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Представлены результаты комплексного исследования параметров 

диффузионно-барьерных структур TiN/Ti с помощью методов относи-

тельной рентгеновской рефлектометрии и диффузного рассеяния рентге-

новского излучения, реализованных на базе двухволновой рентгеноопти-

ческой схемы измерений. Показано, что данная схема в рамках одного 

измерения обеспечивает исследование двух различных областей диф-

фузного рассеяния, что повышает корректность и однозначность прове-

денного анализа. Рассмотренный комплекс методов позволяет разрешить 

неоднозначность типа плотность/шероховатость при решении обратной 

задачи рефлектометрии и рассчитать параметры скрытых слоев в иссле-

дованных структурах. 

Ключевые слова: тонкопленочные наноструктуры; рентгеновская рефлек-

тометрия; рентгеновское диффузное рассеяние; двухволновая рентгенооптиче-

ская схема. 
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The results of the comprehensive study on the parameters of the diffuse-

barrier structures TiN/Ti by methods of relative X-ray reflectometry and 

diffuse X-ray scattering, based on a two-wave X-ray optical measurement 

scheme, have been presented. The specified X-ray optical scheme provides a 

study on two different areas of diffuse scattering during one measurement, 

which increases the accuracy and uniqueness of the analysis. It has been 

shown that the presented complex of methods permits to resolve the 

ambiguities, such as the “density – roughness” of the inverse problem of 

reflectometry and to calculate the parameters of the buried layers in the 

studied structures. 

Keywords: thin-film nanostructures; X-ray reflectometry; X-ray diffuse scatter-

ing; two-wave optical scheme. 

Введение. Преимущества двухволновой рентгенооптической схемы измерений для 

исследования зеркального отражения рентгеновского излучения на многослойных тон-

копленочных структурах и использования метода относительной рефлектометрии для 

их анализа показаны в [1, 2]. Анализ кривых зеркального отражения позволяет постро-

ить интегральное распределение электронной плотности по глубине многослойной 

структуры, связанное как с изменением физической плотности материала слоя, в том 

числе и за счет процессов взаимодиффузии, так и с наличием шероховатостей и неод-

нородностей межслойных границ раздела. В данном случае параметр σ, рассчитывае-

мый в рамках метода рентгеновской рефлектометрии, включает в себя информацию о 

среднеквадратичной шероховатости межслойной границы раздела σr и размере пере-

ходной области σg, имеющей градиентное изменение плотности материала соседних 

слоев: 
222
gr  . Поэтому исследование только зеркальной составляющей рентге-

новского отражения не позволяет корректно разделить вклад от указанных слагаемых 

при решении обратной задачи рентгеновской рефлектометрии [3, 4] (неоднозначность 

плотность – шероховатость). В этом случае исчерпывающую информацию о шерохова-

тостях и кросс-корреляциях рельефа межслойных границ можно получить при исследо-

вании диффузного рассеяния рентгеновского излучения [5]. В современных исследова-

тельских приборах используются двухкоординатные детекторы для измерения картин 

незеркального отражения [6, 7]. Однако они по чувствительности и скорости счета ус-

тупают однокоординатным сцинтилляционным детекторам. Для широкого круга ре-

шаемых задач часто ограничиваются измерением одномерных профилей диффузного 

рассеяния. 

В настоящей работе рассматривается двухволновая схема измерений для рентге-

новских методов анализа наноструктур. Так, особый интерес представляет исследова-

ние диффузного рассеяния рентгеновского излучения на многослойных тонкопленоч-

ных структурах. 

Методика эксперимента. Применение двухволновой рентгенооптической схемы 

имеет важное преимущество. При переходе в обратное пространство в рамках одного 

измерения снимаются два профиля диффузного рассеяния для различных значений 

проекций вектора рассеяния q, отличающихся на 10,8 % из-за разницы длин волн 

λ1(CuKα) = 0,154 нм и λ2(CuKβ) = 0,139 нм используемого рентгеновского излучения. 

При выборе различных режимов сканирования можно получить парные профили вдоль 

направлений проекций вектора рассеяния qx и qz. 

В работе [8] для метрологического контроля многослойных структур микро- и на-

ноэлектроники предложен взаимодополняющий комплекс независимых методов иссле-
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дования, таких как спектральная эллипсометрия, рентгеновская рефлектометрия и про-

свечивающая электронная микроскопия. Однако для практического применения важно 

создание комплекса на базе одной измерительной платформы. В частности, в данном 

исследовании реализован комплекс методов для многофункционального рентгеновско-

го рефлектометра. 

Зеркальное отражение и диффузное рассеяние исследовались для многослойных диф-

фузионно-барьерных структур на основе TiN/Ti. Диффузионно-барьерные структуры 

TiN/Ti используются в современной микроэлектронной технологии для предотвращения 

паразитной диффузии в слоях многоуровневой металлизации. Образцы структур 

TiN/Ti/SiO2 на кремнии изготовлены на производственной микроэлектронной линии 

ОАО «НИИМЭ и Микрон» (г. Москва) с проектными нормами 180 нм. Технологически 

заданные толщины слоев TiN – 5 нм, Ti – 10 нм, SiO2 – 15 нм. 

