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摘要: 采用射频磁控溅射法分别在不同溅射功率下制备了 HfO2薄膜，基于该组薄膜实现了

金属 － 绝缘体 － 金属 ( MIM) 电容器原型器件。采用 Ｒaman、原子力显微镜 ( AFM) 、扫描电子

显微镜 ( SEM) 、X 射线光电子能谱学 ( XPS) 和电学测试仪等分析手段，研究了溅射功率对薄

膜微结构和电学特性的影响。测试结果表明，随着溅射功率的增加，HfO2薄膜由无定形态向单斜

晶相转化、颗粒尺寸逐渐增大、Hf—O 键结合度增强，由于提高溅射功率导致了薄膜晶化、团簇

和 Hf—O 结合能减小，使 MIM 电容器击穿电压降低，漏电流呈现先降后增。结果表明溅射功率

为 150 W 时，HfO2薄膜获得较好的电学性能。
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Effect of Sputtering Power on Structural and Electrical
Properties of the HfO2 Thin Film

Mu Jilianga，b，He Jiana，b，Zhang Penga，Ma Zongmina，b，Chou Xiujiana，b，Xiong Jijuna，b

( a． School of Instrument and Electronics; b． Science and Technology on Electronic Test and Measurement Laboratory，

North University of China，Taiyuan 030051，China)

Abstract: HfO2 thin films were prepared by ＲF magnetron sputtering under various powers，and
then metal-insulator-metal ( MIM) capacitors with different films were obtained． The impact of sputte-
ring power on the structural and electrical properties of the thin films were investigated using Ｒaman，a-
tomic force microscope ( AFM) ，scan electronic microscope ( SEM) ，X-ray photoelectron spectroscopy
( XPS) and the electrical measuring instruments，respectively． The test results show that as the sput-
tering power increases，the HfO2 films are transformed from amorphous state to monoclinic crystal phase
with larger grain size and stronger Hf—O． As the sputtering power increased，the crystallization of film，

cluster and lower Hf—O binding energy decreased，resulting that the breakdown voltage of MIM capaci-
tors decreased and the leakage current descended firstly，then ascended． The results indicate that the
relatively better electrical properties of the HfO2 thin films can be achieved at 150 W sputtering power．

Key words: ＲF magnetron sputtering; HfO2 thin film; sputtering power; micro-structure; elec-
trical property
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0 引言

金属 － 绝缘体 － 金属 ( metal-insulator-me-tal，
MIM) 结构电容器是一种典型的无源器件，具有高
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电导和低寄生电容等特点，应用于射频和混合集成

