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626 シ リコ ン 単結晶お よび多結晶薄膜の X 線応力測定
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　　　　　　　　　 1．緒 言

　半導体デ バ イ ス は，異種材料の接合に よ っ て構成さ

れ て い るた め，材料間 の 熱膨張係数差 に よ り製造時や

作動時にお い て 残留応力や熱応力が発生する，こ の た

め ， 信頼性確保には内部応力の 評価が重要 で ある．そ

こ で本研究で は，X 線応力測定法が単結晶お よび多結

晶 シ リコ ン に対して 有効な評価手法 とな りえるかの 検

討を行 っ た，

　　　　　 2． 単結晶にお ける応力測定

2．1． 3 点法

　ε
，
　
一
　sini 　v　an図を用い て応力を測定する方法があ

る．今回は特に同
一

晶帯軸上の 3 つ の 面を測定面 とし

て 採用 した の で 3 点法 と称す る．本実験 に使用 したよ

うな薄板試験片に お い て 曲げ試験を行 う場合，ε
22

＝ 0

になる こ とが 予想され る、関係式は以下 の よ うに表す

こ とが で きる．
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一方 ， 単軸応力の 場合は次式 となる．
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こ こ で Sijは単結晶の コ ン プライア ン ス であ り，薄板と

単軸 とで は応力定数が異なる．

2．2． 2点法

　同
一

晶帯軸を有し， かつ 面間隔の 等しい 二 つ の 回折

面を測定面に定めると ， 多結晶応力測定で使用 され る

2θ一sinZ レ 法に よ っ て 単結晶における応力測定をす

る こ とがで きる．関係式を以下に示す．

〈 薄板 の 場 合〉
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〈 単軸応力の場合〉
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　　　　　　　　　3．実験方法

3．L　材料および試験片

　単結晶応力測定用試験片 には ， 試験片法線方 向 が

【001］， 長さ方向が オ リフ ラ 方向［110］とな る よ うに切 り

出 した シ リコ ン ウエ ハ を使 用 した．試験片形状 は幅

10  ，厚さ 730pm ，長さ50mm で あ る．また，多結

晶薄膜残留応力測定用試験片に は，シ リコ ン ウエ ハ

001 面上にポ リシ リコ ン を成膜 したもの を用 い た．成

膜条件を Table　1に示す．

3．2． 単結晶 Siにお ける負荷応力測定

　単結晶 シ リコ ン ウエ ハ を 4 点曲げ冶具に取 り付け ，

試験片長手方向に応力を負荷した．測定面背面に貼付

したひずみゲージ出力が 0，100，200，300，　400，500，600
× IO6とな る 計 7 点 で X 線によ る応力測定を行っ た．

測定面には【110］方向を晶帯軸とする 115，224，
333 面

を使用 し，回折ピークを正 確に決定する ため，測定中

にレ角の揺動を行っ た．測定条件につ い ては Table　2 に

示す．2点法 で は 格子面間隔の 等 しい t15，333 面に お

い て ，負荷ひ ずみ を変化 させ た ときの 回折角 2θ と

sin2 レ の 関係を求 め る．また 3 点法で は，115，224，333

面 を使用 して ε
V
と sin2 レ の 関係を求 めた．

Table　2．　X・ray　conditions 　f（〕r　stless　me 団suremenI （MXPl8 ）．

Characte“stic　X −rays Fe−K α

Filter Mn

Di缶action 155224 333
Di伍action 　angie （deg．） 135．6912L67135 ．69

Incidence趣n　lc， （de ・．） 15．835 ，354 ．7

レ
ーosciHation　angle （deg．） ±　L5

Tube　vo1 田ge （kV） 30
Tube　cu π ent （mA ） 200

Imdiated　area （mm2 ｝ 5 × 5

Preset　time （sec，） 6

Table　1．Conditions　offi ］m 　prepa1ation．

DesignaIionSp照 y　meth （対 Middle　laycrThic  ess （μm ）　 Sprayed　condition Ann 翩 ling　condi 重ion

Poly−Si　ALPCVDSiOz （1μm ） 2．4530 ℃ 0．6Pa　300n廿n．
　 　 　 　 　 　 　 　 ，　　　　　　　　 暦

02
，
llOO℃

，
300min，

L96 vacuum ，900℃，30min．Poly−Si　B

Poly− Si　B2Sput
重eringSio2 （1μm ） 　　　　04kW ，5．0× 10

’3
恥 π

1．96 vacuum
，
　I　I　OO℃

，
300mln．

Poly−Si　cSpu 賦ehng none L960 ．4kW，5．0× 1σ3TorrvaCUum
，900

°
C，30min．
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3．3． 多結晶 Si膜にお ける残留応力測定

