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Введение. В последние годы оксид гафния HfO2 стал рассматриваться в микро-

электронике как наиболее перспективный диэлектрик с высокой диэлектрической про-

ницаемостью для замены традиционного применяемого в качестве подзатворного ди-

электрика в структурах металл – диэлектрик – полупроводник диоксида кремния SiO2 

[1]. Оксид гафния сочетает в себе высокую диэлектрическую проницаемость ε = 16–25 и 

большую ширину запрещенной зоны Eg = 5.6 – 5.8 эВ, высокую термодинамическую сов-

местимость на границе раздела с кремнием и высокие энергетические барьеры для элек-

тронов и дырок относительно кремния (соответственно 2.0 и 2.5 эВ) [2-4]. Как следствие, 

электрофизические свойства тонких пленок HfO2 активно исследовались, и было пока-

зано, что аморфный оксид гафния обладает улучшенными диэлектрическими свой-

ствами, по сравнению с сильной кристаллической фазой [5]. Однако оксид гафния не 

обладает достаточной термической стабильностью, и проявляет тенденцию к кристалли-

зации при температурах 400 – 450 °C [6]. В результате в структуре поликристаллических 

пленок формируется ряд дефектов, которые приводят к увеличению токов утечки по гра-

ницам зерен [6, 7].  

Один из способов получения термостойких аморфных пленок HfO2 основан на 

легировании оксида гафния аморфизующими примесями (Si, Al, Y, Gd, La и др.). До 2011 

года пленки легированного оксида гафния рассматривались исключительно в качестве 

линейных диэлектриков, и интерес был обусловлен поиском материалов с высокой ди-

электрической проницаемостью. В 2011 году были впервые получены сегнетоэлектриче-

ские слои при легировании HfO2 оксидом циркония ZrO2 (HZO) [8]. Было установлено, 

что наибольшая поляризация получена для пленок состава Hf0.5Zr0.5O2. Метод реактив-

ного магнетронного распыления как раз и является низкотемпературным процессом, ко-

торый позволяет наносить многокомпонентные тонкие пленки высокого качества с 

управляемым стехиометрическим составом путем распыления мозаичных мишеней.  
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Таким образом, целью работы было исследование возможности получения пленок 

HZO методом реактивного магнетронного распыления и влияния параметров процесса 

на диэлектрические характеристики этих пленок. 

1. Эксперимент. Схема экспериментальной установки для нанесения пленок 

HZO представлена на рис. 1. Установка выполнена на базе вакуумного поста Leybold-

Heraeus A550 VZK. Камера вакуумной установки оборудована внешним фланцевым ион-

ным источником (ИИ) на основе ускорителя с анодным слоем DBIS-001, который ис-

пользовался для предварительной очистки подложек. Для распыления сегнетоэлектри-

ческих мишеней использовалась магнетронная распылительная система RIF.041 с мише-

нью  41 мм. Магнетронная распылительная система (МРС) устанавливалась вместо ми-

шенного узла ионного источника. 

Пленки HZO наносились методом импульсного реактивного магнетронного рас-

пыления комбинированной Hf-Zr мишени в Ar/O2 смеси газов. Комбинированная ми-

шень  41 мм и толщиной 1 мм состояла из двух секторов из Hf и Zr в соотношении 

площадей 10:12 (рис. 2). Соотношение секторов выбиралось из условия получения пле-

нок с равным соотношением Hf и Zr в наносимой пленке с учетом коэффициентов рас-

пыления каждого из материалов.  

 

 
 

 
Рис. 1. Схема экспериментальной установки для 

нанесения пленок HZO методом реактивного магне-

тронного распыления 

Рис. 2. Общий вид комбинированной Hf-Zr ми-

шени после распыления 

 

 

В качестве подложек использовались подложки высоколегированного монокри-

сталлического кремния p-типа КДБ0.05(100). В ходе экспериментов подложки устанав-

ливались на вращаемый положкодержатель карусельного типа на расстоянии 82 мм от 

поверхности мишени магнетрона. Камера вакуумной установки откачивалась до оста-

точного давления 8×10-4 Па и производилась ионная очистка подложек. Для этого рабо-

чий газ Ar подавался ионный источник до рабочего давления 0.02 Па. Время очистки, 

энергия ионов и ток разряда во всех экспериментах было постоянным и составляло со-

ответственно 2 мин (режим вращения подложкодержателя), 500 эВ, 50 мА соответ-

ственно.  

Затем производилось нанесение пленок HZO. Для этого подложки последова-

тельно подводились в зону нанесения. В газораспределительную систему магнетрона по-

давались рабочие газы. Распыление мишени Hf-Zr осуществлялось в Ar/O2 смеси газов. 

В процессе экспериментов содержание кислорода в Ar/O2 смеси газов (ГO2) изменялось 

от 0 до 40 % при общем расходе газа 50 мл/мин. Для поддержания заданного расхода 

газов использовались автоматические регуляторы расхода газа РРГ-1. Для питания маг-

нетрона использовался источник питания APEL-M-1.5BP-800-2 (ООО «Прикладная 

электроника», Россия) мощностью 1.5 кВт. При распылении использовался биполярный 
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ассиметриченый импульсный ток (частота следования импульсов F = 10 кГц, амплитуда 

положительного импульса 60 В и длительность 3 мкс). В процессе нанесения ток разряда 

магнетрона поддерживался постоянным It = 350 мА. При этом напряжение разряда в за-

висимости от содержания кислорода изменялось от 295 до 354 B. Толщина нанесенных 

пленок составляла около 100 нм и регулировалось временем нанесения в зависимости от 

концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов. 