电路时，起到滤波、解耦和振荡发生等作用［1 － 3］，

在无线通信、微能源及物联网领域有着广阔的应用

前景。同时，MIM 电容器亦具有电荷存放效率高

的优 点，可 作 为 功 率 电 子 器 件 起 到 瞬 间 触 发 作

用［4］，应用于极端温度或冲击过载等恶劣环境时，

其全固态结构具有显著优势，但对电容器功率密

度、耐压强度和漏电流等技术参数提出了更高要

求。MIM 电容器可通过增大面积、降低介质厚度

和提高介质介电常数获得性能提升，其中，介质材

料选择尤为重要。
HfO2因具有高的介电常数 ( 15 ～ 25) 、相对宽

的带隙 ( 大于 5 eV) 、良好的热力学稳定性及微电

子 机 械 系 统 ( micro-electromechanical system，

MEMS) 工艺兼容性［5 － 6］，成为了 MIM 电容器高 k
介质材料领域的研究热点，但高性能薄膜制备是其

迈向器件级应用的难点。HfO2 介质薄膜制备技术

中，磁控溅射以沉积温度低、成膜速度快、薄膜致

密性好以及制造成本低等优点被广泛应用。目前，

基于射频电路小面积 ( 小于 100 μm × 100 μm) 或

低工作电压 ( 3. 3 V) 应用背景，多数研究集中于

对磁控溅射中反应气氛［7 － 8］和退火温度［9］等工艺参

数对 HfO2薄膜的影响。
本文针对大面积和高工作电压 MIM 电容器功

率器件设计与实现，开展磁控溅射功率对 HfO2 介

质薄膜微结构、形貌和成分影响机制研究，并通过

I-V 和 C-V 特性测试进一步分析了对 MIM 电容器器

件性能影响。

1 实验

采用 Qprep 沉积系统在衬底温度为 200 ℃下制

备 HfO2 薄膜。选用 HfO2 陶瓷靶材尺寸为: 直径为

76. 2 mm，靶材厚度为 3 mm ( 纯度为 99. 9% ) ; 首

先以 3 英寸 ( 1 英寸 = 2. 54 cm) p 型 ( 100) Si 晶

圆为衬底，经标准半导体清洗工艺清洗后，用高纯

氮气吹干并立即装于反应腔基架上; 密封真空腔，

沉积前 通 过 分 子 泵 将 腔 体 抽 至 本 底 真 空 7. 2 ×
10 －6mbar ( 1 mbar = 100 Pa) ; 沉积前，通入 Ar 和

O2气体体积流量为 70 cm3 /min，真空腔工作气压

为 7. 3 × 10 －3 mbar，以 200 W 功 率 起 辉，并 对

HfO2靶材进行 10 min 预溅射，以去除靶材表面污

染; 衬底基架从零位下降 30 mm，保持转速 20 r /

min; 分别以溅射功率为 100，150，180 和 200 W
进行薄膜沉积。然后，采用 p 型 ( 100 ) Si /SiO2 /
Ni /Pt 作为衬底，Pt 层同时作为 MIM 电容器下电

极，SiO2，Ni 和 Pt 层的厚度分别为 100，150 和

150 nm; 所述 4 个不同功率沉积 HfO2 为高 k 介质

层，Al 为上电极层，经光刻和刻蚀工艺形成 MIM
电容器原型器件。

采用激光喇曼光谱仪、本原 CSPM5500 型原子

力显微镜和日立 S － 5500 扫描电镜测试 HfO2 薄膜

微结构; 采用岛津光电子能谱仪测试 HfO2 薄膜成

分; 采用 HP4284A 精密 LCＲ 测试仪测量 MIM 电容

器的电容 － 电压 ( C-V) 曲线，电流 － 电压 ( J-V)

特性用 Aglient 6517B 电流计测量。

2 结果与讨论

图 1 为 HfO2 薄膜在不同功率下的喇曼图谱。

图中 520 cm －1附近的尖峰为 Si 衬底的喇曼特征峰;

溅射功率为 100 W 时，图形中未见任何 HfO2 的特

征峰，表明该功率下所沉积的薄膜为无定形态，随

着溅射功率从 150 W 增加到 200 W，在 301，618 ，

821 cm －1 等位置附近逐渐出现单斜晶相的 HfO2 特

征峰，说明沉积薄膜由无定形态向单斜晶相转化，

如图 1 所示。同时，随着功率增加，晶体峰值强度

逐渐增强，薄膜晶化程度提高，但峰值相对较弱，

此时薄膜为无定形态和单斜晶相共存体。

图 1 不同溅射功率 HfO2薄膜的喇曼光谱

Fig. 1 Ｒaman spectra of HfO2 film deposited by different
sputtering powers

由于 HfO2 单斜晶相为低温稳定相，HfO2 薄膜

沉积粒子随溅射功率增大而产生具有较大动能的沉

积原子束流，薄膜表面受高能粒子轰击增强而增大

热效应，薄膜基底温度升高，受溅射粒子活性增

强，从而导致薄膜晶化度提高。另外，根据吉布斯

自由能理论，晶体中原子处于平衡态，晶体内能
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( 动能和势能) 小于无定形态内能［10］，当溅射功率

