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622 　　　　ア ル ミニ ウム ス パ ッ タ被膜 に お け る

　　　　　　　気孔率 と物理 的特性の 関係

京都大学【院］ ○飯塚高志　京都大学［院】 赤松真貴　京都大学　星出敏彦

　　　　　　　　　1 ．は じめに

　 ス パ ッ タ リン グ法などの 薄膜生成過程に お い て薄膜

内部に種々 の 欠陥が形成されるが
， この ような欠陥の

うち特に気孔は薄膜の 物理的特性 に 大きく影響を及ぼ
す と考え られる．

　そ こで，本研究ではア ル ミニ ウム ス パ ッ タ被膜につ

い て 成膜条件と気孔率の 関係を調 べ ，さらに被膜の 電

気抵抗率および硬度の気孔率に対する依存性を明 らか

に した．

　　　　　2 ．被膜 の 作成 と気孔率の評価

2 ・1　 ス パ ッ タ リン グ被膜 の 作成

　高周波マ グネ トロ ン ス パ ッ タ リン グ装置を用い て ，

ア ル ミニ ウム 被膜を作成した．タ
ー

ゲ ッ トとして純度

5N の ア ル ミニ ウム ，基板材料には耐熱性ガラス の テ ン

パ ッ ク ス を用い た．

　チ ャ ン バ 内の初期真空度は 1．3Pa，基板混度は室温と

した．雰囲気ガス にはアル ゴ ン を用 い，ガス 流量は 1．33
×　1　O

’7mils
とした．被膜の物理的特性 の 成膜条件 へ の 依

存性を調 べ る ため，高周波出力お よび膜厚をそれぞれ
400W，600W お よび 5μ m ，且0 μ m に設定して 成膜 し

た，

　 2 ・2　顕微鏡観察に よ る気 孔 率 の 評価

　走査型 レ
ー

ザ
ー
顕微鏡を用い て被膜表面を画像と し

て画像処理 ソ フ トに取り込み，被膜の気孔率を測定し

た．測定 は成膜条件 に 対 して 48 点ずっ 行 っ た ．

　こ こ では ， 被膜表面に気孔が占める面積割合を気孔

率 p，
と して 定義 した．測定に あた っ て は，まず画像処

理ソフ トに よっ て取 り込んだ画像に対して 自動的に し

きい 値を設定す る 自動 2値化を行っ た，

とき ，
2 つ の ク ラ ス の 分散の 平均値と各クラス の分散

の 比 が最大になるよ うに し きい 値を定め る方法 で ある．

判別分析法に より抽出 した気孔 の面積率を測定し，そ

れ を気孔率 とした．シ リ コ ン 表面に人工 的 に つ けた斑

点をっ けた もの に対する判別分析法による 2値化の結

　　　　　果 を例 として Fig．1 に 示す．

　 Table　1・　Average　POrosity　in　Al　films　coated　on 　glass，

R．E 　ou Φ ut　p。 wer （W ）
1400

600

Film　thic  ess （μ m ） 5 105 10　1

Por。 siり厂 A 0．2960 ．2500 ．3490 ，2851

C  伍 cient 　ofvariation0 ．06840 ．06810 ．1020 ，100

Sbapc　paの me 【釘 14．615 ．39 ．209 ．35
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　 Fig」．　lmage　processed　by　iscriminant　analysis　methOd ，

　自動 2 値化 の 方法 と して は判別分析法を採用 した，

判別分析法は画像の濃度値の ヒ ス トグラム にお い て濃

度値の集合をある しきい 値 で 2 つ の クラス に分割 した

　以上の 方法を用い て レ
ーザー

顕微鏡観察か ら測定 し

た気孔率を 肱ble　1に示す．こ の ときデー
タの ばらつ き

を評価するた め に 2 母数 ワイブノ吩 布で整理 した とき
の 形状母数も同時に示 して い る．表 か らわ か る よ うに ，

高周波電源出力が低く，膜厚 が 厚い ほ ど気孔率が低く

なる傾向がある．気孔率 の ば らつ きに つ い て は，高周

波電源出力が 高くな る と大きくなる傾向が ある．ただ

し，同 じ高周波電源出力に対して は膜厚 の 違 い による

気孔率の ばらつ きに 顕著な変化は認められなか っ た，

　　　 3．被膜の気孔率 と物理的特性の関係

3 ， 1　被膜の 電気抵抗率 の 測定 と気 孔 率の評価

　低抵抗率計を用 い て ，
ス パ ッ タ被膜の 体積抵抗率を

測定 した．体積抵抗率 は，測定する試料 の 単位体積当

た りの 電気抵抗を表し， また気孔など材料欠陥がない

場合 に は材料に 固有の 値 となる．測定 は 1 成膜条件 に

対して 且2 点ずつ 行っ た．こ の とき，実験によっ て測定

した体積抵抗率は被膜 内部 の 気孔の 存在 に よ っ て 見 か

けの 体積抵抗率と解釈する必要がある．
Table　2・ApParcnt　vo ］ume 　resistivity 　ofA 且fi  s　coated　on 　gLass，

R ．F．　ou ヒput　power （W ） 400 600

Fi  thic  ess （μ m ｝ 5 10510

Appa 爬 nl　volume

幡 is底ヒiviり・（× 1ぴΩm ）
4．424 ，204 ．584 ．1昴

C  伍 cien 電ofvafiaIlon0 ．05100 ．04680．0477O ．OkOO

S脚 ep   me ！。r 13，614 ．715 ．468 ．9

　2 母数ワイブ ル 分布で近似した場合の形状母数も

含めて，結果を 狛 Ue　2 に 示す．高周波電源出力が 低 く，
膜厚が厚い ほど見かけの体積抵抗率が低くなる傾向が

あ る．ば らつ きにつ い て は，高周波電源出力が大きく，

膜厚の 厚い 場合に小さくなるこ とがわかる．
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　次に 見か けの 体積抵抗率か ら被膜の気孔率の評価を

