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(54) Zpisob stanoveni strukturnich poruch v tenkych dielektrickych vrstvach

Zpusob stanoveni strukturmch poruchv tenkych
dielektrickych vrsivach na polovodic¢ovych nebo

vodivych podlozkéch elektrickou cestou je nede-

struktivni metoda, ktera umoZiuje trvaly zdznam
poruch.

Utelem je zjistit pohotovou kontrolu t&¢hto
tenkych dielektrickych vrstev, jejichz kvalita md
rozhodujici vyznam na dosaZeni poZadovanych
parametr a spolehlivost zhotovovanych elektro-
nickych systémii pevné faze.

Podle vynélezu se zkousena destiCka s tenkou
dielektrickou vrstvou umisti do elektrolytického
&lanku, k jehoZ anodé se priloX alespoii jedna
membranova filtradni folie nasycend elektrolytem,

k tétofoliise pr110z1 desticka s tenkou dielektrickou

vrstvou a nakonec katoda. Na elektrody tohoto
élanku se pfipoji stejnosmérné napéti a piisobenim
elektrického proudu se vylucuje méd v mistech
strukturnich poruch v tenké dielektrické vrstve.
‘Méd se pfenasi na membranovou filtraéni folii, kde

- vytvaii trvaly zdznam, ktery je moZno kdykoliv |

vyhodnotit.
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Vynalez se tyka zpiisobu stanoveni strukturmch

-poruch v tenkych dielektrickych vrstvich vylouce-
" nych na polovoditov§ch nebo vodivych podloz- -

kéach s pfesnou indikaci.

v tcchnologn novych elektronickych systémi
pevné fize maji kliovou funkci dielektrické vrstvy
o tloustce od n&kolika set do nékolika tisic angstro-
mil. Jsou to zejména tenké vrstvy tvofené termic-
kym kysliénikem kfemiéitym SiO, nebo vrstvy
deponované z plynné fize jako napfiklad nitrid
kfemiku Si;N,, kysliénik hlinity Al,Os, kysli¢nik
kfemidity SiO,, kysli¢nik tantali¢ny Ta,Os, rizna
skla a podobng&. Jejich elektrické, chemické
a strukturalni vlastnosti ovliviiuji parametry a spo-
lehlivost zhotovovanych elektronickych systémd.
Je proto nutné jiz pfi pfipravé téchto vrstev
kontrolovat jejich kvalitu, uréit pfipadné poruchy
a udinit v&as pfislusné opravy v procesu. Castym
nedostatkem jsou poruchy strukturdlni, zpiisobené
p6ry, drobnymi trhlinkami nebo pfilisnym zeslabe-
nim vrstvy. K jejich indikaci byla vypracovéna jiz
fada fyzikélnich a chemickych metod, vyZadujicich
riizny stupeii éasové, materidlové nebo piistrojove
nérotnosti. Pro pohotovou servisni kontrolu port
a mikrotrhlin v tenkych dielektrickych vrstvich
jsou vhodné nedestruktivni elektrolytické nebo
elektroforetické metody.

Znam4 je naptiklad metoda, kdy polovodi€ova
desti¥ka s dielektrickou vrstvou je u¢inéna katodou

v nddobce napln&né vhodnou dissociovatelnou

organickou kapalinou, napfiklad metanolem, a do
t&sné blizkosti vrstvy je zavedena hrotovd anoda
naptiklad z platiny nebo wolframu. Po pfipojeni
potencidlu 10 aZ 100V se vlivem elektrolyzy
v mistech p6ér nebo mikrotrhlin v tenké dielektric-
ké vrstvé objevi vodikové bublinky. Tyto lze bud
pouhym okem nebo pod lupou pozorovat a odhad-

nout tak kvalitu dielektrické vrstvy. Tuto metodu -

lze zjednodusit i tak, Ze misto nddobky je na

destitku s tenkou dielektrickou vrstvou nanesena |
kapka elektrolytu a do té ponofen hrot anody.

Metoda je nedestruktivni, vyZaduje vSak bezpro-
stfedni vyhodnoceni, nebof obraz strukturnich
poruch nelze uchovat pro pozdé&jsi dalsi posou-

~ zeni.

