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薄膜理想台阶的制备方法研究

付文博, 梁建华, 王维笃, 周晓松, 杨本福, 程贵均

(中国工程物理研究院 核物理与化学研究所, 绵阳 621900)

摘摇 要: 目的摇 研究台阶的形貌对台阶仪测试的影响,准确测试薄膜的厚度。 方法摇 分析制备台阶中存

在的问题,针对这些问题设计了中轴线位置带掩膜条的掩膜板,并采用该新型掩膜板,在不同衬底上制备

台阶,用台阶仪对薄膜的厚度进行测定。 结果摇 在薄膜中轴线附近做出的台阶,坡度陡峭,上下表面清

晰。 Mo 衬底上制备出的薄膜厚度重复性较好;单晶硅衬底上制备的薄膜表面粗糙度较大;石英衬底上制

备薄膜形成的台阶上下表面均较为平滑。 结论摇 使用新型掩膜板在石英衬底上制备出理想台阶,可较为

准确地测试薄膜的厚度。
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Study on the Preparation Method for Ideal Steps in Thin Films

FU Wen鄄bo, LIANG Jian鄄hua, WANG Wei鄄du, ZHOU Xiao鄄song, YANG Ben鄄fu, CHENG Gui鄄jun

(Institute of Nuclear Physics and Chemistry, China Academy of Engineering Physics, Mianyang 621900, China)

ABSTRACT: Objective摇 To study the impact of the morphology of steps on the level meter measurement, and to ac鄄
curately test the thickness of the films. Methods摇 The problems in the preparation of steps were analyzed, the med鄄
dle line strip mask was designed based on these problems, and the new mask was used to prepare steps on different
substrates, and then the thickness of the films was measured by level meter. Results摇 The steps near the meddle line
of thin films had steep slope, and the upper and lower surfaces were clear. The thickness of the films prepared on the
polished Mo substrate had good reproducibility; the films on single crystal silicon substrate had large surface rough鄄
ness; the upper and lower surfaces of the steps of films prepared on quartz substrates were the smoothest. Conclusion
The use of new mask can help to prepare the ideal steps on quartz substrates for relatively accurate test of the film
thickness.
KEY WORDS: thin films; film thickness; edge effect; the ideal step; roughness

摇 摇 固态薄膜[1—2] 由于其独特的性质和功能,受到了

人们越来越多的重视。 薄膜生长过程中的沉积、结构

和外延直接决定了其物理化学性能。 制造工业中为了

能够批量生产出高品质的薄膜,需要对薄膜材料的制

备工艺和表征手段进行改善,如何有效控制薄膜的工

艺稳定性就显得尤为重要。
厚度是薄膜工艺中非常重要的一项参数指标,如

何准确而快速地测量膜厚对于真空镀膜工艺的控制具

有十分重要的意义。 测量薄膜厚度的方法一般有光干

涉法、显微镜直接观察截面法(包括光学显微镜和扫描
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电子显微镜)、称重法、台阶仪法、石英晶体微天平法

