Глава 6. ИССЛЕДОВАНИЕ ПРОЦЕССов синтеза МЕЛКОДИСПЕРСНЫХ ПОРОШКОВ СТЕКЛОВИДНЫХ ДИЭЛЕКТРИЧЕСКИХ МАТЕРИАЛОВ В ВЫСОКОЧАСТОТНОЙ ИНДУКЦИОННОЙ ПЛАЗМЕ

В данном разделе проведено экспериментальное исследование и оптимизация синтеза оксидов SiO2, Al2O3, BaO, PbO, B2O3, ZnO, кремния и материала состава SiO2–Al2O3–BaO посредством обра​ботки механической смеси оксидов, кремния и смеси оксидов кремния, алюминия, бария в воздушной и аргон-кислородной вы​сокочастотной индукционной плазме и последующего осаждения аморфных слоев на подложках кремния в плазменной установке. Последующая термическая обработка при температуре 1473 К в те​чение 15 мин позволяет получить качественные сплошные аморф​ные диэлектрические (изолирующие) слои, обладающие требуе​мыми свойствами (например, для получения структур КНИ).

6.1. Описание подготовки и проведения

процесса синтеза материалов

Диэлектрические слои системы SiO2–Al2O3–BaO, слои оксидов различных металлов и кремния на подложках кремния широко ис​пользуют в качестве изолирующего и конструкционного мате​риала. Одним из перспективных методов получения таких слоев является обработка частиц SiO2, Al2O3, BaO (др. оксидов) и крем​ния в воздушной (азотной) и аргон-кислородной плазме [1-10]. По​следующая обработка при температуре 1473 К в течение 15 мин приводит к образованию на подложках кремния однородных по со​ставу сплошных аморфных пленок и диэлектрических слоев. 

Схема высокочастотной индукционной плазменной установки ВЧИ 60–11/1,76 [1–4] представлена на рис.6.1.


Рис.6.1. Принципиальная схема плазменной установки ВЧИ 60‑11/1,76

Установка состоит из высокочастотного индукционного плазмо​трона c реактором 2; индуктора 3; блока подачи газов (Ar, O2), включающего, блок ротаметров 9 и газоформирующую головку 1; дозатора 6, шихтопровода 10 и питателя-зонда 5; конденсатора 7, в котором происходит осаждение материала из запыленной плазмен​ной струи, и фильтра 8 для очистки отходящих газов. На рисунке также показаны факел плазмы 4, где собственно происходит тер​мическая обработка, и подложкодержатель с пластинами 11, на по​верхность которых происходит осаждение материалов.

Для определения размеров, структуры и состава мелкодисперс​ной смеси частиц SiO2, Al2O3, BaO применяли следующие методы. Методом кондуктометрии [11] находили распределение количества исходных частиц размером более 3 мкм по размерам в смеси. Из​мерения проводили на приборе ТН-4 фирмы "Cultronics" (Франция) с относительной прогрешностью 30 %. Для описания распределе​ния исходных частиц размером менее 3 мкм и  микрочастиц различных размеров, полученных в плазменной установке, использовали метод спектроскопического автокорреляционного анализа лазерного луча с помощью прибора ТН-2 фирмы "Micromeritex" (США), основанный на изучении броуновского движения микрочастиц [12]. Относительная погрешность метода 10 %. Для определения структуры осадка SiO2–Al2O3–BaO на под​ложках кремния использовали растровый электронный микроскоп JSM-2 фирмы Joel (Япония). Составы исходного и получаемого ма​териала контролировали на установке AN10000 методом рентге​новского микрозондирования. Фазовый состав материала опреде​ляли на рентгеновском дифрактометре (установка Дрон-2, излуче​ние Cu K(), анализируя инфракрасные спектры материала (ИК спектрометр Specord 75 IR, Германия).

