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Резюме. Представлены обзор и исследование современных методов оценки механических свойств изоли-
рующих материалов с низкой диэлектрической проницаемостью. Определены основные особенности изме-
рения модуля Юнга тонких пленок изолирующих материалов с низкой диэлектрической проницаемостью с 
использованием методов бриллюэновского рассеяния света, спектроскопии поверхностных акустических 
волн, пикосекундного лазерно-акустический метода, эллипсометрической порозиметрии, наноиндентиро-
вания и метода атомно-силовой микроскопии в различных режимах. Дана оценка латеральному разрешению 
и разрешению по глубине для указанных методов. Установлена степень сложности подготовки образцов для 
измерения указанными методами, а также являются ли измерения деструктивными по отношению к образцу. 
Проведено сравнение результатов оценки модуля Юнга изолирующих материалов с низкой диэлектрической 
проницаемостью, полученные указанными методами. В результате сравнительного анализа методов оцен-
ки механических свойств изолирующих материалов установлено, что метод атомно-силовой микроскопии в 
режиме количественного наномеханического картирования превосходит другие описанные методы как по 
латеральному разрешению (8 нм), так и по глубине (10 нм). Показано, что ввиду малой силы воздействия 
зонда атомно-силового микроскопа на поверхность метод не оказывает деструктивного воздействия на ис-
следуемый образец. Кроме того, отсутствие необходимости создания специальных условий для проведения 
эксперимента (класс чистоты помещений, возможность эксперимента при условиях окружающей среды и 
т.д.) делает его относительно простым с точки зрения подготовки объекта исследования. Также установле-
но, что метод атомно-силовой микроскопии в режиме количественного наномеханического картирования 
позволяет формировать карту распределения модуля Юнга изолирующего материала в составе системы ме-
таллизации интегральных микросхем. 

Ключевые слова: модуль Юнга, low-k диэлектрики, наноиндентирование, атомно-силовая микроскопия, 
режим количественного наномеханического картирования
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Abstract. This review introduces the study of state-of-art methods for assessing the mechanical properties of 
insulating materials with low dielectric constant. The main features of measuring Young’s modulus of thin films 
insulating materials with low dielectric constant are determined by usage of Brillouin light scattering, surface 
acoustic wave spectroscopy, picosecond laser-acoustic method, ellipsometric porosimetry, nanoindentation and 
atomic force microscopy in various modes. The author estimated the optimum lateral and optimum depth resolution 
for each above method. The review analyzes the degree of sample preparation complexity for the measurements by 
these methods and describes what methods of measurement are destructive for the samples. Besides, the review 
makes a comparison for the results of evaluating Young’s modulus of insulating materials with low dielectric constant 
achieved by different methods. Comparative analysis of the methods for assessing mechanical properties lead us to 
the conclusion that the method of atomic force microscopy is superior to other methods described above, both in 
lateral (8 nm) and optimum depth (10 nm) resolution. It is shown that due to the small impact force of the atomic force 
microscope probe on the surface, the method does not have a destructive effect on the sample. In addition, there 
is no need to create special conditions for the experiment (e.g., the cleanliness level of the premises, the possibility 
of an experiment under environmental conditions, etc.). This makes the experiment relatively simple in terms of 
preparing the object of research. It has been also established that the method of atomic force microscopy in the 
mode of quantitative nanomechanical mapping allows forming a map of the distribution of the Young’s modulus of 
the insulating material as part of the metallization system of integrated circuits.

Keywords: Young’s modulus, low-k dielectrics, nanoindentation, atomic force microscopy, quantitative 
nanomechanical mapping mode

ВВЕДЕНИЕ

Повышение производительности вычислитель-
ных устройств является одной из основных задач раз-
вития индустрии микро- и наноэлектроники. Долгое 
время для этого масштабировали активные элементы 
микросхем – транзисторы. Однако увеличение числа 
и плотности компоновки транзисторов на кристалле 
увеличило длину проводников в системе металлиза-
ции. Кроме того, значительно уменьшились площадь 
сечения проводников и расстояния между ними [1]. 