增大时，高能粒子可携带足够能量迁移至合适的
“成核”位置，HfO2由无定形态优先向最近能量的

单斜晶相转变。如上分析，增大薄膜溅射功率将会

导致薄膜晶化。
图 2 为不同溅射功率下 HfO2 薄膜 AFM 图，样

品 的 扫 描 范 围 为 1 500 nm × 1 500 nm。由 图
2 ( a) ～ ( d) 所示，随着溅射功率增加，薄膜颗

粒逐渐增大，由 AFM 分析得到溅射功率为 100，

150，180 和 200 W 4 个工艺条件下薄膜颗粒平均

粒径分别为 10. 3，14. 7，18. 6 和 22. 3 nm。原因是

被溅射粒子在高动能作用下在薄膜表面发生迁移，

薄膜产生有序团簇和晶化，导致颗粒增大。

图 2 不同溅射功率 HfO2薄膜 AFM 图

Fig. 2 AFM images of the HfO2 film deposited by different
sputtering powers

如图 2 ( a ) ～ ( c ) 所 示，当 溅 射 功 率 从
100 W升至 180 W，薄膜致密性逐渐增强，而当功

率上升至 200 W 时，如图 2 ( d) 所示，薄膜表面

清晰可见部分凹陷，薄膜致密性随着功率增大呈现

先增后减的趋势。据薄膜生长理论，薄膜沉积过程

伴随着晶核形成和晶粒长大两种竞争机制，当溅射

功率较低时，由靶材溅射出的沉积粒子较少且以较

低的动能附着于基底，所形成的薄膜相对稀松; 随

着溅射功率增大，大量粒子以高动能在基底上进行

长距离扩散，薄膜致密性增强; 而当溅射功率足够

高时，一方面，溅射出的 HfO2 高能粒子和 Ar + 对

已沉积薄膜表面产生 “刻蚀”效应; 另一方面，

颗粒增大导致颗粒间接触面相对减小，使颗粒产生

更多裸露表面，从而产生薄膜致密性下降。因此，

选择150 ～180 W 的溅射功率有利于均匀、致密薄膜

沉积。
图 3 为不同沉积功率下 HfO2 薄膜 SEM 图。由

图 3 ( a) ～ ( c) 所示，薄膜随着溅射功率增大致

密性提高，而图 3 ( d) 可观察到有典型棒状 HfO2

单斜晶结构，表明增大薄膜溅射功率易导致薄膜晶

化，与图 2 原子力显微镜观察结果一致。

图 3 不同溅射功率 HfO2薄膜 SEM 图

Fig. 3 SEM pictures of HfO2 film deposited by different
sputtering powers

图 4 所示为典型的 Hf4f 能级谱图，不同溅射

功率所对应的结合能 ( EB ) 分布于 16 ～ 19 eV，其

中 17 和 18. 5 eV 附近所示曲线顶峰分别对应于低

结合能的 Hf4f7 /2态和高结合能的 Hf4f5 /2态，表明薄

膜中存在 Hf—O 键结构。由图 4 提取自低向高沉

积功率下 Hf4f7 /2 态的结合能峰值为 17. 2，17. 0，

16. 8 和 16. 2 eV，Hf4f5 /2 态的结合能峰值为 18. 8，

18. 5，18. 2 和 18. 1 eV。由上可知，随着溅射功率

增加，HfO2薄膜的结合能逐渐减小。由于金属氧化

物结合能在完全氧化状态下低于存在氧空位缺陷的

情况［11 － 14］，因此，增加溅射功率可提高 Hf—O 键

结合度，使 HfO2薄膜更接近化学计量比。

图 4 不同溅射功率 HfO2薄膜 Hf4f XPS 能级谱

Fig. 4 Hf4f XPS energy level spectra of HfO2 film deposited
by different sputtering powers

图 5 为不同沉积功率下 HfO2 薄膜的 O1s XPS
能级谱图。如图所示，对应于 100 ～ 200 W 的沉积
功率，O1s 的结合能依次为 531. 1，530. 9，530. 7
和 530. 6 eV，由此可知，随着功率增大，O1s 结合
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能减小。这是由于 O 原子结合能大于氧化物结合
能，增大薄膜沉积功率，促使更多 O 原子与 Hf 原
子结合生成 Hf—O 键，表明 Hf 氧化率提高，与前
述 Hf4f 能级谱图分析一致。

