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Baschrelbung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstel-
len von als Kontakt- und Barriereschicht wirkenden,
aus Titan/THannitrid bestehendan Doppelschichten,
wie sie 2wischen Metaliisierungen auf Aluminiumba-
sis und Silizlum- und/oder Silizid/Polyzid-Oberflé-
chen in hdchstintegrierten Halblelterschaltungen
verwendet werden, durch Kathodenzerstiuben
{Sputtern) aus elnem Titantarget untar Zuschalten
von Stickstoff in einer Einkammer-Anlage mit stati-
schem Magnetron.

Als Folge der Laslichkelt von Silizium in Alumi-
nium tritt bel der Herstellung von hochintegderten
Halbleiterschaltungen ohne geeignete Gegenmaf-
nahmen an den Kontakten zu dotierten Siliziumberaei-
chen (Diffusionsgebiete im Substrat) oder
Polysilizium das sogenannte "Spiking" auf, das heiRt,
Aluminium-"Nadeln" dringen ins Silizium ein, was zu
Kurzschifissen filhren kann, insbesondere bei immer
kleiner werdenden Strukturan und gleichzeltlg fiacher
werdenden Diffusionsgebleten.

Zundchst konnte dieses Problem durch geringe
Zugaben von Silizlum zum verwendeten Aluminium
behoben werden. Dieses Silizlumkann sich jedoch an
den Aluminiumy/Silizium-Kontaktfiichen ausscheiden
und dort wisderum zu Schwierigkeiten mit den Uber-
gangswiderstiinden fithren.

Eine Mdglichkeit, die eigentliche Ursache, ndm-
lich die Diffusion zwischen dem dotlerten Silizlumsub-
sirat oder Polysilizium und der
Alumintum-Metallislerung zu verlangsamen, ist die
Schaffung einer (Diffusions-) Barriereschicht. Als
Materialien kommen die Nitride, Karblde und Boride
der Metalle der Unfergruppen IVB, VB und VIB das
Pericdensystems infrage, Spezlell der Einsatz von
Titannitric als Diffusionsbarriere ist eingehend in ei-
nem Aufsatz von Kanamori im "Thin Salid Films" 136
(1988) auf den Saiten 195 bis 214 untersucht worden.
Es zeigt sich, dalkR dle Barriereeigenschaften dabei
stark vom Herstellungsverfahren, von der verwende-
ten Anlagse und von den eingestesilten ProzeRparame-
tern abh@ingen. Ein hiufig angewandtes Verfahren ist
Reaktivsputtern in einer stickstoffhaltigen Sputterat-
mosphére. Hierbei &ndern sich mit zunehmendem
Stckstoffantell im Sputtergas bei konstant gehaltener
Sputterleistung und konstantem Gesamtsputterdruck
einige Eigenschaften der erzeugten Titannitridschich-
ten drastisch : einhergehend mit Verdnderungen in
der Morpholegie der Schichten wechselt die Farbe
von silber Gber silbergold, gold, goldbraun und braun-
violettmetallisch nach braun-metallisch. Ab einer
bestimmten Stickstoffkonzentration in der Sputterat-
mosphére nimmt die Sputterrate sprunghaft auf ein
Dritte! ab, wahrend die LeitfBhigkeit der erzeugten
Tltannitridschichten um ca, einen Faktor 3 steigt. Der
Punkt, an dem dies passiert, hdngt ferner vom
Gesamisputterdruck und von der Sputterieistung ab
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und ist gekennzeichnet durch die goldens Farbe
sowie eln Verhélltnls von Stickstoff (N} zu Titan (Ti) In
der Schicht von 1 : 1. AuBerdern zelchnet sich dieser
Bereich der "goldenen Stdchiometrie® durch eine
hohe Dichtigkeit gagen Diffusion durch die Titannitrid-
schicht aus, was zun#ichst auf gute Barrieresigen-
schaften schlieften 1Rt Aber auch die mechanischen
Spannungen {Strel), die durch die Schicht sntstehen,
haben hier ein Maximum. Dies kann Mikrorisse mit
anschliiefendem Durchbruch der Barrlere zur Folge
haben.

Als Lsung wird, wie aus einem Bericht von . lwa-
buchi et. al. aus dem Tagungsband des 1886 Sympo-
sium on VLSI-Technology in San Dlego, Seiten 55/56,
hervorgeht, das Auffiillen dieser Risse mit Sauerstoff
vorgeschiagen. Dadurch wird aber der Gesamtpro-
zeR durch einen zusatzlichen Nachbehandlungs-
schritt komplizierter, Obwohi die Barriereschichten in
der Regel nur ca. 100 nm dick sind, erscheirit auBer-
dem das Arbeiten in dem Bersich mit unstabilem spe-
zifischen  Widerstand aus  Griinden der
ProzeRsicherheit als unvorteilhaft.

