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Priifung von Materialien fiir die Halbleitertechnologie

Bestimmung der Atzraten von Atzmischungen
Siliciumdioxidschichten, Optisches Verfahren

DIN
50453
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Testing of materials for semiconductor technology; determination of etch rates of etching mixtures; silicon dioxid coat-

ings, optical method

Essai des materiaux pour la technologie des semi-conducteurs; détermination du taux de causticité des agents

corrosifs; couches SiO,, méthode optique

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm ist fir Atzmischungen anwendbar, die bei
Siliciumdioxid eine weitgehend gleichméBige Fléachenab-
tragung erzielen.

Das Verfahren dient zur schnellen Bestimmung der Atz-
rate von Atzmischungen an Siliciumdioxidschichten.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Ein Silicium-Plattchen, ein- oder beidseitig oxidiert, wird
unter definierten Bedingungen in den zu prifenden Atz-
mischungen geatzt. Aus der optisch ermittelten Schicht-
dicke des Siliciumdioxids vor und nach dem Atzversuch
wird der mittlere Atzabtrag ermittelt. Die durchschnittliche
Atzrate errechnet sich als Quotient aus Schichtdicken-
differenz und Atzzeit.

3 Einheiten
Die Angabe der Atzrate erfolgt in nm/min.

4 Gerite

41 Magnetrithrwerk mit Heizung, stufenloser Dreh-
zahlregelung und Drehzahlanzeige, Drehzahlbereich 0
bis 500/min, Standard-Rundstab, PTFE ummantelt,
35mm x 7. mm.

4.2 600-mi-Becher aus PE, PP oder PTFE, konvexe
Wélbung des Becherbodens maximal 2 mm, Héhe 120 bis
125 mm, Innendurchmesser 85 bis 90 mm.

4.3 Pinzette oder Zange aus PTFE Schenkellange
etwa 170 bis 200 mm, Breite 10 bis 15 mm, beide Schen-
kel in 30 bis 50 mm Hdhe von der Spitze aus leicht nach
innen geknickt und in diesem Bereich innenseitig leicht
gekerbt (0,2 bis 0,3 mm Tiefe).

44 Thermostat zum Temperieren des Bechers mit
dem Sé&uregemisch, Temperaturbereich (+ 15 bis +90) °C,
Regelunsicherheit = 0,1 °C.

45 Hg-EinschluBthermometer, dessen Oberflache
durch eine PE-Folie gegen HF-Einwirkung geschuitzt ist.
MeBbereich (0 bis + 100) °C, Skalenteilungwert 0,2 °C.

4.6 Stoppuhr Aufldsung 0,1 s.
4.7 Automatisch arbeitendes Spektrophotometer

(400 bis 800 nm) mit Reflexionszusatz zur Messung der
gerichteten Reflexion.

5 Silicium-Substrat

Mit einer Diamantsége geschnittene, quadratische Platt-
chen aus einkristallinem Silicium, ein- oder beidseitig oxi-
diert, Schichtdicke des Siliciumdioxids 500 bis 2000 nm,
Kantenlange 10 bis 20 mm, Dicke 0,26 bis 0,53 mm.

6 Atzmischungen

Als Atzmischungen kommen Mehrkomponenten-Systeme
auf der Basis von 40prozentiger Ammoniumfiuorididsung
in Betracht, die Zusatze von FluBséure, Essigsaure,
Phosphorsaure und andere enthalten kénnen.

7 Einfliisse auf das MeBergebnis
71  Struktur der Siliciumdioxidschicht

Die Herstellungsbedingungen der Sililciumdioxidschicht
wirken sich sehr stark auf die Héhe der Atzrate aus. Je
héher der Kristallinitatsgrad der Oxidschicht, um so gerin-
ger die Aizrate. Eingeschlossene Verunreinigungen,
mechanische Spannungen und Abweichungen von der
exakten Stochiometrie steigern hingegen die Atzrate.

72 Temperatur

Die Temperatur der Atzlésung ist auf + 0,5 °C einzuhalten.
Bei Atztemperaturen {ber 40 °C empfiehlt sich eine Vor-
temperierung von Pinzette und Substrat auf die vorgese-
hene Atztemperatur vor dem Atzversuch.

