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　AIN 　films　f（）r　use 　 as 　insulative　g則） layers　ibr　MR 　 or

GMR 　hcadS　 wcre 　prcparcd　 by　magnctron 　sputte  ng

enhanced 　with 　an　in山 ctively　ooupled 　rf　plasma　at　various
substrate 　temperatures．　AIN　films　depOsited　on 　substrates

al　 Teom 　 ternperature　 were 　 found　 to　 have　 atnorPhous

structure　and 　to　possess　poor　oorrosion 　resistanlce 　to　hoI

water ．　 On 　the　other 　han〔ち AIN 　films　prepared　on 　 200℃

substrates 　were （rystallized　to　 some 　extent 　and 　displayed

good　com ）sion　resistan   ．　 A旺 the　AIN　films，　regardess

of 　the　subst 【ate 　temperature，　behaved　as　insulatoπs．　 The
break（bwn 　 eleCtric 　fieldS　 of 　the　AIN 　 films　 were 　all　 about

O．6GV ！m 　 and 　leakage　currents　 were 　 about 　 10
幽8
　 A！mm2

（10V）．　The　AIN　films　prepared　at　200℃ were 　condu （bd
to　be　suilab］e　for　application　in　MR 　and 　GMR 　heads．

Key 　words ：inductively　coupled 　plasma，　spu 雛e面 g，　hlgh
thermo−conductivity ，　AIN，　insulativc　gap　Iaycr

