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Resumo 
Os filmes finos de silício foram depositados pela técnica de RF magnetron sputtering, em potência 
elétrica variando de 300 W a 400 W e tempos de processamento de 40 minutos a 90 minutos, para a 
temperatura intrínseca ao processo de 100 oC, para estudar a possível substituição do filme de silício 
policristalino depositado pela técnica de deposição química em baixa pressão por meio de vapor/gás 
utilizado na fabricação de transistor MOSFET. Os filmes de silício foram submetidos à etapa de 
difusão de dopantes tipo n (fósforo) na temperatura de 1150 oC e 60 minutos em ambiente de 
nitrogênio. A difração de raios X e espectroscopia Raman foram técnicas utilizadas para acompanhar 
as variações cristalográficas dos filmes de silício. Nas condições de deposição, todos os filmes 
apresentaram-se amorfos. Por meio dos difratogramas, pode-se calcular o tamanho médio dos grãos, 
cujos valores ficaram entre 13 nm e 25 nm e que esses grãos estão distribuídos em uma matriz amorfa. 
Microscopia de força atômica indicou que os filmes amorfos depositados e os filmes submetidos a 
etapa de difusão de dopantes apresentaram baixo nível de rugosidade. Para se determinar a resistência 
de folha dos filmes de silício, antes e após a difusão de dopantes, utilizou-se a técnica de Quatro 
Pontas, cujos valores mostraram uma dependência direta entre o aumento da condução elétrica com o 
aumento do tamanho médio dos grãos. 
Palavras-chave: cristalização; difusão térmica; filmes finos; silício amorfo. 
 
Crystallization of amorphous silicon thin films deposited by RF magnetron sputtering after 

dopant diffusion 
 
Abstract 
Thin silicon films were deposited by the RF magnetron sputtering technique, at electrical power 

ranging from 300 W to 400 W and in times from 40 minutes to 90 minutes, for a process temperature 

of 100 °C. The silicon films were submitted to a dopant diffusion step of n type (phosphorus) at a 

temperature of 1150 °C and 60 minutes in a nitrogen environment. X-ray diffraction and Raman 

spectroscopy were techniques used to follow the crystallographic variations of silicon films. Under 

deposition conditions, all films were amorphous. It was observed that there was formation of grains of 

average size between 13 nm and 25 nm and that these grains are in an amorphous matrix. Atomic 

force microscopy indicated that the amorphous films deposited and followed by dopant diffusion step 

showed a low level of rugosity. To determine the sheet resistance, before and after the dopant 

diffusion, the Four Point Probe technique was used, whose values show an increase in electrical 

conduction with an increase in the average grain size. 

Keywords: crystallization; silicon amorphous; thermal diffusion; thin films. 

 

1 Introdução 
Os circuitos integrados (CI), popularmente conhecidos como “chips” semicondutores são 

fundamentais para diversas indústrias, como a automotiva, por exemplo (Penteado, 2023). O 
dispositivo mais importante da produção de CI’s é o MOSFET (transistor de efeito de campo do tipo 
metal-óxido-semicondutor). Esse é considerado o principal dispositivo da indústria de semicondutores 
para os próximos anos, ainda que para isto uma geometria de porta toda ao redor do canal (GAA, gate 
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all around) seja necessária (Bhol; Jena; Nanda, 2022). O potencial elétrico aplicado ao eletrodo de 
porta controla o funcionamento do transistor (Martino; Pavanello; Verdonck, 2003; Swart, 2008), 
sendo, portanto, a obtenção do eletrodo de porta, um ponto chave da fabricação dos “chips” 
semicondutores. 

Um dos materiais mais utilizados para formar o eletrodo de porta de MOSFETs é um filme fino 
de silício policristalino altamente dopado. A principal técnica de obtenção de silício policristalino é o 
processo de deposição química por meio de vapor/gás - CVD (Chemical Vapor Deposition) a partir de 
fonte(s) gasosa(s) (Kern, 1978). Considerando a decomposição térmica de fonte gasosa, diferentes 
técnicas podem ser utilizadas, como o CVD a pressão atmosférica (APCVD – Atmospheric Pressure 

CVD) (Mousumi et al., 2021), a pressão reduzida (LPCVD – Low Pressure CVD) (Rosler, 1977), 
assisitida por plasma (PECVD – Plasma Enhanced CVD) (Grübel, 2021) e ultra alto vácuo 
(UHVCVD – Ultra High Vaccum CVD) (Peng et al., 2002). 

