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Проведены исследования удельного электрического сопротивления ρ пленок кобальта толщиной
10–55 нм, полученных в разных режимах магнетронного нанесения на пластины SiO2/Si и последу-
ющей их ионно-плазменной обработки. Пленки Со толщиной 42 нм с минимальным ρ, равным
9.8 мкОм ⋅ см, были получены при температуре 600 К, что сравнимо с ρ объемного металла. Обра-
ботка поверхности пленок Со в плотной аргоновой плазме с энергией ионов около 20 эВ при ком-
натной температуре приводила к увеличению удельного сопротивления, в то время как при Т ~ 500 К на-
блюдалось как уменьшение, так и увеличение ρ. Такое изменение сопротивления обусловлено ком-
плексным воздействием ионной бомбардировки и температуры. Обсуждается механизм влияния
ионно-плазменной обработки на электропроводность пленки Co.

DOI: 10.31857/S0544126921010038

ВВЕДЕНИЕ
С переходом в суб-10 нм область технологии

интегральных схем (ИС) становится необходи-
мым использование в качестве материала метал-
лизации Co, Ru [1–3], поскольку при таких раз-
мерах элементов удельное электрическое сопро-
тивление ρ обычно используемой меди резко
увеличивается из-за размерного эффекта, связан-
ного со средней длиной свободного пробега элек-
трона λ, равного для Cu 39 нм [3]. Значение λ для
Co и Ru намного меньше (11.8 и 6.6 нм соответ-
ственно). Кроме того, замена меди на более туго-
плавкий Со повысит надежность металлизации,
что делает Co одним из наиболее перспективных
металлов межсоединений элементов ИС [4–9].
Удельное сопротивление тонких пленок металлов
зависит от способа их нанесения. Поэтому в на-
стоящее время проводятся интенсивные исследо-
вания процессов осаждения тонких пленок ме-
таллов с минимальным удельным электрическим
сопротивлением. Их наносят методами плазмо-
химического газофазного осаждения [3, 5, 6] маг-
нетронного распыления [7, 10] и электрохимиче-
ского осаждения [11–13]. Большой интерес пред-
ставляет магнетронный метод нанесения пленок,
который широко используется в технологии на-
ноэлектроники. Исследование электропроводно-
сти пленок Со, полученных импульсным магне-

тронным нанесением [10] показало, что удельное
сопротивление пленок Со толщиной 6 и 40 нм
равнялось 35 и 14 мкОм ⋅ см соответственно, т.е.
было сравнимо с электропроводностью объемно-
го Со (6.8 мкОм ⋅ см). Одним из подходов к умень-
шению сопротивления тонких металлических
пленок является проведение их термического от-
жига в инертном газе или водороде [7, 14]. В ре-
зультате такого отжига удаляется оксидная плен-
ка металла, изменяются микроструктура и шеро-
ховатость, которые определяют сопротивление
пленок [15–17]. Шероховатость поверхности плен-
ки можно уменьшить также путем низкоэнергети-
ческого ее распыления в плазме инертного газа.
Так, было показано, что при распылении пленки
платины при энергии ионов Ar+ 200 эВ ее шерохо-
ватость уменьшается [18]. Однако ионная бом-
бардировка может повлиять на проводимость
пленки металла в результате привнесенной де-
фектности [19]. Целью данной работы – исследова-
ние условий получения тонких (10–55 нм) пленок
Со методом магнетронного нанесения с минималь-
ным удельным электрическим сопротивлением, а
также исследование влияния на ρ пленки низко-
энергетической (20–150 эВ) ионной бомбарди-
ровки в плотной плазме ВЧИ разряда в Ar.
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ЭКСПЕРИМЕНТ
При нанесении пленок Co на установке магне-