Титан и нитрид титана наносились на подготовленную кремниевую подложку с ок-

сидным слоем в едином технологическом процессе в установке кластерного типа с вы-

соким уровнем вакуума (10
–8

 торр). Для нанесения титана использовался метод магне-

тронного нанесения. В целях улучшения равномерности покрытия процесс 

осуществлялся в камере с источником плазмы ионизованного металла. Нитрид титана 

наносился методом химического осаждения из газовой фазы. В данном процессе про-

ходило термическое разложение прекурсора TDMAT (Tetrakis-dimethylamino-titanium), 

после чего проводили уплотнение осажденной пленки в плазме газов N2/H2 с целью 

удаления углеродных примесей и стабилизации ее физических свойств. Как показали 

проведенные исследования [8], многостадийные технологические процессы приводят к 

формированию дополнительных неучтенных слоев в указанных структурах. 

Экспериментальные измерения структур проводились на многофункциональном 

аналитическом рентгеновском рефлектомет-

ре СompleFlex [2]. Источником излучения 

служила острофокусная рентгеновская 

трубка с рабочей проекцией фокуса 

80,04 мм
2
. Для селекции спектральных ли-

ний CuKα и CuKβ из полихроматического 

спектра использовался эшелон-монохро- 

матор, представляющий собой систему из 

полупрозрачного и объемного кристаллов-

анализаторов на основе пиролитического 

графита. Интенсивность в каждой угловой 

точке регистрировалась одновременно дву-

мя сцинтилляционными детекторами. Двух-

волновая схема измерения приведена на 

рис. 1. Практика обработки эксперимен-

тальных данных рентгеновской рефлекто-

метрии показала [1], что использование от-

ношения двух длин волн позволяет 

минимизировать приборные погрешности и 

повысить точность определения параметров исследуемых структур. 

Результаты и их обсуждение. Измерение рефлектометрических зависимостей 

проводили в режиме сканирования θ2θ. На рис.2 представлены полученные рентге-

новские рефлектограммы. Компьютерное моделирование рентгеновского отражения от 

многослойной структуры проводилось на основе рекуррентных соотношений [9]. Для 

 

Рис.1. Двухволновая рентгенооптическая схема: 

1 – приемная коллимационная щель; 2, 3 – ще-

левые диафрагмы детекторов; 4 – полупрозрач-

ный монохроматор; 5 – объемный монохрома-

тор; 6, 7 – сцинтилляционные детекторы  

 рентгеновского излучения 
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обработки относительных экспериментальных зависимостей рентгеновского отражения 

в рамках решения обратной задачи рефлектометрии применялся генетический алгоритм 

[10]. Оптимизируемыми параметрами были толщина слоев, их плотность и среднеквад-

ратичная шероховатость границ раздела. Форма экстремумов в начальной области реф-

лектограмм деформирована, что указывает на наличие дополнительных слоев в иссле-

дуемой структуре и/или существование неоднородного распределения оптической 

плотности по глубине образца. 

Экспериментальные кривые диффузного рассеяния измерялись в режиме  

ω-сканирования при фиксированном положении детектора. Среднеквадратичные шеро-

ховатости и параметры кросс-корреляции межслойных границ рассчитывались методом 

диффузного рассеяния рентгеновского излучения. Диффузное рассеяние описывалось  

с помощью теоретических моделей на основе борновского приближения искаженных 

волн (DWBA) [3]. Рельеф изотропной поверхности может быть описан в терминах кор-

реляционной функции высотавысота: 

     

















h

r

X
XnnXC

2

2 exp0 , 

где n(X) соответствует точке на границе раздела с координатой X относительно нулево-

го уровня n(0); ξ – латеральная корреляционная длина, характеризующая нерегуляр-

ность поверхности в латеральных направлениях (флуктуации высоты на масштабах ме-

нее ξ являются коррелированными и зависимыми, а на больших масштабах – 

случайными); h  параметр Херста, который определяет степень текстурированности и 

изрезанности границы раздела через фрактальную размерность поверхности D = |3 – h| 

(при h, близком к нулю, поверхность раздела имеет экстремально развитый рельеф, а 

при h, стремящемся к единице, рельеф межслойных границ развит слабо). 

На рис.3 представлены кривые диффузного рассеяния рентгеновского излучения 

для исследуемых структур (исключена зеркальная составляющая рентгеновского отра-

жения). Измерения выполнены для положения детектора 2θ = 0,8°. При переходе в об-

ратное пространство измеренные зависимости представляют собой кривые, проекции 

векторов рассеяния которых задаются выражениями: 

   ,sinsin,coscos 1212  kqkq zx  

где k = 2π/λ – модуль волнового вектора; θ1 и θ2 – углы падения и отражения. 

