2.10. Wlasdciwosci elektryczne

- Opornos$¢ wlasciwa.

Opornos¢ wlasciwa p polikrystalicz-

nych warstw azotku tytanu w temperaturze
pokojowej zalezy od warunkéw technologicz-
nych ich otrzymywania i waha si¢ w grani-

cach:
p € (20+200) pQcm.

Dla monokrystalicznych warstw osa-
dzonych epitaksjalnie na podtozu z monokry-
stalicznego MgO (dla kierun-ku <111>)

oporno$¢ wlasciwa wynosi:
p = 18 pQcm.

Dla litego, spiekanego TiN p zawiera si¢ w granicach:

1uQem=10"%Qcm

EPITAKSJA - wzrost mono-
krystalicznej warstwy zwiazku
chemicznego na monokrysta-
licznym podtozu z innego ma-
teriatu o tej samej strukturze
krystalograficznej i bardzo zbli-
zonej (lub tej samej) stalej sieci
krystalograficznej co dany zwia-
zek.

p € (25+50) pQcm

Typowe wartosci opornosci wtasciwej dla innych materiatlow przedstawia

tabela:

materiat | zelazo miedz srebro

stal
nierdzewna|

mosigdz

diament | szklo

ploem] | 9.7-10° 1,7:10°| 1,610

7110 610°°

1015 1014

- Temperaturowy wspéiczynnik oporu o,

Wzor definiujacy: pr= pol1+op(T-To)]
o, polikrystalicznych warstw TiN wynosi: 0p € (900+2000) ppm oKg-1
o, monokrystalicznego TiN (warstwa epitaksjalna): 0 = 6200 ppm oK-1

p
Prr Ekstrapolacja

do T=0°K
ok K-

+ Opornos$¢ resztkowa

Opornos¢ resztkowa p,
jest wartoscig opornosci wiasci-
wej otrzymanej z przecigcia eks-
trapolowanego do T = 0°K wy-

i

T

RT - temperatura
pokojowa (Room

Temperature)
Prr _ RRrr
Pr
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kresu p=p(T) z osig opornosci wlasciwej. (patrz rysunek dalej)
Typowe warto$ci opornosci resztkowe;j:
Pr € (9 +100) uQcm
+ Iloraz opornoSci warstw TiN
Iloraz opornosci RRR (Residual Resistance Ratio) to stosunek opor-
nosci wlasciwej w temperaturze pokojowej do opornosci resztkowe;j.
Typowe wartosci ilorazu opornosci:

RRR €(1,8 = 3)

- Magnetoopor

Warstwy TiN nie wykazujg zaleznosci opornosci
wlasciwej od przylozonego z zewnatrz pola magnetycz-
nego (zjawisko magnetooporu) do wartosci pola rowne;j
15 kGs (1,5 T), w zakresie temperatur 2 + 300 °K

Gs - Gauss
T - Tesla

- Koncentracja no$nikow ladunku (elektrondéw)

Typowa wartos¢ koncentracji elek- | xONCENTRACIA:
tronow w polikrystalicznych warstwach | Tlos¢ czastek / jednostke objetosci
TiN wynosi: N[ 1 ]

n =6,81022 ¢m-3 "=y
i jest niezalezna od temperatury.

- Ruchliwo$¢ nosnikéw ladunku

e Typowa v.vartosc. ruchliwosci RucHLiwos¢ definiuje si¢ jako stosunek
no$nikow w polikrystalicznych war- | predkosci dryfu elektronéw swobod-

stvach TiN w temperaturze pokojo- | nych (przewodnictwa) do natezenia pola
wej jest rowna: elektrycznego
_ _Pl
p =49 cm?V-is! v, =HE=u= E
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- Temperatura Krytyczna przej$cia w stan nadprzewodzacy.

Temperatura krytyczna
T¢ (c - critical - krytyczna) to
temperatura ponizej ktorej ma-
terial przechodzi w stan nad-
przewodzacy. Wartos¢ jej jest
zalezna od zewngtrznego pola
magnetycznego.