тронного распыления SCR-650 (Alcatel) использовали
мишень Со чистотой 99.95% и Ar чистотой 99.995%.
Остаточное давление составляло 5 × 10–5 Па, рабочее
давление Ar – 2 × 10–3 Па. Мощность ВЧ магне-
трона равнялась 300 Вт. Пленки Со толщиной h =
= 10–55 нм осаждали на поверхность окисленных
(толщина SiO2 980 нм) пластин Si КДБ-10 (100)
диаметром 100 мм в четырех режимах. В режимах 1
и 2 нанесение Со проводили при температуре 600 К
без подачи напряжения на подложку (пластина
находилась на плавающем потенциале) (режим 1)
и с подачей ВЧ смещения, при этом постоянная со-
ставляющая напряжения на подложке была –20 В
относительно корпуса (режим 2). В режимах 3 и 4
осаждение пленки проводили при температуре
300 К также без смещения (режим 3) и со смеще-
нием (режим 4). Образцами служили пластинки
Si/SiO2 с нанесенными пленками Со разной тол-
щины, размером 10 × 10 мм, которые вырезались
из кремниевых пластин. Время осаждения 50 нм
пленок было 680 с.

Анализ морфологии поверхности пленок про-
водили с использованием сканирующего элек-
тронного микроскопа Supra-40 (Carl Zeiss), а также
c помощью атомно-силового микроскопа (АСМ)
СММ-2000ВАК (ОАО “Завод ПРОТОН-МИЭТ”).
Для АСМ измерений использовались кантилеверы
CSG01 (НТ-МДТ). С помощью дифрактометра
ДРОН-3М проводилась съемка θ-2θ дифракто-
грамм. Поверхностный состав пленок определя-
ли методом Оже-электронной спектроскопии
(PHI-660, Perkin-Elmer). Поверхностное сопро-
тивление Rs пленок Co определяли четырехзондо-
вым методом с помощью вольтметра В7-21 и ис-
точника тока П321. Из измерений поверхностно-
го сопротивления Rs и толщины h определяли
удельное электрическое сопротивление ρ по фор-
муле:

(1)

Погрешность определения ρ определялась, глав-
ным образом, погрешностью измерения толщи-
ны пленки. Толщину пленки измеряли профило-
метром TALYSTEP, а также с помощью СЭМ на
сколе пластины Si c нанесенной пленкой Co.

Обработку образцов проводили в реакторе
плотной аргоновой плазмы высокочастотного
индукционного разряда низкого давления (f =
= 13.56 МГц, 1 кВт). Конструкция реактора по-
дробно описана в [20]. Образец на Аl держателе
(пластина диаметром 150 мм, толщиной 2.2 мм)
загружался в реакционную камеру через шлюзо-
вую камеру на электрод, на который подавали ВЧ сме-
щение от отдельного ВЧ генератора (f = 13.56 МГц,
600 Вт). При подаче ВЧ мощности смещения на

πρ = =s .
ln 2

UR  h h
I

электроде устанавливался постоянный отрица-
тельный потенциал самосмещения, который
определял энергию падающих ионов [20]. В слу-
чае обработки поверхности без подачи ВЧ смеще-
ния, образец в плазме находился под плавающим
потенциалом. При этом энергия бомбардирую-
щих поверхность ионов была ~20 эВ. Ионно-
плазменную обработку осуществляли при низкой
(~300 K) и высокой температуре (~500 К). Обра-
зец нагревался плазмой до такой температуры в
процессе обработки, если он лежал на держателе
без обеспечения какого-либо теплоотвода. Низ-
кую температуру образца поддерживали путем
установления его на Al держателе на теплопрово-
дящей вакуумной смазке. Охлаждение Al держате-
ля осуществлялось путем подачи гелия в зазор
между ним и охлаждаемым электродом под давле-
нием около 10 Торр. Условия проведения экспери-
мента были следующими: рабочее давление было
равно 0.08 Пa, расход Ar был равен 10 ст. см3/мин,
ВЧ мощность на индукторе составляла 800 Вт.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Измерения ρ пленок Со показали, что в зави-

