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ВВЕДЕНИЕ
Тонкие пленки окиси кремния широко ис-
пользуются в качестве изолирующих, ба-
рьерных и защитных слоев. Они могут быть
использованы и в качестве матриц при созда-
нии катодо- и электролюминесцирующих
слоев. Однако, при вакуумном осаждении
пленок оксида кремния нарушается стехио-
метрия и получаются пленки с недостатком
атомов кислорода.
В данной работе анализировались изме-

нения ряда оптических характеристик пленок
SiOx в зависимости от температуры отжига.
Ранее [1] нами была установлена зависимость
яркости и эффективности электролюминес-
ценции от температуры термообработки пле-
нок SiOx. Изучение оптических характерис-
тик данных пленок (показателя преломления,
спектров инфракрасного поглощения) для
пленок, нанесенных на керамическую под-
ложку сложного состава, было невозможно.

Определение же показателя преломления и
коэффициента х (коэффициента стехиомет-
рии) было необходимо для дальнейшего про-
движения к созданию эффективного люмино-
фора на основе тонких пленок оксидов крем-
ния [2, 3].

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
Пленки оксида кремния получали электрон-
но-лучевым испарением в вакууме на подлож-
ке из высокочистого полированного кремния
толщиной 300 мкм. Толщина осаждаемой
пленки варьировалась от 100 до 500 нм и
контролировалась в процессе напыления
МДР-23 (встроенным контроллером толщи-
ны) и проверялась интерферометром МИ-4.
Температура подложки составляла 100 ÷

200 °С, уровень вакуума 6⋅10–4 мм.рт.ст.,
скорость нанесения порядка 1 нм/сек. Более
подробно технология нанесения пленок SiOx
описана в [1]. Термическая обработка пленок
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У роботі розглядається вплив високотемпературної  термообробки тонких (100 ÷ 500 нм) плівок
оксиду кремнію на кремнієвій підкладці, отриманих у вакуумі методом електронно-променевого
випару. Виявлена структурна перебудова отриманих тонких плівок SiOx і зміна їх складу аж до
SiO2 при високотемпературній обробці. Показано, що зрушення піку ІЧ поглинання прямо по-
в’язано з кількістю кисню в оксиді кремнію, отриманому вакуумним електронно-променевим
випаром.
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This paper consider the influence of high temperature treatment of thin (100 ÷ 500 nm) films of sili-
con oxide on a silicon substrate obtained in vacuum by electron-beam evaporation. Found restructuring
of SiOx thin films and the change in composition up to SiO2 at high temperature treatment. It is shown
that the shift of the peak IR absorbance is directly related to the amount of oxygen in silicon oxide,
obtained by vacuum electron beam evaporation.
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проводилась при температуре 600 ÷ 1000 °С
на воздухе в течение 1 часа с последующим
медленным остыванием. Использовался как
разовый, так и многократный отжиг. Спектры
инфракрасного поглощения регистрирова-
лись с помощью спектрометра Перкин-Эл-
мер-599В (США) в спектральном интервале
400 ÷ 1400 см–1. Элипсометрические измере-
ния осуществлялись на лазерном эллипсомет-
ре LEF-3M. Морфология поверхности ис-
следовалась на Nanoscope D300 Digital Inst-
ruments.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
В работе [4] исследовалась и определена за-
висимость коэффициента преломления пле-
нок SiOx от х. На рис. 1 представлена зависи-
мость показателя преломления от состава ок-
сида кремния [4]. Как видно из графика пока-
затель преломления изменяется от 1,44 для
SiO2 до 2,0 для SiO [2, 4].

В работе [5] по методике, описанной в [6]
исследовалась зависимость показателя пре-
ломления и степени стехиометрии х в плен-
ках SiOx:TbF3 от циклических термообрабо-
ток при фиксированных температурах. Сле-
довало ожидать, что при температуре 1000 °С
при термоотжиге на воздухе показатель пре-
ломления составит 1,44 ÷ 1,46, что соответст-
вует SiO2.
В то же время, по данным работы [5] (см.

табл. 1) при одностадийном отжиге коэффи-
циент преломления практически сохраняется
неизменным. И только при многостадийном
отжиге (5и кратном) при температуре 1000 °С
показатель преломления становится близким
к показателю преломления SiO2.
При помощи AFM нами была исследована

морфология поверхности пленок SiOx как

исходных, так и после отжига при температу-
рах 600, 800 и 1000 °С, при которых проводи-
лись измерения показателя преломления n в
работе [5]. На рис. 2 представлены фото-
графии поверхности пленок SiOx толщиной
0,5 мкм.

