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溅射偏压对 C u 膜屈服强度的影响
关

王 飞 徐可为 “

西安交通大学金属材料强度国家实验室
.

西安 7 10 0 4 9

摘要 用高真空磁控溅射在 iS 片上沉积纯 C u
膜

,

通过纳米压入实验得到薄膜硬度和弹性模量
,

模型和数值计算相结合得到薄膜屈服强度
.

结果表 明溅射偏压对 薄膜屈服强度影响较大
,

可 以使

薄膜在比较厚 的情况下得到和数百纳米厚的薄膜相似 的高屈服 强度
.

其主要原 因是溅射偏压改变

了薄膜的晶粒取向和 晶粒尺寸
.

关键词 c u
纳米压人 薄膜 屈服强度

多晶薄膜 由于具有电子
、

光学和磁学等优越性

能
,

广泛应用于微 电子和微机 电等领域
,

但其力学

性能对器件的可靠性影响很大
.

在集成电路的制作

和使用过程中
,

薄膜内部产生的高 内应力完全可以

超过金属薄膜的屈服强度
,

导致产生塑性变性
,

影

响薄膜材料的性能 因此功能薄膜的屈服强度研究

成为当今薄膜研究的热点之一 薄膜材料的膜厚多

在微米或亚微 米级
,

难以采 用常规 的力学测试手

段
.

近年来纳米压入仪得到 了广泛关注 〔̀
,

2 〕
,

对薄

膜材料的硬度和弹性模量有许多研究报道 3[, 4〕
.

但

薄膜材料的屈服强度和硬化指数等塑性指标由于测

试困难
,

研究不多一些实验方法
,

如单轴拉伸 5[]
、

鼓泡法〔“ ]和纳米压入实验 v[] 等相继得到开发
,

但均

未获公认和普遍应用
.

一些学者利用有限元等数值

方法进行研究〔“ 一 ’ 。〕
,

以期 了解薄膜材料 的流变性

能 本文利用有限元模型〔`0 ]
,

通过引入纳米压入加

载曲线的幂函数拟合指数的无量纲 函数和确定最大

压入深度和膜厚的比值
,

由纳米压人加载曲线确定

eB kr vo ic h 压头钝化量
,

根据小体积材料单轴流变原

理计算了在 iS 片上 C u
膜的屈 服强度

,

得到了 C u

膜 / iS 基材料的屈服强度随溅射偏压的变化规律
.

发

现溅射偏压可以通过晶粒度和择优取向影响薄膜的

屈服强度
,

使较厚 (1
.

5 拌m )的薄膜具有一般 只有极

薄的薄膜才具有的高屈服强度
.

这为提高集成电路

的使用可靠性提供了一条新的思路
.

1 实验方法

1
·

1 试样制备

C u
膜在 J G P 560 V 磁控溅射镀膜设备上制备

.

镀膜前硅片经超声清洗
,

为防止 C u 和 iS 间的扩散
,

在 iS 片上先镀上一层厚度约为 1 0 0 n m 的 T a N 阻挡

层
,

然后 镀 C u
.

溅射 功率 2 00 W
,

本底 气 压 S X

10
一 S

aP
,

工作气压 ( A r ) I P a
.

为了考察不 同偏压的

影响
,

镀膜中只改变溅射偏压
,

从 一 40 一 一 1 00 V
,

保持其他实验参数不变
.

利用 S E M 测量 C u
膜的厚

度约为 1
.

5 拼m
.

1
.

2 纳米压入

压 入 在 瑞 士 N H T 型 纳 米 压 入 仪 上 进 行
,

eB kr vo ihc 三棱锥压头
.

纳米压入实验按控制压载方

式进行
,

加载速率为 0
.

3 m N / 5
.

每个试样重复 10

次
,

硬度和弹性模量据 Ol i ve :
等的方法计算 2[]

,

并

取算术平均值
.

最大压力 30 m N
,

压入深度为 0
.

75

仁m 左右
.

