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Аннотация. Методом рентгеновской дифракции определён фазовый состав структур Ni/4H —  
SiC(001) после быстрого термического отжига в вакууме. Установлено одновременное обра-
зование гексагонального Ni31Si12 и орторомбического Ni2Si силицидов никеля в интервале 
температур 900—1150 °C при длительности отжига от 30 до 180 с и дополнительно к указан-
ным фазам орторомбического NiSi при температуре 1250 °C и длительности 60 с. Удельное 
контактное сопротивление снижалось при увеличении температуры и времени отжига.
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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время наблюдается растущий 

интерес к полупроводниковым приборам на осно-
ве карбида кремния. Обладая уникальными физи-
ческими свойствами, этот полупроводниковый 
материал, позволяет достигать таких электрофизи-
ческих характеристик приборов, которые невоз-
можно достичь, применяя уже ставшие привычны-
ми полупроводники, такие как кремний и германий. 
Одной из ключевых проблем при создании полу-
проводниковых приборов на основе карбида крем-
ния является формирование омических контактов. 
Для создания омических контактов наиболее часто 
используют многослойные системы металлизации 
на основе контактных металлов Ni, Ti, Mo, Al [1, 2]. 
В данной работе представлены результаты иссле-
дований влияния технологических условий фор-
мирования тонких пленок силицида никеля на 
карбиде кремния на физические свойства полу-
ченных структур.

Создание контакта к карбиду кремния включа-
ет термообработку тонкопленочной структуры 
металл —  SiC(001) в вакууме или инертной среде. 
Химическое взаимодействие тонкой пленки нике-
ля с подложкой SiC(001) наблюдается после от-
жига при температуре 500 °C и выше. При этом 

одновременно формируются две фазы силицидов 
Ni31Si12 и Ni2Si [3—5]. Повышение температуры 
отжига приводит к увеличению доли Ni2Si и при 
температуре выше 900 °C возможно получение 
однофазных пленок этого силицида. Отмечалась 
рекристаллизация Ni2Si с формированием тексту-
ры, что свидетельствует об ориентированном росте 
новой фазы относительно подложки SiC.

Известно, что перенос массы в ходе взаимодей-
ствия Ni-SiC осуществляется главным образом за 
счет движения атомов металла [6]. При этом пред-
полагается междоузельный механизм освобожде-
ния из SiC атомов кремния, участвующих в обра-
зовании силицидов: т. е. освобождение кремния 
обусловливается проникновением в SiC атомов 
металла. В результате этого процесса химическая 
связь Si–C становится более слабой, что облегчает 
освобождение атомов кремния, участвующих в об-
разовании силицида никеля. При этом освобожда-
ются и атомы углерода, которые не участвуют 
в реакции. Их подвижность существенно более 
низкая по сравнению с металлом и кремнием. На 
начальном этапе взаимодействия эти атомы лока-
лизуются вблизи границы силицид —  карбид 
кремния. На последующих стадиях реакции при 
достаточно большой толщине силицида наблюда-
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ется оттеснение атомов углерода слоем растущего 
силицида к поверхности структуры [7—9].

Формирование фаз силицидов и процессы, про-
исходящие при этом, оказывают существенное 
влияние на электрические свойства контакта. Пред-
полагается участие в переносе заряда дефектов, 
образующихся в зоне реакции Ni-SiC. Оттеснение 
растущим силицидом электрически активной при-
меси азота и увеличение уровня легирования кри-
сталла SiC в приконтактной области улучшает 
условия туннелирования носителей через потен-
циальный барьер и получения омического контак-
та. Выделение углерода на границе силицид —  кар-
бид кремния также может вносить свой вклад 
в величину сопротивления контакта. Все эти про-
цессы существенно зависят от конкретных условий 
формирования контакта, что, в конечном счете, 
определяет его характеристики.

Целью данной работы является определение 
оптимальных условий получения омического кон-
такта при быстром термическом отжиге в тонко-
пленочной структуре никель —  высоколегирован-
ный азотом карбид кремния (Ni/4H-SiC(001)).

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Поперечное сечение структуры для измерения 

контактного сопротивления, схематично представ-
лена на рис. 1. Данная структура была сформиро-
вана с использованием эпитаксиальной структуры 
на основе полуизолирующего монокристалличе-
ского 4H-SiC(001) с верхним n+ слоем толщиной 
300 нм, легированным азотом с концентрацией 
1·1019 см–3. Кроме контактного слоя эпитаксиальная 
структура включала n слой толщиной 500 нм, ле-
гированный азотом с концентрацией 1·1017 см–3, 
и буферный p слой толщиной 500 нм, легированный 
алюминием с концентрацией 1·1015 см–3. При фор-
мировании измерительных структур плазмохими-
ческим методом вытравливались мезаструктуры 
размерами 260 × 1000 мкм до полуизолирующего 
слоя. После вытравливания вся поверхность пас-
сивировалась обработкой в тетраэтилортосиликате 
(ТЭОС, Si(OC2H5)4), с образованием на поверхности 
диоксида кремния, в котором вскрывались контакт-
ные окна размером 250 × 55 мкм. Тонкие пленки Ni 
толщиной порядка 80—90 нм наносили методом 
магнетронного распыления. На последнем этапе 
формирования структуры производилось травление 
никеля по фоторезистивной маске с последующим 
образованием контактов к карбиду кремния.