Wartos¢ T, warstw azotku ty-

tanu zawieraja si¢ w granicach: T, € (4 +6) °K

+ Magnetyczne pole krytyczne

Hg

Skroplanie helu -
K. Onnes (1908)
Odkrycie nadprze-
wodnictwa w rteci -
K. Onnes (1911)
Leida - Holandia

Magnetyczne pole krytyczne HC to warto§¢ zewnetrznego pola ma-
gnetycznego, ktore niszczy stan nadprzewodzacy materiatu znajdujacego si¢
w temperaturze T < T.
Magnetyczne pole krytyczne dla polikrystalicznej warstwy TiN o tempera-
turze krytycznej T = 4,7 °K wynosi:

T[°K]

4,5

44

4,3

H[Gs]

450

580

1000

- Zalezno$¢ wlasnosci elektrycznych warstw TiN od parametréw tech-
nologicznych stosowanych w trakcie ich otrzymywania.

Wszystkie wymienione wyzej parametry warstw TiN zaleza od wa-
runkéw technologicznych ich otrzymywania. Nizej zamieszczone przykta-
dowe wykresy ilustrujq to stwierdzenie.
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A
go- P [nQcm]
704
Metoda otrzymywania
- magnetron statopradowy, niezbalansowany,
60 - temperatura podtoza: 400°C,
- podtoze: szkto Corning 7059,
- ci$nienie Ar: 4,2-10'4T0rr,
- polaryzacja podtoza: V= -100V,
50 - grubos$¢ warstwy: 0,1 pm.
404
30
/BS 7] ] \ ] \ ] >
28 30 32 34 36 P 38
N2 0 /0
PN2+PAT

Rys. 1.49. Zalezno$¢ opornoSci wlasciwej warstwy TiN od stechiometrii (tu
wyrazonej poprzez stosunek ci$nienia parcjalnego azotu do
ci$nienia calkowitego w komorze napylarki).

Metoda otrzymywania:
- magnetron stalopradowy, niezbalansowany,
- temperatura podtoza: 400°C,
A PluQcm]  _ cignienie catkowite: 8-107* Torr,
4 - ci$nienie parcjalne N : 2,6~10_4T0rr,
22 - polaryzacja podtoza: Vg= 0V

®)
@

p,- Opor resztkowy

@

16 (ekstrapolacja do T=0°K)
14
Pr Probka 2:
] - podtoze: jak probka 1
Prid - gruboéé: 0,95 pm,
8 -T=4,.8°K
6 Probka 1: Probka .3: )
- podloze: termicznie otrzymany SiO,na monokrystalicznym Si - podtoze:szkto Corning 7059
4 - grubo$é: 0,18 pum, - grubo$é: 0,9 um,
-T=4,6 °K -T=48°K
2

>
010 30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 T[O'K]

Rys. 1.50. Zalezno$¢ opornosci wlasciwej kilku warstw stechiometrycznego
TiN od temperatury.
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ATCIK]
5,21
5,01
4,5
4,0
Metoda otrzymywania:
- magnetron statlopradowy, niezbalansowany,
- temperatura podtoza: 400°C
- polaryzacja podloza: Vg=-100V
- podtoze: permaloj P76,
3,01 - grubos¢ warstwy: 1,8 um
3,0 P O/
29 P PratPar 0
L >

28 32 36 40 44 48

Rys. 1.51. Zalezno$¢ temperatury T przejscia w stan nadprzewodzacy
warstwy TiN w zaleznosci od stechiometrii warstw (tu podanej
posrednio poprzez sklad atmosfery w napylarce.)
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A
75 - P [nQcm]

50

25 1

\ >
-120
Us [V]
Rys. 1.52. Typowa zalezno$¢ opornosci wlasciwej warstw TiN od stalego

napiecia polaryzujacego podloza w procesach rozpylania
magnetronowego

T T T T
0 -20 -40 -60 -80 -100

A naprezenia $ciskajace ¢ [GPa]
10

———obszar matych opornosci,
duzych naprezen

y Obszary parametrow (p,c) otrzymywanych warstw TiN
|

. |

/obszar duzych opornosci,
matych naprezen

o
.\

0 25 50 75 100 125 150

p [nQem]