Исследование процесса получения материала состава SiO2(Al2O3(BaO из механической смеси мелкодисперсных частиц SiO2, Al2O3, BaO проводили в установке, показанной на рис.6.1, при 1473 К. Частицы исходного материала (механической смеси окси​дов), согласно электронно-микроскопическому и рентгеновскому исследованиям, представляют собой кристаллы размером менее 40 мкм. Было определено распределение количества и объема час​тиц в механической смеси по размерам, полученное кондуктомет​рическим методом, а также распределение количества частиц ко​нечного порошка по размерам, измеренное путем наблюдения за броуновским движением частиц. Найденное унимодальное распре​деление частиц по размерам для двух серий образцов показало, что средний размер синтезированных частиц 197 и 251 нм.

Синтезированный материал состоит из частиц правильной сфе​рической формы, между частицами существуют пустоты. Порис​тость осажденного слоя по данным измерения насыпного веса со​ставляет около 50 %. Изменение спектра поглощения стекловидной пленки по сравнению со спектром исходного порошка в области 980 – 1100 см-1 связано, вероятно, с изменением пористости и усад​кой порошка при его термической обработке при 1473 К в течение 15 мин. Слои отдельных материалов (оксиды металлов и кремний) и диэлектрические слои состава SiO2–Al2O3–BaO, полученные тер​мической обработкой пористого осадка, представляют собой аморфные пленки. Об этом свидетельствуют измеренные дифрак-тограммы и ИК спектры этих материалов.

Экспериментальное исследование показало, что исходные реа​генты SiO2, Al2O3, BaO испаряются в активной области плазмо​трона, затем в зоне конденсации за ( 1 с они полностью конденси​руются и осаждаются на стенках камеры и подложках кремния в виде аморфных частиц состава SiO2–Al2O3–BaO размером ( 200 нм. Последующая обработка осадка при температуре 1473 К в течение 15 мин приводит к образованию на подложках кремния сплошных диэлектрических аморфных слоев, обладающих хорошими требуе​мыми характеристиками.

Таким образом, обработка частиц SiO2, Al2O3, BaO в высокочас​тотной индукционной плазме позволяет получать многокомпо​нентный материал состава SiO2–Al2O3–BaO в высокодисперсном состоянии с однородным химическим и фазовым составом, отве​чающий требованиям по чистоте при производстве интегральных схем.

6.2. Плазменная обработка дисперсных материалов

Обработка дисперсного материала в плазменной высокочастот​ной индукционной установке включает следующие стадии:

1 нагревание дисперсного материала до температуры Тпл (при этом происходит охлаждение плазменного потока);

2 плавление дисперсного материала при Т = Тпл;

3 нагревание дисперсного материала до температуры испарения Тисп;

4 испарение материала при Т = Тисп;

5 нагревание и диссоциацию (ионизацию) паров дисперсного материала;

6 охлаждение паров материала до температуры конденсации Тконд;

7 конденсацию паров материала с образованием тумана (мель​чайших жидких капель);

8 охлаждение капель материала до температуры затвердевания Тз;

9 затвердевание капель при Т = Тз;

10 осаждение мелких твердых частиц на стенках камеры и подложках кремния и их охлаждение.

Важную роль для процесса в целом имеют стадии 1 – 4, опре​деляющие обработку дисперсных материалов в плазменных струях высокочастотных индукционных плазмотронов [1–4].

Ниже рассмотрен процесс нагревания дисперсного материала в высокочастотной индукционной плазменной установке 60-11/1,76, (см.рис.6.1). Параметры плазмотрона следующие: мощность плазмы Р0 = 60 кВт, диаметр плазмотрона Dp= 0,09 м. Согласно [1], максимальная температура плазмы составляла
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так что среднемассовая температура Тср
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104 К [1,2].

С учетом этих параметров рассчитаны (по методу [1 – 4]): время нагревания дисперсного материала до температуры Т = Тпл, время плавления частиц диаметром 80 мкм, время нагревания расплава до Тисп и время последующего испарения Si, SiO2, Al2O3, BaO, PbO, B2O3, ZnO при температуре плазменного потока (аргона) Тп = 104 К и линейной скорости потока (g = 4,369 м/с. Здесь для оценок использована приближенная одномерная модель [1] скорости движения частиц и их траекторий, температуры нагревания, плавления и испарения частиц. 

