
≪연구논문≫ 한국진공학회지 제22권 4호, 2013년 7월, pp.188∼192
http://dx.doi.org/10.5757/JKVS.2013.22.4.188

Nano-Mechanics 분석을 통한 질화 텅스텐 

확산방지막의 질소 유량에 따른 연구
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반도체 소자의 소형화, 고집적화로 박막의 다층화 및 선폭 감소로 인한 실리콘 웨이퍼와 금속 박막 사이의 확산을 방지하기 

위한 많은 연구가 이루어지고 있다. 본 연구는 tungsten (W)을 주 물질로 증착시 nitrogen (N)의 유량을 2.5∼10 sccm으로 

변화시키며 증착된 확산방지막의 nano-mechanics 특성에 대해 연구하였다. 증착률, 비저항 및 결정학적 특성을 β-ray 

backscattering spectroscopy, 4-point probe, X-ray diffraction (XRD)을 이용하여 측정한 후 Nano-indenter를 사용하

여 nano-mechanics 특성을 조사하였다. 그 결과 질소 가스 유량이 5 sccm 포함된 박막에서 표면 경도(surface hardness)는 

10.07 에서 15.55 GPa로 급격하게 증가하였다. 이후 질소가스의 유량이 7.5 및 10 sccm에서는 표면 경도가 각각 12.65와 

12.77 GPa로 질소 가스 유량이 5 sccm인 박막보다 표면경도가 상대적으로 감소하였다. 이는 박막 내 결정질과 비정질의 W과 

N의 결합 비율의 차이에 의한 영향으로 생각되며, 또한 압축응력에 기인한 스트레스 증가가 원인으로 판단된다.
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I. 서  론

천이금속 질화물은 높은 경도와 화학적 안정성, 좋은 전

기 전도성과 높은 녹는점 때문에 공학 및 금속 가공 응용분

야, 자동차 및 비행기 엔진 등 과학 및 산업 분야에 광범위

하게 사용되고 있다 [1,2]. 특히 현재 반도체 내에서 배선

재료로 쓰이는 Copper (Cu)는 실리콘 기판과 반응하여 규

소화합물을 형성하는 문제를 방지하기 위한 반도체 확산방

지막의 재료로 각광 받고 있으며, 이러한 확산방지막에 대

해서 tungsten (W)을 주 물질로 하여 불순물을 주입한 박

막에 대한 연구가 진행되고 있다 [3-6]. 특히 nitride를 불

순물로 첨가된 W-N 박막의 전기적, 광학적 특성을 기반으

로한 확산방지막의 연구가 진행되고 있다 [7,8].

현재까지의 박막의 물성 분석 방법은 대부분 전기적, 분

광학적 방법이 주를 이루고 있으나 이러한 분석 방법은 국

부적인 즉, 나노 크기의 미시적 영역에서의 물성 특성이 아

니라 마이크로 크기 이상의 평균적인 물질 특성을 측정하

게 된다. 더구나 종래의 전기적, 분광학적 분석 기법은 점

점 더 가속되는 소자의 소형화에 따른 얇은 박막의 물성 측

정에 대한 정확도와 신뢰도가 크게 떨어진다.

실험에 사용된 확산방지막은 W에 불순물로 질소 가스 

유량을 변화시키며 주입하여 rf magnetron sputtering 방

법으로 제작하였다. 박막 증착 후에 4 point probe와 β-ray 

backscattering spectroscopy를 사용해 면저항과 비저항

을 구하였고, XRD 분석으로 결정학적 특성을 분석하였다. 

Nano-indentation 분석을 통해 박막 표면으로부터 50 

nm 깊이의 nano-mechanics 특성을 연구하였다. 

Ⅱ. 실  험

이 연구에서는 W-N 박막을 rf magnetron sputter를 

사용하여 증착하였다. 기판은 p-type 단결정 Si (100)를 

사용하였고, 타겟은 순도 99.99%의 W을 사용하였다. 증착 

전 Si 기판을 1/100로 희석한 HF (hydrofluoric acid) 용액

에 1분 동안 담가 산화막을 제거하고 DI (deionized) water

로 세척하였다. 증착시 rf 파워와 챔버 내부의 압력은 각각 

100 W와 3 mTorr로 일정하게 고정하였다. 본격적인 증착

전에 10분의 pre-sputtering으로 tungsten 타겟의 산화

막을 제거하였으며 타겟과 기판의 거리는 10 cm로 유지하
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Figure 1. Deposition rate and resistivity of W-N thin 
film for various nitrogen gas flows. 

