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Пленки W толщиной 5–40 нм, полученные методом магнетронного распыления и состоящие ис-
ходно из α-W и β-W, подвергались отжигам или ионно-плазменным обработкам при одинаковой
температуре, не превышавшей 373 K. В пленках толщиной 20–40 нм в результате данных воздей-
ствий происходил фазовый переход β-W в α-W, который сопровождался 2–3-кратным уменьшени-
ем удельного сопротивления. Было найдено, что при отжиге полная трансформация β-W в α-W про-
исходит за меньшее время, чем при ионно-плазменной обработке.
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1. ВВЕДЕНИЕ
Интерес к пленкам α-W и β-W обусловлен пер-

спективами их применения в микроэлектронике
и спинтронике. В микроэлектронике тонкие
пленки α-W могут использоваться в качестве ме-
таллизации в суб-10 нанометровой технологии
изготовления интегральных схем вместо Cu [1, 2].
Электропроводность пленок W нанометровой тол-
щины вследствие меньшей длины свободного про-
бега электронов – больше, чем у Cu [3, 4], поэто-
му удельное электрическое сопротивление ρ до-
рожек вольфрамовой металлизации оказывается
ниже, чем ρ медной металлизации при ширине
дорожек менее 15 нм [1]. Для целей спинтроники
подходят пленки β-W, которые обладают гигант-
ским спиновым эффектом Холла [5–7]. Однако
получение однофазных пленок W затруднено, так
как при обычно используемой технологии их оса-
ждения методом магнетронного распыления об-
разуются пленки смешанного фазового состава, со-
стоящие из α- и β-фаз, с высокой и низкой электро-
проводностью соответственно [8–15]. Поэтому в
последнее время разрабатываются различные ме-
тоды осаждения пленок, состоящих или только из
α- или только из β-фазы W [16–21]. Для получе-
ния пленок, состоящих только из α-фазы W, раз-
рабатываются методы осаждения из газовой фазы
[18], атомно-слоевого осаждения [19] и осажде-
ния с использованием более плотной плазмы [20,

21]. Было показано, что при осаждении W добав-
ление к магнетронному разряду ВЧ индукцион-
ного разряда приводит к уменьшению ρ пленки
толщиной 20 нм более чем в два раза за счет фор-
мирования в ней только α-W [20]. Повышение
электропроводности пленок W смешанного α- и
β-фазового состава путем трансформации их в
α-W осуществляется путем отжига, например, в
[9] переход из β- в α-фазу был осуществлен быст-
рым термическим отжигом при 923 К в течение 60 с.
Кроме того, пленки W, полученные методом маг-
нетронного распыления при высокой температу-
ре, содержат преимущественно α-фазу, а полу-
ченные при низкой температуре (~300 К), содер-
жат β-фазу. Данная фаза является неустойчивой и
может трансформироваться в α-фазу уже при
комнатной температуре через 10–20 ч [10], но для
полной фазовой трансформации проводят отжиг
при температуре до 1123–1223 К [11, 12], однако
такой отжиг несовместим с технологией микро-
электроники. В [13, 14] установлено влияние на-
пряжений на фазовый состав пленок W, однако
механизм перехода β-фазы в α-фазу остается не-
ясным [10, 15]. Одним из факторов, влияющих на
ρ и фазовый состав пленок, является ионная бом-
бардировка. Так, в [22] было обнаружено, что при
обработке пленок Co в аргоновой плазме с энер-
гией ионов около 20 эВ наблюдалось как умень-
шение, так и увеличение ρ в зависимости от усло-
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вий обработки. Такое изменение ρ обусловлено
комплексным воздействием ионной бомбарди-
ровки и отжига. Низкоэнергетическая ионная
бомбардировка влияет также на напряжения в
пленках Ti [23] и Cr [24].