Анализ тенденции развития технологических 
процессов показывает, что, начиная с техноло-
гии 250  нм, время прохождения сигнала по про-
водникам начинает превалировать над временем 

переключения транзистора. Это обусловлено ро-
стом, так называемых, резистивно-емкостных (RC) 
задержек. Основным способом снижения резистив-
но-емкостных задержек является уменьшение диэ-
лектрической проницаемости материалов, использу-
емых в межуровневой изоляции [2].

На величину диэлектрической проницаемости 
оказывают влияние поляризуемость молекул и плот-
ность материала. До 45  нм технологического про-
цесса диэлектрическую проницаемость снижали 
путем интеграции материалов с меньшей поляризу-
емостью. Когда подобный подход себя исчерпал, в 
индустрии для межуровневой изоляции начали при-
менять материалы с меньшей плотностью за счет 
формирования в них пористой структуры [3].
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Однако дальнейшее снижение величины диэ-
лектрической проницаемости становится невозмож-
ным. Из-за увеличения пористости существенно 
снижается механическая прочность диэлектрика, 
что делает его несовместимым с последующими тех-
нологическими процессами создания интегральных 
схем [4, 5]. Таким образом, задача контроля механи-
ческих характеристик является важной и актуальной 
для дальнейшего развития индустрии микро- и на-
ноэлектроники. 

Основной механической характеристикой, ко-
торую используют для оценки прочности диэлек-
трика, является модуль Юнга (E). Считается, что 
диэлектрик будет совместим со всеми применяе-
мыми сейчас технологическими операциями, если 
E > 5 ГПа [3]. 

Для оценки величины E low-k пленок при-
меняются различные аналитические методики 
(рис.  1): бриллюэновское рассеяние света (БС) [6], 
спектроскопия поверхностных акустических волн 
(СПАВ)  [7], пикосекундный лазерно-акустический 
метод (ПЛА) [8], эллипсометрическая порозиме-
трия (ЭП) [9], наноиндентирование (НИ) [10] и ме-
тоды, основанные на атомно-силовой микроскопии 
(АСМ) [11]. В данной работе проведена оценка всех 
указанных выше методик, продемонстрированы их 

достоинства и недостатки, характерные для оценки 
материалов с низкой диэлектрической проницаемо-
стью.

МЕТОДЫ ОЦЕНКИ МЕХАНИЧЕСКИХ СВОЙСТВ 
В МИКРО- И НАНОЭЛЕКТРОНИКЕ

Наноинденирование

Метод НИ является основным традиционным 
инструментом для оценки модуля упругости и твер-
дости широкого спектра материалов, в том числе 
диэлектриков. Наноиндентирование представляет 
собой совокупность методов прецизионного локаль-
ного силового воздействия на материал индентором, 
свойства которого известны, при одновременной 
регистрации деформационных откликов с наноме-
тровым разрешением. В качестве индентора исполь-
зуют конический индентор, кубический индентор, 
индентор Берковича и индентор Виккерса. Важно 
отметить, что радиус закругления индентора наряду 
с точностью его позиционирования определяют ла-
теральное разрешение метода НИ. На сегодняшний 
день известны инденторы с радиусом закругления 
наконечника 50 нм и точностью позиционирования 
100 нм [12]. 

Атомно-силовая микроскопия

Лазер
Фотодетектор

АСМ зонд

Low-k  
диэлектрик

x-y-z
сканер

Наноиндентирование

К электронике

К электронике

Сила, Р

Low-k диэлектрик

Деформация, h

Индентор

Спектроскопия ПАВ

Генератор 
лазерного 
импульса Пьезо-сенсор

Элипсометрическая  
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Рис. 1. Методы оценки модуля Юнга тонких пленок изолирующих материалов  
с низкой диэлектрической проницаемостью
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При наноиндентировании нагрузка, приложен-
ная к образцу (P), и деформация образца  (h) реги-
стрируются в виде зависимости «нагрузка  – сме-
щение» [13]. Обычно в эксперименте индентор 
воздействует на образец с усилием, равномерно уве-
личивающимся до установленного порогового зна-
чения, затем воздействие прекращается, и индентор 
возвращается в начальное положение.