Толщина нанесенных пленок определялась на оптическом интерферометриче-

ском профилометре ПОИ-08. Для измерения диэлектрических характеристик пленок 

HZO формировались МОП структуры. Для этого на пленку HZO методом ионно-луче-

вого распыления через маску наносился верхний Ni электрод толщиной 100 нм. Площадь 

обкладки конденсатора составляла 0.096 мм2. Емкость и тангенс угла диэлектрических 

потерь измерялись с использованием измерителя иммитанса Е7-20 на частотах 25 – 106 

Гц. Значения диэлектрической проницаемости рассчитывались исходя из толщины ди-

электрического слоя и емкости конденсаторной структуры.  

2. Результаты и обсуждение. Проведены исследования влияния концентрации 

кислорода в Ar/O2 смеси газов на скорость нанесения пленок HZO (рис. 3). При распы-

лении Hf-Zr мишени в среде Ar скорость нанесения составляла 0.55 нм/с и снижалась до 

0.18 нм/с при ГO2 = 20 %. Далее при увеличении ГO2 скорость нанесения снижалась не-

значительно до 0.15 нм/с при концентрации кислорода 40 %. По-видимому, при ГO2 более 

20 % система переходила в реактивный режим работы, при котором мишень полностью 

была покрыта тонким слоем оксида. 

 

 
 

Рис. 3. Зависимость скорости нанесения пленок HZO от концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 

 

Проведены исследования влияния параметров процесса импульсного реактивного 

магнетронного распыления на диэлектрические характеристики пленок HZO. На рис. 4 

представлены частотные зависимости емкости и тангенса угла диэлектрических потерь 

tgφ пленок HZO. Установлено, что независимо от концентрации кислорода в процессе 

нанесения, частотные зависимости емкости и тангенса угла диэлектрических потерь 

имели сходный характер. В диапазоне частот от 1.0 кГц до 1.0 МГц емкость конденсато-

ров практически не зависела от частоты (рис 4 а). Однако на низких частотах (менее 1.0 

кГц) емкость резко увеличивалась и превышала емкость на низких частотах в 2 – 5 раз.  
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 а)  б) 

 
Рис. 4. Частотные зависимости емкости (а) и тангенса угла диэлектрических потерь (б) пленок HZO, 

нанесенных при различной концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 

 

Тангенс угла диэлектрических потерь на высоких частота составлял около 0.05, 

но на низких частотах диэлектрические потери резко увеличивались (рис. 4 б). Макси-

мум диэлектрических потерь наблюдался на частотах 400 Гц – 1.0 кГц и достигал значе-

ния 0.3 – 0.5. На рис. 5 представлены зависимости диэлектрической проницаемости и 

тангенса угла диэлектрических потерь пленок HZO на частотах 1.0 кГц и 1.0 МГц от 

концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов. Как видно из рисунка диэлектрическая 

проницаемость и тангенс угла диэлектрических потерь зависели от ГO2. При увеличении 

концентрации кислорода отмечалось снижение ε на частоте 1.0 МГц с 10.5 единиц при 

ГO2 = 5 % до 4.5 единиц при ГO2 = 40 %. На частоте 1 кГц ε снижалось с 17 до 7.2. Тангенс 

угла диэлектрических потерь на частоте 1.0 МГц практически не зависел от ГO2 и состав-

ляло tgφ = 0.05. На частоте 1.0 кГц диэлектрические потери увеличивались с 0.17 при ГO2 

= 5 % до 0.36 единиц при ГO2 = 40 %. 

 

 
 

 

Рис. 5. Зависимость диэлектрической проницаемости пле-

нок HZO на частотах 1.0 кГц и 1.0 МГц 

от концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 

Рис. 6. Зависимость тангенса угла диэлектрических по-

терь пленок HZO на частотах 1.0 кГц и 1.0 МГц 

от концентрации кислорода в Ar/O2 смеси газов 

 

Анализ полученных результатов показывает, что методом импульсного реактив-

ного магнетронного распыления возможно получение пленок HZO с диэлектрической 

проницаемостью ε = 4.5 – 10.5 и тангенсом угла диэлектрических потерь tgφ = 0,05 на 

частоте 1.0 МГц. Сравнение полученных результатов с характеристиками ранее иссле-

дованных пленок оксида гафния и оксида циркония [9, 10] показывает, что пленки HZO 

имеют более низкие значения ε и более высокие значения диэлектрических потерь. Для 

сравнения значения ε и tgφ для пленок оксида циркония составляли  ε = 9 – 14, tgφ = 0,05 

– 0,09 и для оксида гафния ε = 17 – 22 и tgφ = 0,03 – 0,05 соответственно. Однако все эти 

результаты были получены на подложках из монокристаллического кремния n-типа. 

Снижение значения ε и увеличение диэлектрических потерь, по-видимому, связано с 
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формированием барьерного заряда на границе контакта слоя диэлектрика с полупровод-

ником p-типа. 

Заключение. Проведены исследования диэлектрических свойств пленок HZO, по-

лученных методом реактивного магнетронного распыления комбинированной Hf-Zr ми-

шени. Анализ полученных результатов показывает, что метод реактивного магнетрон-

ного распыления Hf-Zr мишени в Ar/O2 смеси газов применим для нанесения пленок ок-

сида гафния-циркония. Без нагрева подложек и последующего отжига получены пленки 

HZO с диэлектрической проницаемостью ε = 4.5 – 10.5 и тангенсом угла диэлектриче-

ских потерь tgφ = 0,05 на частоте 1.0 МГц. 
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