Die Aufgabe, die der Erfindung zugrundeliegt,
besteht In der Herstellung einer Kontakt- und Barrle-
reschicht aus Titannitrld zwischen einer Aluminium-
Metallisierung und Siliziumkristalloder Sllizid- und
Polyzid-Oberfléchen, dle folgende Anforderungen er-
fullt :

1. Es soll sine hohe Leitfidhigkelt varhanden sein.
2, Es sallen kieine Kontaktwiderstiinde mit gerin-
gen Toleranzen bei Kontakilochdurchmessernim
subum-Bereich bei der Kontaktierung von dotler-
tem einkristallinem und polykristallinern Silizium
und Schichten aus Metallsiiiziden und Polysili-
zlum erzielt warden,

3. Die Grenzflichen zwischen der vorzugsweisa

aus. einer Aluminium/Silizium-Leglerung beste-

henden Metallisierung und den unter 2. genann-
tan Siliziumbereichen milssen bel hohen

Stromdichten und erhihter Temperatur stabil

sein,

4. Die Kontakt- und Barrieraschicht darf keine

negativen Einfiisse auf den Gesamiprozel

haben, zum Beispiel diirfen durch dle Schicht
keina mechanischen Spannungen (Strel)
erzeugt werden.

Eine hohe LeitfAhigkeit wird durch die Verwen-
dung elner Aluminium (1% Silizium)-Metallislerung
gewihrlsistet,

Geringe Kontakiwiderstinde werden erhalten
durch die Ausbildung einer Titansilizid-Kontakt-
schicht, wenn vor der Titannitridschicht eine reine
Titanschicht abgeschieden wird.

Die Stabliitat bei erhdhter Temperatur und Strom-
belastung bel gleichzeltiy minimalem StreR Ist aber
nur durch das srfindungsgemifle Verfahren zu erral-
chen, welches dadurch gekennzeichnet ist, daf
sowohi dle Titanschicht, als auch die Titannitrid-
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schicht jn mehreren Einzellagen abgeschieden wird,
wobei zwischen den eizelnen Abscheldungshwitten ei-
né Temperaturbehandlung durchgefithrt wird und bei
der Abscheidung der Titannitridschicht der Stickstof-
fanteil im Reaktionsgas héher eingestellt wird, als es
der Stdchiometrle der Verbindung Titan : Stickstoff in
der Titannitridschicht entspricht.

Dabel liegt es im Rahmen der Erfindung, dak die
Schichtdicke der Einzellagen Im Bereich von 3 bis 5
nm, vorzugsweise auf 4 nm eingestellt wird und die
Temperaturbehandlung Im Bereich von 250 bis
350°C, vorzugsweise bei 300°C durchgefithrt wird.

in einer Walterblidung des Erfindungsgedankens
ist vorgesehen, filr die Schichtherstellung eine DC (=
direct current)-Einkammer-Sputteranlage zu verwen-
den, bei der dle fir die Beschichtung vorgesehenen
Substrate auf einer, in der Horizontalen drehbaren
Palette ortsfest angeordnet sind, die Palette wihrend
der Beschichtung in Umdrehungen versetzt wird und
die Drehgeschwindigkeit so eingestellt wird, dab eine
Umdrehung der Abscheidung einer Einzeliage ent-
spricht.

Durch den Aufbat: des Titannitrids aus mehreren
Einzellagen und abwechselndem Sputtern und Hei-
zen, bedingt durch das Drehen der Palette, wobel die
Subsirate unter dem Target und unter den Helzquel-
lan durchgefahren werden, gelingt es, nahezu stref’-
freie Schichten zu erzeugen (Schelbenverbiegung
von Siliziumkristaliwafern mit 100 mm Durchmesser
istkleinerglaich 1 um), die sich durch gute thermische
Stabliitit (500°C, 30 Minutsn) und
Strom/Strefbelastung in 1,1 pm-Kontakten (gréBer
1200 Stunden), sowis geringe Kontakiwiderstinde
und Diodenleckstrdbme auszeichnen. Dle ProzeRpa-
rameter werden so gaewiahlt, daf seine hohe Prozefsi-
cherheit (Stickstofflu® oberhalb der “goldenen
Stéchiometrie™ mit akzeptablem Durchsatz (Sputter-
leistung ca. 3 KW) gewihrisistet ist.