Определение механических свойств по кри-
вой «нагрузка  – смещение» выполняется с исполь-
зованием аналитического метода, предложенного 
Oliver W.C. и Pharr G.M. [10]. Этот метод разрабо-
тан для оценки механических свойств объемных 
материалов. При исследовании тонких пленок воз-
никают погрешности, которые оказывают влияние 
на корректность оценки величины модуля Юнга. 
Деформационный отклик индентора в процессе по-
гружения в структуру образца находится в зависимо-
сти не только от механики пленки, но и от упругих 
свойств подложки. 

Принято считать, что наноиндентирование завы-
шает показатели модуля Юнга по причине влияния 
подложки на результат измерений [14, 15]. Важно 
отметить, что подобное явление наблюдается для 
пленок с толщиной менее 500  нм. Кроме того, на-
ноиндентирование является разрушающим методом, 
что делает его непригодным для применения непо-
средственно в технологическом производственном 
процессе [16]. Однако это не помешало использо-
вать метод НИ для оценки механических свойств как 
плотных [17], так и пористых [18] диэлектрических 
пленок. 

Непрерывное масштабирование СБИС потребо-
вало от индустрии создания новых методов оценки 
механических характеристик. В частности, широкое 
распространение получили недеструктивные ме-
тодики, применение которых не разрушает образец 
ввиду отсутствия механического взаимодействия 
между измерительным зондом и исследуемой по-
верхностью.

Бриллюэновская спектроскопия

Метод БС с начала 90-х годов ХХ века стал ис-
пользоваться для оценки механических свойств ди-
электриков [19]. Метод основан на спектральном 
анализе спонтанного рассеяния Бриллюэна. В ходе 
измерений оцениваются спектральные изменения 
рассеянного света, вызванные падающим монохро-
матичным лазерным лучом, который фокусируется 
на поверхности пленки. Диаметр пятна в точке фоку-
сировки определяет латеральное разрешение метода, 
которое находится в диапазоне от 35 до 50 мкм [20]. 

Так как механический контакт в процессе изме-
рения отсутствует, считается, что метод независим 

от влияния подложки на результат измерений. Это 
позволило исследователям применять его для оцен-
ки механики диэлектрических пленок с толщинами 
менее 500  нм [21]. На сегодняшний день извест-
но о применении метода на пленках с толщиной 
100 нм [22].

Обращает на себя внимание, что нет однознач-
ной оценки достоверности получаемых методом 
БС результатов оценки модуля Юнга диэлектри-
ков с низкой диэлектрической проницаемостью. 
Продемонстрированные в работе [23] измерения 
модуля Юнга пористых пленок метилсилсесквиок-
сана демонстрируют более низкие значения, чем при 
наноиндентировании. В свою очередь, Sean King и 
соавторы в [22] показывают результаты, которые хо-
рошо коррелируют с НИ. 

Спектроскопия поверхностных 
акустических волн

В методе спектроскопии поверхностных акусти-
ческих волн широкополосные пакеты поверхност-
ных акустических волн генерируются посредством 
поглощения энергии лазерного импульса на границе 
раздела «пленка – подложка». Когда энергия сфоку-
сированного лазерного импульса с длительностью в 
наносекундном или пикосекундном диапазоне по-
глощается на поверхности образца, происходит его 
быстрое тепловое расширение и, как следствие, ге-
нерация поверхностных акустических волн [24].

Когда ПАВ распространяются вдоль направле-
ния (110) на плоскости кремния (100), степень их 
дисперсии мало зависит от коэффициента Пуассона 
пленки, а в основном зависит от модуля Юнга. Таким 
образом, теоретические дисперсионные кривые с 
различными модулями Юнга (E) могут быть рассчи-
таны в соответствии с теорией волнового движения. 

Вследствие схожей природы измерений, лате-
ральное разрешение метода незначительно лучше 
метода БС и составляет 10 мкм. Что касается корре-
ляции результатов оценки модуля Юнга, то они тоже 
имеют интересные особенности. Так, для пористых 
диэлектрических пленок с E < 3  ГПа результаты 
оказываются несколько ниже результатов, получен-
ных методом НИ [2]. Однако для упругих пленок 
(SiO2 или Si3N4) измерения количественно согласу-
ются с результатами наноиндентирования [7].