Entre as técnicas CVD, o processo LPCVD é a principal técnica de deposição de silício 
policristalino, inclusive em processos industriais, uma vez que apresenta vantagens importantes na 
produção em larga escala, elevado tamanho de grão e simplicidade tecnológica. Contudo, a deposição 
de silício amorfo, por LPCVD ao invés do PECVD, e posterior cristalização tornou-se um processo 
interessante na fabricação transistores de filmes finos (TFTs – Thin Films Tranistors) (Mimura et al, 
2000; Stewart et al, 2001) e em células solares (Meier et al, 2002; Nasuno; Kondo; Matsuda, 2002). 

Além dos filmes de silício policristalino, os filmes de óxido de silício (Ivanda et al., 2007), 
nitreto de silício (Zambom, 1994) e oxinitreto de silício (Souza, 2003) são extensivamente utilizados 
na indústria de semicondutores. Nos últimos anos a técnica CVD tem sido utilizada para diferentes 
materiais, grafeno (Feijó, 2017), carbono diamante (Brandão, 2014), nanotubos de carbono (Isoldi; 
Ozono; Mansano, 2023), nitreto de boro (Seravalli; Bosi, 2021) e, sobretudo, materiais bidimensionais 
(2D) da família dos dicalcogenetos de metais de transição (DMT), MoS2, WS2, WSe2, MoSe2 (AN et 

al., 2022; CAI et al., 2018; Daminelli, 2019; Sun et al., 2021;), tem sido estudados devido às suas 
excelentes propriedades óticas e eletrônicas. 

Apesar das muitas vantagens e a ampla utilização em microeletrônica, as técnicas de CVD 
apresentam algumas limitações que devem ser consideradas. Muitas vezes os gases que compõem os 
processos são extremamente tóxicos, e também altamente inflamáveis, além do custo dos gases 
reativos e a demora nos procesos de importação e transporte especializado. Essas características 
tornam estes processos caros, e por vezes, inacessíveis aos laboratórios universitários. 

Este trabalho propõe a obtenção de filmes de silício policristalino, normalmente obtido com a 
técnica LPCVD, por outro método, que evita o uso de gases tóxicos ou inflamáveis, permitindo o 
acesso de laboratórios universitários a este material. O processo proposto consiste na obtenção de 
filmes amorfos de silício por deposição com a técnica sputtering utilizando argônio e posterior 
tratamento térmico para cristalização parcial dos filmes. 

Desse modo, o restante do trabalho apresenta uma sucinta fundamentação teórica (seção 2), 
seguida da descrição dos materiais e métodos (seção 3) usados, posteriormente são apresentados os 
resultados (seção 4) obtidos e as conclusões (seção 5). 

 
2. Breve fundamentação teórica 

Nesta seção são descritos os fundamentos contidos na literatura especializada sobre a obtenção 
de filmes finos de silício policristalino por LPCVD, que é a técnica mais usada para esta finalidade e, 
também, sobre a técnica de deposição por sputtering e a cristalização do silício amorfo, alternativas 
que são apresentadas neste trabalho. 

 
2.1 LPCVD 

O processo LPCVD é uma técnica versátil, que permite a deposição de diferentes materiais 
como o silício (Grübel, 2021; Mousumi et al., 2021; Rosler, 1977), nitreto de silício (Yang; Gaspar; 
Paul, 2008; Zambom, 1994), óxido de silício (Ivanda et al., 2007; Morales et al., 2007), oxinitreto de 
silício (Halova et al., 2005; Modreanua et al., 1999), entre outros materiais, utilizando diferentes 
gases. No caso do silício, o mais utilizado é o silano (SiH4) diluido em nitrogênio. 

De maneira geral, a deposição de filmes finos por LPCVD é realizada em pressão reduzida, 
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entre 0,25 Torr e 2,0 Torr, em temperaturas entre 500 °C e 900 °C. No caso do silício, a temperatura 
de processo situa-se entre 550 °C e 650 °C (Rosler, 1977; Sharma; Hooda; Sharma, 2014), para o 
nitreto de silício entre 700 °C e 900 °C (Sharma; Hooda; Sharma, 2014; Yang; Gaspar; Paul, 2008; 
Zambom, 1994) e para o óxido de silício entre 400 °C e 900 °C (Ivanda et al., 2007; Zambom et al., 
2004). 