ス へ の 適用 が可能な 200℃以下での 良質な 周N 膜の 報告例はほと

ん どない ．さ らに ，AIN は常温大気中では熱力学的に不安定で 大

気中の OzやH20 と結合しやすい ため，表面積の大きな薄膜で はそ

の 化学安定性が 危惧される．こ の 化学安定性は，ヘ ッ ド作製プ ロ

セ ス へ の応用を考える上で 極めて 重要で あり，そ の特性 向上には ，

ダン グ リン グボ ン ド等の欠陥の 少ない 結晶性 に優れ た薄膜 が必 要

と考 えられ る．

　我 々 はこれ まで に
，

スパ ヅ タ粒子の イオ ン化率 が高い 成膜法で

ある誘 導結合 rf プラ ズ マ 支援マ グ ネ トロ ンスパ ッ タ法
n を屠い る こ

とによ り高結晶 配向 AIN 膜の作 製
助
や緻密で高絶縁性を有す る

Al、0 ，膜の作製 陟n
が可能であることを報告して きた．そこで本報

告ではこの成膜法を用い て，成膜温度 200℃以下の 餌島で の 良質

な 謹 N 膜作製を試み，得られた膜の再生ヘ ッ ドギャ ッ フ層へ の 適

用の 可能性を検討 した．

2 ．実験方法

1．は じめ に

　近年ハ
ー

ドディ ス クの 著しい 記録密度の 向上 に伴う再生用 MR

ヘ ヅ ド素子の 極薄化 ・
微細化に よ り， 素 子自身 か らの 発熱 とそれ

に よる素子温度 の上昇が問題 となっ てきて い る．こ赧 ま， 再生ヘ

ッ ドの 極薄化 ・微 細化 によ り高抵抗化 した MR 素子 か ら発生す る

熱量が増加 して い る もの の ，絶縁ギャ ヅ フ層 に用 いて い る熱伝 導

率の 小 さい AlzOl膜が熱障壁 とな り放熱を妨 げて い るためと考え ら

れ る．そこで現 在 ， N20
，
に代わ る高熱伝導率 を有 するギャ ッ プ材

料の探索がなされて い る．

　高熱伝導率を有する絶縁1生の 材料 と しては Sic
，
　BaOI，　AIN ，

　BN

などの 化合物が知 られてお り， これ らはい ずれも AlzO3と比較 して

1桁以上大 きな熱伝導率を有 して い る
1）．従来の ヘ ヅ ド作製 プロ セ

スへ の適用 を考えた場合，代替え材料と しては N20
，
と同等の絶 縁

耐 圧，熱膨張率を有 して い るこ とが必 要となる．こ れ らの うち AIN

は 3 −5 族半導体で あるが高い 比抵抗値 （＞ 1σ
且5
Ωm ）とN203 に近

い 熱膨張率 を有す る材 料である．これ まで A 【N の バ ル ク材料と し

て の利 屠例 として は ， その高熱 伝導率 を利用 した電子部品実装基

板 が あ り ny
−9

， 薄膜材 料で の用 途と して は 圧 電素子，表面弾性 波

（SAW ）素子へ の 応用がある
駒 ．しか し，これ ら薄膜素子用 AN

膜作製プ ロセ ス では，良好な結晶性を発現させ るため成膜温度 と

して 400〜500℃以上の高温を必要として おり，ヘ ヅ ド作製プロ セ

　本研究で は，ターゲ ヅ トには Al （99，999％），反 応牲 ガス には

N2を用い て反応牲 スパ ッタ法によりAIN 膜を作製した，成膜装置

の概要をFig．1 に ， 翩 莫条件をTal）le　1 に示す．成膜装 置の到達圧

力は 1．2 × 10
’‘Paで ， 排気系に1まクライオポン プ を用い た．本法で

は直流ス パ ッ タ を採用 してお り ， スパ ッ タ用直流電源は，タ
ーゲ

ッ ト上でのチ ャ
ージア ッ プ によ る異常放電を防止するための ア

ー

クキ ラー回路 （Aic　KllerCir〔uit ：AKC ）を経由して カソ
ー

ドに接続

されて い る．誘導結合放電用 コ イル の終端は，放電中の プラ ズマ

r

F量g．1　　Schematic　diagram　of　the　magnetron 　sputtering

system 　with 　an　inductive［y　ooupled 　rf　plasma．　　 M ／B ：

Matching　box，LCR ：LCR 　circuit，　AKC ：Arc　killer　circuit
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Taむ  1　Expe亘men 血l　condltions 藍〕r　the　preparation　of ノ梱