Dal§i zndmy zpisob je obdobny pfedchoziho .

zplisobu, je viak pouZito m&déné anody. U tohoto
zplisobu vznikaji kolem péri, mikrotrhlin nebo

i zeslabenych mist v tenké dielektrické vrstvé -

usazeniny koloidnich &dstic soli médi elektrofore-

tickou cestou. Tyto &stice vznikaji elektrolytickou '
oxidaci m&déné anody, nabyvaji pozitivni ndboj
a vlivem potencidlniho rozdilu migruji elektroly-

tem a usazuji se na dielektrické vrstvé v oblastech,
které maji vySsi negatwm néboj, tedy v misté
strukturnich poruch. .Upravou mé&déné anody do
tvaru pro rovnomérné rozloZeni elektrického pole
a reprodukovatelnym nastavenim potencidlu mezi

dielektrickou vrstvou a anodou lze dosdhnout
dobfe srovnatelnych vysledki. Se zvySujici se silou .
elektrického-pole se &4stice soli médi usazuji i na |
méné zeslabenych mistech, pfi zachovini elektric- |

“kého pole a prodlouZeni doby se mista s usazenina-

mi zvyraziuji, jejich polet viak neroste. Indikace
vadnych mist je v tomto pfipad¢ na desti&ce
s tenkou dielektrickou vrstvou trvald a Ize ptipadné
i bez mikroskopického zvétseni porovndvat kvalitu
vrstev fady vzorki. Zaznam je v§ak moZno uchovat
pouze na mé&fené destitce. PHi jejim daldim pouZiti
je nutno zdznam odstranit.

~Dal§im zndmym zpisobem patficim mezi elek-
trolytické metody je metoda elektrografickd, ktera
vyuZiva zbarveni redox &inidla vlivem anodické
oxidace. V tomto pfipadé je destitka uéinéna
anodou a na jeji povrch s, dielektrickou vrstvou je
pfiloZena membranova filtracéni folie nasycend
roztokem benzidinové sole. Folie je dale pfiti§téna
k celé plose povrchu desti¢ky kovovou katodou. Po
piivedeni pomé&rné nizkého potencidlu dojde k lo-
kélni anodické oxidaci bezbarvého benzidinu
v mistech, kde filtraéni folie je v kontaktu se
strukturnimi poruchami v tenké dielektrické vrstvé
a nastane zde tmavé modré aZ &erné vybarveni. Na
oddé&leném filtru se tak ziska replika strukturnich

_poruch v tenké dielektrické vrstvé. Nevyhodou

tohoto zpiisobu zji§tovani poruch je skuteénost, Ze
ziskané zobrazeni odpovida velikosti skutenému
rozméru trhlin a péri v dielektrické vrstvé a je
nutné mikroskopické vyhodnoceni pod silnym

~zvétSenim. Ziskany obraz strukturnich poruch

nelze zvyraznit ani zv&tsit delsi Casovou expozici
nebo zvy$enim potencilu, nebot kiemikové polo-
vodidovd desti¢ka se v oblasti poruch velmi rychle
pokryvi tenkou kysli¢nikovou vrstvou, kterd brani
dal§imu prib&hu anodické oxidace a tim i reakci
&inidla na membranové filtraéni folii. Cely proces
je velmi choulostivy, indikace je citlivd na dokona-
ly piitlak filtraéni folie k povrchu dielektrické
vrstvy, na dokonalé smoceni filtra¢ni folie v rozto-
ku ¢&inidla a v neposledni fadé€ je nutno povrch
dielektrické vrstvy zbavit dokonale bublinek plynu
zakotvenych v pérech a trhlinkdch, které by mohly

‘separovat filtragni folii od dielektrické vrstvy a za-

branit indikaci. Pokud je tfeba provést kontrolu
indikace poruch téhoZ vzorku, je nutno desti¢ku
s dielektrickou vrstvou preparovat pfedem slabym
roztokem kyseliny fluorovodikové NF, aby se
zbavila tenké vrstvy anodického kysliéniku v mis-
tech poruch. Mimo tyto nevyhody je nutno pfi
prici s benzidinovym &nidlem dbédt zvySenych
bezpe¢nostnich opati"eni pro jeho karcinogenni
ucinky.