симости от режима их нанесения оно изменялось
в диапазоне 9.8–19.4 мкОм ⋅ см (табл. 1). Пленки
с минимальным ρ были получены при температуре
600 К без смещения и со смещением (режимы 1 и
2). При нанесении пленки без смещения (режим 1) ρ
пленки толщиной 42 нм равнялось 9.8 мкОм ⋅ см.
Это не намного превышало ρ объемного Со и бы-
ло меньше ρ пленки такой же толщины, получен-
ной в высокоплотной плазме магнетронного разря-
да (14 мкОм ⋅ см) [10]. При высокой температуре по-
дача постоянного смещения (режим 2) приводила
к увеличению ρ. Сопротивление пленки Со, по-
лученной при низкой температуре (режим 3) бы-
ло почти в два раза больше ρ пленки, полученной
при высокой температуре (режим 1). При Т = 300 К,
подача ВЧ смещения, наоборот, приводила к
уменьшению ρ (режим 4). Такое различие в элек-
тропроводности пленок могло быть обусловлено
их разной микроструктурой и/или разной шеро-
ховатостью. Однако, как показано далее, шерохо-
ватость пленок Co в нашем эксперименте была
приблизительно одинаковой.

Дифрактограммы не выявили кристалличе-
ской фазы в пленках, осажденных при 300 K, что
характеризует такие пленки как рентгеноаморф-
ные. На дифрактограммах пленок, осажденных
при 600 K, наблюдался пик при 2θ ≈ 44.5°, кото-
рый может соответствовать дифракционному
максимуму (0002) hcp фазы или максимум (111)
метастабильной fcc фазы Co [21]. Для режима 1
интегральная ширина пика β равна 0.65°, для ре-
жима 2 – 0.7°. Оценка среднего размера области
когерентного рассеяния с помощью формулы
Шеррера дает для режима 1 значение 15 нм, для
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режима 2 – 14 нм. Интегральная интенсивность
дифракционного пика I для режима 1 оказалась в
4.5 раз выше, чем для режима 2, что свидетель-
ствует о меньшей дефектности пленки, приготов-
ленной в режиме 1. Таким образом, меньшее зна-
чение ρ для пленок, осажденных при 600 K, может
быть обусловлено большим размером зерна по
сравнению с пленками, осажденными при 300 K.
Этой же причиной можно объяснить меньшее ρ
для пленки, полученной в режиме 1 по сравне-
нию с режимом 2.

Высокая электропроводность полученных в
режиме 1 нанометровых пленок Co может свиде-
тельствовать, что пленки имеют достаточно глад-
кую поверхность. Основной причиной увеличе-
ния ρ является рассеяние электронов на поверх-
ности и границах зерен. Зависимость удельного
сопротивления пленок от толщины описывается
классическими моделями Фукса и Зондхеймера
[3, 22] и Мэйадаса–Шатцкеса (МШ) [23]. В рам-
ках упрощенной модели ФЗ удельное сопротивле-
ние пленки определяется уравнением (2) [3, 22].

(2)

где ρ0 – удельное сопротивление объемного мате-
риала, p – параметр рассеяния, определяемый
как среднее значение коэффициентов зеркально-
го отражения от нижней и верхней поверхности
пленки, изменяющийся в диапазоне от 0 до 1.
В нашем случае выражение (2) неудовлетвори-
тельно аппроксимирует экспериментальные
данные, так как оно не позволяет учесть микро-
структуру пленки. В случае нанокристалличе-
ской пленки необходимо учитывать рассеяние
электронов на границах зерен, что можно сделать
с помощью модели МШ. В случае, когда длина
свободного пробега меньше толщины пленки
(λ < h) удельное сопротивление пленки описыва-
ется выражением (3) [10, 23]:

(3)

Параметр α в (3) определяется выражением:

(4)

( )λ −ρ ρ = +0
3 1

1 ,
8

p
h

( )
ρ ρ =

− α + α − α + α0 2 3
1 .

