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PECVD 氮化硅薄膜性质及工艺研究
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摘要：为了制备高质量氮化硅薄膜，采用等离子体增强化学气相沉积 (PECVD) 进行氮化硅的

气相沉积，讨论了工艺参数对薄膜性能的影响，验证设备工艺均匀性和批次间一致性。通过

高低频交替生长低应力氮化硅薄膜，并检测薄膜应力，对工艺进行了优化，探索最佳的高低

频切换时间。研究了 PECVD 氮化硅薄膜折射率、致密性、表面形貌等性质，制备出了致密的

氮化硅薄膜。研究结果表明，PECVD 氮化硅具有厚度偏差小、折射率稳定等特点，为其在光

学等领域的应用打下了基础。
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Abstract:  In  this  paper,  silicon  nitride  deposition  process  was  carried  out  by  using  plasma
enhanced chemical vapor deposition (PECVD). The influence of processing parameters on PECVD
film properties were discussed. In conclusion, it  was convenient to obtain low stress SiNx film by
controlling  the  switching  time  of  high  and  low  frequencies  respectively;  dense  high  quality  SiNx

films with low tensile stress can be grown. The results showed that PECVD silicon nitride had the
characteristics  of  small  thickness  deviation  and  stable  refractive  index,  which  establishes  a
foundation for its application in optics.
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引　言

等离子体增强化学气相沉积 (PECVD) 是一

种通过射频使一定组成的气态物质部分发生电离

形成等离子体，促进化学反应，沉积成薄膜材料

的一种技术。由于该技术是通过高频电磁感应与

气体分子的共价键产生耦合共振，使其电离，显

著降低反应所需温度，增加反应速率，提高成膜

质量。该方法具有设备简单，衬底与薄膜结合性

好，成膜的均匀性和重复性好等特点。同时，较

低的沉积温度有利于实现更小的畸变、更佳的共

形沉积和更快的沉积速率。PECVD 制备的氮化

硅薄膜具有强度高、硬度高、介电常数大、折射

率可调、透射率高、光衰减系数小和化学稳定性

好等特点，广泛应用于光学、光电子、微电子、

MEMS 等领域[1-10]。

氮化硅的残余应力可以直接影响薄膜与衬底

的附着情况，过高的张应力或者压应力会导致薄

膜开裂或者翘曲。13.56 MHz 的高频可以生长张

应力的氮化硅，而 100 kHz 的低频则由于等离子

体的动能较高，离子轰击去除薄膜生长中的一些

结合较弱的含氢的原子团，同时，轰击本身使薄

膜致密化，表现出压应力。Pearce 等[11] 在研究

氮化硅时发现，氢和氮在低频下，主要以

N—H2 的形式结合，在高频下以 N—H 键结合。

姜利军等[12] 利用高、低频交替沉积氮化硅薄膜

将低频下产生的压应力和高频下产生的张应力相

互抵消，制备了压应力为 109Pa 的氮化硅薄膜。

本文在其基础上进一步优化工艺，制备出了张应

力约为 3×107Pa 的氮化硅薄膜，应力的绝对值降

低了两个数量级，并对其折射率、致密性、表面

形貌等性质进行了表征。

1    实验与测量

薄膜应力可以通过测量由膜的应力引起的膜

与基底的弯曲程度，进而计算出膜的应力。使用

台阶仪测量基底生长薄膜前后的曲率，使用椭

偏仪测量薄膜厚度 T，然后根据 Stoney 公式就

可以近似算出氮化硅薄膜的应力 S。Stoney 公

式[13] 为

S = E(D)2/[6(1−V)RT ] (1)