Weitere Ausgestaltungen der Erfindung ergeben
sich aus den Unteranspriichen,

Im folgenden wird anhand eines Ausflhrungsbel-
spiels und der Figuren 1 bis 3 die Erfindung noch
n&her eri8utert. Dabei zelgen

dia Figuren 1 und 2 im Schnittbild einen Schich-

taufbau, wie er nach dem erfindungsgeméfen

Verfahran hergestelit worden ist, wobel dle Figur

2 einen Ausschnitt aus Figur 1 darstelit und

die Figur 3 in Draufsicht die fiir die Beschichtung

vorgesshene Palette mit Sputtertarget und Hei-

Zer.

In allen Figuren gelten fiir gleiche Telle gleiche
Bezugszeichen.

Figur 1 : Mit dem Bezugszeichen 1 ist das den n*-
bzw. p*-dotiertan flachen Bereich 2 enthaitende Sili-
Ziumsubstrat und mit 3 dis das Kontsktloch enthal-
tende isolierende, zum Beispiel aus Si0, bestehende
Schicht bezeichnet. Das Kontaktioch hat einen Quer-
schnitt ven 0,9 um und eine Tiefe von 1 pm. Mit Hiife
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des erfindungsgematen Sputterverfahrens wird nun
auf die kurz vorher durch kurzes Uberatzen in FluB-
séure (120 Sekunden) von Oberfifichenoxid befreite
Substratschelbe (1, 2, 3) ganzfléchig im Argonplasma
lagenweise (zum Beispiel finf Lagen) eine Titan-
schicht 4 in einer Schichtdicke von 20 nmaufgebracht
und darauf ohne Unterbrechung des Vakuums durch
Zuschalten von Stickstoff eine zum Belspiel aus 25
Lagen bestehende Titannitridschicht 5 mit einer
Schichtdicke von 100 nm abgeschieden.

Der Basisdruck in der Sputteranlage betrigt vor
dem Sputtern 7 x 10-5 pa. Der Rezipient wird fiir den
Abscheidevorgang durch Infrarotstrahler (siehs Figur
3) auf eine Temperatur von 300°C gebracht, Bel der
Titannltridabscheldung (5) wird der Gasflu} von vor-
her 47 cm3/min (scom) Argon auf 21 cm¥/min (sccm)
Argon und 32 cm?®min {sccm) Stickstoff eingestaiit.
Die Leistung des Titantargets (siehe Flgur 3) betréigt
3,07 kw.

Auf die aus Titan/Titannltrid bestshends, in Ein-
zellagen (sieshe Figur 2) abgeschiedene Doppel-
schicht 4, 5 mit einer Gesamtschichtdicke von ca. 120
nm wird dann die sus zum Belspiel Aluminlum/Sili-
zium oder einer Aluminiumy/Sllizium/Kupfer-Legle-
rung bestehende Metallislerungsebene 6 In
bekannter Weise aufgebracht.

Figur 2 zeigt einen Ausschnitt aus Figur 1 (strich-
punktierter Bereich), aus dem die Abscheidung der
einzelinen Sputterfagen {4 nm dick) deutlich werden
soll, Dahel sind die einzelnen Titanlagen mi kleinen
Buchstaben und die Titannltridlagen mit grofen
Buchstaben gekennzeichnet. Die Qualitit der Titanni-
tridabscheidung (6) kann nach dem Sputtervorgang
visuell durch das Auftreten einsr braun-viclett-metal-
lischen Oberfléiche kontrolliert werden. Weitere Mbg-
lichkelten der Kontrolle sind: Messung des
Schichtwiderstandes (16,7 Ohm/square), der
Schichtdicke und des Schichtgefiiges der Titannitrid-
schicht {5) durch REM-Aufnahmen.

Das Schichtgefiige sollte sténgelig seln {111-
Textur).

in Figur 3 ist mit dem Bezugszeichen 7 die dreh-
bar (siehe Pfell 8) ausgebildete Palsite bezeichnet,
auf ger acht Scheibenpositionen {11 bls 18) vorhan-
den sind, die bei Jeder Fahrt mit Silizlumkristalischei-
ben (1, 2, 3) zu bestlicken sind. Der Targethatter mit
dem Titantarget ist mit dem Bazugszeichen 9 und der
als Heizer dianende Infrarotstrahler mit dem Bezug-
szeichan 10 bezeichnet.