行 っ た．試料の体積抵抗率 ρ は試料の 抵抗，長さ，幅

および厚さをそれぞれ R，1， w および tとするとき

　　　　 ρ
＝Rw ！！1　　　　　　　　　　　　　（1）

で表され る．試料が欠陥を含んでい る場合，R，1，　 w ，

t の Rm，　 lm，　 Htm ，　 tm とすると，測定値をそ れ ぞ れ見 か

けの抵抗率ρm は

　　　　Pm ＝ RmWmtm／lnt　　　　　　　　　　　　（2）

で表され る．

　こ こ で ， 被膜内に おける気孔の 分布を等方的で ある

と仮定す る と，
一

次元的な気孔率 n を用い て真の抵抗
層

率Poと実測抵抗率ρm の 比は次式 で表される，

　　　　ρo
＝ R

．

Wm （星一Pl）tm（1− Pl）” tn （1
− Pl）

　　　　　　＝

ρ． （1− Pl）

すなわ ち，

　　　　Pm　1ρo
；1／（1− Pl）

　なお ，
Plは体積気孔率 pmと次の 関係

　 　 　 　 　 　 　 s　　　　　2
　　　　P ．

＝ Pl − 3P
，

＋ 3P
，

を有するの で，（1− Pa）＝ （1− pv ）
1／コ

となり

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 II3

　　　　Pm ＝

ρo
！（1 − Pv ）

が 得 られる．

（3）

（4）

（5）

（6）

　 レ ーザー
顕微鏡観察お よび式（6）によっ て評価 した気

孔率p 、
お よび A に対す る 見か けの 体積抵抗率の 関係を

Fig2に示す．　 A1の真の抵抗率の値は 2，67× 10』 （Ω m ）
（t｝

を用い た，
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Table　3．　Dynamic　hardness　ofAl 　films　coated 　on　glass．
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　　　　　　　　　Porosity　Pv　Pv
Fig．2．　Relation　between　perosity　and 　apparent

volume 　resistivity　ofAl 　fitrn　coated　on 　gtass．

R．F．　ou Φut　power （W ） 400　　 　　 　　 600

Film齟 C   eSS （μ m ） 5105 10

Hardncss（GPa） 1．050 ．921O ．8820 ．776

Coefヨci  t　ofva 面ation0 ．2370 ．且910 ．1860 ．211

Shape　pa旧 meter4 ．435 ．02　　5．335 ，16

　各成膜条件に対する硬度を，2 母数ワ イブル 分布に

おける形状母数 とともに Table3に示す．い ずれ の 成膜

条 件 に お い て も被膜 の 硬 度 は ガ ラ ス 基板 の 硬 度

（4．且8GPa） よ り小 さい が，　 Al の バ ル ク材 の 硬度

（0248GPa ）よ りは 大きくなっ て い る．成膜条件によ

る硬度の 違い に 関 しては ， 高周波電源出力 が低く， 膜

厚 が 薄い ほ ど硬度が高くな っ て い る．データ の ば らつ

きにつ い て は，高周波電源出力お よび膜厚 の 違い によ

る系統的な変化は認め られなか っ た．
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　い ずれ も気孔率が増大す るに従 い
， 見かけ の 体積抵

抗率も増大する傾向にある．こ の傾向は式〔6）の関係か

ら定性的に説明できるが，同じρ聯
に対して比較すると

p．
の方が p ，

よ りかなり大きくなる．これは p 、
が被膜表

面近傍の み の評価で あるの に対 して，p が被膜内部の

気孔も含んだ評価になっ て い るた めで あると考えられ

る．

3 ． 2　被膜の 硬度の 測定と気孔率との 関係

　ダイナ ミ ッ ク 超微小硬度計を用 い て 被膜の 硬度測定

を行っ た．測定は成膜条件に対 して 75点ずっ 行っ た．

　 　 　 　 2　　　　　　　　　　　　　　0．3　　　　　　　　　　　　　 0，4
　　　　　　　　　　　Porosityρ

　 Fig．3．　Relatien　betwecn　porosity　and 　dynamic　hardness

　 in　Al　film　coated　on　gtass．

　面積率か ら求め た被膜の気孔率と硬度の関係をFig．3

に示す．各膜厚 ご とに見ると， 気孔率が 大 きい ほど硬

度が小 さくなる．これは，気孔率が小 さい ほ ど被膜が

よ り密に成膜され るこ とにより，変形抵抗が高くなる

ため で あると考えられ る．一
方 ， ガラス 基板における

被膜の 硬度はガラス 基板の 影響を強 く受ける．すなわ

ち，膜厚 が薄い とAl よ りも高硬度の ガ ラス の 影響が 現

れて硬度が大きくなるため，同 じ気孔率に対 して比較

すると膜厚が薄い ほ ど相対的に高硬度になるといえる．

　　　　　　　　　　 4 ．結論

　Al被膜 の成膜条件と気孔率 の関係につ い て は ， 高周

波電源出力が高く ， 膜厚が薄い ほ ど気孔率が高くな る

傾向に ある．次に，Al被膜の 気孔率が物理 的特性 に及

ぼす影響に つ い て は 以下 の こ とが判明した．被膜 の見

かけの体積抵抗率は，気孔率が大きい ほ ど大きくなっ

た．また ， 被膜の 硬度は各膜厚に お い て 気孔率 が 小 さ

い ほ ど大 きくな っ た．
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