Пикосекундный  
лазерно-акустический метод

Пикосекундный лазерно-акустический (ПЛА) ме-
тод был впервые предложен в 1984 году C. Thomsen и 
соавторами в работе [8]. Измерения основаны на ис-
пользовании сверхкоротких лазерных импульсов для 
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генерации когерентных акустических импульсов и 
обнаружения их с помощью ультракоротких зондиру-
ющих лазерных импульсов с задержкой по времени, 
когда они распространяются через прозрачную сре-
ду или достигают границ раздела пленка подложка. 
Диаметр сфокусированного пятна лазера на поверх-
ности пленки составляет 5−7 мкм. Для определения 
упругости пленок в методе ПЛА используют эхо-им-
пульсный метод или метод детектирования рассеяния 
Бриллюэна. Кроме того, чем короче длительность 
акустического импульса, тем точнее могут быть вы-
полнены измерения модуля упругости [25]. 

Применение пикосекундного лазерно-акусти-
ческого метода для оценки упругости low-k диэлек-
триков продемонстрировано в [26]. В работе пока-
зана возможность измерения механических свойств 
осажденных из газовой фазы пористых пленок 
a-SiOC:H. Также метод был использован для оцен-
ки пористых диэлектрических пленок в [27]. Анализ 
указанных выше работ позволяет сделать вывод, что 
метод ПЛА позволяет исследовать как пористые, так 
и плотные low-k пленки с толщиной менее 100 нм. 
Однако для реализации измерений необходимо опре-
делить точную толщину пленки и сформировать на 
исследуемой поверхности непрозрачный слой пре-
образователя. 

Эллипсометрическая порозиметрия

Метод эллипсометрической порозиметрии (ЭП) – 
неразрушающий метод определения пористости и 
распределения пор по размерам для low-k пленок [9]. 
Метод ЭП представляет собой комбинацию неин-
трузивного (распространение волн) и интрузивного 
(адсорбция пара) методов и позволяет измерять как 
полную пористость пленки по значению показателя 
преломления, так и открытую пористость по количе-
ству адсорбированного растворителя. Расчет разме-
ра пор основан на уравнении Кельвина. 

Важной особенностью ЭП является возможность 
одновременной оценки толщины пленки и показате-
ля преломления. Изменение показателя преломле-
ния используется для определения количества кон-
денсированной жидкости в порах с использованием 
приближения эффективной среды или уравнения 
Лоренца – Лоренца [9]. Незначительное и обратимое 
изменение толщины пленки из-за микроскопическо-
го капиллярного давления является упругой реакци-
ей на капиллярные силы, которая зависит от модуля 
Юнга пористой пленки.

Пространственное разрешение метода ЭП опре-
деляется световым лучом эллипсометра, который 
даже после фокусировки превышает 100  мкм. Что 
касается допустимых толщин пленок, то на сегод-
няшний день известно о результатах, полученных на 

пленках с толщиной 50  нм, если пористость выше 
30% и E < 3 ГПа [28]. Важным недостатком является 
то, что ЭП нельзя использовать для плотных мате-
риалов.

Указанный метод хорошо согласуется с резуль-
татами ПАВ и БС измерений, несмотря на исполь-
зование в них разных физических принципов для 
определения модуля Юнга. Однако, как и для других 
неразрушающих методов, результаты демонстриру-
ют более низкие значения в сравнении с НИ.

Атомно-силовая микроскопия

В последнее время увеличился интерес к спо-
собам оценки механики, основанным на методе 
атомно-силовой микроскопии, основным преиму-
ществом которых является их высокое латеральное 
разрешение, позволяющее оценивать механические 
свойства диэлектрика, интегрированного в систему 
металлизации.

АСМ  – один из видов сканирующей зондовой 
микроскопии, основанный на Ван-дер-Ваальсовских 
взаимодействиях острия зонда с поверхностью об-
разца [29]. Методы АСМ можно использовать для 
получения карт распределения таких величин, как 
рельеф образца, адгезия зонд  – образец, модуль 
Юнга, деформация и так далее [30]. 

Для измерения механических характеристик 
образца в АСМ используется несколько режимов. 
В работе A.L. Weisenhorn и соавторов [31] показана 
возможность исследования механики образца по-
средством регистрации кривых «сила  – смещение» 
и их интерпретации с точки зрения контактной ме-
ханики. Регистрация силовых кривых возможна 
как в контактном [31], так и в полуконтактном [32] 
режимах сканирования. Эти измерения широко ис-
пользуются с момента начала развития АСМ, однако 
они страдают от ряда проблем, включая медленную 
скорость измерений и сильную зависимость от кали-
бровок кантилевера. 