A deposição por LPCVD, independente do filme depositado, apresenta as seguintes 
características, segundo Zambom (1994): a) capacidade de processamento de grande número de 
lâminas por corrida; b) baixa contaminação por particulados; c) boa uniformidade de espessura axial e 
radial; d) possui boa cobertura de degrau; e) os filmes possuem baixa contaminação por impurezas. 

Para a deposição de silício policristalino, independente da qualidade intrínseca do filme, deve-se 
levar em consideração os seguintes aspectos (Airgas, 2023; López; Bergueiro; Fidalgo, 2014): a) gás 
silano é extremamente tóxico, possuindo TLV, valor limite (Threshold Limit Value) de 5 ppm, isto é, 
concentração máxima que uma pessoa pode ficar exposta ao gás sem sofrer risco à vida; b) gás silano 
é pirofórico, possui combustão espontânea em contato com o ar sem necessidade de uma fonte de 
ignição; c) necessidade de neutralização do gás que não reagiu na reação química de deposição; 
d) necessidade de manter todo o sistema da linha gasosa, após o uso, em ambiente de N2 para evitar 
possível reação química entre o gás silano com o O2 residual (advindo do ar e presente na tubulação) 
com formação de SiO2, levando à obstrução da linha gasosa e do MFC, controlador de fluxo e massa 
(Mass Flow Controller); e) formação de particulados, no óleo da bomba de vácuo, em função da 
decomposição do gás silano que não reagiu no processo de deposição. 

 
2.2 Silício Policristalino LPCVD 

A deposição de silício policristalino ocorre pela pirólise (decomposição por energia térmica) do 
gás silano, mantendo-se a pressão do processo entre 0,2 Torr e 1,0 Torr para se evitar reações químicas 
homogêneas e previligiar as reações químicas heterogêneas, cujo produto da reação química é um 
material sólido de alta densidade, baixa densidade defeitos e excelente aderência. 

Cabe ressaltar que a formação do filme de silício policristalino não ocorre diretamente sobre a 
lâmina de silício. A lâmina de silício precisar estar recoberta com filme de óxido de silício para se 
evitar a deposição epitaxial de silício. 

A reação de decomposição da silana ocorre na temperatura de 650 oC (Pereira, 2008), de acordo 
com a Equação 1. 

 
SiH4(g)  →  Si(s) + 2H2(g) (1) 

 
Pode-se dopar o silício policristalino durante o processo de deposição ou após a deposição 

utilizando-se implantação iônica ou difusão de dopantes. 
 

2.3 Processo sputtering 
Sputtering ou pulverização catódica é uma técnica de deposição que faz parte dos processos 

conhecidos como PVD (Physical Vapor Deposition) – deposição física por meio de vapor/gás. No 
processo de sputtering, os átomos são removidos da superfície de um material, denominado alvo, por 
meio de transferência de energia a partir do impacto com partículas, íons positivos, aceleradas em um 
campo elétrico. Como o processo ocorre em pressão reduzida, entre 10 mTorr e 500 mTorr, o material 
removido do alvo condensa na superfície de um substrato. 

As partículas que atingem o alvo são geradas por ionização de um gás inerte, normalmente 
argônio, por possuir alta seção de choque. Além dos íons positivos, estão presentes elétrons, radicais e 
espécies neutras, formando um ambiente chamado de plasma. 

Existem diferentes tipos de sputtering, sendo que a formação do plasma pode acontecer por 
excitação por campo elétrico contínuo (d.c.) ou por campo elétrico alternado (a.c.). O primeiro método 
é muito utilizado para deposição a partir de alvos metálicos, enquanto o segundo permite o uso de 
alvos de materiais isolantes ou semicondutores. 

Neste trabalho foi utilizado um magnetron sputtering acoplado a um gerador de radiofrequência 
de 13,56 MHz para a deposição de silício. 
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2.4 Cristalização do silício amorfo 

A transformação de fase sólida de um material amorfo para um material cristalino necessita de 
energia de ativação, normalmente a energia térmica é a comumente utilizada para essa transformação, 
para o caso do silício, temperaturas acima de 600 oC são utilizadas (Pangal, 1999; Subramanian et al., 
1997). 

A cristalização comumentemente é realizada em forno convencional, cujo aquecimento é lento 
(Marcins et al., 2011; Swart, 2008), ou pode ser realizado em forno de recozimento térmico rápido, no 
qual o aquecimento é realizado em poucos segundos até minutos (Li, 2013). O tamanho de grão pode 
variar de algumas dezenas de nanometros para cerca de 5 micrometros, dependendo das condições de 
preparação e das condições de tratamento térmico (Pereira, 2008). 