Как видно из фотографии, в исходном сос-
тоянии пленка SiOx представляет собой поли-
кристаллическую пленку, причем, при одно-
стадийном отжиге размер зерен незначите-
льно увеличивается, достигая после отжига
при 600 °С в среднем размера 200 нм (рис. 2).

Рис. 1. Соотношение между значением показателя пре-
ломления n и x в формуле SiOx, данные работы [2, 4].

Таблица 1
 Зависимость коэффициент преломления от

термоотжига [5]

Термоотжиг
Показатель преломления

Исходный 600 °С  800 °С 1000 °С
1,797 1,822  1,790 1,738Одностадийный
1,797 1,694  1,614 1,434Многостадийный

а)

б)
Рис. 2. Фотографии поверхности пленок SiOx.
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При температуре отжига 1000 °С зерна в
пленках SiOx достигают размера, сравнимого
с толщиной пленки ∼ 500 нм. Таким образом,
допущение, сделанное в [5] о том, что иссле-
дуемые пленки однородные и изотопные – не
соответствует действительности и элипсо-
метрические измерения из-за невозможности
учета многократных преломлений  на грани-
цах раздела зерен и рассеивания имеют су-
щественные ошибки.
Рассматривая данные одностадийного и

многостадийного отжига (табл. 1) при 1000 °С
и, учитывая, что размеры кристаллов, полу-
ченных при одностадийном и многостадий-
ном отжигах близки к ∼ 500 нм, можно сде-
лать вывод, что коэффициент преломления,
измеренный при одностадийном отжиге
соответствует SiOx, где х = 1,73, а при много-
стадийном отжиге происходит доокисление
и образуется SiO2 (х = 1,44). Следовательно,
при одностадийном отжиге при температуре
1000 °С не происходит полного оксидирова-
ния пленок SiOx, несмотря на наличие крис-
таллов, равных по толщине исследуемой
пленке.
Для проверки данных утверждений нами

было исследованы исходные пленки
толщиной 0,1 мкм, полученные методом
вакуумного осаждения при температуре 100
и 200 °С. При температуре подложки 100 °С
и толщине пленки 100 нм показатель
преломления n (усредненный)  составил 1,77,
что соответствует х = 1,23, а при температуре
подложки 200 °С и толщине пленки 100 нм –
n = 1,74, что соответствует х = 1,26. После
термообработки при температуре 1000 °С
показатель преломления составил n = 1,44 что
соответствует х = 2,0.
Незначительное повышение значения х

связано, по всей видимости, с несколько бо-
льшим реиспарением атомов кислорода при
осаждении на более горячую подложку. При
отжиге при температуре 1000 °С на тонких
пленках SiOx (∼ 100 нм) происходит не только
укрупнение кристаллов (см. рис. 2б) по по-
верхности подложки, но и полное доокисле-
ние пленки до SiO2.
Ожидаемого увеличения коэффициента

преломления n в пленках оксида кремния при

их легировании TbF3 (до  3  – 7%вес.) не обна-
ружено.
Спектры инфракрасного поглощения

рис. 3а показывают, что основной пик погло-
щения при отжиге изменяется от 1000 см–1

до 1100 см–1, что, по всей видимости, соответ-
ствует пленкам SiO и SiO2. Построенная за-
висимость х от положения типа ИК погло-
щения рис. 3б может использоваться для оп-
ределения х по измерениям типа ИК погло-
щения в пленках SiOx.

ВЫВОДЫ
Эллипсометрические методы определения
показателя преломления для поликристалли-
ческих пленок с зерном, размер которых ме-
ньше толщины исследуемых пленок – некор-
ректны, причем ошибка в измерениях возрас-
тает тем больше, чем больше угол падения
луча эллипсометра.
При высокотемпературном (до 1000 °С)

отжиге происходит укрупнение кристаллов
пленки с последующим доокислением пле-
нок SiOx, при достаточном времени термо-
обработки, до их стехиометрии и получении

а)

б)

Рис. 3. Спектры инфракрасного поглощения для нане-
сенных пленок и после термической обработки при
разных температурах.
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пленок SiO2. Легирование пленок оксида
кремния TbF3 (до 3 – 7%вес.) не приводит к
существенному изменению показателя пре-
ломления.
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