Figure 2. XRD patterns of W-N thin film for various ni-
trogen gas flow at 2.5, 5, 7.5, and 10 sccm.

였다. 증착시 사용된 가스는 mass flow controller (MFC)

를 사용하여 argon (Ar) 가스의 유량은 20 sccm으로 고정

한 후, 질소 가스의 유량을 2.5, 5, 7.5, 10 sccm으로 변화

시키며 상온에서 증착하였다.

증착 후 4 point probe를 사용하여 면저항을 측정하고 

β-ray backscattering spectroscopy를 이용해 박막의 두

께를 측정하였고 이를 기반으로 비저항을 계산하였다. 

XRD를 사용하여 결정구조를, Nano-indenter (Hystron

사의 Triboindenter)를 사용하여 W-N 박막의 표면 경도

를 측정하였다.

Ⅲ. 결과 및 고찰

Fig. 1에 나타난 것처럼 질소 가스의 유량이 2.5 sccm에

서 10 sccm으로 증가 할수록 증착률은 0.85 nm/s에서 

0.72 nm/s으로 감소하였고, 비저항은 59.2 μΩ-cm에서 

263.4 μΩ-cm으로 증가 하였다.

이는 질소 가스의 유량이 증가할수록 챔버 내 전체 가스 

중 Ar 가스가 차지하는 비율이 감소하여 단위시간당 W 타

겟에 충돌하는 Ar 이온의 감소로 이어졌기 때문에 증착률

은 감소하였으며, 박막내 불순물로 주입된 질소가 상대적

으로 증가함에 따라서 비저항이 증가된 것으로 판단된다. 

불순물로 주입된 질소가 박막내에서 결정성에 대한 영향을 

확인하기 위하여 XRD 분석을 실시하였다.

Fig. 2는 질소 가스 유량에 따른 W-N 박막의 결정성을 

확인하기 위한 XRD 그래프이다. 증착 중 질소 가스 유량이 

2.5 sccm 일 때 β-W2N (100), β-W2N (200), β-W2N 

(220)의 최고치가 36.66, 43.18, 62.74o에서 각각 나타남

을 확인할 수 있었다. 질소 가스 유량이 증가할수록 최고치

의 강도가 감소하기 시작하였으며 질소 가스 유량이 10 

sccm에서는 β-W2N (111)의 최고치의 강도 역시 상대적으

로 크게 감소한 결과가 확인되었다. 이는 박막내 포함된 질

소가 박막의 결정성을 방해하는 영향에 의한 것이다. Fig. 

1과 2를 통하여 증착시 증가된 질소 가스 유량이 박막내 불

순물인 질소 증가에 영향을 미치는 것으로 판단하였다.

증착시 증가된 질소 가스 유량이 박막에 미치는 nano- 

mechanics 특성 변화를 확인하기 위하여 Nano-indenter 

실험을 진행하였다. Indent 조건은 각각의 W-N 박막 마

다 각각 20 μm씩 이격하였으며 박막 표면으로부터 깊이 

방향으로 50 nm까지 압입하여 표면 경도를 측정하였다. 

Indent tip은 삼각뿔 형태의 Berkobich tip을 사용하였다. 

이 때 표면 경도, H는 다음과 같이 주어진다 [9-11].





여기서 는 압입된 힘의 최대값이며 는 압입 후 

박막 표면에 나타난 팁의 흔적의 넓이를 의미한다.

Fig. 3은 W-N 박막의 indentation 실험 중 인가된 힘

과 압입된 깊이의 그래프이다. 증착 중 질소 가스 유량 5 

sccm의 경우에 박막의 표면에서 50 nm 깊이까지 indent 

하는 동안 필요한 인가된 힘이 1,220 uN으로 질소 가스 유량 

2.5 sccm의 박막(885 uN)보다 훨씬 큰 것을 볼 수 있다. 
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Figure 5. Weibull modulus change of W-N film for var-
ious nitrogen gas flows.
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Figure 4. Hardness change of W-N thin film for vari-
ous nitrogen gas flows.
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Figure 3. Load force-depth graph of W-N thin film for
various nitrogen gas flows.

각각의 물성 변화를 정량적으로 나타내기 위해 Fig. 3의 

실험을 기반으로 측정한 W-N 박막의 표면 경도 값을 

Weibull distribution을 사용하여 통계 처리하였고 이때의 

표면 경도와 분산도를 Fig. 4와 5에 각각 표시하였다 [12]. 