Также широкое применение для наномеханиче-
ских измерений нашли динамические режимы АСМ, 
такие как акустическая атомно-силовая микроскопия 
(AFAM) [33], ультразвуковая атомно-силовая микро-
скопия (UAFM) [34] и режим контактного резонанса 
(CR-AFM) [35]. 

В работах M. Kopycinska-Müller и соавторов 
продемонстрированы результаты измерения моду-
ля Юнга ультратонких (28  нм) пленок SiO2  [36] и 
пористых пленок (46−350  нм) [37] методом AFAM 
в сравнении с НИ и результатами измерений ла-
зерно-акустическим методом. AFAM измерения 
демонстрировали хорошую согласованность с НИ 
с незначительным завышением результатов при 
уменьшении толщины пленки.



45

Российский технологический журнал. 2021;9(3):40–48

И.С. ОвчинниковМетоды оценки механических свойств изолирующих материалов 
с низкой диэлектрической проницаемостью

Предложенный Kazushi Yamanaka и O. Kolosov 
[38, 39] режим ультразвуковой атомно-силовой ми-
кроскопии применяется для оценки механических ха-
рактеристик нервных клеток [40] и впервые синтези-
рованных углеродных нанотрубок [41]. Кроме того, в 
режиме ультразвуковой атомно-силовой микроскопии 
можно определять наличие скрытых дефектов диэ-
лектрика в системе межуровневой металлизации [42]. 

В работе G. Stan и соавторов продемонстриро-
ваны результаты измерений тонких диэлектрических 
пленок (~500  нм), осажденных из газовой фазы на 
Si (100) [43]. Результаты показали хорошую корреля-
цию с ПЛА-измерениями. Кроме того, авторы пред-
ложили неразрушающий способ 3D-томографии ме-
ханических свойств low-k пленок толщиной 120 нм, 
синтезированных методом осаждения из газовой 
фазы [44]. Использование режима CR-AFM в сово-
купности с режимом AFM-IR продемонстрировали 
возможность выполнения химико-механического 
анализа наноструктур Cu/low-k [45].

На сегодняшний день малоизученным режимом 
АСМ в области измерения механических свойств 
остается предложенный в начале 2010-х гг. ре-
жим наномеханического картирования (PeakForce 
quantitative nanomechanical mapping, PFQNM). В этом 
режиме зонд с высокой частотой периодически сбли-
жается с поверхностью образца и взаимодействует с 
ней в течение короткого времени. В результате фор-
мируются так называемые силовые кривые (рис. 2), 
которые являются источником информации о меха-
нических характеристиках образца [46]. 

С
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а 
(н

Н
)

Расстояние (нм)

1. Пиковая сила

3. Адгезия
2. Деформация
4. Диссипация

5. Модуль Юнга

кривая подвода кривая отвода

Рис. 2. Силовые кривые, полученные методом АСМ 
в режиме количественного наномеханического 

картирования

В работе [47] продемонстрированы результаты 
оценки пористых метил-модифицированных сили-
катов в сравнении с результатами НИ, СПАВ и ЭП. 

Результаты показали хорошую корреляцию с мето-
дом НИ, но оказались несколько ниже значений, по-
лученных методами ПАВ и ЭП. Также метод может 
быть использован для локализации дефектов межу-
ровневой изоляции [48].

Особенностью метода является независимость 
результатов измерений от толщины исследуемой 
пленки, несмотря на наличие механического контак-
та с поверхностью. Это можно объяснить тем, что 
АСМ в режиме PFQNM способен осуществлять из-
мерения при небольшой силе нагрузки (до <0.1 нН) 
и при глубине вдавливания на уровне 1 нм [49], что 
значительно отличает его от наноиндентирования. 
В работе [50] показаны достоверные результаты 
оценки модуля Юнга для образца с толщиной 10 нм. 
Кроме того, латеральное разрешение метода ограни-
чено только радиусом закругления зонда (≈8 нм).