Wie aus der Figur ersichflich ist, befindet sich
Jewsils mindestens gines (11, 15) der acht Substrate
(11 bis 18) unter dem Target 9 bzw. unter dem Helz-
strahler 10.

Der Sputterprozef wird beispielsweise so einge-
stelit, daf} bei einer Gesamtschichtdicke von 120 nm
bel der reinen Titanbeschichtung 5 Umdrehungen der
Palette 7 und bel der Titannitridbeschichtung 25
Umdrehungen der Palette durchgefiihrt werden. Die
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Dauer des .Aufstﬁubens betrégt filr joweils acht Schei-
hen bei der Titanbeschichtung 30 sec und bei der
Titannitridbaschichtung 500 sec.

Anspriiche

1. Verfahran zum Herstellen von als Kontakt- und
Barriereschicht wirkenden, aus Titan/Titannitrid
bestehenden Doppelschichten (4, 5), wie sie zwi-
schen Metallisierungen (&) auf Aluminiumbasls und
Silizium-undfoder Silizid/Polyzid-Oberfidchen (2) in
hichstintegrierten Halbleiterschaltungen verwendet
werden, durch Kathodenzerstiuben (Sputtern) aus
einem Titantarget (9) unter Zuschalten von Stickstoff
In einer Einkammer-Anlage mit statischem Magne-
tron, dadurch gekennzelchnat, daft sowchl die
Titanschicht (4}, als auch die Titannitridschicht (5) in
mehreren Einzellagen (a bis e, A bis Z) abgeschieden
wird wobei zwischen den einzelnen Abscheidungs-
schritten eine Temperaturbehandiung (10) durchge-
fiihit wird und daR bei der Abscheidung der
Thannitridschicht (5) der Stickstoffantell im
Reaktionsgas hiher eingestellt wird, als es der Std-
chiomefrie der Verbindung Titan : Stickstoff in der
Titannitridschicht entspricht.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zelchnet, dal die Schichtdicke der Einzellagen {a bis
e, A bls Z), im Bereich von 3 bis 5 nm, vorzugsweise
auf 4 nm, eingestellt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch
gekennzeichnet, dalt die Temperaturbehandiung
{10) im Bereich von 250 bis 350°C, vorzugsweise bei
300°C, durchgefiihrt wird,

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daf eine DC-Einkammer-
Sputteranlage verwendet wird, bei der die fiir die
Beschichtung vorgesehenen Substrate (11 bis 18) auf
elner, in der Horizantalen drehbaren (8) Palette (7)
ortsfest angsordnet sind, die Palette (7) wihrend der
Beschichtung in Umdrehungen (8) versetzt wird und
die Drehgeschwindigkelt so eingestellt wird, daB eine
Umdrehung der Abscheidung einer Einzellage ent-
sprischt.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn-
zelchnat, dal die Sputterdeistung (2) In einem
Bereich von 3 kW eingestellt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnaet, dait die Beschichtung so
lange fortgesetzt wird, bis mindestens vier Lagen
Titan, vorzugsweise finf (a bis e) und mindestens
zwanzlg Lagen Titannitrid, vaorzugswelse filnfund-
zwanzig (A bis Z) abgeschieden sind.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzelchnet, daB als Trégergas Argon
verwendet wird und der Anfangsdruck im Reaktions-
raum auf mindestens 7 x 10-5 pa eingestellt wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7,
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dadurch gekennzelchnet, daf der GasfluB (fir
Argon) bei der Abscheidung der Titanschicht (4) auf
45 bis 50 em3/min (sccm) und bei der Abscheidung
der Titannitridschicht (5} auf 20 bis 25 cm¥min (scem)
{flir Argon) und auf 30 bis 35 scoem filr (Stickatoff) ein-
gestellt wird und der Sputterdruck im Reaktionsraum
im Berelch von 0.7 pa liegt.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet, dat unmittelbar vor der
Beschichtung eine Oberfldchenreinigung der Sub-
sirate (11 bis 18) in sinem fluorwasserstoffhaitigen
Medium vorgenomimen wird.

Claims

1. Process for the manufacture of double layers
(4, 5) consisting of titanlum/titanium nitride and acting
as contact and barrier layer, such as are used be-
tween aluminium-based metallizatlons (6) and sllicon
andfor slicide/polycide surfaces (2) in very large
scale integrated semiconductor circuits, by means of
cathode sputtering from a titanium targset (2), adding
nitrogen in a single-chamber installation with static
magnetron, characterized in that both the titanium
layer (4) and the titanium nitride layer (5) are depo-
slted in several single layers (a to e, A to Z), a tem-
perature treatment {10) being carried out between the
individual deposition steps, and in that during the dep-
osition of the titanium layer (5) the nitrogen content in
the reaction gas is adjusted to be higher than corres-
ponds to the stolchlometry of the titanium : nitrogen
compound in the titanium nitride layer.