等[4—5]。 台阶仪法是在薄膜表面做出台阶,使用台阶

仪测量台阶高度,从而得到薄膜的厚度。 该法在测量

薄膜厚度的同时,还可以测定薄膜的表面粗糙度,并且

它也是称重法一个很好的补充,已广泛应用于航天航

空、半导体、生物医药、太阳能燃料电池领域。 在该方

法中,台阶的制备是准确测试薄膜厚度的前提。 前期

研究认为,只要在薄膜的边缘处制备出一个台阶,就可

以用于测量,忽略了衬底边缘、粗糙度及界面接触等问

题对台阶的影响,因此直接制备出来的台阶形貌并不

理想。 文中基于制备台阶时遇到的各种问题,设计新

的掩膜板,制备出理想台阶,准确测试了薄膜的厚度,
为制靶工艺提供了一种准确标定膜厚及粗糙度的参考

方法。

1摇 制备理想台阶涉及的问题

本研究室在科研、生产中对厚度的测试采用台阶

仪法,即利用环形掩模板在衬底表面沉积薄膜,由于边

缘被掩膜板遮挡,因此会在活性区的边缘产生一个圆

形的台阶,使用台阶仪就可以测出台阶的厚度。 不过

实验中发现,这种方式制备的台阶会受边缘效应、表面

粗糙度和界面效应的影响,无法制成理想台阶,从而无

法得到膜厚的准确信息,因此就这几种影响因素进行

了简要分析。
1. 1摇 边缘效应的影响

实验中采用镀膜时在衬底上加圆环形套环的方法

制备台阶。 在 Mo、石英衬底上制备厚约 300 nm 的 Ti
膜,使用的压环形状如图 1 所示。 掩膜环遮挡衬底边

缘,使环内部分形成活性区,环形区无薄膜沉积,这样

在靠近圆形衬底边缘 1 mm 处就形成了一个圆形的台

阶。 使用台阶仪的探针从活性区向无膜区滑动,就会

产生一个台阶,台阶上下两条线的差值就是薄膜的实

际厚度。

图 1摇 掩膜环示意

Fig. 1 Schematic diagram of the mask ring

不过由于衬底边缘存在内应力,因此边缘处产生

一个弧度,如果制备的薄膜偏薄,衬底边缘会对台阶的

形成起负面影响,边缘效应就会被显著放大,难以做出

理想的台阶。 图 2 为膜区边缘制备的台阶,台阶斜面

较长,无法从图中获得台阶下表面的信息。

图 2摇 台阶边缘形貌

Fig. 2 Simple image of the step edges

1. 2摇 表面粗糙度的影响
1. 2. 1摇 衬底表面粗糙度

在制备薄膜时,衬底表面形貌也是影响台阶的一

个因素。 实验中选用抛光 Mo 衬底,该衬底在抛光时

使用的是化学抛光液,由于化学抛光液的腐蚀作用,衬
底表面形成了较深的凹坑。 图 3 所示为台阶仪测试

Mo 衬底表面线粗糙度的结果,在这种抛光 Mo 衬底上

制备的台阶如图 4 所示。

图 3摇 抛光 Mo 衬底线粗糙度

Fig. 3 Substrate line roughness of polished Mo

图 4摇 抛光 Mo 衬底上镀 Ti 膜制备的台阶

Fig. 4 Steps of Ti鄄coated film on polished Mo substrate

从图 4 可以看出,镀膜后,薄膜材料没有将衬底表

面的小坑填平,这种小坑在膜面显示出细针形状的线

条,会影响台阶的形貌,使得台阶无法区分。 在做台阶

时,应使用较为平整的衬底。
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1. 2. 2摇 薄膜表面粗糙度

通过不同镀膜方式制备的薄膜,表面粗糙度各有

不同。 蒸发法由于蒸汽能量较低,沉积的薄膜较为疏

松;而磁控溅射法由于溅射能量较大,制备的薄膜较为

致密。 激光脉冲法(PLD)沉积时,能量介于上面两种

方法之间,所以得到的薄膜疏密程度也介于上两种方

法制备的薄膜之间[6]。 但是 PLD 法制备的薄膜表面

会存在小液滴状突起,如图 5a 所示。 从台阶仪测试结

果(图 5b)不难看出,台阶下表面看上去较为平整,但
是膜面处的针尖突起影响了台阶的区分。 想要得到较

为理想的台阶,需制备出表面平整的薄膜。

图 5摇 PLD 法制备薄膜的表面形貌及台阶形貌

Fig. 5 SEM image and stepped topography of
the film prepared by PLD

1. 3摇 衬底与膜层接触界面的影响
镀膜时需对衬底进行加热除气处理,镀膜结束后,

直接停止加热,让衬底与膜层同时自然降温。 在降温

过程中,界面处会因为衬底与膜层的热膨胀系数存在

差异而产生切应力,如果切应力较大,就会出现脱膜现

象。 从表 1 数据可以发现,与膜层材料 Ti 相比,衬底

材料 Mo 的热膨胀系数最接近 Ti,再加上 Mo 原子与 Ti
原子形成金属键,键合力大于 Ti 与非金属形成的键,
因此 Ti 膜在 Mo 衬底上的附着力优于在石英和单晶硅