Рис. 1. Схематическое изображение поперечного сечения структуры для измерения контактного сопротивления

Образцы для дифрактометрических исследова-
ний изготавливали на сходных подложках, на всю 
поверхность которых наносилась тонкая пленка 
никеля Ni ~ 80—90 нм. После нанесения металла 
пластину разрезали на кристаллы размером 5 × 5 мм.

Образцы обоих видов тестовых структур под-
вергались быстрому термическому отжигу в ваку-
уме на установке Ase-one-100 в едином технологи-

ческом процессе. Остаточное давление в установке 
до начала процесса 4·10–4 Па. Температура отжига 
менялась от 900 до 1150 °C с шагом 50 °C. Длитель-
ности отжига составляли 30, 60 и 180 с. Кроме того, 
были проведены дополнительные процессы с уве-
личенными температурой и длительностью отжи-
га для исследования изменений кристаллической 
структуры и фазового состава на дифрактометре.



386 КОНДЕНСИРОВАННЫЕ СРЕДЫ И МЕЖФАЗНЫЕ ГРАНИЦЫ, Том 17, № 3, 2015

Ю. А. ЮРАКОВ, М. И. ЧЕРНЫХ, В. А. КОЖЕВНИКОВ, А. Н. ЦОЦОРИН, С. В. КАННЫКИН…

Рентгенодифракционные исследования прово-
дили на приборах ДРОН-4М с использованием 
Co Kα — излучения и ARL X´TRA с использовани-
ем Cu Kα —  излучения. В первом случае применя-
лась фокусировка по Бреггу—Брентано, во вто-
ром —  геометрия «параллельного пучка» с пара-
болическим зеркалом на первичном и тонкопле-
ночным коллиматором на вторичном пучке, при 
угле скольжения первичного пучка к поверхности 
образца 10°. В обоих случаях в процессе регистра-
ции дифрактограммы образец вращался вокруг оси, 
нормальной по отношению к его поверхности.

Сопротивления тестовых структур измерялись 
с помощью зондовой установки и вольтметра 
В7-40/3. Контактное сопротивление рассчитыва-
лось по формуле:

 ,

где l1 —  длина малого резистора R1, равная 34 мкм, 
l2 —  длина большого резистора R2, равная 700 мкм 
(см. рис. 1).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Результаты исследований фазового состава 

представлены на рис. 2, 3. Как видно из приведен-
ных данных, непосредственно после осаждения 
пленки в тонкопленочной структуре наблюдаются 

отражения гексагонального карбида кремния 
4H-SiC, пространственная группа P63mc [9] и ку-
бического никеля Ni Fm3m [10]. Появление только 
одного отражения карбида кремния 004 свидетель-
ствует об ориентировании кристаллографической 
плоскости (001) подложки параллельно поверх-
ности структуры. Дифракция от пленки никеля 
свидетельствует скорее о поликристаллической 
природе плёнки: наблюдаются два наиболее силь-
ных отражения 111 и 200, соотношение интенсив-
ностей которых качественно близко к эталону.

После отжигов в интервале температур 900—
1150 °C наблюдаются дополнительные отражения, 
характерные для силицидов никеля гексагонально-
го Ni31Si12 P321 [11] и орторомбического Ni2Si Pcmn 
[12]. Линии этих фаз в основном накладываются. 
В то же время, можно наблюдать и отдельные реф-
лексы 205 Ni31Si12 (рис. 2, 3) и дополнительно 
321 Ni2Si, 303 Ni2Si (см. рис. 3). После отжига при 
температуре 1250 °C дополнительно к указанным 
ранее фазам наблюдается орторомбический моно-
силицид NiSi Pnma [13] (отражение 202 моносили-
цида никеля, не перекрывающееся с отражениями 
других фаз, рис. 2). С появлением дифракции си-
лицидов отражение 200 никеля перестаёт наблю-
даться. Более интенсивное отражение 111 Ni на-
кладывается на дифракционные отражения сили-
цидов 006 Ni31Si12, 123 Ni2Si и 210 NiSi.