2. Process according to Claim 1, characterized In
that the layer thickness of the Individual layers (a to
8, A to 2) is adjusted within a range from 3 to 5 nm,
preferably to 4 nm,

3. Process according to Claim 1 and 2, charac-
terized in that the temperature treatment (10) is car-
rled out within a range from 250 to 350°C, preferably
at 300°C.,

4. Process according to cne of Claims 1 to 3,
characterized in that a DC single-chamber sputtering
installation is used in which the substrates (11 to 18)
intended for the coating are arranged fixed in location
on a pallet (7) which Is rotatable in the horizontal plane
(8), the pallet {7) is rotated (8) during the coating and
the speed of rotation Is adjusted in such &2 manner that
one revolution corresponds to the deposition of a
singte layer.

5. Process according ta Claim 4, characterized in
that the sputtering power (9) Is adjusted within arange
of 3 kw.

6. Process according to one of Claims 1 to 5,
characterized in that the coating is continued until at
least four layers of titanlum, preferably five (ato e) and
at least twenty layers of titanium nitride, preferably
twenty-five (A to Z) are deposited.
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7. Pracess according to one of Claims 1 to 6,
characterized in that argon Is used as a camier gas
and the initial pressure in the reaction space Is adjus-
ted to atleast 7 x 1075 pa.

8. process according to one of Claims 1 to 7,
characterized in that the gas flow (for argon) Is adjus-
tad 1o 45 to 50 cm¥min (sccm) in the deposition of the
titanium iayer (4} and to 20 to 25 cm3/min (sccm) (for
argon) and to 30 to 35 scem (for nitrogen) In the dep-
osltion of the titanium nitride layer (5) and the sputter-
ing pressure is within a range of 0.7 pa in the reaction
space.

9. Process according to one of Claims 1 to 8,
characterized In that a surface cleaning of the subs-
trates (11 to 18) in a medium containing hydrogen
fiuoride is carried cut immediately before the coating.

Revendications

1. Procéds de fabrication de couches doubles (4,
5) en titane/nitrure de titane servant de couches de
contact et de couches d'arrdt, comme of en utilise
entre des parties métallisees (6) & base d'afuminium
et des surfaces (2) en siliclum et/ou en slliciure/poly-
sificiure, dans des clrcuits & semiconducteurs & trés
haut degré d'intégration, par pulvérisation cathodique
(sputter) & partir d'une cible de titane, avec admission
d'azote dans une installation & chambre unigue et &
magnétron statique, caractérisé en ce qu'a Ia fois le
revétement de titane (4) etie revétement de nitrure de
titane (6) sont déposés en plusieurs couches indivi-
duelles (ad e, Ad Z), un traitement thermique (10)
stant effectud entre les divers stades de dépdt, et en
ce que le procédé consiste a régler, lors du dépot du
revatement de niture de titane, Ja proportion d'azote
dans le gaz de réaction & une valeur plus élevée que
celle qui correspond & la stoechiométrie du composé
titane : azote dans le revitement de nitrure de titane.

2. Procédé suivant|a revendication 1, caractérisé
en ce qu'll consiste & régler 'épaisseur des couches
individuslles (a & e, A & Z) entre 3 et 5 nm et, de pré-
férence, & 4 nm.

3, Procédé suivantia revendication 1 ou 2, carac-
térisé en ce qu'il consiste & effectuer le traitement
thermique (10) entre 250 et 350°C et, de préférence,
a 300°C,

4. Procédsé suivant'une des revendications 143,
caractérisé en ce qu'il consiste & utiliser une Instatla-
tion de pulvérisation cathodique & chambre unique et
a courant continu, dans laquelle ies substrats (11 2
18), prévus pour je dépdt, sont montés fixes sur une
palette (7) horizontale et pouvant tourner (8}, la
palette (7) étant mise en rotation (8) pendant le dépbt
ot ta vitesse de rotation étant régiée de maniére
qu'une rotation comresponds au dépét d'une seule
couche.

5. Procédé sulvant la revendication 4, caractérisé
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an ce qu’ll consiste & régleria puissance de |a puivé-
risation cathodigue (9) & 3 KW environ.