Fig. 4를 통해 증착 중 질소 가스 유량이 2.5 sccm인 박막

을 기준으로 5 sccm 포함된 박막의 표면 경도가 10.07에서 

15.55 GPa로 급격하게 증가하였음을 알 수 있다. 이후 질

소 가스 유량이 7.5 sccm과 10 sccm에서는 12.65 GPa와 

12.77 GPa로 질소 가스 유량이 5 sccm인 박막보다 표면 

경도가 상대적으로 감소하였다. 이러한 indent 결과는 박

막의 표면 경도가 변화하여 나타난 결과로 해석할수 있으

나, 증착시 질소 유량을 5 sccm으로 증착된 박막의 경우에

는 증착시 증가된 스트레스에 기인한 것으로, 특히 박막내 

압축력 스트레스의 증가로 인한 것으로 판단된다.

Fig. 5는 증착 중 질소 가스 유량에 따라 증착된 박막들

의 표면 경도의 분산 정도를 Weibull distribution 통계에 

의하여 modulus로 나타낸 것으로 값이 클수록 분산도가 

작은 즉, 균일도가 높은 것을 의미한다. Fig. 4에서 가장 

급격한 변화를 나타냈던 5 sccm의 Weibull modulus 값이 

가장 작게 나타나며 이는 질소 가스 유량 5 sccm의 박막이 

균일도가 가장 낮다는 것을 의미한다. 5 sccm의 W-N 박

막 내의 결정질과 비정질들이 제작된 박막들 중 가장 많이 

혼합되어 있기 때문에 박막의 균일도가 낮게 나타났으리라

고 판단되며 이후 7.5, 10 sccm의 경우 결정질이 대부분 

비정질로 바뀌어 박막의 균일도가 높아졌음을 Weibull 

modulus 값의 증가를 통해 알 수 있다.

Ⅳ. 결  론

본 논문에서는 tungsten (W)을 주 물질로 nitrogen (N)

을 첨가한 확산방지막을 증착할 때에 질소 가스 유량에 따

라 2.5, 5, 7.5, 10 sccm으로 변화시켜 가면서 rf mag-

netron sputter 방법으로 W-N (tungsten-nitride) 박막

을 증착하였다. β-ray와 4 point probe, XRD를 사용하여 

증착률과 전기적 및 분광학적 특성을 조사하였고 nano- 

indenter를 사용해 nano-mechnics 특성을 조사하였다. 

질소 가스 유량이 증가시키면 비저항은 증가하였고 증착률

과 결정성은 감소하여 박막은 결정질에서 비정질에 가까운 

상태로 변한다. 표면경도와 균일성은 질소 가스 유량이 증

가하면 대체로 완만하게 증가하였으나 증착 중 질소 가스 

유량 5 sccm 일 때 상대적으로 높은 값의 표면 경도와 가장 
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낮은 균일도를 나타냈는데 이는 박막 내의 W과 N의 결정

질과 비정질 상태의 비율과 압축력으로 인한 스트레스의 

영향이 주원인으로 판단된다. 
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Study of Tungsten Nitride Diffusion Barrier for Various Nitrogen 

Gas Flow Rate by Employing Nano-Mechanical Analysis
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Many studies have been conducted for preventing from diffusion between silicon wafer 
and metallic thin film due to a decrease of line-width and multi-layer thin film for 
miniaturization and high integration of semiconductor. This paper has focused on the 
nano-mechanical property of diffusion barrier which sample is prepared for various gas flow 
rate of nitrogen with tungsten (W) base from 2.5 to 10 sccm. The deposition rate, resistivity 
and crystallographic properties were measured by a β-ray back-scattering spectroscopy, 
4-point probe and x-ray diffraction (XRD), respectively. We also has investigated the nano- 
mechanical property using the nano-indenter. As a result, the surface hardness of W-N thin 
film was increased rapidly from 10.07 to 15.55 GPa when the nitrogen gas flow was increased 
from 2.5 to 5 sccm. And the surface hardness of W-N thin film had 12.65 and 12.77 GPa 
at the nitrogen gas flow of 7.5 and 10 sccm respectively. These results were decreased by 
the comparison with the W-N thin film at nitrogen gas flow of 5 sccm. It was inferred 
that these severe changes were caused by the stoichiometric difference between the crystalline 
and amorphous state in W-N thin film. In addition, these results were caused by increased 
compressive stress.

Keywords : Diffusion barrier, Tungsten Nitride thin film, Nano-indenter, Surface hardness, 
Nano-mechanics
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