Рис. 2. Дифрактограмма тонкоплёночной структуры Ni/4H—SiC(001). Дифрактометр ДРОН-4М, Co Kα-излучение
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Рис. 3. Дефрактограмма тонкоплёночной структуры Ni/4H—SiC(001). Дифрактометр ARL X´TRA, Cu K-излучение

Относительные интенсивности в картине диф-
ракции могут существенно изменяться с поворотом 
образца вокруг собственной оси его держателя при 
регистрации дифрактограммы без вращения об-
разца. Кроме того, они заметно изменяются и с из-
менением геометрии фокусировки, как видно из 
сравнения данных рис. 2 и рис. 3. Это свидетель-
ствует о текстуре в плёнке силицидов. Из сравнения 
дифрактограмм видно, что съёмка на дифракто-
метре ARL X’TRA (рис. 3) была более информа-
тивна по сравнению с ДРОН-4М (рис. 2). При ис-
пользовании дифрактометра ARL X’TRA удаётся 
существенно повысить интенсивность отражений 
плёнки по отношению к подложке и получить 
большее по сравнению с традиционной фокуси-
ровкой по Бреггу—Брентано число дифракцион-
ных отражений пленки за счёт увеличения длины 
пути первичного пучка в поверхностном слое 
тонкопленочной структуры. В частности, получены 
отражения обоих силицидов 205 Ni31Si12 и 321, 
303 Ni2Si, которые не накладываются на отражения 
другой фазы.

Наиболее интенсивная линия силицидов 
d = 0.198 нм, которая является наложением отра-
жений 115 Ni31Si12 и 203 Ni2Si, была подробно за-
писана, и детально проанализировано уширение 
этой линии. В качестве эталона использована линия 
кремния 220 (d = 0.192 нм). Стандартный порош-

ковый образец был приготовлен растиранием 
в ступке монокристаллического кремния прибор-
ного качества. Линиия силицида и кремния моде-
лировались двумя гауссианами Kα1, Kα2 в отношении 
2 : 1 (рис. 4а, б). Физическое уширение β определя-
ли, как разность квадратов полуширин Kα1 анали-
зируемой B и эталонной b линий β2 = B2 –  b2. Вели-
чину кристаллического блока D в направлении, 
перпендикулярном поверхности подложки, опре-
деляли по формуле Шерера:

 ,

где λ —  0.17889 нм —  длина волны рентгеновско-
го излучения, θ —  угол дифракции.

Результаты расчетов межплоскостных рассто-
яний d и величин кристаллитов D представлены 
в табл. 1, 2. Как видно из приведенных данных, 
параметр кристаллической решетки имеет тенден-
цию к уменьшению с ростом температуры и дли-
тельности отжига.

Это свидетельствует о растягивающих напря-
жениях в пленке силицидов. Кроме того, отмечено 
некоторое изменение размеров кристаллитов 
блоков, как с ростом температуры отжига, так 
и длительности отжига. При длительности отжи-
га 30 с наблюдалось увеличение размеров кристал-
литов с ростом температуры отжига. В то же 
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время, увеличение длительности отжига при 
температуре 1100 °C дало немонотонный характер 
зависимости размеров кристаллитов от длитель-

ности отжига с максимумом в середине диапазона. 
Средний размер кристаллита можно оценить ве-
личиной 30 нм.

а) б)
Рис. 4. Результаты моделирования дифракционных линий силицида никеля (a) и эталона кремния (б):

1 — эксперимент; 2 — моделирование. Дифрактометр ДРОН-4М, Co Kα-излучение

Таблица 1. Зависимость параметров 
кристаллической структуры и субструктуры 

силицидов в тонкоплёночной структуре 
Ni/4H—SiC(001) от температуры отжига. 

Длительность отжига 30 с

Температура от-
жига, °C d, нм D, нм

1150 0,1981 32

1100 0,1981 31

950 0,1981 27

900 0,1982 27

Таблица 2. Зависимость параметров 
кристаллической структуры и субструктуры 

силицидов в тонкоплёночной структуре 
Ni/4H—SiC(001) от длительности отжига. 

Температура отжига 1100 °C

Длительность 
отжига, с d, нм D, нм

180 0.1980 29

60 0.1980 32

30 0.1981 31

15 0.1981 28

Результаты измерения удельного контактного 
сопротивления (rk) представлены на рис. 5. Из ри-
сунка видно, что контактное сопротивление имеет 
тенденцию к снижению при увеличении темпера-
туры отжига при длительностях термообработки 
30, 60 и 180 с. При увеличении продолжительность 
отжига, зависимость контактного сопротивления 
от температуры отжига становилась менее выра-
женной. Так, при максимальной длительности 
отжига (180 с) удельное контактное сопротивление 
оставалось практически постоянным во всем ин-
тервале температур отжига от 900 до 1150 °C. 
Минимальные значения удельного контактного 
сопротивления, полученные при всех продолжи-
тельностях отжига от 30 до 180 с, были близкими 
по величине и составили (4—5)·10–4 Ом·см2.