При рассмотрении процесса в целом обычно большое внимание уделяют стадиям типа 1 – 4, во многом определяющим обработку дисперсного материала в плазменных струях [1,2]. В связи с этим ниже рассматриваются процессы типа 1 – 4 с целью понима​ния физико-химических основ обработки дисперсных неорганиче​ских материалов в плазменных струях аргона в ВЧИ плазмотроне для приведенных ниже основных параметров плазмотрона и техно​логических параметров процесса обработки дисперсных материа​лов.

Для расчета процессов нагрева, плавления и испарения частиц дисперсного материала необходимо рассчитать коэффициент теп​лоотдачи [1]
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где Nup – число Нуссельта, (g – коэффициент теплопроводности плазменной смеси (газа или газовой смеси) при температуре плазмы Т = Тg; dp – диаметр частицы, м; fр = 1,5 – параметр формы.

Температуру плазменной смеси в средней части плазменного цилиндрического столба определяем по формуле (6.1).

Число Нуссельта находим согласно [3]
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где (s – коэффициент теплопроводности плазменной смеси при температуре поверхности частицы, (g– коэффициент динамической вязкости газа (или газовой смеси) при температуре плазменной смеси Tg, а (s – его значение при температуре поверхности Ts, Rep – критерий Рейнольдса, Pr – критерий Прандтля, (g и (s – значения плотности плазменной смеси при температурах Tg и Ts соответственно;

Pr = cg(g / (g,                                           (6.4)

где cg – коэффициент удельной теплоемкости плазменной смеси при T = Tg.
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Здесь (g – линейная скорость потока плазменной смеси, (p ( линейная скорость частицы в плазменной смеси.

Оценим величины (g и Tg, согласно [1], при Tg = Tg(x,y,z) = const и (g = (g(x,y,z) = const следующим образом. Уравнение движения частицы может быть записано в виде
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где
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C учетом (6.5) и (6.7) уравнение (6.6) принимает вид
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Решением этого уравнения при начальном условии (p(t=0 = 0 бу​дет следующее выражение
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при n = 3A(g/4(pdp2, (p0 – значение (p плазменной смеси на входе в плазмотрон.

Для учета сил тяжести уравнение (6.8) записывается следующим образом:
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EMBED Equation.3[image: image12.wmf]g
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где g – ускорение свободного падения тела, (p – плотность час​тицы. При том же начальном условии получаем
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Здесь А = 24 в случае сферической частицы для стоксовского течения плазменной смеси.

Формула (6.11) может быть использована для расчета движения частиц в плазменном реакторе. Имеем
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где ( – координата частицы.

Оценки температуры частиц дисперсного материала в пренеб​режении лучистыми потерями проводили на основе уравнения теп​лового баланса [1]
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где
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Решение этого уравнения относительно Tp для начального усло​вия Tp(t=0 = Tp0 имеет вид
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Для оценки степени плавления и испарения частиц дисперсного материала использовали уравнение Донского – Клубникина [1]
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где L – теплота плавления (испарения) материала, Hg – энтальпий​ный напор, Wр – объем расплава, ( и ( – коэффициенты Стефана – Больцмана.

При достижении частицей температуры плавления dTg/dt = 0, уравнение (6.14) принимает вид
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Таким образом, из (6.17) следует, что

dp = Cпл(исп) tпл(исп),                                        (6.18)

а время плавления или испарения

tпл(исп )= dp/Спл(исп).                                       (6.19)

Выражения (6.1) – (6.19) – очень упрощенная математическая модель процесса обработки дисперсных неорганических материа​лов Аl2O3, SiO2, BaO, PbO, ZnO, Si,B2O3,CaO с учетом различных процессов нагревания материала до Тисп, плавления и последующего испарения.

6.3. Нагревание, плавление и испарение дисперсных материалов

Рассмотрим процессы нагревания, плавления и испарения дис​персных материалов при среднемассовой температуре плазменной смеси в месте ввода материала Тg = Тg0 = 104 К. Среднемассовый расход плазменной смеси (аргон) составляет Gпр = 3 нм3/ч; диаметр плазмотрона Dp = 0,09 м; длина плазменного разряда l = 0,2 м; место ввода материала в плазмотроне lp = 0,107 м. 