Целью данной работы являлось исследование
влияния ионной бомбардировки, проводимой в
плазме ВЧ индукционного разряда (здесь и далее –
ионно-плазменной обработки), на фазовый состав
и ρ пленок W толщиной 5–40 нм, полученных ме-
тодом магнетронного распыления при различных
условиях.

2. ЭКСПЕРИМЕНТ
Пленки W толщиной h = 5, 10, 20 и 40 нм оса-

ждались методом магнетронного распыления на
установке SCR-650 “Tetra” (Alcatel). Для распы-
ления мишени W чистотой 99.95% использовался
Ar чистотой 99.995%, рабочее давление Ar состав-
ляло 0.2 Па. Остаточное давление было равно 5 ×
× 10–5 Па, ВЧ мощность на мишени была равна
300 Вт. Пленки W осаждали на поверхность окис-
ленных пластин Si (100) диаметром 100 мм при
температуре 300 K с плавающим потенциалом на
подложке. Пленка с h = 20 нм осаждалась также
при 773 К с плавающим потенциалом на подлож-
ке. Кроме того, пленки W с h = 20 и 40 нм осажда-
лись при 300 K с приложением ВЧ смещения, фор-
мирующего на подложке постоянный потенциал
–20 В. После осаждения пленок металла пласти-
ны Si разрезали на образцы размером ~10 × 10 мм.

Обработку образцов проводили в реакторе
плотной аргоновой плазмы ВЧ индукционного
разряда подробно описанном в [25]. В камере на-
ходился ВЧ электрод, на который с использова-
нием загрузочного устройства устанавливалась
алюминиевая пластина с образцами. Ионно-плаз-
менную обработку (ИПО) осуществляли в стаци-
онарном режиме при температуре ~300 K и в не-
стационарном режиме, когда образец нагревался
в плазме в процессе ИПО. В первом случае обра-
зец помещался на алюминиевом держателе на
теплопроводящей вакуумной смазке, а во втором
случае он лежал на держателе без отвода тепла и
подвергался ионной бомбардировке с одновремен-
ным нагревом. Для того чтобы выделить влияние
нагрева на свойства пленки W, на держатель поме-
щали дополнительно образец, обращенный плен-
кой металла к поверхности алюминиевого держате-
ля. В этом случае ионно-плазменной обработке
подвергалась тыльная сторона подложки, а плен-
ка W подвергалась только сопутствующему плаз-
менному отжигу (ПО). Для определения влияния
времени обработки ИПО и ПО на электропро-
водность проводились циклические обработки:
после каждой обработки образец извлекался на
атмосферу, измерялось его ρ, затем обработку по-
вторяли и снова измеряли ρ.

Условия ионно-плазменной обработки были
следующими: рабочее давление было равно 0.15 Пa,
расход Ar был равен 20 ст. см3/мин, ВЧ мощность,
подаваемая на индуктор, равнялась 800 Вт, часто-
та была равна 13.56 МГц. Образец обрабатывался
при плавающем потенциале на подложке, при этом
средняя энергия ионов была равна ~20 эВ [25].
Энергия ионов была ниже порога распыления W,
равного 35 эВ [26]. Длительность ИПО изменяли
в диапазоне 60–480 с. Плотность ионного тока
равнялась 4.2 мА/см2, что соответствует плотно-
сти ионного потока 2.6 × 1016 ион/(см2 с) и плот-
ности мощности ионного потока ~0.1 Вт/см2. Так
как нагрев образца в плазме низкого давления обу-
словлен ионной бомбардировкой [27], то оценки
показывают, что при таких условиях образец за 60 с
обработки нагревался до температуры не более
313 K. Часть образов подвергалась ИПО при подаче
на держатель ВЧ напряжения с частотой 13.56 МГц
и мощностью 36 Вт, при этом на образце форми-
ровался постоянный потенциал –20 В.