Результаты проведенных экспериментов по-
казывают, что для омических контактов на основе 
никеля к высоколегированному 4H-SiC(001) кон-
тактное сопротивление имеет тенденцию к сниже-
нию при увеличении температуры отжига от 900 
до 1150 °C и при увеличении времени отжига 
в интервале от 30 до 180 с. В проведенной серии 
экспериментов минимум удельного контактного 
сопротивления, равный (4—5)·10–4 Ом·см2, зафик-
сирован при наиболее высоких температурах от-
жига 1100—1150 °C. Величины значений rk в струк-
турах Ni/4H-SiC на высоколегированных кристал-
лах карбида кремния, приведенные в работах 
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других авторов: 0.3·10–4 [5], 1.5·10–5 [12] и 6·10–6 
[13] Ом·см2, заметно меньше полученных в насто-
ящей работе. Для объяснения этих различий 
следует обратить внимание на особенности экс-
перимента. В настоящей работе использовались 
эпитаксиальные структуры, сформированные на 
4H-SiC(001) кристаллах, с весьма малой толщи-
ной (300 нм) высоколегированной пленки, что 
способствует увеличению rk. Вместе с этим, не-
обходимо учитывать и условия получения пленки 
металла. Примеси, вносимые в пленку в процес-
се осаждения, влияют на наноструктуру и фазо-
вый состав формирующегося силицидного слоя. 
В частности, наличие двух фаз силицидов, вы-
явленных при анализе методом рентгеновской 
дифракции в настоящей работе, может быть при-
знаком присутствия в них некоторых примесей, 
замедляющих превращение Ni31Si12 в Ni2Si и, тем 

самым, формирование однофазной пленки Ni2Si. 
В то же время, наименьшие значения rk никелевых 
контактов к высоколегированным азотом кри-
сталлам 4H-SiC(001) были получены для одно-
фазных пленок силицида Ni2Si: [12, 13] Ом·см2. 
Этот же механизм может замедлить рекристал-
лизацию в однофазной пленке силицида и за-
труднить формирование совершенной в кристал-
лографическом отношении границы силицид —  
карбид кремния. Кроме этого, формированию 
двухфазной силицидной пленки также способ-
ствует и малая продолжительность отжига 
(до 180 с). Структуры с минимальными контакт-
ными сопротивлениями согласно литературным 
данным отжигались в течение более продолжи-
тельного времени (300 с) [13, 14]. В последнем 
случае кристалл карбида кремния легировали 
методом ионной имплантации.

Рис. 5. Зависимость контактного сопротивления тестовых структур от температуры отжига. Сплошная линия от-
жиг в течение 30 с, штриховая —  60 с, штрихпунктирная —  180 с

Таким образом, величина удельного контакт-
ного сопротивления в тонкопленочной структуре 
Ni/4H —  SiC(001) определяется особенностями 
формирования слоя силицидов, определяющими 
состав, структуру этого слоя и его границы с кар-
бидом кремния.

ВЫВОДЫ
Методом рентгеновской дифракции определён 

фазовый состав тонкоплёночных структур Ni/4H —  
SiC(001) после быстрого термического отжига 
в вакууме. В качестве подложек использовались 
гетероструктуры с верхним слоем n+ слоем, леги-
рованным азотом. Установлено одновременное 

образование гексагонального Ni31Si12 и орторомби-
ческого Ni2Si силицидов никеля в интервале тем-
ператур 900—1150 °C при длительности отжига от 
30 до 180 с и дополнительно к указанным фазам 
орторомбического моносилицида никеля NiSi при 
температуре 1250 °C и длительности отжига 60 с. 
В интервале указанных температур наблюдалось 
текстурирование в пленке силицидов, размеры 
кристаллитов составляли ~ 30 нм. Удельное кон-
тактное сопротивление структур снижалось с ро-
стом температуры и длительности отжига, мини-
мум равный (4—5)·10–4 Ом·см2, наблюдался после 
отжигов при наиболее высоких температурах 
1100—1150 °C.
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Abstract. Phase composition of Ni/4H —  SiC (001) thin-film structures after rapid thermal anneal-
ing in vacuum, was defined by X-ray diffraction. Simultaneous formation of hexagonal Ni31Si12 and 
orthorhombic Ni2Si nickel silicides in the temperature range 900—1150 °C at the annealing time of 
30 to 180 seconds was detected and additional phase orthorhombic nickel monosilicide NiSi at 
1250 °C anneal. In this temperature range texturing of the silicides films was observed; the size of 
the silicides crystallites was ~ 30 nm. The specific contact resistance is decreased with increasing of 
annealing temperature and time, minimum of the contact resistance equal to (4—5)·10–4 Ohm·cm2 
is observed after annealing from 30 to 180 seconds at the highest temperatures of 1100—1150 °C.
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