Определим линейную скорость плазменной смеси в реакторе.
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Время пребывания плазменной смеси в рабочей части плаз​мотрона

tпр = (l – lp)/ (g = 0,09 3/4,369 = 2,129(10-2 c.              (6.20)

Время пребывания частиц дисперсного материала в рабочей об​ласти плазмотрона tпрр = (l – lp) / (p, согласно оценкам (p по фор​муле (6.9), tпрp = 4,258(10‑2 c.

Объемная скорость транспортирующего газа (а следовательно, и частиц) может достигать очень больших величин в плазмотроне. Действительно, при диаметре отверстия подачи частиц 
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Поскольку дисперсный материал вводится в плазмотрон под уг​лом 110(, то составляющая скорости 
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 может на начальном этапе ввода значительно превышать скорость плазменной смеси (g(z). Отметим, что 
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противоположна по направлению (g(z), тогда время пребывания частиц в плазменном реакторе увеличива​ется, что способствует предварительному нагреванию частиц до очень высоких температур в момент, когда 
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 = (g(z). Оценки числа Рейнольдса при стандартных условиях ведения процесса дают Re = 0,06 и поэтому кондуктивный член в выражении (6.3) преобладает над конвективным членом, так как температура час​тицы Ts близка температуре потока Tg. Получаем, что Nu = 2 для выбранного нами плазмотрона (см. рис.6.1). Отсюда по формуле (6.1) легко вычислить коэффициент теплоотдачи (p при Т = Тg = 104 К, если известно значение диаметра частицы.

В качестве диаметра частицы выбираем его максимальное зна​чение dp = 80 мкм. Таким образом, были последовательно рассмот​рены процессы обработки различных дисперсных материалов.

Ниже приведены суммарные времена испарения, рассчитанные по модели (6.1) – (6.21), отсюда следует, что для всех дисперсных частиц SiO2, Al2O3, BaO, PbO, B2O3, ZnO с максимальным размером фракции 80 мкм суммарное время перехода в парообразное состоя​ние (испарение) tсисп (1,5–1,9)·10-2 с существенно меньше мини​мального  времени  пребывания частиц tпрр = 4,258(10-2 c в области разряда плазмотрона ((l – lp) = 0.097 м – длина этой области). Заме​тим, что на практике время tсисп может быть еще меньше, так как процессы нагрева, плавления и испарения частиц происходят одновременно [4].

Суммарное время испарения частиц дисперсного материала tcисп в аргоновой высокочастотной индукционной плазме при мини​мальном времени пребывания частиц с максимальным диаметром 80х10-6 м показано ниже:

	материал
	Al2O3
	BaO
	SiO2
	CaO
	PbO
	B2O3
	ZnO

	tcисп ·102, с
	1,5
	0,8
	0,9
	1,9
	0,4
	0,3
	1,0


Таким образом, частицы SiO2, Al2O3, BaO, PbO, B2O3, ZnO, СaO с максимальным размером не более 80 мкм полностью переходят в парообразное состояние в плазменной струе при температуре потока 104 К и скорости потока 4,369 м/с.

6.4. Охлаждение дисперсных материалов, конденсация паров и затвердевание частиц

Пары дисперсного материала подвергаются в зоне плазменного разряда перегреву и, вероятно, частичной диссоциации и иониза​ции. На выходе из плазмотрона струя паров материала и аргона подвергается быстрому охлаждению до температуры конденсации Т = Тконд. Далее при Т = Тконд происходит конденсация паров с обра​зованием тумана, состоящего из мельчайших капель. Эти капли ох​лаждаются до температуры затвердевания Т = Тз. При Т = Тз происходит затвердевание капель с образованием мелких твердых частиц, в составе которых реагенты хорошо перемешаны. Частицы осаждаются на стенках камеры и подложках кремния в виде "пушистого" осадка. При охлаждении до комнатной температуры этот осадок характеризуется достаточно хорошей адгезией к подложке. Подвергая термической обработке подложки со слоем осадка, получают слой стекловидного диэлектрика сложного состава.