Neste trabalho, fez-se a substituição do filme de silício policristalino LPCVD pelo filme de 
silício depositado por sputtering, em que não se utiliza o gás silano, e avaliou-se a formação estrutural 
e a condutividade elétrica dos filmes depositados antes e após a etapa de difusão térmica de dopantes, 
pois cristalinidade e dopagem tornam condutores os filmes de silício para sua utilização na porta de 
transitor MOSFET. 

 
3 Materiais e métodos 

Nesta seção são apresentados os procedimentos utilizados para preparação das lâminas de silício 
e para a deposição dos filmes de silício. 
 
3.1 Limpeza de lâmina de silício 

As lâminas de silício, plano cristalino (100), tipo p, resisitividade entre 1 Ω.cm a 10 Ω.cm, 
passaram pelas etapas de limpeza descritas na Tabela 1. Após cada solução química é realizado 
enxágue em água deionizada de 18,2 MΩ.cm. 

 

Tabela 1 – Sequência de soluções químicas utilizadas na limpeza completa 
Solução química Temperatura (oC) Tempo (minutos) 

4 H2SO4 + 1 H2O2 120 10 
100 HF + 1 H2O Ambiente 1 

1 NH4OH + 1 H2O2 + 5 H2O 70 10 
1 HCl + 1 H2O2 + 4 H2O 70 10 

100 HF + 1 H2O Ambiente 1 
Fonte: dados da pesquisa 
 
3.2 Oxidação térmica seca do silício 

A oxidação térmica do silício foi realizada, imediatamente após a limpeza, em ambiente de O2 
(2 L/min.), temperatura de 1150 oC, tempo de 40 minutos. Dessa forma, a espessura média do óxido 
de silício é de 110,0 nm. A presença do óxido de silíco é necessária para separar o silício da lâmina e 
do filme depositado.  

 
3.3 Deposição de filme de silício por LPCVD 

As condições de deposição de silício por LPCVD, para ser utilizado como referência, estão 
descritas na Tabela 2. Nessas condições, a espessura média do filme de silício policristalino é de 
550 nm. 

 
Tabela 2 – Condições de deposição do silício por LPCVD 

Parâmetros Valores 

Vazão de SiH4 (sccm) 49,5 
Vazão de N2 (sccm) 280 

Pressão (mTorr) 500 

Temperatura (oC) 630 
Tempo do processo (minutos) 60 

Fonte: dados da pesquisa 
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3.4 Deposição de filme de silício por sputtering 

Para a deposição dos filmes de silício foi utilizado o reator magnetron sputtering RF tipo diodo, 
operando na frequência de 13,56 MHz. As condições de deposição dos filmes de silício estão descritas 
na Tabela 3.  

 
Tabela 3 – Condições de deposição do silício por sputtering 

Parâmetros Valores 
Gás do plasma Argônio 

Vazão de argônio (sccm) 70 
Potência (W) 300 / 350 / 400 

Alvo Silício 
Pressão (Torr) 9,5.10-3 

Temperatura (oC) 100 
Tempo do processo (minutos) 40 / 60 / 90 

Espessura (µm) 0,60 – 1,60 
Fonte: dados da pesquisa 

 
3.5 Difusão de dopantes tipo n 

A fonte dopante tipo n, utilizada para dopar os filmes de silício depositados por sputtering, foi 
sintetizada, em laboratório, a partir de 3 mL de H3PO4, 1 mL H2O, 10 mL de tetraetilortosilicato, 
23,5 mL de álcool isopropílico e 10 mL de acetona para diminuir a degradação da solução química 
(Kawaguti, 2015). Dessa forma, foi obtido um produto líquido de composição química SiO2-P2O5. 

A fonte dopante foi colocada sobre cada uma das amostras, conforme as condições descritas 
na Tabela 4. 

 
Tabela 4 – Condições de difusão do fósforo 
Parâmetros Valores 

Volume dopante 1 mL 
Rotação do spinner 1000 rpm 

Cura do filme 200 oC/10 minutos 
Temperatura de difusão 1150 oC 

Tempo de difusão 60 minutos 
Ambiente N2 2 L/min 

Fonte: dados da pesquisa 

 
3.6 Análises realizadas 

Nesta subseção são apresentadas as técnicas de caracterização dos filmes de silíco depositados e 
dos filmes de óxido de silício. 
 