СРАВНЕНИЕ МЕТОДОВ ОЦЕНКИ 
МЕХАНИЧЕСКИХ СВОЙСТВ

Анализ большинства предложенных на се-
годняшний день методов оценки механических 
свойств диэлектрических пленок позволил выде-
лить ряд важных характеристик, которые отличают 
их между собой. Это латеральное разрешение, раз-
решение по глубине, сложность пробоподготовки и 
наличие деструктивного воздействия на исследуе-
мый образец.

С точки зрения латерального разрешения оче-
видным преимуществом обладает метод атомно-си-
ловой микроскопии в различных режимах. Его ла-
теральное разрешение, как уже обсуждалось выше, 
составляет порядка 8 нм. В настоящий момент это яв-
ляется крайне актуальным, так как при таком разре-
шении можно оценивать упругость диэлектрических 
пленок непосредственно в составе системы метал-
лизации интегральных схем. Наиболее близкие ре-
зультаты к АСМ демонстрирует метод НИ – 250 нм. 
Методы, основанные на распространении в пленках 
электромагнитных колебаний (СПАВ, ПЛА, БС), 
имеют разрешение в диапазоне 10−50 мкм. Худшие 
результаты демонстрирует метод ЭП – 100 мкм.

Разрешение по глубине также оказалось луч-
шим у метода АСМ в режиме наномеханического 
картирования  – 10  нм. Также достаточно высокие 
результаты (28 нм) демонстрирует метод АСМ в ре-
жиме «акустическая атомно-силовая микроскопия». 
Несколько более низкие результаты демонстрирует 
метод ЭП, однако, результаты можно получить толь-
ко для пористых пленок. Методы СПАВ, ПЛА и БС 
имеют самое низкое разрешение по глубине в диапа-
зоне от 100 до 150 нм. 

По сложности пробоподготовки самым про-
стым остается метод НИ. Далее можно расположить 
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метод АСМ. Стоит отметить, что в методе АСМ все 
измерения проводятся в условиях окружающей сре-
ды и могут быть зависимы от свойств интерфейса 
«зонд/пленка». Методы СПАВ, ПЛА и БС требуют 
достаточно серьезной пробоподготовки. В частно-
сти, для них характерна необходимость формиро-
вания дополнительного слоя материала, использу-
емого либо в качестве приемника, либо в качестве 
отражателя. 

Как показал проведенный анализ, деструктивное 
воздействие на образец оказывает только метод НИ. 
Все остальные рассмотренные методы являются не-
разрушающими и позволяют использовать образец 
для дальнейших исследований.

С точки зрения оценки модуля Юнга все рас-
смотренные методы дают качественно согласо-
ванные результаты. Количественно же результаты 
сильно зависят от физической природы использу-
емого метода. Так, метод НИ хорошо согласуется 
с результатами АСМ в режиме количественного 
наномеханического картирования. Оба метода ос-
нованы на вдавливании образца зондом. Однако 
результаты оказываются несколько выше, чем для 
методов СПАВ, ПЛА и БС, в основе которых лежит 
принцип распространения электромагнитных коле-
баний в структуре пленки. Метод ЭП также хорошо 

согласуется с результатами СПАВ, ПЛА и БС из-
мерений, несмотря на использование в них разных 
физических принципов.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

В проведенном обзоре представлены передовые 
экспериментальные методы оценки механических 
свойств изолирующих материалов с низкой диэлек-
трической проницаемостью. Продемонстрированы 
особенности их применения, а также достоинства и 
недостатки, характерные для их применения в инду-
стрии микро- и наноэлектроники.

Представленный сравнительный анализ рас-
смотренных методов позволяет выделить среди них 
метод атомно-силовой микроскопии в различных 
режимах, в особенности в режиме количественного 
наномеханического картирования.

Метод АСМ демонстрирует лучшие показатели как 
по латеральному разрешению (8 нм), так и по глубине 
(10 нм). Кроме того, метод не требует сложной пробо-
подготовки и не оказывает деструктивного воздействия 
на исследуемый образец. Это делает его наиболее пер-
спективным для дальнейших исследований механиче-
ских свойств изолирующих материалов, особенно в со-
ставе системы металлизации интегральных схем.
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