6. Procédé suivant 'une des revendications 1 &
5, caractérisé en ¢e qu'll consiste & poursulvre le
dépdt jusqu'a ce qu'au moins quaire et, de préfé-
rence, cing couches de titane (a & ) etau moins vingt
ot, de préférence, vingt-cing couches de nitrure de
titane (A & Z) alent été déposées.

7. Procédé suivant 'une des revendications 1 &
&, caractérisé en ce qu'll consiste & utlliser de "argon
comme gaz porteur et aréglar la pression initiale dans
la chambre de réaction & au moins 7x 10-%Pa.

8. Procédé suivant 'une des revendications 1 &
7, caractérisé en ce qu'il consiste & régler le débit de
gaz (pour I'argon), lors du dépdt du revétement de
titans (4), entre 45 et 50 cm?minute et, lors du dépbt
du revatement de nitrure de titane (5), entre 20 et 25
em¥minute (pour 'argon), et entre 30 et 35 cm?¥mi-
nute {pour I'azote), et & régler |a pression de pulvérl-
sation cathodique dans la chambre de réaction aux
environs de 0.7 Pa.

g. Procédé suivant I'une des revendications 1 &
8, caractérisé en ce qu'il conalste & effectuer un nei-
toyage de ta surface des substrats (11 & 18) dans un
milleu fluorhydrique, immédiatement avant le dépdt.
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The invention relates to a process for the
manufacture of double layers consisting of titanium/
titanium nitride and acting as contact and barrier layer,
such as are used between aluminium-based metallizations
and silicon and/or silicide/polycide surfaces in very
large scale integrated semiconductor circuits, by means
of cathode sputtering from a titanium target, adding
nitrogen in a single-chamber installation with static
magnetron.

As a consequence of the solubility of silicon in
aluminium, so-called "spiking" occurs at the contacts to
doped silicon areas (diffusion regions in the substrate)
or polysilicon in the manufacture of large-scale
integrated semiconductor circuits if no suitable counter-
measures are taken, that is to say aluminium "spikes*
penetrate into the silicon, which can lead to short
circuits, particularly as the structures become smaller
and smaller and the diffusion regions become flatter at
the same time.

Initially, it was possible to eliminate this
problem by small additions of silicon to the aluminium
used. However, this silicon can precipitate at the
aluminium/silicon contact faces and can there again lead
to difficulties with the contact resistances.

One possibility of slowing down the actual cause,
namely the diffusion between the doped silicon substrate
or polysilicon and the aluminium metallization is the
creation of a (diffusion) barrier layer. The nitrides,
carbides and borides of the mctzls of subgroups IVB, VB
and VIB of the periodic system can be considered as
materials.

Especially the use of titanium nitride as dif-
fusion barrier has been thoroughly investigated in a
report by Kanamori in “Thin Solid Films" 136 (1986) on
pages 195 to 214. It is found that the barrier character-
istics in this arrangement greatly depend on the manufac-
turing process, on the plant used and on the process
parameters set. A frequently used process is reactive
sputtering in a nitrogen-containing sputtering
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< atmosphere. During this process, some characteristics of

the titanium nitride layers produced drastically change
with increasing nitrogen content in the sputtering gas,
the sputtering power being kept constant and the total
sputtering pressure being constant: accompanying changes
in the morphology of the layers, the colour changes from
silver via silver-gold, gold, gold-brown and metallic
brown violet towards metallic brown. After a particular
nitrogen concentration in the sputtering atmosphere, the
sputtering rate abruptly decreases to one third whilst
the conductivity of the titanium nitride layers produced
increases by a factor of approximately 3. The point at
which this happens also depends on the total sputtering
pressure and on the sputtering power and is characterized
by the golden colour and a ratio of nitrogen (N) to
titanium (Ti) of 1 : 1 in the layer. In addition, this
range of "golden stoichiometry" is characterized by great
tightness against diffusion by the titanium nitride layer
which initially allows good barrier characteristics to be
inferred. However, the mechanical stresses produced by
the layer also have a maximum at this point. This can
result in microcracks with subsequent breakdown of the
barrier.

As can be seen from a report by I. Iwabuchi
et al. in the volume covering the meeting of the 1986
Symposium on VLSI Technology in San Diego, pages 55/56,
the 71illing up of these cracks with oxygen is proposed as
2 solution. As a result, however, the overall process
becomes more complicated due to an additional post-
treatment step. Although the barrier layers only have a
thickness of approximately 100 nm, as a rule, working in
the range having an unstable specific resistance also
appears to be disadvantageous for reasons of process
reliability.