衬底上的附着力。 这与实验中在沉积温度较高的条件

下,石英和 Si 衬底上制备的 Ti 膜较厚时出现脱膜的现

象相吻合。
表 1摇 底衬材料与膜层材料的热膨胀系数

Tab. 1 Thermal expansion coefficient of
the substrate and the layer material

材料 热膨胀系数 / K-1

Ti 8. 6伊10-6

Mo 4. 9伊10-6

Si 2. 6伊10-6

石英 (5. 3 ~ 5. 8)伊10-7

摇 摇 此外在镀膜过程中,衬底与膜层材料不能有较为

明显的化学反应。 Ti 与 Si 在较高温度下形成 Ti 的 Si
化物,这种反应会影响到 Ti 与 Si 的界面,从而影响薄

膜的宏观形貌[7—8]。

2摇 实验方法

针对以上几种影响台阶制备的因素,进行了以下

几方面的实验设计:首先加工新型掩膜板,其次选择了

三种不同材料的抛光衬底,即单晶硅、石英和 Mo,并选

用电子枪蒸镀的沉积方式。
为了克服衬底边缘几何尺寸及薄膜边缘形变带来

的影响,设计外边为环形,在直径处增加了一根宽度为

3 mm 的掩膜条,如图 6 所示。 在膜面的轴线处就制得

了两条平行的台阶线,通过对台阶线上的台阶进行测

试,就可以测得薄膜中轴线上薄膜的厚度。

图 6摇 新结构掩膜板

Fig. 6 Mask with new structure

由于电子枪蒸发镀膜法沉积出来的薄膜具有较好

的表面平整度,因此实验中选用电子枪蒸镀的方法,将
Ti 片蒸发沉积在 Mo、石英、硅三种抛光衬底上。 所用

的 Ti 片纯度为 99. 99% 。 蒸发镀膜时,系统的真空度

为 2. 8伊10-4 Pa,衬底的除气温度为 725 益,沉积过程

中的衬底温度为 690 益,沉积速率为 80 nm / s。
使用 XP鄄2 探针式台阶仪(Ambios Technology Inc)

测量薄膜台阶及线粗糙度。 台阶扫描面长度为 0. 5
mm,线粗糙度扫描长度为 2 mm。

3摇 结果与讨论

3. 1摇 衬底与薄膜的粗糙度
从前期实验结果发现,衬底粗糙度对制备台阶的

影响较大,因此在镀膜前分别测试了三种抛光衬底的

线粗糙度。 线粗糙度的定义是:针尖在薄膜表面划过,
取测试起始点纵坐标为基准线,曲线上的点围绕基准

线波动,如图 7 所示。 线粗糙度值计算公式为 Ra =
1
l 乙

l

0
| y(x) | dx,其中 y(x) 是横坐标为 x的点到基准线

的距离,l 为线测试长度。
测试结果见图 8 和表 2。 从表 2 数据可知,这三种

衬底按平整度由好到差依次为单晶硅 ( Ra = 5. 01
nm)、Mo 底衬 (Ra = 5. 2 nm)、石英衬底 (Ra = 9. 06
nm),粗糙度算数平均偏差均达到了国家标准( <10
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nm)。

图 7摇 线粗糙度图

Fig. 7 Chart of line roughness

图 8摇 三种衬底的表面线粗糙度

Fig. 8 Surface line roughness of the three substrate

表 2摇 衬底表面线粗糙度

Tab. 2 Surface line roughness of substrates nm

项目 Mo 石英 单晶 Si
Ra1 5. 09 10. 06 4. 50
Ra2 5. 53 6. 28 5. 52
Ra3 4. 98 10. 84 5. 02

