
The Society of Materials Science, Japan

NII-Electronic Library Service

The 　Sooiety 　of 　Materials 　Soienoe 厂　Japan

403 高周 波ス パ ッ タ リ ン グ した Ni 薄膜 の 残留応力測 定

職業能 力 開発大 学 校 　正○倉 元 　眞實 ， 梶 　信藤 ，磯 野 　宏 秋

山梨 県 工 業技術 工 業 セ ン タ
ー

　 　　 正 　 日原 　 政彦

　　　　　　　　 L 緒 　　 言

　 Ni 薄膜 をガラ ス 基板上 に
， 高周波 ス パ ッタリング

法 で 作製 した，こ の と き，基板温度，Ar ガス 圧 ，成

膜時間等の 成膜条件と膜厚と の 関係を調 べ た．続い

て ，X 線 応 力 測 定 法 に よ る 残 留 応 力 の 測 定 を 行 っ た ．

また ， 曲率法を用 い た残留応力測定 と比較検討 し ，

X 線応 力測定 法 の 有 効性を確認 し たの で こ こ に 報

告する．

　　 2 ．Ni 薄膜の 作製方法 お よび実験結 果

　本実 験 で は ，基 板 に 顕微 鏡 用 ス ラ イ ドガ ラ ス

76x26mm （t　＝ O．9mm ）を用い た．ガ ラス基板の縦弾

性係数 Es とボア ソ ン 比 Vsを四 点曲げ法によ る 応

力 ひ ずみ線図か ら求め，E ♂ 73．6GPa ，　 vs ＝O．218
の 値を得た，なお ，こ の とき の値 は，理科年表

1 ）

の ク ラウンガラス の 値とほ とん ど同じであっ た．

　次に ，Ni 薄膜を作製 し，　X 線応 力測定法で 残留応

力を測定 した．また，曲率法 の 応力測定 に 必要な曲

率 を，成膜前後 に表面粗 さ計で測定 し，そ の 差か ら

正確な曲率を求めた，

　本 法 で 作 製 した薄膜 の 厚 さ は，同
一

試験 片 で あ っ

ても均一
でな い．膜厚分布の

一例を Fig．1 に 示す．

基板 中央の 膜厚が最 も厚く，両端部が薄く な る傾向

を示 した．ただし，中心部の 8mm 位の 範囲 で は，

膜厚をほぼ一
定 とみなす こ とがで きる ．また，測定

幅 50mm と 円弧で 囲 まれる面積 を平均化 して 平均

膜厚を求めた．
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Fig．1　 Thickness　disthbution　of 　Ni　film．

　基板温度 と平均膜厚と の 関係を Fig．2 に示す．全

て の ガ ス 圧 で ，温度 上 昇に伴い，平均膜厚は薄くな

る ．ガ ス 圧 を 5段階 に 変化 した成膜 で は，ガス 圧 の

増加 に 伴 い 膜厚 は 若 干 厚 く な る ．膜厚 は 成膜時間 に

比例する の で ，成膜時間を定め，必要 な平均膜厚 を

得 られ る．なお，基板 中心部 の 最大膜厚 と 平均膜厚

を比較す る と，膜厚 に 違 い はあ る が，全 て 同
一

の 傾

向を示した．
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　 Fig．2　Average　thickness　of 　film　vs