3.6.1 Interferometria óptica 

O interferômetro é um instrumento óptico que permite medir a diferença entre caminhos ópticos 
para determinar a espessura de filmes finos, por exemplo. Nessa utilização é necessário que o filme a 
ser mensurado seja transparente ao comprimento de onda utilizado. Dessa forma, essa técnica foi 
utilizada para determinar a espessura de filmes de óxido de silício. 

Os valores de espessura dos filmes de óxido de silício foram obtidos no Analisador de 
Espessura de Filme Fino – Modelo F20 - Filmetrics Inc., utilizando interferência por meio de luz 
branca, do Laboratório de Sistemas Integráveis - PSI - EPUSP. 

 
3.6.2 Perfilometria 

A perfilometria é uma técnica de medição utilizada para medir o perfil de uma superfície e 
quantificar parâmetros como: desníveis, alturas de patamares e rugosidade. Diferentemente da 
interferometria óptica, a perfilometria não depende dos filmes serem transparentes, sendo adequada 
para se determinar a espessura dos filmes de silício depositados por sputtering. 
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Os valores de espessura dos filmes de silício, LPCVD e sputtering, foram obtidos no 
equipamento, Profilometer Dektak 6M Stylus Profiler – Veeco, do Laboratório de Sistemas 
Integráveis - PSI - EPUSP. 
 
3.6.3 Difração de raios X 

A difração de raios X é o fenômeno de espalhamento da radiação eletromagnética, provocada 
pela interação entre o feixe de raios X incidente e os elétrons dos átomos componentes de um material 
cristalino. 

A análise de difração de raios X dos filmes de silício foi realizada no difratômetro Empyrean - 
Malvern Panalytical, do Laboratório de Sistemas Integráveis - PSI - EPUSP, acoplado com uma fonte 
de Cu de 60 kV e 100 mA de corrente elétrica. 

 
3.6.4 Espectroscopia Raman 

A espectroscopia Raman é utilizada para compreender melhor a constituição dos materiais 
transparentes. Uma amostra é iluminada por luz monocromática e a luz (fótons) interage com a 
amostra, isto é, os fótons sofrem desvios (espalhamento inelástico) em sua direção. A diferença entre 
os fótons espalhados e não espalhados, deslocamento Raman, fornece informações como os átomos 
estão ligados. 

O deslocamento Raman, associado às ligações Si-Si, foi analisado por Espectroscopia Raman 
utilizando-se o Microscópio Raman Cofocal ALPHA 300R – WITEC, acoplado a uma fonte de laser 
verde de comprimento de onda de 532 nm e potência elétrica de 45 mW, do Laboratório de 
Microeletrônica – PSI – EPUSP. 

 
3.6.5 Microscopia de força atômica 

Para se acompanhar a qualidade superficial dos filmes de silício utilizou-se a microscopia de 
força atômica, que permite determinar a rugosidade com dimensões nanométricas. 

A rugosidade superficial dos filmes de silício, antes e após o processo de difusão de dopantes, 
foi obtida utilizando-se o equipamento AFM Nanosurf easyScan 2, do Laboratório de Sistemas 
Integráveis - PSI - EPUSP. 
 
3.6.6 Resistência de folha 

Resistência de folha é uma medida de resistência elétrica usada para caracterizar finas camadas 
de materiais, sendo uma técnica muito comum na área de semicondutores. É um parâmetro 
conveniente pois é a razão entre a resistividade do material e sua espessura. É expressa em unidades de 
Ω/quadrado. 

A resistência de folha foi obtida utilizando-se o medidor Quatro Pontas, FPP500 Four Point 
Probe - Veeco, do Laboratório de Sistemas Integráveis da Escola Politécnica da USP (EPUSP). 

 
4 Resultados obtidos 

Nesta seção são apresentados os resultados obtidos após a deposição dos filmes de silício e após 
a difusão de dopantes. 
 
4.1 Resultados da análise de raios X 

Os resultados de difração de raios X das amostras de silício, após deposição, são mostrados na 
Figura 1. Na legenda das figuras estão indicados a potência aplicada de RF (em W) e tempo de 
processo (em minutos), respectivamente. Na Figura 1, também, é apresentado o difratograma de raios 
X do silício policristalino depositado por LPCVD para ser utilizado como referência das orientações 
cristalinas possíveis no filme de silício. 