6.4.1. Расчетная модель процесса обработки дисперсных материалов в плазме

Рассмотрим особенности расчета процесса обработки дисперс​ных материалов в плазме [1]. Предположим, что химические реакции между SiO2, Al2O3, BaO с образованием i- и k-меров состава SiO2(Al2O3(BaO (i- и k-меры – это "образования", состоящие из i и k молекул SiO2–Al2O3–BaO) протекают очень быстро и процесс роста определяется соударениями именно i- и k-меров. Анализ проведем при следующих допущениях: 1 начальная концентрация мономера SiO2–Al2O3–BaO задана; рост частиц начинается при температуре Т0; 2 сферическая частица размерностью k образуется путем соударения частиц с размерностями i и j, т.е. i + j = k; 3 частицы - сферические и электронейтральные; 4 пренебрегаем силами Ван-дер-Ваальса; 5 поток изменяется только в аксиальном направлении; 6 охлаждение частиц происходит с постоянной скоростью; 7 пренебрегаем влиянием неоднородности потока газа на соударение; 8 числа Кнудсена частиц достаточно велики, чтобы скорости броуновских соударений частиц удовлетворяли кинетической теории; 9 все соударения частиц SiO2(Al2O3(BaO эффективные; 10 рост частицы заканчивается при строго определенной температуре затвердевания Тз; 11 пренебрегаем потерями частиц при соударениях со стенкой реактора.

При этом функция соударений между i- и j-мерами имеет вид:
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где (1 – объем мономера, kB – постоянная Больцмана; Т –температура газа; (p – плотность частиц. Для универсальности введем безразмерную частоту соударений

(ij = (ij / (11.                                        (6.22)

Пусть No – начальная концентрация мономера в единице объема (см-3), (о – начальное значение (11, см3/с. Тогда безразмерное время ( и безразмерная скорость закалки 
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 равны

( = No(ot,                                                     (6.23)
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 = s / No(oT,                                                (6.24)

где t – время, с; s – скорость закалки, K/c. Полагая, что плотность запыленного газа изменяется по направлению потока, введем плот​ность частиц ni на единицу массы газа и определим безразмерную плотность i-мера
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где no – начальное значение ni.

При указанных выше допущениях изменение во времени кон​центрации мономера в элементарной массе газа, движущегося с по​током, в безразмерном виде описывается следующим образом [1]:
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EMBED Equation.3[image: image34.wmf],        
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a – эволюция k-мера (k > 1),
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где D – диаметр частиц.

Как видим, функция распределения частиц по размерам во вре​мени ( при безразмерной скорости закалки 
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 как параметр опре​деляется решением уравнений (6.26), (6.27). Причем множитель (
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Начальные условия следующие:
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В работе (1( приведены решения уравнений (6.27) и (6.28) с этими начальными условиями при T = 2095 K. Расчеты дают

< D >/ D1 =0,7(0,40,                                      (6.29)

где <D> – среднее значение диаметра мономера, D1 – диаметр мо​номера. Оказывается, что средний диаметр зависит от скорости за​калки 
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 так, что каждая средняя кривая зависимости D от ( окан​чивается при
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T0.                                   (6.30)

6.4.2. Результаты расчета 

При переходе от размерных переменных к безразмерным пред​полагали, что рост частиц путем броуновской коалесценции пре​кращается при Tз = 103 К, что определяет необходимое для про​цесса время при заданной скорости закалки s = 3(104 K/c. Расчет конечного среднего диаметра частиц железа в плазме азота [1] при s = 3(104 K/c в зависимости от молярной доли gк паров железа и эволюции распределения частиц по диаметрам при gк = 10-3  мол. доли и s = 104 K/c, а также зависимости  среднего конечного диа​метра от скорости закалки при различных значениях gк дали полное остаточное время роста частиц железа ~ 100 мc.

Покажем, что построенная в [1] для порошка железа модель мо​жет быть перенесена на порошки состава BaO–SiO2–Al2O3 при ус​ловии выполнения сделанных выше допущений, т.е. безразмерное решение (6.30) не зависит от состава и свойств материала частиц. Превращение безразмерных результатов в размерные осуществля​ется очень просто. Например, для смеси BaO, Al2O3, SiO2 в можно принять Т0 = 3·103 К, а Тз = 103 К.