图 5 不同溅射功率 HfO2薄膜 O1s XPS 能级谱

Fig. 5 O1s XPS energy level spectra of HfO2 film
deposited by different sputtering powers

图 6 所示为基于以上工艺过程制备的 MIM 电
容器原型器件。对不同溅射功率 ( Ps ) 下所制备
的 HfO2介质 MIM 电容器进行电学特性测试，比较
分析功率对 HfO2薄膜介质特性的影响。图 7 和图 8
分别表示 MIM 电容器 C-V 和 J-V 测量结果，提取
MIM 电容器特征值如表 1 所示。表 1 中 Vb 为击穿
电压; Jd 为漏电流密度; ΔC 为平均电容; k 为介
电常数。

图 6 MIM 电容器原型器件
Fig. 6 Prototype device of MIM capacitor

图 7 不同溅射功率 HfO2介质 MIM 电容器 J-V 特性曲线

Fig. 7 Curves of the leakage current density on the applied
voltage of MIM capacitors with HfO2 dielectric de-
posited by different sputtering powers

图 8 不同溅射功率 HfO2介质 MIM 电容器 C-V 特性曲线

Fig. 8 Curves of the capacitance on the applied vol-tage of
MIM capacitors with HfO2 dielectric deposited by
different sputtering powers

表 1 不同溅射功率 HfO2介质 MIM 电容器电学特性
Tab. 1 Electrical properties of MIM capacitors with HfO2dielec-

tric deposited by different sputtering powers

Ps /W Vb /V
Jd@ 9 V /

( μA·cm －2 )
ΔC /μF k / ( F·m －1 )

100 12. 10 1. 48 × 10 －7 0. 264 14. 9

150 12. 05 6. 76 × 10 －8 0. 269 15. 2

180 11. 90 7. 72 × 10 －7 0. 278 15. 7

200 11. 40 1. 73 × 10 －6 0. 281 15. 9

由图 7 和表 1 分析可知，薄膜溅射功率增大，

电容器平均电容值缓慢升高。由于增大溅射功率促

进了介质薄膜由无定形态向单斜晶相转化并伴随着

晶粒变大，导致了 HfO2 薄膜介电常数增大，从而

提高了电容器容值，文献 ［15］ 也得到了类似的

结论。
由图 8 和表 1 可见，随着溅射功率增大，漏电

流密度先降后增，漏电流密度变化近两个数量级，

这是由于从 100 W 增至 150 W 时薄膜致密度增加，

且晶化不明显，随着功率继续增大至200 W，介质

薄膜晶粒增大，薄膜表面粗糙度增加，相邻晶粒间

的界面处形成较大谷底，该形貌极易产生电场集

成，从而导致大量自由电子在强电场加速下形成定

向运动，因此漏电流增大。同时，大漏电流导致电

容器发生预击穿，低击穿电压使电容器性能退化。

3 结论

本文采用射频磁控溅射方法制备了应用于大面

积 MIM 电容器的 HfO2介质薄膜。随着溅射功率的

增加，HfO2 薄 膜 由 无 定 形 态 向 单 斜 晶 相 转 化，

100 W时薄膜为无定形态，150 ～ 200 W 范围，薄
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膜为无定形态和单斜晶相混合体; 薄膜颗粒随着溅

射功率增加而增大，致密性以 150 W 为拐点，呈

现先增后降趋势; 随着溅射功率的增加，Hf4f 和

O1s 的结合能逐渐减小，表明薄膜 Hf—O 结合度增

强，HfO2薄膜氧化度提高; 对大面积 MIM 电容器

进行 C-V 和 J-V 测试表明，增加溅射功率提高了薄

膜介电常数，但同时增大了电容器薄膜漏电流密

度，降低了其击穿电压，导致电容器性能退化，综

合考虑，溅射功率为 150 W 时，薄膜电学性能较

好。
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