1 3 2 3 3 ln 1 1

λα =
−

,
1

R
d R

где R – коэффициент отражения от границы зер-
на, d – средний латеральный размер зерна. Расчет
зависимости удельного сопротивления пленки
толщиной 17–48 нм (λ < h) в рамках модели МШ
позволил определить параметр α. Было найдено,
что для толщин пленок равных 17–30 нм пара-
метр α = 1.5, а для h = 48 нм α = 1.2. Уменьшение
α можно объяснить увеличением d при увеличе-
нии h. Если принять λ = 11.8 нм, то для 42 нм
пленки при d = 10 нм, получаем значение R = 0.5.
Для сравнения, в [10] для тонких пленок Co раз-
ной плотности было получено R = 0.33–0.75, при-
чем, большие значения R характерны для более
плотных пленок.

Необходимо отметить, что на поверхности Со
всегда присутствует естественная окисная пленка
нанометровой толщины [10]. Наличие такой
пленки приводит к увеличению сопротивления
пленки Со, например, нами было найдено, что
измеренное ρ пленок кобальта толщиной менее
20 нм увеличивается на 9–24% при нахождении
на атмосфере. Анализ состава исходных пленок
Со методом оже-электронной спектроскопии, а
также пленок после плазменной обработки пока-
зал, что атомарное содержание C, O, Co на их по-
верхности было, приблизительно, одинаково и
составляло 42, 36 и 23% соответственно. Таким
образом, окисление пленки в результате ионно-
плазменной обработки можно исключить.

Таким образом, пленки Со с наименьшим ρ
можно получить при ее нанесении в режиме 1 при
высокой температуре, так как при низкой темпе-
ратуре (режим 3) их электропроводность была по-
чти в два раза меньше. Однако на практике нане-
сение пленок предпочтительнее выполнять при
низкой температуре, хотя при этом их электро-
проводность меньше (см. табл. 1). Поэтому влия-
ние ионно-плазменной обработки Ar на электро-
сопротивление проводили для пленки толщиной
46 нм и ρ = 30 мкОм ⋅ см, полученной при низкой
температуре (режим 3). Эксперименты с ее утоне-
нием до 22–24 нм путем распыления ионами с энер-
гией 50, 75, 100 и 150 эВ показали, что их удельное
электрическое сопротивление было приблизительно
одинаковым и равнялась 32–35 мкОм ⋅ см. Поэтому
можно полагать, что бомбардировка поверхности
ионами с энергией 50–150 эВ не приводит к изме-
нению шероховатости пленки.

Таблица 1. Параметры осаждения и характеристики пленок Co

Режим T осаждения, 
K

Смещение
на подложке, В

Скорость 
нанесения, нм/с h, нм ρ, мкОм ⋅ см I, отн. ед. β, град

1 600 Плавающий потенциал 0.06 42 9.84 ± 0.07 148 0.65
2 600 –20 0.06 43 12.77 ± 0.04 32 0.70
3 300 Плавающий потенциал 0.08 55 19.36 ± 0.11 – –
4 300 –20 0.07 49 17.55 ± 0.04 – –



6

МИКРОЭЛЕКТРОНИКА  том 50  № 1  2021

АМИРОВ и др.