ξ丑ms 　by　magne 重ron　sputte 面 g　enhanced 　with　an 　induCt亘vely

ooupled 　rfplasma ．

Target：

1「otal　pressure：

N2partial　pre＄ su ガe ；

Cath囓）de　PQwer：

Ri　coil　power ：

Substrate　temperature：

Al
 ．11Pa2

． 1σ
2− 3 ． 10

’2Pa

DC 　 240　W
20 − 40W
R．丁．−　200°c

Target！substrate 　distance：350　 mm

Deposition　rate ： 2．5 ・ 1σ2− 3．3 ・ 1σ2nm
！s

電位を缶［脚 する ための イ ン ピーダン ス調整 用 LCR 回路 を経由 し

て接地され てい る．基板には比抵抗が数百Ωm 以下 の Si（100）
ウ エ ハ ーを用 い た．Si基 板はフ ロ ー

テ ィ ング電位に保ち，基板

のカ［黙は赤外線ラ ンプで 行 っ た．この 基板力嚠 ま， 膜の 結贔性改

善による耐水性向上を主な目的とした．得 られた AIN 膜の 物性

評価法として屈折率はエ リプ ソ メ トリで ，化学組成はオージ ェ 電

子分光法 （AES ）並びにラザ フ ォ
ード後方散乱法 （RBS ）で 決定

した。また，膜の結晶配向性には X線回折法 （〉［RD）を，膜の

微細構造観察に は 高分解能電子顕微鏡 （HRTEM ）に よる 膜断面

観察を行っ た．A 困 膜 の電気特性 としては 2端子法 による 1−V 測

定 よ り得 られ る絶 縁破壊電界強度及び リーク騒流量で評価した．

2 端 子法の 測定 に際 し下 部電極には Si基板を利 用 し ， 上部電極

にはス パ ッタ 細 膜 （O．25mrn角×50nm　ff＞を用 いた．　 f膿 した

膜の 耐水性は，温水浴中に浸 した膜の 単位時間当た りのエ ッ チ ン

グ量で 評価した．エ ッ チ ング量 は，触針式表面粗 さ計 にて測定 し

た．

　　　　　　　　　　　3．実験結果

3ユ　 AIN 薄膜の物性

　まず初め に化学量論組成の AIN 膜 を作製 するために必要な N ，

ガス分圧 を膜の屈 折率との 関係 に よ り調ぺ た，NYAr 圧 力比 （以

下 Nz分圧比と呼ぷ）IB3 以上で屈折率 n が 2．05 の透光性の 膜を

得 る事が
．
できた，こ の 値以 上に N ，分圧 比を大 きくしても屈折率

には変化がなか っ た．しか し、 毬 分圧比を小さ くした場含は，

屈折率が 2 未満とな り膜は褐色に着色 した．また ， こ の膜は導電

性があっ た．これ らの N2ガ ス分圧依 存性 は基板温 度 （室 温〜

200℃ ）によらなかっ た．N2分圧 力比が 1β3 の 膜 を RBS によ り

組成分析 した結果 をFig．2及 びTable2に示す。室温で 成膜 したNN
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　塗em 　 eratureElemen

建ratio

　　N ！AIYield
周 20〔尸

　　　leldAI 　RT

RT 0969

200°C 0．883
i．04 − 1．05

膜の組成比 NIAIは 0．969 であ り化学量論組成 に近 い膜 で あっ た．

こ の膜の AES によ る膜 の深 さ方向組成 分析結果 を Fig3に示すa

NIArの 強度比は膜中ほぼ一
定であ っ た。また ， 約 1at％の 0 が険

出された．他方，200℃で 作製した膜の   題 比は 0．883となっ て

お り室温成膜時 よ り小 さな値を示 した。 しか し，この よ うな膜で

も着色 していなか っ た．

　AIN膜 100  の 配 向性 を X 線回折法によ り測定 した結果を

Fig．4 に 示す．この とき基板温 度による変化 も調べ た．室温成膜

した膜では回折 ピ
ークは現れなかっ たが ， 基板温度 10G℃の 場合

か ら，わずかに 35．9
°
付近に六方晶であ る NINJの （002）面回折

ピ
ー

クが現 れ初め，150℃以 ヒで 明 暸な回折 ピーク とな り良好な

c 軸配向性を有 して い るこ とがわか っ た．こ れ らの 膜 の （OO2）

面の 面間隔 d （002）は O．2498nm で AsrM カードの 贖 0．2490nm

よ りわずかに大 きかっ た．これ らの 基阪温度依存性の 結果 よ り，

湖N 膜は加齢 によ り結晶化が促進されて い る こ とがわかっ た．
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Fi95 に湘 N 膜断面の HRTEM 像及ひ電子線回折像を示す　室温