7.3 Dotierung

Dotiertes Siliciumdioxid verdndert die Atzrate gegeniiber
reinem Siliciumdioxid zum Teil betrachtlich.

8 Durchfithrung

Die SiO,-Schichtdicke wird an 2 bis 5 Punkten auf der

hochpolierten Oberfliche gemessen, z.B. im Zentrum

und diagonal von der Mitte aus. Die Bestimmung erfolgt
iiblicherweise mit einem automatisch arbeitenden Spek-
trometer.

Anmerkung: Steht ein solches nicht zur Verfliigung, kann
man auch ein handelsiibliches Spektrometer mit
Reflexionszusatz zur Messung der gerichteten
Reflexion im sichtbaren Bereich verwenden.

Fir den Atzversuch werden 200ml der Atzmischung
zusammen mit dem Standard-Rundstab in einem 600-ml-
Becher (PP, PE oder PTFE) auf die gewiinschte Temperatur
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gebracht (Thermostat). Diese Temperatur wird mit einem
Hg-Thermometer, das gegen HF-Einwirkung durch eine
PE-Folie geschiitzt ist, kontrolliert. Nach Erreichen der
gewiinschten Temperatur wird der Becher auf das
beheizte Rihrwerk umgesetzt und eine Rihrgeschwin-
digkeit von 300/min eingestellt.

Das mit der Pinzette gehaltene Silicium-Platichen wird
dann bis zum Becherboden eingetaucht (nach
DIN 50453 Teil 1/10.90, Bild 1) und gleichzeitig die
Stoppuhr gestartet.

Nach der vorgesehenen Atzzeit ¢ wird die Probe inner-
halb von 1s in deionisiertes Wasser (berflhrt, etwa 55
hin und her bewegt und im Stickstoffstrom getrocknet.

Die verbleibende Siliciumdioxidschicht wird nunmehr in
gleicher Weise wie oben angefuhrt gemessen.

9 Auswertung

Aus den n MeBwerten x, bis x,, der ungeétzten Silicium-
dioxidschicht in nm errechnet sich die mittlere Schicht-
dicke d4 nach der Zahlenwertgleichung

Xyt X,
dy=———"innm
n

Die mittlere Schichtdicke d, der noch verbleibenden
SiO,-Schicht ergibt sich aus den n-MeBwerten y, bis y,
zu

innm

+ ..
d2= V1 Yn
n

Zitierte Normen
DIN 50 453 Teil 1

Unter Beriicksichtigung der Atzzeit ¢ in min erhalt man die
gesuchte Atzrate R nach der Zahlenwertgleichung

d1—d

R = 2 in nm/min

10 Prazision des Verfahrens

Die MeBunsicherheit des Verfahrens liegt im allgemeinen
bei £ 5% vom MeBwert bei einem Vertrauensniveau von
95 %.

11 Prifbericht

Der Priifbericht muB mindestens folgende Angaben ent-
halten:

a) Zusammensetzung und Eigenschaften des Substrates
b) Hersteliungsbedingungen der Siliciumdioxidschicht

c) Dicke der Siliciumdioxidschicht

d) Bezeichnung der Atzmischung

e) Zusammensetzung der Atzmischung (Angabe der
Einzelkomponenten in % (Massenanteile) mit den
zuldssigen Toleranzen)

f) Atzzeitin min

g) Temperatur der Atzldsung zu Beginn des Versuchs
h) Durchschnittliche Atzrate in nm/min

i) Prafdatum, Prifort, Prifer

Priifung von Materialien fiir die Halbleitertechnologie; Bestimmung der Atzraten von Atzmischungen;

Silicium-Einkristalle, Gravimetrisches Verfahren

Erlduterungen

Diese Norm ist vom Arbeitskreis ,Atzraten des Unterausschusses NMP 221.3 Priifung von ProzeBchemikalien fir die
Halbleitertechnologie* im NormenausschuB Materialpriifung (NMP) erarbeitet worden.
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