U dal$iho zndmého zpiisobu se vyluduje méd
v poruchovych mistech dielektrické vrstvy na
kfemikové podloZce i v b&Zné kyselé médici l4zni
za pouziti m&déné anody. Vyloucené krupicky
mé&di v pérech a trhlinkdch dielektrické vrstvy maji .
zde viak velmi malou piidrznost a po vyjmuti
destitky z lazné&, opldchnuti a osueni se velmi ¢asto |
od povrchu dielektrické vrstvy oddé€li. P¥ima kon-
trola desti¢ky v 14zni nebo pfi prib&hu procesu je
obtiZna. :

Uvedené nevyhody se odstram zplsobem stano- ‘
veni strukturnich poruch v tenkych dielektrickych | |



|
|
‘
‘
|
!

vrstvach na polovoditovych nebo vodivych podloz-
kéch elektrolytickou cestou podle vyndlezu, jehoZ
podstata spotiva v tom, Ze se pisobi stejnosmér-
nym -elektrickym napé&tim na destitku s tenkou
dielektrickou vrstvou umisténou do elektrolytické-

_ho ¢&ldnku k jehoZ anod€ se pfiloZi alespofi jedna

membrénova filtra¢ni folie nasycend elektrolytem,
k této folii se pfiloZi desti¢ka s tenkou dielektrickou
vrstvou a nakonec katoda, nafeZ se po pfipojeni
napéti na elektrody tohoto elektrolytického €lanku
vylu¢uje méd v mistech strukturnich poruch v ten-
ké dielektrické vrstvé a takto vyloudend méd se
pfenasi na membrénovou filtraéni folii, kde vytvofi
trvaly zdznam poruch.

Vyhodou tohoto zpisobu podle vyndlezu je
snadné hodnoceni zdznamu poruch na membrano-
vé filtraéni folii i bez mikroskopického zvétSeni.
M¢éd pfenesend do membranové filtratni folie je
v jejim povrchu pevné zakotvena, takZe po oplach-
nuti a osufeni miiZe byt trvale uchovana, aniz by
doslo k narudent ziskaného zdznamu. P¥i opakova-
ni procesu na stejném vzorku neni nutno desti¢ku
zvlast preparovat. Pfipadné zbytky médi v oblas-
tech strukturnich poruch nejsou na zdvadu. Prove-
deni je jednoduché, rychlé, spolehlivé a obejde se
bez naroki na zvlastni pfistrojové vybaveni.

Zptsob bude dile blize popsin na pfikladovém
provedeni podle pfipojeného vykresu, ktery pied-
stavuje sestavu elektrolytického ¢ldnku se dvéma
filtraénimi foliemi.

Ktemikova nebo jina polovodi¢ova nebo i vodi-
vé desticka 1 s tenkou dielektrickou vrstvou 2 se
poloZi na lestény povrch katody 3, kterd je bud
meédénd nebo nerezova. Plocha katody 3 je o néco

vé&t$i neZ plocha destitky 1. Spodni strana desticky

1 se zbavi jakékoliv mevodivé vrstvy, aby byl
zarucen dobry elektricky kontakt desticky 1 s kato-
dou 3. Na povrch desticky 1 opatfeny tenkou
dielektrickou vrstvou 2 se poloZi dvé membranové
filtra¢ni folie 4, které mohou mit napfiklad tvar
kotoudhi. Folie se pfed poloZenim dobfe smoti
v elektrolytu. Plocha membranové filtraéni folie se
voli o n&éco mens$f ne? plocha desti¢ky 1, respektive
mens$i neZ plocha tenké dielektrické vrstvy 2.
Vhodné jsou napfiklad membranové filtralni folie
na bézi nitrocelulozy s velikosti pord 0,5 az 1 pm.
Elektrolytem je béZna kyseld médici l4zei, tvofena
vodnym roztokem siranu médnatého s pfidavkem

+ kyseliny sirové. Na membranové filtracni folie 4 se
poloZi médénd anoda § s leSténou spodni stranou,

ktera zaji$tuje dobry pfitlak membranovych fil-
. tra¢nich folif 4 k tenké dielektrické vrstvé 2. Pitlak
je vhodné volen vyssi nez 150 g/cm?. Pfitlaina
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plocha mé&déné anody 5 je o néco mensi neZ plogha
membréanovych filtraénich folii 4. Po sestaveni
elektrolytického ¢ldnku se sepne spinac 6 a pfivede -
se potfebné méFici napéti a proud z napéfového
zdroje 7. M¢f¥ici napéti a proud se voli podle
tloudtky a kvality méfenych dielektrickych vrstev
2. ' '