Анализ морфологии поверхности методом
сканирующей электронной микроскопии (СЭМ)
исходных пленок показал, что в разных режимах
нанесенные пленки Со толщиной 42–55 нм были
гладкими. На рис. 1 приведены СЭМ изображе-
ния поверхности и скола пленки Со толщиной 10
и 42 нм, полученных в режиме 3. Из СЭМ данных
для сколов было установлено, что пленка Со тол-
щиной 42 нм была нанокристаллической с харак-
терным размером зерна равным 10–20 нм. Разме-
ры зерен пленки толщиной 10 нм были ~10 нм.
Анализ морфологии поверхности методом АСМ
показал, что шероховатость поверхности пленки
Со толщиной 10 нм не превышала 0.3 нм (рис. 2а).
Эти результаты подтверждали, что исходные на-
нокристаллические пленки Со были достаточно
гладкими. Сравнение с литературными данными
показало, что их шероховатость была сравнима с
шероховатостью поверхности пленок Со, полу-
ченных при импульсном магнетронном напыле-
нии (0.2 нм) [11] и была намного меньше, чем при
газофазном осаждении (1 нм) [8]. Средний лате-
ральный размер зерна согласно АСМ измерениям
был равен приблизительно 30 нм, что завышено
по сравнению с данными СЭМ. Причиной дан-
ного расхождения может быть недостаточная раз-
решающая способность, достигнутая при АСМ
измерениях.

Влияние ионной обработки на электросопро-
тивление пленок определяли также из сравнения

ρ исходных пленок разной толщины (10, 20, 30 и
50 нм), полученных в режиме 3 с ρ этих пленок
после разной длительности их плазменной обра-
ботки при энергии ионов ~20 эВ. При этом утоне-
ния пленки Со не происходило, так как энергия
ионов была меньше порога распыления металла.
Нанесение пленок Со различной расчетной тол-
щиной (10, 20, 30 и 50 нм) в режиме 3 показало, что
их удельное сопротивление слабо уменьшалось с
увеличением толщины (рис. 3 зависимость 1). Се-
рия кратковременных (по 26 с) распылений этих
пленок при энергии 50 эВ, в процессе которых тол-
щина пленок каждый раз уменьшалась на 3–6 нм,
показало, что электросопротивление резко уве-
личилось при толщине пленки <10 нм (рис. 3, за-
висимость 2). При h > 15 нм удельное сопротивле-
ние исходных пленок Со и пленок, полученных в
результате распыления совпадали (рис. 3). Эти
результаты свидетельствовали, что кратковремен-
ная низкоэнергетическая ионная бомбардировка не
приводила к изменению их сопротивления.

Многократная обработка поверхности пленок
Со толщиной 10, 20, 30 нм при Т = 300 К и энер-
гии ионов 20 эВ с длительностью каждой обра-
ботки 360 с с последующим выносом образца на
атмосферу между циклами обработки, показала,
что ρ монотонно увеличивалось (рис. 4). Причем,
чем меньше была толщина пленки, тем сильнее
было увеличение ρ пленки. Однако при обработ-
ке образцов, температура которых в плазме уве-

Рис. 1. СЭМ изображения пленки Со толщиной 10 нм (а, б) и 42 нм (в, г), осажденной в режиме 3.

(а) (б)

(в) (г)

10 нм 20 нм

20 нм 20 нм
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личивалась до 500 К, наблюдался другой характер
изменения ρ (рис. 5). Многократная обработка
поверхности пленок разной толщины в плазме Ar
в течение 30 мин с длительностью обработки 240 с
на каждом цикле показала, что удельное сопро-
тивление пленок толщиной 40, 50 и 55 нм после
каждого цикла обработки могло и увеличиваться,
и уменьшаться. Удельное сопротивление пленок
Со после первых двух циклов обработки увеличи-
валось, а затем резко уменьшилось. Далее сопро-
тивление снова увеличивалось, затем падало. С
увеличением числа обработок изменение ρ
уменьшалось. При этом наблюдалась общая тен-
денция к увеличению ρ.