式中：E为试验用 Si 衬底的杨氏模量；V为泊

松比；D为衬底厚度；R为衬底的曲率半径。

椭圆偏振法可以测量薄膜的厚度，其原理是

利用偏振光束在界面或薄膜上反射或透射时发生

的偏振变换。椭偏法测量的优点为误差小、灵敏

度高和无损伤等。椭偏仪光源发出的光经滤光片

后成为单色光，单色光通过起偏器后变成线偏振

光，然后通过 1/4 波片变成椭圆偏振光，经过样

品表面的反射后成为线偏振光。从偏振光经过样

品表面前后的偏振态变化，结合一些数学的分

析，便可以获知样片的相关光学特性，如折射

率、薄膜厚度等。

1.1    样品准备

实验采用 4  inch(1  inch=2.54  cm)  100 晶向

P 型掺杂硅晶圆作为基底，将 3 片晶圆均匀排列

在下电极上，为了测试均匀性和一致性，每片晶

圆均测试 5 个点，每个实验条件重复 3 次，每

次 3 片样品，每个参数共计 45 个样本。然后计

算极差、平均值、标准偏差和变异系数（相对标

准偏差）进行统计分析。

1.2    实验设备及原理

本文采用英国牛津仪器公司 Plasmapro
System 800 PECVD 设备进行沉积实验，图 1 为

典型的等离子增强化学气相沉积设备示意图。反

应过程主要控制的参数有气体流量、反应气体比

例、射频功率、腔室压强、沉积温度等。使用美

国产的 KLA TENCOR P16+台阶仪测量薄膜生长

前后的曲率，法国 SOPRALAB 公司生产的

GES-5E 光谱式椭偏仪测量薄膜厚度，Veeco
NanoScope MultiMode 原子力显微镜对样品表面

进行扫描，分析氮化硅的表面形貌和粗糙度。

PECVD 制备的氮化硅一般用于芯片最上面

的钝化层，用来保护芯片，在 STI 和自对准工艺

中也可以用作掩膜，由于其特殊折射率和光学性

能，也可以用于光学薄膜。主要反应式为
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SiH4
(
g
)
+NH3

(
g
)→ SixNyHz (s)+H2

(
g
)

(2)

由于在淀积反应过程中，Si—N 键、Si—H

键容易遭到离子轰击的破坏，从而产生压应力。

不同频率下，氢和氮结合形式不同，利用高、低

频交替沉积氮化硅薄膜就显得十分必要。

2    实验结果与分析

2.1    氮化硅沉积工艺

采用高低频交替生长氮化硅，20 s 为一个周

期，温度为 300℃，硅烷采用 5% SiH4 与氮气的

混合气，具体工艺参数见表 1，其中编号 1，2，

3 批次对应的高频时间分别为 11 s，13 s，14 s。

通过测试每一片晶圆生长前后曲率，计算出

不同高低频时长比下的应力值。可以看出，当高

频为 13 s，低频 7 s 交替生长时，应力为张应

力，大小为 29.8 MPa，且最接近于零。

2.2    工艺可靠性检验

工艺可靠性通过片内均匀性、片间均匀性和

批次间重复性来表示，均匀性和重复性的计算采

用在相对极差的一半前面加上“±”来表征。

2.2.1 沉积速率均匀性和重复性

氮化硅沉积 5 min，样本数为 45，通过椭偏

仪测量厚度，测量点如图 2 所示，用 T、C、
B、L、R分别代表“上中下左右”5 个点。沉积厚

度呈正态分布，平均值为 926 nm，标准偏差为

5.09 nm，变异系数为 0.55%。计算出沉积速率平均

值为 18.5 nm·min−1，重复性均小于±1%。氮化硅

薄膜厚度、沉积速率及重复性测量结果见表 2。

 
表 1   氮化硅沉积工艺参数与应力表

Tab. 1   Process parameters and stress table for silicon nitride deposition

编号

工艺气体流量/(cm3·min−1)

压强/Pa

功率/W 交替时间/s

高低频时长比 应力 /MPa

5%SiH4 /N2 NH3 N2 高频 低频 高频 低频

1 300 11 500 133 50 50 11 9 0.55 −61.5

2 300 11 500 133 50 50 13 7 0.65 29.8

3 300 11 500 133 50 50 14 6 0.70 140.3

 

射频源

莲蓬头进气孔

衬底

上电极

等离子体

下电极

 
图 1   典型的 PECVD配置[14]

Fig. 1    Typical PECVD configuration[14]
 

 

