
3. Рогачёв, А.В. Морфология и оптические свойства многослойных покры
тий из тугоплавких оксидов / А.В. Рогачёв, Н.Н. Федосенко, Н.Г. Арико, 
Д.Л. Горбачёв, А.С. Руденков // Проблемы физики, математики и техники. -  
2013. -  № 4 (17). -  С. 21-27.

УДК 535.51
В.В. Филиппов, Н.А. Крекотень, 

И.А. Кашко, А.Л. Долгий
(Минск, Беларусь)

ПЛЕНКИ SIO2 НА ПОДЛОЖКЕ ПОРИСТОГО КРЕМНИЯ, 
ПОЛУЧЕННЫЕ ПРИ НАКЛОННОМ УГЛЕ ОСАЖДЕНИЯ

Методом наклонного напыления пленки SiO2 получены на подложках с тон
ким слоем пористого кремния различной плотности. Морфология пленок изучалась 
методом сканирующей электронной микроскопии. Для слоев с наклонной ориен
тацией пор формируется пленка с наклонной наноструктурой SiO2 и вертикаль
ной -  для вертикально ориентированных пор. Наноструктурированные пленки 
SiO2 имеют различную толщину в зависимости от пористости слоя кремния из-за 
частичного заполнения пор диоксидом кремния. Полученные пленки являются оп
тически анизотропными, прозрачными в видимой и инфракрасной областях спек
тра и имеют оптически гладкую поверхность. Главные показатели преломления 
наноструктурированных пленок SiO2, определенные с помощью спектроэллипсоме- 
тра (СЭ) UVISEL 2 (HORIBA) в спектральном диапазоне 400-2000 нм, лежат в 
диапазоне 1,31- 1,38 для длины волны 633 нм.

Ключевые слова: структурированные пленки SiO2, показатели преломления, 
пористый кремний, осаждение под углом, оптическая анизотропия.

We have fabricated nanostructured films on a surface o f different porous silicon 
layers by electron-beam evaporation using a GLAD technique. Morphological features 
and optical properties o f the films were studied by SEM and spectroscopic ellipsometry. 
It was shown that the porous silicon characteristics determine the thickness, refractive 
indices, optical anisotropy and a tilt o f the SiO2 nanostructures.

Keywords: nanostructured SiO2 films, refractive indices, porous silicon, glancing 
angle deposition, optical anisotropy.

Введение
Исследования пористых тонких пленок SiO2 и других материалов, 

сформированных методом осаждения под углом (GLAD пленки), при
влекают большое внимание. Из-за пористой природы пленок и большой 
удельной площади поверхности возможны их различные практические
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применения: пористые антиотражающие покрытия, фильтры, сенсорные 
устройства, элементы солнечных элементов, микроэлектронные и фотон
ные устройства и т. д. [1; 2].

Однако применение таких материалов обычно ограничено их механи
ческими свойствами. Лучшие механические свойства и хорошее восста
новление после упругой деформации проявляют GLAD пленки, получен
ные в присутствии кремнийорганического прекурсора [3]. Намного лучшая 
адгезия пленки к подложке и, следовательно, улучшенные механические 
свойства могут быть достигнуты путем осаждения на подложках со специ
ально сформированной микро (нано) структурой. Кроме того, нанесение на 
предварительно структурированные подложки заставляет колонноо
бразную структуру пленок GLAD принимать планарное упорядочение, что 
является важным требованием для их применения в фотонных кристаллах. 
До сих пор структурированные плоские подложки готовились различными 
литографическими методами, записью лучом лазера, тиснением или дру
гим способом обработки поверхности подложки [2]. В статье описаны на- 
ноструктурированные пористые тонкие пленки SiO2, изготовленные GLAD 
методом, сформированные на тонком слое пористого кремния (PS), кото
рый был выбран в качестве такой предварительно обработанной подложки. 
Рассмотрены морфологические особенности наноструктурированных пле
нок SiO2 и их оптические свойства.

Эксперимент
Для формирования пористого кремния в качестве исходных подложек 

использовались 100-миллиметровые монокристаллические кремниевые 
пластины n-типа с ориентацией (100) и сопротивлением 0,01 Ом*см. Непо
средственно перед получением PS каждый образец погружался в 5% раствор 
HF на 30 сек. для удаления естественного оксида. Сразу после удаления ок
сида образец кремния помещался в электролитическую ячейку из тефлона. 
Однородные слои PS формировались электрохимическим анодированием 
образцов кремния в растворе HF (45%), H2O и (CH3)2CHOH, смешанных в 
объемном соотношении 1:3:1. Графитовый диск использовался в качестве 
контактного электрода к обратной стороне образцов при электрохимической 
обработке. В качестве катодного электрода использовалась платиновая спи
ральная проволока. Анодирование проводили при плотности тока 40 (обра
зец 1), 60 (образец 2) и 80 (образец 3) мА/см2 в течение 2 сек. Этот режим 
обеспечивал формирование однородных слоев PS толщиной около 100 нм.

Тонкие GLAD пленки были нанесены электронно-лучевым испарени
ем при наклонном угле падения потока частиц на подложку, равном 67°.
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В качестве исходного материала для испарения использовали SiO2 высокой 
чистоты (99,8%) в форме гранул. Перед испарением поверхность образцов 
PS очищалась Ar-ионным пучком в течение 5 мин. Расстояние между ис
точником испарения и подложками составляло 20 см. Все осаждения про
водились при комнатной температуре (3000К) и рабочем давлении около 
10-3 Па. Скорость осаждения пленок поддерживалась на уровне 1,3 нм/сек. 
Вместе со скоростью вращения подложки 2,0 об/мин эта скорость осажде
ния позволяет исключить появление геликоидальных и спиральных струк
тур SiO2. Морфология скульптурных пленок изучалась методом сканирую
щей электронной микроскопии.