Анализ морфологии поверхности пленок про-
водили с использованием СЭМ Supra-40 (Carl
Zeiss). Съемку θ-2θ дифрактограмм проводили на
дифрактометре ДРОН-3М с использованием труб-
ки с медным анодом и графитового кристалл-моно-
хроматора. Поверхностное сопротивление пленок
W определяли четырехзондовым методом. Толщи-
ну пленок измеряли с использованием СЭМ на
сколе пластины Si с нанесенной пленкой W. Из из-
мерений поверхностного сопротивления и h опре-
деляли ρ. Погрешность определения ρ определя-
лась, главным образом, погрешностью измере-
ния толщины пленки.

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Дифрактограммы пленок W h = 20 и 40 нм,
осажденных при комнатной температуре с плава-
ющим потенциалом на подложке, показывают
присутствие α-W и β-W (рис. 1а и б). Фаза α-W
идентифицируется по пику (110), расположенно-
му при 2θ ~ 40°, а фаза β-W по пикам (200), (210) и
(211), расположенным при 2θ ~ 35°, 39° и 43°, со-
ответственно [13, 15–17, 20]. Материал, находя-
щийся в α-фазе, имеет текстуру (110), характер-
ную для пленок ОЦК металлов, осажденных на
неориентирующие подложки, а β-W, не имеет
текстуры. На дифрактограмме пленки с h = 40 нм
интенсивность пика α-W (110) относительно ин-
тенсивности пика β-W (210) больше, чем на ди-
фрактограмме пленки с h = 20 нм, что указывает
на большую долю α-W в случае более толстой
пленки. Исходная пленка с h = 10 нм также содер-
жит β-W (рис. 1в), дифракционные пики, относя-
щиеся к α-W, не наблюдались. Пики, относящие-
ся к β-W, сравнительно широкие, что указывает на
нанокристаллическую структуру данной фазы в
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пленке. На дифрактограмме 5 нм пленки дифрак-
ционные пики отсутствуют. Это свидетельствует,
что данная пленка также является нанокристал-
лической. На рис. 1 приведены также дифракто-
граммы пленок W 20 и 40 нм, подвергнутых ИПО
в течение 120 с (кривые 2 на рис. 1а, б, г). Из них
следовало, что ИПО этих пленок приводила к фа-
зовому переходу, в результате которого в пленках
оставалась только фаза α-W, количество которой
при этом существенно увеличивалась.

Дифрактограммы пленки 20 нм, осажденной
при 773 K, исходной и подвергнутой ИПО (рис. 1г)
показали, что до и после ИПО пленка содержит
только фазу α-W с текстурой (110). Интенсивность,
а также полуширина дифракционного пика α-W
(110) в результате ИПО не изменялась, что говорило
об отсутствии изменений микроструктуры.

Фазовый состав исходной 40 нм пленки W был
неоднородным по поверхности пластины, в част-
ности, некоторые образцы содержали только α-W
и имели низкое удельное сопротивление. На рис. 2
представлены СЭМ изображения и дифрактограм-
мы такого образца в сравнении с таковыми для
двухфазного образца, взятого из той же пластины.
В первом случае ρ было равно 64 мкОм см, во вто-
ром случае – 120 мкОм см. Видно, что однофаз-
ная пленка однородна и состоит из зерен, имею-
щих поверхность в виде системы параллельных по-
лос. Поверхность двухфазной пленки представляет
собой систему светлых зерен с параллельными по-
лосами на темной поверхности. Сравнение двух
образцов разного фазового состава позволяет
утверждать, что α-W в пленках состоит из таких
зерен, а β-W присутствует в виде мелкозернистой