　多結晶シ リコ ン に sini　Vf法を使用して残留応力測定

を行 っ た，測定装置お よび管球は単結晶応力測定時 と

同
一

の もの を使用 した．残留応力測定は ，高角で ある

224 面 と，高角で の ピーク が弱か っ た際に，低角では

あるが回折強度の高い 113，220面で行 っ た．224 面は

並傾法，113，220 面にっ い ては側傾法を用 い て試験片

長手方向に残留応力測定を行っ た．回折角決定には 4×5

価幅法を用い，sin2 レ は 0か ら0．5まで 0．1刻み とした．

　　　　　　　　　4．実験結果

4．1． 単結晶 Siにおける負荷応力測定

4．1．1． 2 点法に よる応力測定

　ll5
，
333 面における，負荷ひずみを変化 させ たとき

の 回折角2θ と sin2　W の 関係をプ ロ ッ トし， 直線近似

によっ て それぞれ の 負荷ひ ずみ 時で の傾きを求め た．

こ の ときの 傾きが式 （1）に お け る M と なる．そ れ ぞ

れ の 直線 の 傾き M と負荷ひずみとの関係は Fig．1 の

よ うになる．式 （1）より応力定数κ は Fig．1における

傾きの 逆数として求まるこ とがわかる．実験的に求め

た値 は K 　＝ 一一455．4 （Mpaldeg ．）とな り，理論値は 式 〔2）
で は κ ＝−435．5 （Mpaldeg．），式 （3）で は κ ＝ −44L5

（Mpaldeg．）で あ っ た．誤差が 5％程度で あ る こ とか ら，
シ リコ ン 単結晶の 応力測定法 と して 2 点法が有効な手
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法であるとい える．

4．1．2． 3 点法による応力測定

　それぞれ の負荷ひずみにお ける ε
ザ

sin  線図 よ

り求め た傾き M と，負荷ひずみ との 関係 を Fig．2 に示

す．格子ひずみ Ev を求める際に無負荷状態で の 回折

角 2θo が必要となるが ， セ ッ テ ィ ン グ誤差などに よ り

理論値と実験値が異な っ て しま うため，負荷ひ ずみ が

100μεか ら 600 με ま で の 回折角を直線近似 し，その と

きの 切片を無負荷状態で の 回折角2θo と して採用 した．

本実験 に お い て 2θ
。（115）＝135．704deg ，，2θo（224）；

121．626　deg．，2θo（333）＝　135．680　deg．を得た．式 （4）よ

り応力定数κ は Fig．2 における傾きの逆数と して 求ま

るこ とがわか る．実験的に求め た値は ズ ＝ 　1．399× 10s

（MPa）で あり，式 （4）より求めた理論値は K
’
＝1226×

10s（MPa）， 式 （5）より求めた理論値は K
’

＝1．242× lO5

（MPa）とな っ た．誤差が 13〜14e／e となっ て い る，測定

面を増やすなどをして精度を上げるこ とが可能で ある

と考える．

4．2， 多結晶 Si膜における残留応力測定

　SiO2を中間層に持たない 試験片は，基板で ある単結

晶 Si か らの 回折ヨ鍍 が薄膜か らの 回折強度に比 べ て

極端に大きい ため ， 解析す る こ とがで きな い ．それぞ

れの試験片における測定結果を Table　3 に示す，ポリシ

リコ ン A はよく結晶化 して お り，高角ピー
クである

224 面に おけ る回折強度が応力測定を実施する上で 充

分であっ た．しか しなが ら， B で は結晶化ア ニ
ー

ル が

充分で は ない た め，低角ピー
クである 220面で しか 応

力測定が行えなか っ た．そ の 試験片を さらに結晶化さ

せるために 1100℃
，
　300　min の ア ニ ール 処理を行 っ た

試験片では，処理前よ リシ ャ
ー

プな プ ロ フ ィ ル を得る

こ とが で きた．Fig，3 に 220回折にお けるプ ロ フ ィ ル

を示す．B2 試験片 の 応力測定 をした結果，熱処理によ

っ て 圧縮の残留応力が 導入 され る こ とを確認 した．
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　　Fig．3．　X −
【ay 　diff愉ction 　promes 　ofthin 　film．

Table　3．　Residual　stress 　measured 　by　X −rays 　in　thin　mm ，

Designation224planc
l2L67　deg．

lI3plane
72．48deg ．

220planc
6055deg ．

Po【y −Si　A 一36，9MPa 一 一38．7
Poly−Si　B × X 2．16
Poly−Si　B2 　 一 一55，3
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