The object forming the basis for the invention
consists of the manufacture of a contact and barrier
layer of titanium nitride between an aluminium metalliza-
tion and silicon crystal or silicide and polycide sur-
faces, which meets the following requirements.
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2. In the contacting of doped monocrystalline and
polycrystalline silicon and layers of metal sili-
cides and polysilicon, low contact resistances
should be achieved, with small tolerances in contact
hole diameters in the sub-um range.

3. The boundary faces between the metallization,
preferably consisting of an aluminium/silicon alloy,
and the silicon areas mentioned at 2. must be stable
with high current densities and increased
temperature.

4. The contact and barrier layer must not have any
negative influences on the overall process, for
example, the layer must not produce any mechanical-
stresses.

A high conductivity is ensured by using an
aluminium (1 % silicon) metallization.,

Low contact resistances are obtained by forming
a titanium silicide contact layer when a pure titanium
layer is precipitated before the titanium nitride layer.

However, the stability at increased temperature
and current loading with, at the same time, minimum
stress, can only be achieved by the process according to
the invention, which is characterized in that both the
titanium layer and the titanium nitride layer are deposi-
ted in several single layers, a temperature treatment
being carried out between the individual deposition
steps, and in that during the deposition of the titanium
nitride layer the nitrogen content in the reantinan oas is
adjusted to be higher than corresponds to the
stoichiometry of the titanium : nitrogen compound in the
titanium nitride layer.

In this context,'it is within the scope of the
invention that the layer thickness of the individual
layers is adjusted within a range from 3 to § nm, prefer-
ably to 4 nm, and the temperature treatment is carried
out within a range from 250 to 350°C, preferably at
300°C.

In a further development of the concept of the
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.~ invention, it is provided to use for the manufacture of

the layer a DC (= direct current) single-chamber sputter-
ing installation in which the substrates intended for the
coating are arranged fixed in location on a pallet which
is rotatable in the horizontal plane, and the pallet is
rotated during the coating and the speed of rotation is
adjusted in such a manner that one revolution corresponds
to the deposition of a single layer.

Due to the fact that the titanium nitride is
built up of several single layers and by alternating
sputtering and heating due to the rotation of the pallet,
during which process the substrates are moved further
underneath the target and underneath the heating sources,
it is possible to produce layers which are almost stress-
free (wafer bending of silicon crystal wafers with a
diameter of 100 mm is less than or equal to 1 pm), which
are distinguished by good thermal stability (500°C,
30 minutes) and current/stress loading in 1.1 um contacts
(greater than 1200 hours) and low contact resistances and
diode 1leakage currents. The process parameters are
selected in such a manner that high process reliability
(nitrogen flow above the "golden stoichiometry") with
acceptable throughput (sputtering power approximately
3 kW) is ensured.

Further developments of the invention can be
found in the subclaims.

In the text which follows, the invention will be
explained in greater detail with reference to an illus-
trative embodiment and Ficures 1 to 3, ia which:

Figures 1 and 2 show in a sectional diagram a
layer structure which has been manufactured in accordance
with the process according to the invention, Figure 2
representing a section from Figure 1, and

Figure 3 shows a top view of the pallet provided
for the coating, with sputtering target and heater.

In all the fiqures, the same reference symbols
apply to identical parts.

Figqure 1: the silicon substrate containing the
n'- and p'-doped flat area 2 is designated by the



L™

10

15

20

25

30

35

-5 -

- reference number 1 and the insulating layer, consisting,

for example, of SiO,, containing the contact hole is
designated by 3. The contact hole has a cross-section of
0.9 um and a depth of 1 um. Using the sputtering process
according to the invention, a titanium layer 4 having a
layer thickness of 20 nm is now applied over the entire
area layer by layer (for example five layers) in argon
plasma to the substrate wafer (1, 2, 3) from which
surface oxide has been removed shortly before by brief
overetching in hydrofluoric acid (120 seconds), and
following this, a titanium nitride layer 5, consisting,
for example, of 25 layers, having a layer thickness of
100 nm, is deposited by adding nitrogen without inter-
rupting the vacuum.

The basic pressure in the sputtering installation
is 7 x 107 pa before the sputtering. For the deposition
process, the pressure container is brought to a tempera-
ture of 300°C by infrared radiators (see Figure 3).
During the titanium nitride deposition (5), the gas flow
is adjusted from previocusly 47 cm®/min (sccm) argon to
21 cm’/min (sccm) argon and 32 cm’/min (sccm) nitrogen.
The titanium target power is 3.07 kW (see Figure 3).