Сделаем ряд замечаний об особенностях процесса. Диаметр атомарного железа 0,28 нм, мономера BaO–SiO2–Al2O3 – порядка 1 нм; начальная температура Т0 ~ 2(103 К, а для смеси BaO, SiO2, Al2O3 Т0 ~3·103 К. Тогда время достижения температуры 103 К для порошка BaO, SiO2, Al2O3 в 2 раза больше, чем для железа. Однако допущение, что рост прекращается при 103 К, произвольно. Можно предположить, что в дальнейшем частицы перестают коа​гулировать и образуют агломераты.

Учет влияния скорости коагуляции можно оценить по уравне​нию (6.21). Очевидно, что
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где (р – плотность частицы.

Для порошка BaO–SiO2–Al2O3
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а для порошка Fe
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Из сравнения этих величин находим, что (0(n) порошка BaO–SiO2–Al2O3 в 3,88 раза больше (0(Fe). Влияния (0 и T0, вычисленные из преобразования безразмерного решения в размерные величины, можно оценить, переписав уравнения (6.31), (6.33) и использовав уравнение состояния идеального газа
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где gk – молярная доля конденсирующегося мономера, kB – посто​янная Больцмана, Р – полное давление газа. Отметим, что в форму​лах (6.31), (6.33) Ai – некоторые размерные величины, постоянные для различных смесей. Отношение ((0/T0) примерно в 2,56 раза больше для исследуемого порошка по сравнению с таковым для Fe.

Приняв во внимание все эти факты, установили, что средние размеры частиц будут примерно в 4,37 раза больше у исследуемого порошка, чем у Fe. Максимальный средний диаметр для порошка BaO–SiO2–Al2O3 будет 0,6 мкм.

На рис.6.2 показана зависимость конечного среднего диаметра стекловидных частиц от молярной доли паров BaO–SiO2–Al2O3 для скорости закалки S = 3·104 К/c. Видим, что при концентрации паров 10‑2 мол.доли значение конечного среднего диаметра согласуется с данными по определенным нами размерам частиц пористого осадка BaO–SiO2–Al2O3. 


Рис.6.2. Зависимость конечного среднего диаметра частиц от молярной доли паров BaO–Al2O3–SiO2 при скорости закалки S = 30 К/мс

На рис.6.3 показан типичный результат рассчитанной эволюции распределения стекловидных частиц по размерам (при молярной концентрации паров 10-2 и S = 104 K/мc, что соответствует ~ 56 мс полного остаточного времени роста частиц).

В этом случае наблюдается хорошее совпадение расчетных и экспериментальных данных по средним размерам частиц.


Рис.6.3. Эволюция функции распределения по размерам при 1 %-ной молярной концентрации паров BaO–Al2O3–SiO2  и скорости закалки S = 10 К/мс

На рис.6.4 приведена рассчитанная зависимость среднего ко​нечного диаметра частиц от скорости закалки и молярной доли па​ров BaO–SiO2–Al2O3. Достаточно значительное смещение кривых зависимости среднего конечного диаметра от молярной доли паров BaO–SiO2–Al2O3 является результатом возрастания скорости за​калки (см. уравнения (6.23) и (6.25)). Так, при молярной доле паров 1 % полное время роста частиц больше на 30 %, чем при его мо​лярной доле 0,05 %.

Время коагуляции в зоне конденсации порошка составляет ~ 1 с (в камере длиной ~ 1 м и диаметром ~ 1 м, так что скорость потока в области роста частиц равна ~ 1 м/с). При концентрации паров BaO–SiO2–Al2O3 0,05 % из результатов расчетов следует, что сред​ние размеры частиц в конце реактора будут ~ 200 нм, а при кон​центрации 1 % средний конечный диаметр составит величину ~ 600 нм.