图 1 为典型的纳米压入曲线
.
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图 1 典型的纳米压人 曲线
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纳米压入实验得到 的 C u
膜弹性模量和硬度见

表 1
.

为了尽量避 免基体影响
,

测量的最大压力降

为 10 m N
,

压入深度约为 2 5 0 n m
.

一般认为压入深

度为膜厚的 1 / 10 一 1 7/ 可以避免基体 的影响
.

本文

的压入深度约是膜厚的 16/
.

分析表 明这 样所造成

对基体的影响是可以忽略的
.

分 析表 明钝化与 理 想 压 头条 件 下 无量 纲 量

mP E/ 六氮之 比是
; 和硬化指数

,
的函数 K (

二 , 刀

对于不同的
r

和 n ,

K 的取值见表 2 :

表 2 ` (
r , n

)的取值

K (
r ,

n )
r = o

r = 0
.

0 2
r = 0

.

0 6
r = 0

.

1 0
r = 0

.

15 r 二 0
.

2 0

表 1 不同偏压下 c u
膜的弹性模 t 与硬度

溅射偏压 / v

1 1 1
.

2 1 1
.

3 2 1
.

4 7

14 1
.

2 4 1
.

3 8 1
.

5 3

弹性模量 / GP
a 硬度 / M aP

0 5 1
.

15 1
.

2 6 1
.

4 0 1
.

5 7

一 4 0

一 6 0

一 8 0

一 1 0 0

进一步计算发现
,

通过纳米压入 的加载曲线得

到的幂函数拟合指数 x 在钝化压头下的数值依赖于
r

.

其关系可用下式表示

2 模型分析

理想 B er k vo ic h 压头压入刚性整体薄膜表面时
,

最大压入载荷和加载 曲线幂函数拟合指数的无量纲

函数形式为 l0[ :

二 = L l (
r

) + L Z ( r ) + L 3 (
r

)
,

( 5 )

以上参数 中 L l ( : )
,

L Z (
:

)
,

L 3 (
二

)可由纳米

压入曲线获得
,

据此可得到薄膜的硬化指数
n

尸 m

E
s

呱

一 。

(之
, · ,

刽
,

一 州之
, · ,

叠
( 1 )

刀 一

(
习

气弃

根据 n
值

,

4 : 3 (二 一 : 2 ) 一 : 2

) / (
2 : 3 )

,

( 6 )

由 ( 3 )式可得
a ,

月
,

和插值法确定 K
.

最后 由 ( 7) 式可得到

强度

y
,

并 由表 2

C u
膜的屈服

由此得到函数间关系为

尸 m / E
s

、 乙
= 。 a `左 ’ (

。 y

/ E
s

) “ `” ’ ( E ; / E
s

)
y (

n ’ ,

( 2 )

其中 尸 m 和 h m
的物理意义见图 1

,

E
、

和 E ;
分别为

基体和薄膜的 Y ou gn
s
模量

.

。 ,

和 刀
分别为薄膜 的

屈服强度和形变硬化指数
.

x 为纳米 压入加载 曲线

的幂函数拟合指数
.

。 , 一 E
S

[ (尸 / ( E
s

h乙) ) / (价
·

( E
f / E

:

)
y

) 〕
’ /夕

,

( 7 )

令 夕( n ) = 0 1 + 0 2 n ,

( 3 )

夕分别代表
。 ,

月
,

y
.

, 为硬化指数
,

8 ( , )的取值

分别为 4
.

0 8 3 6
,
一 3

.

3 0 9 7
,

0
.

9 15 2
,
一 1

.

1 1 3 9
,

0
.

0 3 6 7

和 0
.

9 7 7 1
.

实验过程中
,

金刚石压头由于不可避免的磨损

造成尖端钝化
,

对这种偏离理想几何的情况必须予

以修正
.

设尖端相对钝化量为 (r 即压头绝对钝化量

与最大压入深度的比值 )
,

则最大压入载荷和 加载

曲线幂函数拟合指数的无量纲函数形式应为

从 ( 7) 式 可以看出薄膜 的弹性模量在公式中只出现

了一次
,

即 ( E厂E
,

) 了
.

