 нм.
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