The metallization plane 6, consisting of, for
example, aluminium/silicon or an aluminium/silicon/copper
alloy, is then applied in familiar manner to.the double
layer 4, 5 with a total layer thickness of approximately
120 nm, consisting of titanium/titanium nitride and
deposited in single layers (see Figure 2).

rigure 2 shows a section from Figure 1 (dot-
dashed area) which is intended to explain the deposition
of the individual sputtering layers (thickness of 4 nm).
In this connection, the individual titanium layers are
identified by small letters and the titanium nitride
layers are identified by large letters. The quality of
the titanium nitride deposition (5) can be visually
checked after the sputtering process by means of the
occurrence of a metallic brown/violet surface. Other
possibilities of checking are: measurement of the layer
resistance (16.7 Ohms/square), of the layer thickness and
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-+ of the layer structure of the titanium nitride layer (5)

by means of REM photos. The layer structure should be
rod-shaped (111 texture).

In Fiqure 3, the rotatable pallet {see arrow 8),
on which eight wafer positions (11 to 18) exist which
must be equipped with silicon crystal wafers (1, 2, 3)
during each run, is designated by the reference number 7.
The target holder with the titanium target is designated
by the reference number 9 and the infrared radiator used
as heater is designated by the reference number 10.

As can be seen from the figure, in each case at
least one (11, 15) of the eight substrates (11 to 18) is
located underneath the target 9 or under the heat radi-
ator 10, respectively.

The sputtering process is set, for example, in
such a manner that 5 revolutions of the pallet 7 are
carried out with the pure titanium c¢oating and
25 revolutions of the pallet are carried out with the
titanium nitride coating for a total layer thickness of
120 nm. For eight wafers in each case, the duration of
the sputtering is 30 seconds with the titanium coating
and 500 seconds with the titanium nitride coating.
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Patent Claims

1. Process for the manufacture of double layers (4,
5) consisting of titanium/titanium nitride and acting as
contact and barrier layer, such as are used between
aluminium-based metallizations (6) and silicon and/or
silicide/polycide surfaces (2) in very large scale
integrated semiconductor circuits, by means of cathode
sputtering from a titanium target (9), adding nitrogen in
a single-chamber installation with static magnetron,
characterized in that both the titanium layer (4) and the
titanium nitride layer (5) are deposited in several
single layers (a to e, A to Z), a temperature treatment
(10) being carried out between the individual deposition
steps, and in that during the deposition of the titanium
nitride layer (5) the nitrogen content in the reaction
gas is adjusted to be higher than corresponds to the
stoichiometry of the titanium : nitrogen compound in the
titanium nitride layer.

2. Process according to Claim 1, characterized in
that the layer thickness of the individual layers (a to
e, A to 2) is adjusted within a range from 3 to 5 nm,
preferably to 4 nm.

3. Process according to Claim 1 and 2, characterized
in that the temperature treatment (10) is carried out
within a range from 250 to 350°C, preferably at 300°C.

4. Process according to one of Claims 1 to 3,
characterized in that a DC single-chamber sputtering
installation is used in which the substrates (11 to 18)

intended for the coating are arrangad fixed in locaticu

on a pallet (7) which is rotatable in the horizontal
plane (8), the pallet (7) is rotated (8) during the
coating and the speed of rotation is adjusted in such a
manner that one revolution corresponds to the deposition
of a single layer.

5. Process according to Claim 4, characterized in
that the sputtering power (9) is adjusted within a range
of 3 kW.

6. Process according to one of Claims 1 to 5,
characterized in that the coating is continued until at
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. least four layers of titanium, preferably five (a to e)

and at least twenty layers of titanium nitride, prefer-
ably twenty-five (A to Z) are deposited.

7. Process according to one of Claims 1 to 6,
characterized in that argon is used as a carrier gas and
the initial pressure in the reaction space is adjusted
to at least 7 x 107 pa.

8. Process according to one of Claims 1 to 7,
characterized in that the gas flow (for argon) is ad-
justed to 45 to 50 cm®/min {sccm) in the deposition of
the titanium layer (4) and to 20 to 25 cm*/min (sccm) (for
argon) and to 30 to 35 scem (for nitrogen) in the deposi-
tion of the titanium nitride layer (5) and the sputtering
pressure is within a range of 0.7 pa in the reaction
space.

9. Process according to one of Claims 1 to 8,
characterized in that a surface cleaning of the sub-
strates (11 to 18) in a medium containing hydrogen
fluoride is carried out immediately before the coating.
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