Обработка поверхности более тонких пленок
Co в течение 40 мин с длительностью каждого
цикла обработки 10 минут показала, что измене-
ния ρ пленок толщиной 10, 20 и 30 нм от цикла к
циклу были более сильными (рис. 6). В течение
первых четырех циклов обработки наблюдалось
периодическое увеличение и уменьшение ρ с об-
щей тенденцией его возрастания. Наибольшее
увеличение сопротивления наблюдалось для
пленки 10 нм. Оно возрастало почти в три раза, в
то время как для пленок толщиной 20 и 30 нм,
приблизительно, в два раза. Такое увеличение ρ
нельзя объяснить нагревом пленки, так как оно
не изменялось, если образцы помещались на под-
ложкодержателе перевернутыми (зависимости

Рис. 2. АСМ изображения поверхности исходной (а) и подвергнутой серии ионно-плазменных обработок (б) пленки
Co толщиной 10 нм. Размер кадров – 500 × 500 нм.

(a) (б)
1.02 нм 1.13 нм

0 нм 0 нм

Рис. 3. Зависимость удельного сопротивления пленок
Co от их толщины. 1 – исходные пленки, 2 – утонен-
ные в результате ионно-плазменного распыления.
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Рис. 4. Зависимость удельного сопротивления пленок
Co разной толщины от времени обработки в плазме
Ar при комнатной температуре. 1 – h = 10 нм, 2 – h =
= 20 нм, 3 – h = 30 нм.
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1а-3а, рис. 6). В этом случае пленка также нагре-
валась в плазме (вакуумный отжиг) до температу-
ры равной, приблизительно, 500 К, но не подвер-
гались ионной бомбардировке.

Монотонное увеличение ρ пленки Со с увели-
чением времени плазменной обработки (рис. 4)
при комнатной температуре может быть обуслов-
лено изменением кристаллической структуры
пленки, уменьшением размеров зерен Со при
ионной бомбардировке. Немонотонный характер
изменения ρ, который возникает только при сов-
местном воздействии двух факторов – ионной
бомбардировки и температуры (рис. 5, 6) может
объясняться релаксационными процессами в
пленке, связанными с изменением микрострук-
туры в результате охлаждения образца при выно-
се его на атмосферу. Релаксационные процессы,
возникающие после прекращения ионного воз-
действия, наблюдали, например, при исследова-
нии внутренних напряжений в пленке Pt [24], а
удельное электрическое сопротивление связано с
напряжениями в пленке [16]. Увеличение ρ плен-
ки не могло быть связано с внедрением Ar в плен-
ку, так при энергии ионов ниже порога распыле-
ния они не могли проникнуть в пленку.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Исследование влияния условий нанесения

пленок Со толщиной 10–55 нм магнетронным
методом на их электросопротивление, а также
влияние ионно-плазменной обработки на ρ пле-
нок показало следующее.

Во всех исследованных режимах нанесения
пленок Со они были достаточно гладкими. Ше-
роховатость поверхности была не более 0.3 нм.

Наименьшее ρ пленки Со толщиной ~40 нм, рав-
ное 9.8 мкОм ⋅ см было при ее нанесении при по-
вышенной температуре (600 K). При Т = 300 K и
слабой ионной бомбардировке оно было прибли-
зительно в два раза больше.

Низкоэнергетическая ионная бомбардировка
поверхности не влияла на шероховатость поверх-
ности пленок Co. Обработка поверхности пленок
Со в плотной плазме Ar с энергией ионов ниже
порога распыления при Т = 300 K приводила к
монотонному увеличению ρ.

Ионно-плазменная обработка пленок Со при
Т ≈ 500 К приводила как к уменьшению, так и
увеличению ρ после каждого цикла обработки.
Такое изменение удельного сопротивления обу-
словлено комплексным воздействием ионной
бомбардировки и температуры, которое происхо-
дит в процессе плазменной обработки. Оно объяс-
няется релаксационными процессами в пленке,
связанными с перестройкой дефектов, границ зе-
рен, уменьшением их размеров после каждого
цикла обработки и выноса образца на атмосферу.

Исследование выполнено при финансовой
поддержке гранта РФФИ № 18-29-27017 с ис-
пользованием оборудования Центра коллектив-
ного пользования “Диагностика микро- и нано-
структур”.
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