Рис. 1. Дифрактограммы пленок W толщиной 20 нм (а), 40 нм (б), исходной пленки толщиной 10 нм (в), осажденных
при 300 K, а также пленки W 20 нм, осажденной при 773 K (г), исходных (1) и после ионно-плазменной обработки (2).
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темной на СЭМ изображениях фракции. Такой
вывод подтверждается анализом морфологии по-
верхности исходных пленок W с h = 20 и 40 нм,
осажденных при комнатной температуре с плава-
ющим потенциалом на подложке, проведенным
до и после ИПО (рис. 3). Обе исходные пленки
содержали α- и β-фазы. В обоих случаях наблюда-
ются светлые зерна на фоне темной однородной
поверхности. Однако площадь, занимаемая свет-
лыми зернами, а также размеры таких зерен были
больше на более толстой пленке с более высоким
содержанием α-W. Морфология поверхности плен-
ки с h = 40 нм после ИПО (рис. 3в), в результате
которой ее ρ уменьшилось почти в 3 раза, стала
похожей на морфологию поверхности пленки
только с фазой α-W (рис. 2а). На ней возникли та-
кие же большие светлые области, доля темной по-
верхности, относящаяся к β-фазе, существенно
уменьшилась. СЭМ изображения 20 и 40 нм пле-
нок, полученных со смещением на подложке –20 В,
качественно были такими как это показано на

рис. 3. Подобное изменение морфологии поверх-
ности наблюдалось ранее при ИПО 100 нм плен-
ки Pt, выполненной при таких же условиях, когда
также происходил рост латеральных размеров объ-
ектов на поверхности, межзеренные границы ста-
новились менее выраженными [28]. В обоих
случаях данная морфология может объясняться
усилением поверхностной диффузии, обуслов-
ленным ионной бомбардировкой, что приводит к
сглаживанию поверхности.

ИПО пленок W с h = 20 и 40 нм, осажденных
при 300 K с плавающим потенциалом на подлож-
ке, проведенная в течение 120 с без охлаждения,
показала, что ρ пленок уменьшилась в 2.3–2.7 раз
(рис. 4а), в результате последующих обработок ρ
не менялось. ИПО и ПО пленки с h = 40 нм при-
водили к одинаковому уменьшению ρ в 2.5 раза.
Для 20 нм пленки ПО привел к уменьшению ρ в
2.7 раз, тогда как ИПО уменьшила ρ в 2.3 раза. Се-
рия ПО и ИПО в таком же режиме, но при дли-
тельности отдельной обработки 480 с приводила к

Рис. 2. СЭМ изображения исходных однофазной (а) и двухфазной (б) пленки W толщиной 40 нм, а также дифракто-
граммы данных однофазной (в) и двухфазной (г) пленки.
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такому же результату: ПО пленки 20 нм привел к
уменьшению ρ в 2.8 раз, а ИПО – в 2.4 раза, ПО и
ИПО 40 нм пленки уменьшили ρ в 2.6 раз. С другой
стороны, циклические ИПО пленок 20 и 40 нм,
проведенные при охлаждении образцов в течение
180 с, не привели к изменениям ρ. Такая же серия
обработок только с уменьшением времени от-
дельной обработки до 90 с показала, что ρ пленок
уменьшалась в 2.7 раза в первые два–три цикла
обработки (270 с), а далее не изменялась (рис. 4б).
Исключение составляет серия ИПО пленки W с
h = 20 нм, в результате которой ρ уменьшалась без
выхода на стационарное значение. Однако если
циклическую обработку пленок W 20 и 40 нм про-
водить в течение 60 с, то примерно линейное
уменьшение ρ наблюдалось только в результате
ПО, а при ИПО после незначительного началь-
ного падения ρ пленок с h = 20 и 40 нм оставалось
постоянным (рис. 4в). Для пленок W 20 и 40 нм,
полученных со смещением на подложке, были
получены такие же результаты. Таким образом, в
результате ПО для длительности отдельной обра-
ботки с 60–90 с наблюдается более быстрое
уменьшение ρ чем при ИПО. Более сильное вли-
яние ИПО и ПО на ρ пленок W с увеличением
длительности обработки объясняется более высо-
кой температурой образцов. При ИПО характер
изменения ρ такой же, но скорость ее изменения

меньше. Если ПО и ИПО проводить при более
высокой энергии ионов при подаче ВЧ мощности
на держатель и потенциале самосмещения, рав-
ном –20 В и времени обработки 60 с (рис. 4г), то
изменение ρ было аналогичным тому, что наблю-
далось, когда ИПО длилось 90 с без подачи ВЧ
смещения (рис. 4в). Более быстрое падение ρ в ре-
жиме со смещением, чем без смещения можно
объяснить более быстрым нагревом пленки, обу-
словленной высокой энергией ионов, бомбарди-
рующих поверхность образцов в первом случае.