Rys. 1.53. Zwiazek miedzy opornoscia wlasciwa i naprezeniami warstw TiN
otrzymanych przy ré6znych parametrach technologicznych
(zmienne: ci$nienie calkowite, temperatura podloza, napigcie
polaryzujace podloze).
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Przypis o wlasciwos$ciach elektrycznych

Opornos¢ wlasciwa p wprowadza si¢ poprzez:

- tzw. calkowite prawo Ohma: EADUNEK ELEKTRYCZNY
e=1,6x10"1°C
1= l U C - Coulomb
R

- tzw. r6zniczkowe prawo Ohma:
j=oE
Oznaczenia: I - natgzenie pradu, R - opornos¢, U - napigeie,  j- gegstos¢

pradu, ¢ - przewodnictwo wlasciwe, E -

nat¢zenie pola elektrycznego. s
eLement
Gestos¢ pradu  definiuje si¢ jako nateze- ( ds
nie pradu przeptywajacego przez jednost- : il
kowa powierzchni¢ prostopadta do kierun- ee“//’f:y
ku przeptywu. Zatem: @
.1
=5
Rys. 1.54. Okreslenie nat¢zenia
Ogolniej: pradu elektrycznego
I= j j-ds
S

gdzie: j=env, , n - koncentracja elektronéw, v, - srednia predkosé elek-

trondw w kierunku pola elektrycznego, e - tadunek elektronu.
Predkos¢ unoszenia v, jest proporcjonalna do nat¢zenia pola E (tzw. for-
muta Langevin'a):

v, = “*E Wspdtczynnik p nazywany jest
st RUCHLIWOSCIA NOSNIKOW EADUNKU

_|em®
e
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Zatem:
j=0E =env, =enuE
1
o=—=enyu

Mierzac p mozna okresli¢ iloczyn kon-
centracji i ruchliwo$¢ no$nikow tadun-
ku.

W przypadku regularnej, prostopadto-
sciennej probki opornos¢ wilasciwa p
definiuje si¢ nastepujaco:

1 S
R=p-—==p=R-—
pS P 1
Hp=U.5
P I 1
Wymiarem p jest [Q2-cm]
Uy

&

!

I%
U

EFEKT HALL'A (odkrycie 1879r.)
Jesli probke (prostopadtoscian) przez kto-
ra ptynie prad [ umiesci si¢ w polu magne-
tycznym o indukcji B, to miedzy bokami
probkiprostopadlymido B orazkierunku
przeplywu pradu powstanie napiecie Uy,
zwane napieciem Hall'a:
I-B
U, =R, —
L

U "

u-
LT\
S
W
17

Rys. 1.55.

Do niezaleznego pomiaru kon-
centracji mozna wykorzystaé efekt
Hall'a. Mierzona w tym efekcie tzw.
stata Hall'a Ry, jest w modelu elek-
tronow swobodnych metalu okreslo-
na formuta:

1|em?
R, =——
" en[ C :|

Zatem mierzac opornos¢ wilasciwa
oraz efekt Hall'a mozna znalez¢ kon-
centracje i1 ruchliwos$¢ elektrondow:

n= i [cm'3]
=R v ]
p
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W azotku tytanu dominujacym wigzaniem jest wiazanie kowalencyjne
co manifestuje si¢ duza trwatoscig mechaniczng i wysokim punkcie topnienia
zwigzku. Udziat wigzania metalicznego wiaze si¢ z utworzeniem przez shy-
brydyzowane ostatnie orbitale N i Ti pasma przewodnictwa pokrywajacego
si¢ z pasmem energetycznym elektronow walencyjnych.