Ra 均值 5. 20 9. 06 5. 01

摇 摇 从表 3 可以看出,3 种衬底在镀膜之后,粗糙度均

出现不同程度的增大。 石英衬底上镀膜后的粗糙度比

镀膜前增大较小,Mo 和单晶硅衬底上镀膜后的粗糙度

比镀膜前增大较多。 单晶硅衬底上薄膜的表面粗糙度

随膜厚的增加而增大,其他两种衬底上制备薄膜的粗

糙度与膜厚没有明显的对应关系。
表 3摇 不同衬底镀膜前后的线粗糙度

Tab. 3 Line roughness of different substrates
before and after coating

衬底 衬底 Ra 均值 / nm 薄膜厚度 / 滋m 薄膜 Ra 均值 / nm

Mo 5. 2
1
3
5

65. 11
77. 64
68. 47

石英 9. 06
1
3
5

34. 06
24. 69
28. 76

单晶硅 5. 01
1
3

59. 4
82. 9

3. 2摇 台阶的测量
图 9 是在三种衬底上制备薄膜所做的台阶。 可以

看出,使用新型掩膜板之后,在轴线遮挡条边缘做出的

台阶上下表面清晰可见,台阶坡度较陡。 对比不同衬

底的台阶发现,Mo 衬底上制备薄膜形成的台阶上下表

面均较为粗糙,台阶坡度最为陡峭。 在对衬底进行加

热除气和沉积的过程中,加热可能会引起 Mo 表面粗

图 9摇 不同衬底上制备薄膜的台阶

Fig. 9 Steps of films prepared on different substrates
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糙度发生变化,导致台阶上下表面的线粗糙度均较为

粗糙。 石英衬底上制备薄膜形成的台阶上下表面均较

为平整,台阶坡度陡峭,为理想台阶。 在单晶硅上制备

薄膜所形成的台阶则表现为下表面非常平整,上表面

较为粗糙,台阶坡度陡峭。 在单晶硅上生长出来的薄

膜粗糙度较差,有可能是由于 Ti 在加热沉积时与 Si 发

生反应,在界面处生成了硅化物[7—8]。
如图 10 所示,对比石英底上制备的台阶发现,由

于衬底与薄膜均有较为平整的表面,并且台阶坡度陡

峭,因此不同膜厚下的复现性良好。 引入新型掩膜板

后,在薄膜的中间轴线位置做出了理想台阶,该位置的

台阶反映了薄膜轴线位置的厚度。

图 10摇 石英衬底上制备的理想台阶

Fig. 10 Ideal steps prepared on quartz substrates

摇 摇 在理想台阶上下表面分别作出两条水平线,这两

条水平线的纵坐标差值就是薄膜的厚度,如图 11 所

示。 对于非理想台阶,可根据该方法,估算出薄膜的大

致厚度。 使用新型掩膜板在 3 种不同衬底上制备的薄

膜,通过台阶仪法测得的膜厚见表 4,表中每三行为同

一炉次样品。 电子枪蒸镀制备出来的薄膜,同炉同衬

底的样品最大偏差均小于 3. 5% ,具有较好一致性和

复现性。 同一炉次在不同衬底上制得的薄膜厚度非常

接近, 说明衬底对薄膜厚度的影响不大。 当膜厚增大
图 11摇 理想台阶膜厚的测定

Fig. 11 Thickness measurement of ideal step
表 4摇 不同衬底镀膜厚度

Tab. 4 Thickness of film on different substrate
Mo 衬底

编号 膜厚 / 滋m 均值 / 滋m 最大偏差 / %
101
102
103

1. 80
1. 81
1. 80

1. 80 0. 47

301
302
303

7. 02
7. 07
7. 05

7. 05 0. 39

501
502
503

10. 81
10. 70
11. 00

10. 84 1. 29

石英衬底

编号 膜厚 / 滋m 均值 / 滋m 最大偏差 / %
104
105
106

1. 62
1. 72
1. 70

1. 68 3. 30

304
305
306

7. 06
6. 99
7. 15

7. 06 1. 21

504
505
506

10. 38
脱膜
脱膜

硅衬底

编号 膜厚 / 滋m
108 1. 68

308 7. 03

508 脱膜
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到 10 滋m 左右时, 发现石英衬底和硅衬底均出现薄膜

脱落的现象,原因是金属薄膜在高温制备后迅速冷却,
由于膜层与衬底材料的线膨胀系数相差较大(1. 3 节

中有所讨论),剪切应力导致薄膜表面发生形变,从而

使得薄膜从衬底上脱落。

4摇 结论

通过分析台阶法测定膜厚的工作中碰到的一些问

题,采用设计的新型掩膜板,在 Mo、石英、单晶硅三种

抛光衬底上制备理想台阶。 在薄膜中轴线附近做出的

台阶,坡度陡峭,上下表面清晰。 抛光 Mo 衬底上制得

的薄膜厚度重复性最好;单晶硅衬底上制备的薄膜表

面粗糙度较大;石英衬底上制备薄膜形成的台阶上下

表面均较为平滑,最接近理想台阶。
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