成膜 した膜の場 合，枉榔 冓造等はほ とん ど観察て きなか っ たか電

子線 回折 像におい て はス ポ ノ トが現われ て い た．先の X 線回折

の結果 と合わせ て 考えるとこ の 膜は非常に細か い 多結晶の 膜 と考

え られる　
一
方 ， 力噛 期莫した膜では ， 柱 状の 構造及び個々の柱

の 中に明瞭な格子像力観 察され，電子線回折像におい て は （002）

回折線の 位置に リン グ状の パ ターンが観察され た　これ らの結果

及び X 線回折の結果か ら ， 加熱成膜によ り膜の 結晶化及び配向

性か促進されて い る亊かわか っ た　たた し， 格子像に散見され る

モ ア レや電子線回折像の リング脚 汐 一
ンの存在 よ りこの膜の応

力か 大きい こ とが推察され た 1MN 膜の 密度 につ い ては ，
　 RBS

測定に よ り求め られる膜厚及び 周 存在量に比例する散乱収量か

ら計算て きる　こ の ように して 各成膜温度て 得られた膜の 密度の

相対比較よ り，加輛 期莫におい て 得 られ た膜の 方が 4〜5％緻密

化 して い る事かわか っ た （Table　2参照）

32　周N 膜の 耐水 駐

　当初危倶された A［N 膜の 化学的安定性を調へ るために温水浴

に浸 して膜の 変化を調へ たとこ ろ，摸がエ ノチ ン クされ る事か観

察された　これ らの 結果を Fi96 に小 す 室温成膜により作製し

た膜は，30℃程度の 微温水中に短時間浸 したたけて膜の 色調か変

化 した　しか し、その まま浸 しつ づ けて も膜の エ ソチ ン グは起き

て お らす，この色 調の変化 は膜の極表面か酸1匕したため と推察 さ

れた
11）
　 こ の 膜の エ ゾ チ ングは温 水浴温度か 70℃付近か ら起き

始め ， 温度が高くなるにつ れ急激に増大 して い っ た　他方 ， 成膜

時 に基板を加戯 した A】N 膜 の場 合 ， ≧昆水谷 最度 60℃以下て は色

調変化は観察されなか っ たが ， 70℃付近 か らはエ ノチ ン グか 起 き

始めた　こ の掛 勧幽 の 効果は ， 90℃ 高温水浴温童て の エ ノチ ン

グ速度に大 きな差 と して 現れ ， 成膜時の基 板加戰が A［N 膜の 耐

水性改善に効果かある事がわかっ た

33AiN 膜の 電気特陛

　得られた膜の IV 特性を Flg　7 に示す　また，図中には比較の

為，本装置て O．を用 い た反応 駐ス ハ ノタ法て 基板を加 熱せ ゲに

成膜 した 1仙 03膜の IV 特kも合わせて 示 して あ る。膜厚 40nm

の AIN 膜 は，基板温度 に よ らず 24V の 絶縁破壊綱 王を示 し，絶

縁破壊電界06GVfm を有する絶縁性材料てあるこ とが わか っ た

NN 摸の 比抵抗につ い ては A1，03と同等てあ ると報告されてお り

1｝
， 我々の A ［N 膜で も印加電圧 力牴 い 内は N ，

O
，
　E莫とほぼ同等

て あっ た　しか し ， 印加電 圧が高くなるにつ れて その リーク電流

値は急激に大 き くな り A』03膜 と異な る挙動 を示 した　IV 特 陛

に及ほす基板加執 による効果 と して リーク電流値は半桁程小 さ く

て きたが，その他 の特 陛値 には大 きな差 は見 られ なかっ た　こ れ

らの IV 特陛は破 壊電界以 下で はほぼ可逆的に変化 した

4　 考察

　本ス ハ ノ タ法にて 得 られ た rN 膜は，ほほ化学量論組成 に近

い 膜と言えるが基板加郵により膜の NfAlが下が っ た　これは厳

膜 中に雰囲気よ り O．か膜中に取 り込まれたためと考えられる

膜の屈 折率につ い ては化学量論組成近傍ては 205 で，N が欠損

す るとその値が小さくなり，膜も褐色に着色すると考z られるが ，
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Hg　5　［［3］M 　rnicrographS　and　［［IID　patterns　of　A［N 丗ms
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0 が屍入 した と思われ る膜 につ いて の それ らの 関係は不明て あ る

他方 ， 膜構造や物 性は基板の 加熱によ り大 き く変化 した．基板加

熱によ り膜の 結晶化及び配向性の 促進や膜の 緻 密化が図れ た　ま

た，膜の 耐水陛も改善す る事かて きた　耐水性の 向上 に及ぼす結

晶陛向上等の効果の 詳細につ い て は今後解明 して行 く予定である

これ ら結晶化及び配向性促進は本来の 目的て ある高執伝導 華を有
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　以上述べ て きたように 200℃ に加熱した基板上に作製した膜厚