 

Рис.2. Угловая зависимость: а – интенсивностей отражения I(λ1) и I(λ2) от образца TiN/Ti  

для длин волн излучения λ1 = 0,154 нм (сплошная) и λ2 = 0,139 нм (пунктир); б – отношения  

 интенсивностей отражения I(λ1)/I(λ2) (точки – экспериментальные данные, сплошная – расчет) 
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Рис.3. Кривая диффузного рассеяния рентгеновского излучения от образца TiN/Ti для дли-

ны волны излучения λ1 = 0,154 нм (а) и λ2 = 0,139 нм (б): точки – экспериментальные  

 данные; сплошная – расчет 

 

При малых углах падения и отраже-

ния полученные профили можно рас-

сматривать как линейные (рис.4). Так, 

для длин волн λ1(CuKα)= 0,154 нм и 

λ2(CuKβ) = 0,139 нм и заданного положе-

ния детектора получены профили диф-

фузного рассеяния для qz1 = 0,569 нм
–1

 и 

qz2 = 0,631 нм
–1

 соответственно. 

Особый интерес представляют рент-

геновские трубки с биметаллическим 

анодом, которые позволяют увеличить 

количество спектральных линий и иссле-

довать более отдаленные области рассея-

ния в обратном пространстве в рамках 

одного измерения. Наиболее перспектив-

ной можно считать пару металлов Cr-Cu, 

для которой отношение длин волн со-

ставляет λ(CrKα)/λ(CuKα) = 1,48. 

Рассчитанные по данным диффузного 

рассеяния значения среднеквадратиче-

ских шероховатостей применялись при решении обратной задачи рентгеновской реф-

лектометрии, что позволяет уточнить распределение плотностей в скрытых слоях и 

разрешить неоднозначность плотность – шероховатость. Кроме того, установлено, что 

шероховатость межслойных границ описывается моделью некоррелированных интер-

фейсов (вертикальная кросс-корреляция шероховатостей от слоя к слою отсутствовала). 

Латериальная корреляционная длина составляет ξ = 140 нм, параметр Херста h = 0,3, 

что указывает на развитый рельеф межслойных границ раздела. По двум полученным 

профилям рассеяния, обработанным совместно, восстановлена двумерная картина 

диффузного рассеяния рентгеновского излучения в обратном пространстве (см. рис.4). 

В таблице представлены итоговые результаты анализа параметров диффузионно-

барьерных структур TiN/Ti. При обобщении данных о составе, плотности, особенно-

стях процессов нанесения пленок идентифицированы подслои в пленке нитрида титана. 

Для образца диффузионно-барьерной структуры установлено, что пленка нитрида ти-

тана представлена тремя отдельными слоями. Это объясняется особенностями много-

 

Рис.4. Картина диффузного рассеяния рентгенов-

ского излучения в обратном пространстве. Отрез-

ки 1 и 2 – измеренные профили диффузного рас-

сеяния для длин волн λ1 = 0,154 нм и λ2 = 0,139 нм  

 соответственно 
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ступенчатого технологического процесса. Тонкий рыхлый слой между титаном и нит-

ридом титана с плотностью 2,48 г/см
3
 представляет собой пленку, которая не была пол-

ностью уплотнена и кристаллизована обработкой в плотной плазменной среде. Далее 

следует уплотненный подслой нитрида титана (4,85 г/см
3
), затем на поверхности – 

окисленный в атмосфере воздуха вследствие отсутствия верхнего защитного покрытия 

и наличия остаточного заряда после обработки в плазме подслой нитрида титана с 

плотностью 3,06 г/см
3
. 

Обобщенные результаты измерений параметров  

диффузионно-барьерных слоев TiN/Ti 

Слой Толщина слоя, нм Шероховатость, нм Плотность, г/см
3
 

TiN (окисленный) 1,5 0,7 3,06 

TiN (уплотненный) 2,7 0,6 4,85 

TiN (неуплотненный) 1,8 0,6 2,48 

Ti 10,8 0,4 4,50 

SiO2 15,3 0,3 2,20 

Si ∞ 0,4 2,33 

 

Заключение. Исследования особенностей диффузионно-барьерных слоев TiN/Ti  

с помощью комплекса методов рентгеновской относительной рефлектометрии и диф-

фузного рассеяния рентгеновского излучения показали следующее. За счет привлече-

ния данных диффузного рассеяния и их совместной обработки с данными рефлекто-

метрии разрешена неоднозначность типа плотность/шероховатость при решении 

обратной задачи рефлектометрии, что позволяет рассчитать параметры неучтенных 

скрытых слоев в исследованной структуре. Двухволновая рентгенооптическая схема 

измерений имеет преимущества не только для ранее разработанного метода относи-

тельной рефлектометрии, но и для метода диффузного рассеяния рентгеновского излу-

чения. Так, разница в длинах волн позволяет исследовать различные области рассеяния 

рентгеновского излучения за одно измерение. 

Работа выполнена при финансовой поддержке Российского научного фонда  

(проект № 15-19-10054). 
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