 
Figura 1 – Difratogramas de silício depositado por sputtering: (a) Processos de 300 W. (b) Processos de 350 

W. (c) e (d) Processos de 400 W e silício policristalino depositado por LPCVD, respectivamente 
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Fonte: dados da pesquisa 

 
Todas as amostras de silício depositado por sputtering apresentaram apenas o pico de difração 

relativo à lâmina de silício (100). Além disso, a curvatura presente nos difratogramas, também indica a 
amorfização dos filmes. 

Os difratogramas após difusão de dopantes em 1150 oC e 60 min. são apresentados na Figura 2. 
A temperatura e o tempo foram adequados para gerar a cristalização nos filmes de silício. Por outro 
lado, ainda é possível, por meio da curvatura dos difratogramas, considerar a presença de parte do 
filme de silício na estrutura amorfa. 

 
Figura 2 – Difratogramas dos filmes após difusão: (a) Processos de 300 W. (b) Processos de 350 W. 

(c) Processos de 400 W 



 

8 
 

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

0

1000

2000

3000

4000

5000

6000

7000

8000
 300 W - 40 min.

 300 W - 60 min.

 300 W - 90 min.

In
te

n
s
id

a
d
e

28 (graus)

56,2o
(311)

47,3o
(220)

28,4o
(111)

33,0o
(100)

 
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

0

200

400

600

800

1000

1200

1400
 350 W - 40 min.

 350 W - 60 min.

 350 W - 90 min.

In
te

n
s
id

a
d
e

21 (graus)

56,2o
(311)

47,3o
(220)

28,4o
(111)

33,0o
(100)

 
(a) (b) 

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

0

400

800

1200

1600

2000

2400

2800

3200
 400 W - 40 min.

 400 W - 60 min.
 400 W - 90 min.

In
te

n
s
id

a
d
e

22 (graus)

(111)

28,4o

(100)
33,0o

(220)
47,3o

(311)
56,2o

 
(c) 

Fonte: dados da pesquisa 

 
4.1.1 Cálculo do tamanho de grão 

A Tabela 5 indica os valores de tamanho de grão, calculado pela equação de Scherrer – Equação 
2 – (Etona; Araújo; Zambom, 2016; Smilgies, 2009), para o filme de silício depositado por LPCVD e 
para os dados obtidos da literatura (RRUFF, 2023), e a Tabela 6 ilustra os valores de tamanho de grão 
para os filmes de silício depositados por sputtering (conforme as condições de processo, Tabela 3) 
após a difusão de dopantes. 

 

� =
� × �

� × cos ��

 (2) 

 
em que, K = 0,89 é o fator de forma para cristalitos esféricos, λ = 0,154 nm é comprimento de onda 
dos raios X, θB é o ângulo de Bragg (θB = 2θ/2) e B é a largura de meia altura, para 2θ2 > 2θ1 (2θ1 e 
2θ2 são valores a meia altura antes e depois de 2θ), calculado por: 
 

� = (2�� − 2��)
�

180 

 

 (3) 

 
Tabela 5 – Valores de referência para o tamanho de grão do silício 

Referência Plano cristalino t (nm) 

Si LPCVD 630 oC 
(111) 
(220) 

50,63 
38,97 
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(311) 74,23 

RRUFF 
(111) 
(220) 
(311) 

161,90 
204,74 
148,69 

Fonte: dados da pesquisa 

 
Tabela 6 – Tamanho de grão (t), para os filmes de silício depositados por sputtering, após difusão de 

dopantes 
Processo 

Plano cristalino t (nm) 
Potência (W) Tempo (minutos) 

300 

40 
(111) 
(220) 
(311) 

20,78 
28,58 

– 

60 
(111) 
(220) 
(311) 

17,61 
12,99 
18,56 

90 
(111) 
(220) 
(311) 

23,83 
24,49 
21,70 

350 

40 
(111) 
(220) 
(311) 

25,32 
16,81 
21,70 

60 
(111) 
(220) 
(311) 

18,44 
10,89 
12,40 

90 
(111) 
(220) 
(311) 

26,13 
31,77 
21,72 

400 

40 
(111) 
(220) 
(311) 

21,30 
12,58 
16,53 

60 
(111) 
(220) 
(311) 

23,79 
15,32 
17,48 

90 
(111) 
(220) 
(311) 

23,14 
23,17 
22,82 

Fonte: dados da pesquisa 

 
De maneira geral, os tamanhos dos grãos, quando comparados com as referências, mostram-se 

menores. Pode-se considerar que esses grãos, por serem menores, estão imersos em uma matriz 
amorfa, conforme indicam as curvaturas nos difratogramas dos filmes após a difusão de dopantes. 