　　　　　 temperature 　of 　substrate ．

3． X 線残留応 力測定 お よび結果

　2 θの 値が高角度側 で 高 い 強度 の得られ る C 卜 K α

線に よる 220回折（2θ
。

＝ 133．64°

）が最も応力測定に

適 して い る と考え，こ の 回折を選んだ．Ni薄膜の応

力測定は，試料麺 の 中央φ一8  を中心 に して 行

っ た．2θ一sin2 ψ 線 図は，い ずれ も良好な直線性を

示 した，こ の 線図内の 勾配 は全て マ イナ ス で ，引張

応力で ある こ とが判っ た，

　残留応 力 と基板温度 の関係の
一

例をFig．3に示す．

成膜時間が 20 分，ガス 圧が 6．67 あ るい は 4．00Pa

の と き，基板温 度 が 上 昇する と，残留応 力値 は 増 加

する傾向に あ っ た．しか し，ガス 圧が 1，33Pa，成膜

時間が 20 分と 30 分 の 場合で は，基板温度 の 上 昇に

伴い，残留応力値は減少しt ガス 圧が高い場合と逆

の傾向を示 レた．

　残留応 力 と ガ ス 圧 と の 関係の一
例 を Fig．4 に 示す．

どの 温度にお い て も ， ガス 圧が L33Pa で 応力値が

は最大 と な る．ガス 圧 が この 値よ り高 く な っ て も低

くな っ て も，残留応 力 は 急激 に 減少する ．また，基

板温度を
一
定に し，成膜時間を変化させ て も応力値

はそれ ほ ど変化 しなか っ た．したが っ て ，残 留応 力値

は ，ガス 圧 の 影響を最も強 く受ける こ とが判明 した．
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Fig．3　Residual　stress 　vs　temperature
　　　 of 　substrate ．
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Fig．4　　Residual　stress 　vs　Ar　gas　pressure．

　　　　 4．　 曲率 法 に よ る応 力測定
nt

　曲率法 で ， 長さ 50mm 範 囲の平均残留応力 と基
板温度あ る い はガ ス 圧 との関係をそれぞれ求めた．
得られた結果は X 線応 力測定法 に よる Fig．3 と Fig．4
に対応 して い る．曲率法 で 測定 した残留応 力値は，
X 線応 力測定法 の それ よ り大き い が，定性的な傾向

は 両者で
一

致 して い る ．

　X 線応力測定法 で 測定 した範囲 は，基板中心φ一

8mm の 局部的な領域 で あ っ た．そ こで，基板中心
か ら左右 4mm ま で の変形量を計測し，最大膜厚を

用 い て ， 曲率法で基板中心部 の応力を求めた，曲率

法で 求めた基板中心部の銭 留応 力と基板温度，ガス

圧 との関係は，X 線応力測定 法で 測定 した応 力値と

定性的に は
一

致 して い る ．一
例 と して ，ガ ス 圧 1．33

Pa，成膜時間 20 分 で ，温度を変化 したときの，曲
率法 と X 線 法 で 測定 し た残 留 応 力 値 を比 較 して

Fig．5 に示す ．こ の図か ら，　 X 線応力測定法に よる

値が最 も低く，次 い で 曲率法 の 最大膜厚に よ る 値に

な り，長さ 50mm 範囲 の 平均残留応 力値 は ， 最も X
線応 力測定法 の 値か らず れ て い る こ とが判明 した．
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　　　of 　substrate 　by　curvature 　and

　　　X−ray　methods ．

5．結　 言

（1） 本方法 で 成膜 した Ni 薄膜 の厚 さ は，基板中

心部が最も厚く，両端 に行くに つ れて 薄 くな る 傾向

を示 した， 基板温度 の 上 昇で．膜厚はやや減少す
る．ガス 圧が高くなる と膜厚はやや増加す る ，また，
膜厚は成膜時間 に 比 例 し て 増加する ，

（2） Cr−K 　a 線に よ る Ni の 220回折 の 2θ　−sini 　di線
図は良好な直線性 を示 し，応力測定に最 も適 して い

る ．

（3 ） 薄膜 の 残留応力は場所によっ て異な り，基板
中心部 で や や 高 い 値を示 し， 両端部では多少低 い．
残留応力と温度 との 関係は，ガ ス 圧 が高い 場合，温

度 上昇に伴い増加 し ， ガス 圧 が低い場合では，温度

上 昇に伴い減少する．残留応力とガス 圧 との 関係は，
全て の 温度 に対 し て，ガ ス 圧 L33Pa で 最大応 力値を

示す．

（4） 曲率 法 で求め た平均応 力 と 中心部 の 応 力 は，
全 て の傾向が 一

致 して い る ，また，X 線法と曲率法

で求めた 中心部の 残留応力値は，定性的 に
一

致 して

い る ．したが っ て ．X 線応力測定法で Ni 薄膜 の 残

留応 力を十分測定す る こ とが可能で あ る．
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