Пленки с h = 5 и 10 нм также были подвергну-
ты серии ИПО и ПО в режимах с длительностью
обработки 60 с и 120 с. В отличие от более толстых
пленок, осажденных в таком же режиме, ПО и
ИПО не оказали заметного воздействия на ρ, за
исключением уменьшения ρ на 3–8% в результате
первой ИПО (рис. 5).

ИПО и ПО пленок W 20 нм пленки W, оса-
жденной при 773 K также не влияли на ρ пленки, ко-
торое равнялось 90 мкОм см. Изменения ρ, а также
фазового состава пленок W толщиной 5–40 нм,
полученных в разных условиях осаждения до и
после ИПО приведены в табл. 1.

Приведенные результаты позволяют предло-
жить следующее объяснение наблюдаемых изме-
нений ρ пленок W, подвергнутых ИПО и ПО. Из-

Рис. 3. СЭМ изображения пленок W, исходных толщиной 20 нм (а), 40 нм (б), а также 40 нм пленки после ИПО в те-
чение 120 с (в).

100 нм(а) 100 нм(б)

100 нм(в)
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Рис. 4. Зависимость удельного сопротивления ρ пленок W толщиной 20 нм (1, 2) и 40 нм (3, 4) от суммарного времени
ПО (1, 3) и ИПО (2, 4). Длительность одной обработки: 120 с (а), 90 с (б), 60 с (в), 60 с при смещении –20 В на подложке (г).
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вестно, что β-W обладает удельным сопротивле-
нием, много большим такового для α-W [6, 12, 15]
и согласно СЭМ изображениям в исходных плен-
ках 20 нм доминирует β-W, а в пленках 40 нм для
большинства образцов обе фазы представлены в со-
поставимых количествах или доминирует α-W (см.
рис. 1–3). Наблюдаемое уменьшение ρ 20–40 нм
пленок в результате ИПО и ПО в 2–3 раза можно
объяснить фазовым переходом. Более сильный эф-
фект влияния ИПО и ПО на пленки W с h = 40 нм,
чем на 20 нм пленки, можно объяснить тем, что в
первом случае содержание α фазы в пленке было
больше. Наблюдение фазового перехода в плен-
ках W 20 и 40 нм при слабом их нагреве согласует-
ся с результатами работ [9–11]. Кроме того, по суже-
нию дифракционных максимумов можно судить о
существенном улучшении микроструктуры пленок

(см. рис. 1). Согласно формуле Шеррера полуши-
рина дифракционного пика обратно пропорцио-
нальна среднему размеру области когерентного
рассеяния (ОКР) [29]. Таким образом, увеличе-
ние размеров ОКР также может способствовать
уменьшению сопротивления пленок [30].