Nas condições utilizadas nesse trabalho, não se observou influência da potência elétrica aplicada 
e do tempo de processo na cristalização dos filmes após a difusão de dopantes. 

Essa baixa cristalização, em termos do tamanho de grão, pode indicar que, pelo fato do filme ser 
totalmente amorfo após a deposição, o aquecimento, durante o processo de difusão de dopantes, não 
foi suficiente para gerar cristalitos iniciais para posterior crescimento dos grãos.  

 
4.2 Resultados de análise Raman 

Os resultados da análise Raman das amostras de silício, após deposição, são mostrados na 
Figura 3. Como referência de cristalização do silício é mostrado o espectro Raman de uma lâmina de 
silício monocristalina. 

 
Figura 3 – Espectros Raman dos filmes de silício após deposição. (a) Processos de 40 minutos. (b) Processos de 60 

minutos. (c) Processos de 90 minutos. (d) Lâmina de silício monocristalina 
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Fonte: dados da pesquisa 

 
A amorfização dos filmes de silício, comparada com o espectro da lâmina de silício, é 

encontrada nas seguintes situações: deslocamento do pico em 528 cm-1 para 477 cm-1 (Smilgies, 2009), 
na distorção e alargamento dos picos na região de 477 cm-1, no aparecimento de um pico na região de 
180 cm-1 e no desaparecimento da banda na região de 950 cm-1. 

Os espectros Raman dos filmes de silício depositados por sputtering, após difusão de dopantes 
em 1150 oC e 60 minutos, são apresentados na Figura 4.  

Observa-se que os espectros mostram picos semelhantes ao espectro de silício monocristalino, 
Figura 3(d), em: 306 cm-1, 523 cm-1 e (940 – 980) cm-1, exceto para a amostra 300 W/40min que 
apresenta apenas o pico em 523 cm-1, indicando que a etapa de difusão foi suficiente para cristalizar os 
filmes amorfos de silício depositados por sputtering. 

Consequentemente, além da difração de raios X, a espectroscopia Raman mostra-se ser uma 
técnica adequada para determinar se os filmes de silício são amorfos ou cristalinos (Smit et al., 2003). 

 
Figura 4 – Espectros Raman de filmes de silício após difusão de dopante. (a) Processos de 40 minutos. (b) 

Processos de 60 minutos. (c) Processos de 90 minutos 
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4.3 Microscopia de força atômica 

Por meio do programa de análise de imagens do AFM (Gwyddion, 2022) foram obtidos os 
valores de rugosidade Ra e Rq (ou RMS), indicados na Tabela 7. 

 
Tabela 7 – Valores de rugosidade antes e após a difusão de dopantes para os filmes de silício depositado por 

LPCVD e depositado por sputtering em 300 W, 350 W e 400 W 

Amostra 
Tempo do processo 

(minutos) 

Antes a difusão Após a difusão 

Ra (nm) Rq (nm) Ra (nm) Rq (nm) 

Si LPCVD 630 oC 60 34,63 49,36 – – 

300 W 
40 
60 
90 

3,732 
3,618 
5,771 

4,644 
4,318 
7,464 

11,49 
7,993 
4,917 

14,83 
9,717 
6,104 

350 W 
40 
60 
90 

4,757 
5,754 
4,072 

6,553 
7,470 
5,112 

5,458 
4,755 
8,766 

7,057 
5,802 
10,59 

400 W 
40 
60 
90 

6,002 
4,470 
7,100 

7,603 
5,600 
8,933 

4,018 
6,012 
7,153 

4,857 
7,603 
9,514 

Fonte: dados da pesquisa 
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Os valores de Ra e Rq, antes da difusão, indicam as superfícies com baixas rugosidades, quando 

comparado ao filme de silício LPCVD e, as baixas rugosidades, estão associadas à amorficidade dos 
filmes de silício depositados por sputtering, conforme os resultados de difração de raios X, Figura 1, e 
espectroscopia Raman, Figura 3.  

A baixa rugosidade também indica a excelente qualidade superficial dos filmes depositados por 
sputtering, independente da potência de radiofrequência aplicada. 

Após a difusão, houve um pequeno aumento da rugosidade devido, principalmente, à formação 
dos pequenos grãos, mas também pode-se inferir a possibilidade de dano na superfície dos filmes de 
silício após a remoção do filme residual da fonte dopante. 