Рис.6.4. Влияние концентрации паров и скорости закалки на конечный средний диаметр частиц при молярной доли паров 1,00 (1); 0,25 (2); 0,05 (3)


Рис.6.5. Сопоставление конечных средних диаметров частиц Fe, SiC и SiO2(Al2O3(BaO при условии, что молярная доля паров в этих трех случаях равна 1,00 %

На рис.6.5 приведено сопоставление конечных средних диа​метров частиц Fe, SiC [1] и наших частиц состава BaO–SiO2–Al2O3 в предположении, что молярная доля паров во всех трех случаях равна 10-2 (1 %). Из рисунка следует, что средние размеры частиц у SiC в 2 раза больше, чем у Fe, и в 4,37 раза больше у частиц BaO–SiO2–Al2O3, чем у Fe. Максимальный диаметр у SiC составляет величину 0,29 мкм, а у порошка BaO–SiO2–Al2O3 0,6 мкм, что согласуется с данными [1] и нашими экспериментальными данными.

Таким образом, проведенные расчеты и экспериментальные ре​зультаты по получению однородных по составу и структуре стек​ловидных частиц (порошков) состава BaO–SiO2–Al2O3  позволили изучить основные закономерности термической обработки частиц BaO, SiO2, Al2O3 в воздушной (азотной) и аргон-кислородной плазме ВЧИ плазмотрона.

6.5. О кинетике осаждения диэлектрических слоев сложного состава в плазменной высокочастотной индукционной установке

Были получены данные по зависимостям толщин dl, получаю​щихся в результате термообработки при 1000 (С слоев диэлектрика сложного состава BaO–SiO2–Al2O3, от времени плазменного про​цесса. Установлено, что данные зависимости являются линейными и аппроксимируются для среднего значения слоя dl диэлектрика, осажденного на единичной пластине, формулой вида


[image: image49.wmf]l

l

M

l

S

g

d

ρ

=

 [м],                                           (6.35)

где (l – плотность диэлектрика, gM – среднее количество диэлек​трика, осаждаемого на единичной пластине кремния площадью Sl,
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где GM – расход дисперного материала, г/ч; t – время процесса, ч;

Sl = (Dl2/4 = 3,14. 0,12/4 = 7,85.10-3 м2.                  (6.37)

Здесь Dl – диаметр пластины, а Sb – поверхность камеры осажде​ния, равная для нашей установки (Dк – диаметр камеры, Hк – ее вы​сота)
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Параметр KM в формуле (6.36) равен
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Здесь 
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Из экспериментальных данных оценили Gl при (l = 2,79.103 кг/м3 для экспериментального значения толщины слоя dl = 16 мкм, а от​сюда и значение KM = 0,97.

Таким образом, формула (6.36) примет вид:

gM = 0,97GM10-3Slt / Sb  [кг].                           (6.41)

Например, для нашей установки при GM = 200 г/ч и t = 25 мин gM = 0,97·200·10-3·7,85·10-3·25/1,821·60 = 3,538·10-4 кг, так что dl = 3,538-4/2,79·103·7,85·10-3 = 16,16·10-6 м = 16,16 мкм.

Это расчетное значение dl = 16,16 мкм хорошо согласуется с экспериментальным значением dl = 16 мкм при расходе шихты GM = 200 г/ч и времени процесса 25 мин, что говорит о реальном характере приближенной рассмотренной модели процесса осажде​ния в плазмотроне.

Полученные многокомпонентные диэлектрические слои на под​ложках кремния исследовали методами рентгенофазового анализа и ИК-спектроскопии. Установлено, что слои представляют собой аморфный стекловидный материал. Образование слоев не приводит к заметной деформации кремниевых пластин. Прогиб кремниевых пластин диаметром 100 мм и толщиной 470 ± 10 мкм со слоями толщиной 10–15 мкм составляет не более 30 мкм.

Следует отметить, что многокомпонентные стекловидные материалы являются одними из наиболее перспективных материалов для их использования при изготовлении структур КНИ. Основными достоинствами синтезируемых многокомпонентных стекол является возможность получения заданных свойств (в зависимости от состава и способа синтеза) и высокая технологичность материала. Например, с использованием специально разработанных многокомпонентных стекол можно сращивать шлифовано-травленные поверхности подложек, обладающих большой шероховатостью.
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