Jako piiklad moZno uvést hodnoty pro vrstvy
kysliéniku kfemicitého SiO, a nitridu k¥emiku
Si,N,. Pfi jejich tloustce 1000 um je mezninapéto-
vé zatiZeni asi 500 V. Podle tlou$tky jednotlivych
vistev je tfeba nastavit méfici napéti vzhledem
k velikosti proudu. Mezni proud pro vylouégni
médi ve filtraéni folii 4 je 25 mA. Nastavené nap§ti
a proud se ponechd 2 minuty. Spinac 6 se vypne,
médéna anoda 5 se sejme, opldchne destilovanou
vodou a osusi. Spodni z membranovych folii 4 se
vypere v destilované vod¢ a ihned nebo po jejim
osuseni se vyhodnoti zdznam strukturnich poruch.
Desticka 1 se zbavi elektrolytu oplachem v destilo-
vané vodé a osuSenim, napiiklad odstfedénim.
Vznikly zdznam strukturnich poruch na membra-
nové filtraéni folii 4 je tplny a trvaly, nebot méd pfi
elektrolyze pevné zartstd do povrchu filtraéni folie
4 a naproti tomu jeji pfidrZznost k dielektrické
vrstvé 2 na destitke 1 je mald. Navic je méd
vzhledem k malému rozméru poruch a tim i zde
soustifedéné silné proudové hustoté spise praskova
a proto i v pfipadé, kdy zlstanou jeji zbytky
v nékterych porech a trhlindch dielektrické vrstvy
2, se podstatné vétsi &ast médi pfenese do povrchu
membranové filtraéni folie 4 a slouZi k indikaci.
Prodlouzenim doby elektrolytického vyluCovani
nebo téZ zvyienim potencidlu se imérné zvySuje
vymé&déni strukturnich poruch, takze jejich obraz
na membranové filtraéni folii 4 1ze dobfe vyhodno-
tit i bez mikroskopického zvétSeni.

Na desti¢ku 1 s tenkou dielektrickou vrstvou 2 se
poklddaji zpravidla dvé nebo i vice membrénové
filtradni folie, jednak se tim zajisti vetSi rezerva
elektrolytu pfi procesu, jednak se zabrani styku
prorostlé médi prvni filtraéni folii a anodou 5.

Zavérem nutno uvést, Ze zptisob stanoveni struk-
turnich poruch v tenkych dielektrickych vrstvdch
podle vynalezu slouZi zejména k porovnani kvality
vrstev stejného druhu a tloustky pfipravenych na
stejnych desti¢kdch. P¥i méfeni za stejnych podmi-
nek, to je napétim uréenym pro pfisluSny druh
vrstev a definovanym proudovym omezenim, je
tento zpisob dokonale reprodukovatelny a vhodny
i pro statistické vyhodnoceni s trvalym zdznamem
na filtraéni folii.

PREDMET VYNALEZU

| Zplisob stanoveni strukturnich poruch v tenkych |
. dielektrickych vrstvdch na polovodi€ovych nebo'
vodlvych podlozkéch elektrickou cestou, vyznade- |

. ny tim, Ze se plisobi stejnosmérnym elektnckym

~ napétim na desti¢ku s tenkou dielektrickou vrstvou '

' umisténou do elektrolytického &lanku, k jeho#
* anodé€ se pfiloZi alespoii jedna membranovi filtrac-

ni folie nasycend elektrolytem, k této folii se pfiloZi

3 desticka s tenkou dielektrickou vrstvou a nakonec ;
. hatoda, nateZ se po pfipojeni napéti na elektrody
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tohoto elektrolytického &ldnku vyluSuje meéd membranovou filtraéni folii, kde vytvofi trvaly
v mistech strukturnich poruch v tenké dielektrické zdznam poruch. -

vistvé a takto vyloutend méd se pfenddi na

1 vykres
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