 
4.4 Resistência de folha 

Os filmes depositados, sem a etapa de difusão de dopantes, apresentaram-se com resistência de 
folha acima do máximo valor do equipamento de Quatro Pontas. Portanto, tratam-se de filmes 
altamente resistivos e corroborando com os resultados de difração de raios X e espectroscopia Raman, 
que indicam filmes amorfos. Com a realização da etapa de difusão de dopantes, a presença de grãos 
possibilitou a diminuição da resistência de folha, de acordo com os resultados indicados na Tabela 8. 

 
Tabela 8 – Valores de tamanho médio do grão e resistência de folha para lâmina de silício, silício depositado por 

LPCVD e silício depositado por sputtering em 300 W, 350 W e 400 W 

Amostra 
Tempo do processo 

(minutos) 
Tamanho médio do 

grão (nm) 
Resistência da folha (Ω/□) 

Lâmina Si <100> – – 4,93 

Si LPCVD 630 oC 60 54,59 16,5 

300 W 
40 
60 
90 

24,68 
16,39 
23,34 

11.500 
2.200 
358 

350 W 
40 
60 
90 

21,28 
13,91 
26,54 

600 
4.900 

– 

400 W 
40 
60 
90 

16,80 
18,86 
23,04 

480 
260 
181 

Fonte: dados da pesquisa 

 
Observa-se uma relação direta entre o tamanho médio dos grãos presentes nos filmes com a 

diminuição da resistência de folha, exceto para a amostra de 300 W e 40 minutos de tempo do 
processo. Considerando o filme de silício policristalino depositado por LPCVD, a temperatura do 
processo é o fator preponderante para a definição do tamanho final do grão e, também, da sua 
quantidade, possivelmente em menor número, mas em tamanho menor. 

No processo de deposição de silício por sputtering, a máxima temperatura obtida 
intrinsicamente ao processo, é de 100 oC, insuficiente para iniciar a cristalização. 

A temperatura utilizada para a difusão de dopantes, praticamente o dobro da temperatura de 
processamento no LPCVD e 10 vezes maior que a temperatura da deposição por sputtering, foi 
suficiente para gerar cristalitos, mas não para crescê-los. 

Em função dos resultados obtidos, o processo de deposição de silício por sputtering deve ser 
realizado acima de 500 oC, caso pretenda-se filmes de alta condutividade elétrica, após difusão de 
dopantes. 

Para filmes de silício policristalino obtido por sputtering, medianamente condutores e em 
condições de serem utilizados na fabricação de transistores MOSFETs, as condições de processo 
foram estabelecidas, em particular em 400 W por 90 minutos como sendo a melhor situação. 

 
5 Conclusões 
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Os filmes finos de silício foram obtidos por sputtering em diferentes condições de potência de 
RF e tempo de deposição, para temperatura de processo de 100 oC. Os filmes depositados 
apresentaram-se amorfos e, após a difusão de dopantes tipo n em 1150 oC, em 60 minutos, 
cristalizaram. 

No entanto, a cristalização foi parcial e os filmes indicaram a presença de grãos de tamanho 
médio inferior a 25 nm distribuídos em uma matriz amorfa, conforme os resultados de difração de 
raios X. 

Outro aspecto importante da difusão de dopantes nos filmes de silício depositados por 
sputtering é a diminuição da resistência elétrica, que foi conseguida em todas as amostras, pois os 
filmes amorfos apresentavam-se altamente resistivos. Comparando-se os valores de resistência de 
folha com o tamanho médio dos grãos, encontra-se uma dependência em que a resistência de folha 
aumenta significativamente para tamanho médio de grão inferior a 20 nm. 

Para aumentar o tamanho médio dos grãos, após a difusão de dopantes, projeta-se depositar 
filmes finos de silício por sputtering em temperatura acima de 500 oC, para que durante a deposição 
formem-se microcristalitos de silício que promoverão o crescimento de grãos de silício durante a etapa 
de difusão de dopantes. 

De qualquer forma, nas condições de processamento desenvolvidas neste trabalho, 
conseguiram-se filmes cristalinos e de resistência elétrica que possibilitam sua utilização como 
material de porta na fabricação de transistores MOSFET independente da técnica LPCVD. Isto amplia 
significativamente a possibilidade para construir e estudar estes dispositivos, que são os mais 
importantes da fundamental área de tecnologia de semicondutores. 
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