40nmの AIN膜は， リ
ー

ク電流では実用素子の 印加電圧で ある 10V

以下 にお いて N20
，
　Wtとほ ぼ同等の 値で あ り， 絶縁破壊電圧にお

いて も Al203膜をわずか に上 回る値力得 られて い る．また，ヘ ヅ

ド加 エ プ ロ セス 上重要な耐水性は，温水浴温度 90℃の エ ッ チ ン

グ速度で 約 03nmtsと低い。以土 の結果よ り，本法で作製した 躍 N

膜は ， 次世代の ヘ ッ ド用絶縁膜として適用の 可能性が十分あると

見なせ よう。

5．まとめ

　誘導結合 rfプ ラ ズ マ 支援マ グネ トロ ン ス パ ヅ タ法を用い て の

反応牲 スパ ッ タ法で 川N 膜を作製 し以下 の結果 を得 た．

　（1） 本ス パ ッタ に よ り作製した A 困 膜は絶縁 性材料 として の

特性を有 し，40nm の AIN 膜の場合，電界破壊強度は 05〜0．6　GVfm ，

リ
ー

ク電流は 印加電圧によ り大き く変化 し 1〔r「z〜10rrVmm2であ

っ た。成膜時の基板力［烈 ま A1rsl膜の電気特性に対 し大 きな影響

は及ぼさなか っ た．

　（2） 基板加囃に よる AIN 膜へ の 効果 と して ，膜の結晶化及び

配向性の 促進 ， 膜の 高密度化 が起きて いた．

　（3） 室温 成膜の 湘 N 膜は耐水性に乏 しか っ たが
，
100℃ 以上の

基板力［齢 によ り改善す る こ とがで きた。

　これ らの結果より本ス パ ッ タ法で作製され る 濁N 膜は ， 次世

代の 再生ヘ ッ ドギ ャ ヅ ブ膜 へ の 適用が期待で きるこ とが わか っ た，

する膜 を作製するために極めて重要と考えられる．すなわ ち非金

属物質で ある 周 N の 伝烈 よ格子振動 による伝達であるため，膜

中の不純物を減らす事はもちろん欠陥 ・空孔 ・粒界な どの 格子振

動を乱す因子が少ない 事が必要 で あ る．膜の 結晶化 ・緻密化の 促

進は ， これ らの 負 の 要因 を減 らす上で 大 きな効果が期待で きる．

細 o ら
Ln

の グル
ープは種々の 単結晶基板上に AIN 膜をエ ピタキ

シャル成長させ ， 基板の種類に よる熱伝導率の変化を報告 してい

る．それによれば，基板の種類や面方位に よ り斑N 膜の結晶化

度が変化 し熱伝導率に大きな影響を及ぼ して い る．今後我 々は

AIN 薄膜の 熱伝導率測定に取 り組み ，本ス パ ヅ タ法によ る Amu

膜 の結晶化 ・緻密化 が熱伝導率にどの ような影響を持つ か につ い

て定量的な検討を進め る予定で ある ．

　他方，本研究で 得られた AIN 膜の 電気特性に関 しては，O．6GVhn

の 絶縁破壊電界値を有する絶縁性材料であ るこ とがわか っ た．ま

た，その W 特性につ い て は低印加電界で の リーク電流量は N203

膜と同等で あっ たもの の高印加電旺状態での それは 急激に上昇し

印加電圧により膜の 比抵抗値に変化のあ るこ とがわか っ た．こ の

ような比抵院の 印加電圧による変化は従来か らの ギャ ヅ 琳 料で

あるア ル ミナ膜には見られなか っ た現象である．また ， 基板加熱

に より AIN 膜の 結晶化 ・緻密化向上な ど大 き く変化 して お り化

学組成も変化 して い たが，1−V 特性 には大 きな変化が現れ なか っ

た．今の とこ ろA脳 膜の 電気伝導機構は ほ とん ど未解明の た め

これ らの現象が 3 づ 族化合物半導体材料 としての A 脳 特有の 現

象なの か
，
セラ ミッ クス材料に共通 な現 象も含まれて い るのか全

く不明である．今後の機購解明が必要であ る．
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