Jest zatem TiN bardzo dobrym przewodnikiem metalicznym o czym $wiad-
czy wartos$¢ jego opornosci w temperaturze pokojowej. Charakter metalicz-
ny TiN potwierdza temperaturowa zalezno$¢ p. Jest ona bowiem liniowa w
zakresie wyzszych temperatur:

p=py(1+a,AT)
gdzie: AT=T-T|, - roznica temperatur pomiaru p i p,, 0, - temperaturowy
wspotczynnik oporu.

Innym argumentem przemawiajacym za metalicznym charakterem
przewodnictwa elektrycznego TiN jest statlo$¢ koncentracji elektronow w
funkcji temperatury.

Pomiary opornosci wlasciwej tatwe do przeprowadzenia w porowna-
niu z innymi technikami analitycznymi, pozwalaja szybko okresli¢ ,,jakos¢”
cienkich warstw TiN. Dodatkowo, ze wzglgdu na istnienie rozbudowanych
teorii przewodnictwa elektrycznego cienkich warstw mozna, wykorzystujac
gotowe formutly i posiadane rezultaty pomiaru opornosci wtasciwej oceni¢
np. $rednig wielko$¢ ziaren warstwy, stan powierzchni ziaren itp.

Uwaga:

Niekiedy, szczeg6lnie w zastosowaniach optycznych dla scharaktery-
zowania wlasciwosci elektrycznych cienkich warstw uzywa si¢ parametru
nazywanego opornoscig
na kwadrat - oznaczenie V@(v
R

e

Metoda pomiaru
tego parametru przedsta-
wiona jest na rysunku
1.56.

Na warstwe, nanie-
siong na prostopadtoscien-
ne podtoze o szerokosci a, A; i ' 2l ﬁ—l
naktada si¢ dwie plaskie L
elektrody (zwykle pasta

przewodzaca) odlegte o L.
Niech h bedzie gruboscia

Rys. 1.56. Schematideowy metody pomiaru
oporno$ci kwadratuR
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warstwy. Mierzy si¢ opér warstwy R jako: R = TRk nastgpnie dzieli si¢ uzy-

skana wartos$¢ przez stosunek dtugosci warstwy L do jej szerokosci a. Stosu-

nek N okresla nic innego jak ilos¢ kwadratow o boku a na ktére mozna po-
dzieli¢ powierzchni¢ warstwy.

R L R
=—. s .R=p— p—
L/ Z drugiej strony: p ah’ stad: b/

a

Zatem: RD o.

::Ez::I{
h
R_p

Mamy wigc ostatecznie: R y=—=-
Y % h

Mierzac niezalezni grubos$¢ warstwy mozna wigc okresli¢ szybko opor-
nos$¢ wlasciwa warstwy.

seskskok

2.11.Adhezja i tarcie

Silne przyleganie (adhezja) warstw azotku tytanu do podtozy jest bo-
daj czy nie najwazniejsza cecha warunkujaca ich wykorzystanie dla celow
praktycznych. Zapewnieniu dobrego przylegania poswigca si¢ kilka krokow
w kazdej z procedur otrzymywania cienkich warstw TiN.

Niestety pomiar sit wigzacych warstwe z podtozem jest bardzo trud-
ny. Istnieje w tym wzglednie kilka metod, lecz kazda z nich ma charakter
raczej jakosciowy. Osiagane rezultaty sa rezultatami pordwnawczymi i moga
by¢ rozbiezne nawet w obrebie jednej metody, o ile nie uzywa si¢ standar-
dowych przyrzadéow pomiarowych.

Odnosi si¢ wrazenie, ze 0go6lng akceptacje jesli chodzi o pomiar adhe-
zji warstw TiN, uzyskala metoda zwana metodq rysy realizowana przy wy-
korzystaniu urzadzenia o nazwie REVETEST produkcji szwajcarskiej. Osia-
gane tg metodg i przy pomocy wymienionego urzadzenia rezultaty sity ad-
hezji warstw TiN do podtozy uznaje si¢ za porownywalne.

Schemat ideowy urzadzenia do pomiaru sity adhezji metoda rysy przed-
stawia rysunek 1.57.
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