Влияние ионной бомбардировки на фазовый
переход β- в α-фазу проявляется в более сильном
влиянии ПО по сравнению с ИПО на уменьше-
ние ρ пленок. Это следовало из экспериментов с
циклической обработкой при небольших време-
нах обработки (60, 90 с). Данное явление нельзя
объяснить разными температурами пленок при
ПО и ИПО. Отдельные эксперименты с образца-
ми, на которые пленка W была нанесена на обе
стороны, показали, что и в этом случае ПО силь-
нее, чем ИПО влиял на ρ пленки. Влияние ион-
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ной бомбардировки на фазовый переход подтвер-
ждается также тем, что эффект влияния ИПО пле-
нок при подаче ВЧ напряжения был меньше, чем
эффект ПО. Известно, что ИПО в условиях, сход-
ных с исследованными в данной работе, за счет
усиления зернограничной диффузии может уве-
личивать сжимающие напряжения в пленках, как
это было показано для пленок Cr [24, 31]. Можно
предположить, что и в случае пленки W в резуль-
тате ионной бомбардировки происходит усиле-
ние сжимающих напряжений, которое препят-
ствует фазовому переходу [32], например, из-за
искажения формы элементарной ячейки [33].
Одинаковое влияние ИПО и ПО при обработке
длительностью 120 с и более, может быть объяс-
нено тем, что в этом случае в результате более
сильного нагрева пленки W происходит отжиг
внутренних напряжений. Слабое влияние ИПО и

ПО на пленки с h = 5 и 10 нм, может объясняться
тем, что в отсутствии α-фазы β-фаза является ста-
бильной. Данный вывод согласуется с результата-
ми работы [32], где было показано, что нанокри-
сталлический β-W сравнительно стабилен. Надо
отметить, что пленки W с h = 20 и 40 нм, осажден-
ные при подаче смещения на подложку –20 В, по-
казывают качественно такие же результаты, что и
пленки, осажденные при плавающем потенциа-
ле, что можно объяснить сходством их исходной
микроструктуры.

Полученные результаты свидетельствуют, что
для получения высокопроводящих пленок α-W
процесс их нанесения необходимо проводить при
высокой плотности ионного потока низкой энер-
гии. Такой вывод был сделан также в [20, 21], где
пленки α-W толщиной 40 нм, полученные при ком-
натной температуре, обладали ρ = 20–30 мкОм см.

Рис. 5. Зависимость ρ пленок W толщиной 5 нм (1, 2) и 10 нм (3, 4) от суммарного времени ПО (1, 3) и ИПО (2, 4). Дли-
тельность одной обработки 60 с (а) и 120 с (б).
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Таблица 1. Фазовый состав и удельное сопротивление ρ пленок W, полученных при разных условиях, до и после ИПО

h, нм
До ИПО После ИПО

фазовый состав ρ, мкОм см фазовый состав ρ, мкОм см

5 (300 K) – 320 – 320

10 (300 K) β-W 260 β-W 260

20 (300 K)
(α + β)-W

160

α-W

60

40 (300 K) 112 40

20 (773 K)
α-W

88 90

40 (773 K) 74 74

20 (300 K, –20 В)
(α + β)-W

140 60

40 (300 K, –20 В) 108 42
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В нашей работе в результате ПО и ИПО 40 нм
пленок было получено ρ = 40 мкОм см.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Исследование влияния ИПО и ПО в аргоно-

вой плазме ВЧ индукционного разряда двухфаз-
ных пленок W толщиной 20–40 нм показало, что
в результате обработок происходила трансформа-
ция в однофазную пленку, которая сопровожда-
лось уменьшением ее удельного сопротивления
пленок в 2–3 раза. Такая же обработка пленок W
толщиной 5–10 нм, состоящих преимущественно
из β фазы, не приводила к изменению фазового
состава пленок и изменению их электрического
сопротивления. Было обнаружено, что при плаз-
менном отжиге трансформация происходит быст-
рее, чем при ИПО с той же температурой. Полу-
ченные результаты свидетельствуют, что ионно-
плазменная обработка пленок W является эффек-
тивным способом влияния на их фазовый состав
и электропроводность.

СЭМ исследования выполнены с использова-
нием оборудования Центра коллективного поль-
зования “Диагностика микро- и наноструктур”.

Работа выполнена в рамках Государственного
задания ФТИАН им. К.А. Валиева РАН Мини-
стерства науки и высшего образования РФ по те-
ме № FFNN-2022-0017, частично поддержана
грантом Российского фонда фундаментальных
исследований № 18-29-27017.

Авторы заявляют, что у них нет конфликта ин-
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