由于薄膜和基体 分别为 c u

和 is
,

is 的弹性模量要大于 c u ,

所以 E f/ E
,

是一

个小于 1 的数值
.

而 由 ( 3) 式计算得到 丫< 0
.

1
,

因此

(马 / E
、

) z
小于 1 但是又十分接近 1

.

当 E ;
变化不大

时
,

其产生的误差是 可以忽略不计的
.

本文的压入

深度是膜厚 的 1 6/
,

对基体 的影 响是很小的
.

以本

工作中偏压为 60 V 溅射得到的 C u
膜为例

,

如果弹

性模量的误差为 20 %
,

那么计算得到的屈服强度的

误差仅为 4 %
.

所 以弹性模量的变化对屈服强度计

算结果 影响是很小 的
,

误差在可以接受的范围 内
.

因此利用本文的计算方法
,

基体对屈服强度的影响

是可以忽略的
.

尸 m

E
s

礁

一 。

{之
,

一

氰
, ·

!
,

X 一 *

(之
, ·

旦 {
E

S ’ 厂

)

( 4 )

3 实验结果及讨论

计算得到的 C u
膜屈服强度变化见图 2

,

出随偏压升高
,

C u
膜的屈服强度呈增大趋势

可以看
,

最大

值达到 4 31 M P a ,

最小值为 197 M aP
.

表明溅射偏压



13 3 6 自大并乎选瓜 第 13 卷 第 1 2期 0 203 年 ’ 2月

可以较大范围地改变薄膜的屈服强度
.

0000000000
ō、 JJ4气、ù,̀l

月d乏侧葱曦嗯

一 4 0 一 6 0 一 8 0 一 1 00

溅射偏压 周

图 2 不同偏压下 C u 膜的屈服强度

对各种工艺条件下的 C u
膜进行 X 射 线衍射分

析 (见图 3)
,

按 ( 1 1 1) 和 ( 2 0 0) 晶面衍射强度之 比定

义晶体取向度 〔川
.

结果见表 3
.
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不同偏压下 c u 膜的 x R D 图谱

不同偏压下 e u
膜 ( 1 1 1 )和 ( 2 2 2 )

晶面衍射强度比及其半高宽

33图表

溅射偏 压 / v l ( 1 1 1 ) / I ( 2 00 ) 半高宽 ( 1 1 1 ) 半高宽 ( 20 0 )

溅射偏压为 一 80 v 时
,

C u
膜的 I n 与 20 0 峰的积分

强度 比最 大
,

所 以就晶粒 取向强化 因子这点来说
,

一 8 0 V 时应该具有最高的屈服强度
.

此外
,

尺寸效

应的影响也使薄膜的屈服强度与块体材料有显著的

差异
.

主要是 因为多晶薄膜的晶粒更为细小
.

衍射

峰的半高宽与晶粒尺寸有关
,

半高宽较大可以定性

地认为多晶体的晶粒尺寸较小
.

表 3 表明衍射峰半

高宽随偏压增大而增大
,

变化规律与 (I 1 1 1 ) I/ (2 0。 )的

相似
,

在偏压为 一 8 0 V 时达到最大值
,

对应的屈服

强度为最大
.

综合以上两个方面
,

可以很好地解释

图 2 中的结果
.

比较溅射偏压为 一 40 和 一
60 v 的 C u

膜
,

它们的 I n 与 2 0 0 峰的积分强度 比基 本相同
,

但是 一 60 V 溅射偏压下具有更细小的晶粒尺寸
,

所

以 一 6O V 比 一 4 0 V 溅射偏压得到的 C u
膜的屈服强

度大
.

同理可以说明 一 100 V 溅射偏压下薄膜屈服强

度低于 一 80 V 的数值
.