Результаты  и обсуждение
Толщина пленок PS определялась по изображениям, полученным с по

мощью SЕМ, и составила 80, 127 и 130 нм для образцов 1, 2 и 3 соответ
ственно. Однако поры в образцах 2 и 3 ориентированы вертикально (рис. 1), а в 
образце 1 -  под углом к поверхности пленки PS (рис. 2). Таким же образом 
была ориентирована и наноструктура пленок SiO2. Толщина нанострукту- 
рированных пленок SiO2 на кремнии, найденная по изображениям SEM, 
составляла 420 нм, тогда как для образцов 2 и 3 составляла 381 и 300 нм, 
то есть она уменьшалась с увеличением пористости PS. Таким образом, 
при формировании пленки SiO2 на поверхности PS происходит частичное 
заполнение пор, что объясняет уменьшенную толщину пленки GLAD по 
сравнению с ее толщиной на поверхности чистого кремния. Именно бла
годаря этому улучшаются механические свойства GLAD пленок, сфор
мированных на PS. В то же время поверхность наноструктурных пленок 
оказывается гладкой, что важно для их использования в оптических при
менениях (антиотражающие покрытия и т. д.).

В отличие от образцов 2 и 3 толщина 
пленки SiO2 в образце 1 с расположением на
клонных пор составляла 276 нм. Причина 
уменьшенной толщины GLAD пленки SiO2 за
ключается в наклонном расположением ее по
ристой структуры.

Все полученные наноструктуры про
зрачны в видимой и инфракрасной областях 
спектра. Оптические константы определялись 
с помощью СЭ UVISEL 2 (HORJBA) в спек
тральном диапазоне 400-2000 нм. Пленки изображение поперечного сечения 
GLAD по своей природе оптически анизо- а) подложки с шетюите,б) наноструктуры SiO2

Рис. 1. Образец 3. SЕМ-Эл
ек
тр
он
ны
й а
рх
ив

 би
бл
ио
те
ки

 М
ГУ

 им
ен
и А

.А.
 Ку
ле
шо
ва



тропны. Для образцов 1 и 2 оно мало, двулучепреломление равно 0,007, 
а главные показатели преломления находились в диапазоне 1,31-1,36. Но 
образец 3 имел заметное двойное лучепреломление (0,04), и более высокие 
главные показатели преломления (По = 1,334, ne = 1,382). Все данные отно
сятся к длине волны 633 нм.

Используя приближение эффективной среды Бруггемана, легко оце
нить пористость наноструктурированных пленок. Для образцов 1, 2 она 
приблизительно равна 25%, для образца 3 -  около 21%.

Рис. 2. Образец 1. SЕМ-изображение
поперечного сечения наклонной 

наноструктуры SiO2 , выращенной на 
подложке PS с кремниевым остовом 

наклонной ориентации (вставка:
SEM-изображение пленки PS)

Выводы
Мы изготовили наноструктурированные пленки на поверхности раз

личных слоев пористого кремния методом электронно-лучевого испарения, 
используя технику GLAD. Морфологические особенности и оптические 
свойства пленок были исследованы с помощью SEM и спектроскопической 
эллипсометрии. Показано, что характеристики пористого кремния определя
ют толщину, показатели преломления, оптическую анизотропию и наклон на
ноструктур SiO2.
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ОПТИМИЗАЦИЯ ПОЛОЖЕНИЯ ТОЧКИ ВВОДА 
ЗОНДИРУЮЩЕГО ИЗЛУЧЕНИЯ 

В ОПТИЧЕСКОЙ РЕФЛЕКТОМЕТРИИ

Рассмотрены особенности и границы применимости метода контроля па
раметров наноразмерных металлических покрытий, основанного на обработке 
измеренной угловой зависимости коэффициента отражения поляризованного ла
зерного пучка от тонкопленочной структуры.

Ключевые слова: рефлектометрия, контроль параметров металлических тон
ких пленок, погрешности измерений.

The features o f determination o f the parameters o f films on the substrates are 
considered. The technique is based on the measurement o f the angular dependence o f the 
energy reflection coefficient o f the polarizated light beam at thin-film structure.

Keywords: reflectometry technique, testing of metal thin film parameters, measure
ment errors.

Развитие тонкопленочных технологий стимулирует разработку но
вых и совершенствование известных методов неразрушающего контроля 
свойств многослойных структур. При этом актуальна проблема прецизи
онного определения толщины и показателя преломления слоев, состав
ляющих эти структуры. Методы рефлектометрии, основанные на анализе 
угловых распределений коэффициента отражения пучков зондирующе
го излучения, позволяют осуществлять контроль указанных параметров. 
Однако ее возможности в случае исследования свойств наноразмерных 
структур исследованы мало, что во многом обусловлено высокими требо
ваниями к точности измерения параметров таких структур. В то же время 
оптический контроль наноразмерных металлических покрытий представ
ляет определенный интерес для микроэлектроники.

Данная работа посвящена решению задачи оптимизации положения 
точки ввода зондирующего излучения в оптической рефлектометрии и ана
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