T

L C R

B

 
图 2   片内均匀性测试点编号示意图

Fig. 2    Schematic diagram of test point for uniformity
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2.2.2 折射率均匀性和重复性

通过椭偏仪对折射率进行测量，在入射光波

长为 632.8 nm，样本数为 45 时，计算出折射率

的平均值为 1.97，标准偏差为 0.004，变异系数

为 0.22%，测试结果详见表 3。氮化硅的色散曲

线如图 3 所示。

 
表 2   厚度测量结果

Tab. 2   Thickness measurement

批次
厚度/nm

沉积速率/(nm·min−1) 片内重复性/% 片间重复性/% 批次间重复性/%
T C B L R

1

925 927 920 925 920

18.4 ±0.40 ±0.27

±0.37

923 921 917 920 914

926 925 923 926 920

2

923 926 921 926 918

18.5 ±0.34 ±0.51927 928 926 928 924

932 936 929 934 930

3

925 930 923 927 922

18.6 ±0.32 ±0.44929 927 927 931 927

934 937 931 932 934

 
表 3   折射率测试结果统计表

Tab. 3   Statistical table of refractive index

批次

折射率

平均值 片间重复性/% 批次间重复性/%
T C B L R

1

1.9662 1.9689 1.9745 1.9759 1.9737

1.9733 ±0.45

±0.32

1.9714 1.9767 1.9815 1.9820 1.9814

1.9663 1.9698 1.9691 1.9683 1.9743

2

1.9698 1.9686 1.9701 1.9702 1.9698

1.9664 ±0.181.9691 1.9683 1.9674 1.9699 1.9664

1.9673 1.9652 1.9659 1.9655 1.9664

3

1.9690 1.9656 1.9693 1.9698 1.9673

1.9652 ±0.121.9677 1.9671 1.9675 1.9675 1.9652

1.9664 1.9640 1.9669 1.9661 1.9652
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2.2.3 氮化硅致密性

纯氮化硅薄膜很难被 HF 腐蚀，腐蚀速率一

般不超过 1 nm·min−1，而 PECVD 沉积的氮化硅

中含有氢元素，造成氮化硅可以被氢氟酸较快地

腐蚀。主要反应式为

Si3N4+18HF→ H2SiF6+2(HN4)2SiF6 (3)

采用 HF 与去离子水体积比 1:10 的氢氟酸水

溶液 (DHF)，在室温 25 ℃，对 PECVD 生长的氮化

硅进行腐蚀，通过腐蚀速率来检验所生长的氮化硅

的致密性。一般腐蚀速率只要不超过 100 nm·min−1，

就可以认为满足致密性要求。氮化硅在 DHF 腐

蚀时间与腐蚀速率的关系见图 4。由图可以看

出，随着腐蚀时间的增加，腐蚀速率逐渐下降。

这主要是因为随着反应的进行，反应物浓度逐渐

降低，生成物浓度逐渐升高，影响了反应的速率。

2.2.4 氮化硅表面形貌

赵崇友等 [15] 研究了温度对 PECVD 氮化硅

表面形貌的影响，发现 300℃ 得到的氮化硅有少

量的颗粒，400℃ 有团聚现象。本文采用原子力

显微镜 (AFM)，对高低频交替生长的氮化硅薄

膜进行形貌分析，见图 5。表面粗糙度 RMS 仅

为 0.365 nm，验证了 300℃ 氮化硅无明显团聚的

结论。

3    结　论

在硅晶圆上，采用 300°C 的 PECVD 工艺沉

积 SiNx 速率为 18.5 nm·min−1，在 632.8 nm 波长

处的折射率为 1.97。折射率和沉积速率的片内、

片间、重复性、均匀性均在 1% 以下。氮化硅

在 DHF(1∶10 的 HF 水溶液，25℃) 中的平均刻蚀

速率为 52.9 nm·min−1，验证所生长的氮化硅的

致密性满足要求。通过调整高频和低频的交替时

间分别为 13 s、7 s，得到了张应力为 29.8 MPa
的低应力氮化硅薄膜。
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