一 60 和 一 100 V 时的情况稍

有异常
,

这可能是 由于溅射偏压达到 一 1 00 v 时导

致了薄膜其他微观结构的变化
,

如轰击粒子渗入 C u

膜时
,

由于偏压过大产生反溅射等
.

从图 3 可以看出在各个溅射偏压下 C u
膜的屈

服强度远大于块体 c 。
的屈服强度

6 ,

、 10 0 M aP
,

表

明薄膜与块体材料在强度方面存在显著差异
.

张建

民等的实测结果表明
,

随着 C u
膜厚度的增加

,

其屈

服强度降低
,

1
.

5 拜m 厚 c u
膜 的屈服强度约 为 21 0

M P a ,

与本文溅射偏压
一

40 V 时的屈服强度相近
.

文献 「1] 对 lA 膜的研究表 明
,

膜厚 0
.

2 拌m 的屈服

强度达到了 4 00 M aP
,

随膜厚增大
,

屈服强度不断

降低
,

当膜厚为 1拼m 时降到了 20 0 M P 。
左右

.

本文

结果表明随溅射偏压升高
,

C u
膜的屈服强度相应升

高
,

而且 C u
膜在 比较厚的情况下也能具有和非常

薄的薄膜相似的比较高的屈服强度
.

j铸ùh幻6,ù内j42
.

5 3

2
.

3 3

0
.

28

O
J斗月峙

4

O0
遥q
6

八J6,1
8 50

10 0 0
.

3 60 0
.

4 0 0

从表 3 可以看出
,

C u
膜 n l 和 2 0 0 晶面的衍射

强度和半高宽均受溅射偏压影响
.

张建民等 〔̀ 2〕在多

晶薄膜屈服强度的研究中
,

提 出了晶粒取 向强化因

子 C (、 * ` ) “ s i n 切 / ( e o s尹 e o s几 )和 晶粒尺寸 强 化因子

脚 1 n( d / b ) / ( d is n
妇

,

并给出了薄膜屈服强度的计

算方程
.

结果表 明薄膜的屈服强度与晶粒 I n 取向

强化因子成正比
,

当 11 1 晶粒取向越多而 20 0 取向

越少
,

薄膜的屈服强度就越大
.

通过表 3 可以看出
,

4 结论

( 1) 纳米压入测试结合有限元数值计算得到的

关系式可以用来评估薄膜的屈服强度
,

但实验时必

须对金刚石压头的尖端钝化量进行修正
.

这一方法

可以较好地反映薄膜屈服强度随工艺参数的变化
.

( 2) 溅射偏压对薄膜材料的晶粒取向和晶粒尺

寸影响显著
.

在偏压较低时
,

随着溅射偏压的升高
,

C u
膜的屈服强度增大

.

( 3) 溅射偏压可 以使薄膜在 比较厚的情况下得

到和数百纳米厚的薄膜相似的高屈服强度
.
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B A N T 网络是网络曲线模型和 网络数学模型具有 同一性的网络

计划技术
.

本书系统介绍了 9 种 B A N T 网络计划技术及其应用
,

主

要内容是
:

通过基本网络 (即简单网络 )介绍 B A N T 网络的基本构 图

方法 (即 B A N T 画法 )和基本计算方法 (即 B A N T 算法 )
、

定性相容辨

识和定量相容 辨识
、

虚工作 自动生成及其计算
、

网络单元结构分析

和时标网络 ; 在基本网络计划技术的基础上
,

阐明了 B A N T 肯定型

和非肯定型网络各种计划类型的特定画法和算法 ; 论述了 B A N T 网

络的优化理论和实际优化方法
.

本书赋予了各种复杂网络 (例如搭接

网络
,

最短操作时间网络 )以简明的方法
.

本书具有理论的创新性和

技术的实用性
.

本书的读者对象为高等院校工程和管理类专业的大 学生
、

研究

生和教师以及具有中等以上文化水平的工程技术人员和项 目管理人

员
.

本书是项 目管理
、

工程建设监理和工程咨询从业人员案头上优秀的参考书籍之一


