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226 　　　　　ス パ ッ タ リン グ生成 した

単結晶窒化ガ リウム 膜 の 残留応力測定

徳島大 工　○ 日下
一也 ，徳島大学部生 （現テ ク シア ）　 山内規義

徳 島大 工 　英　崇夫 ， 富永喜久雄

　 　 　 　 　 　 　 　 　 1 ，は じめ に

　皿
一V 属 化 合 物 半 導 体 で あ る 窒 化 ガ リ ウ ム （Galliu皿

nitride：GaN ）は，直 接 遷 移型 の バ ン ド構造 を持 ち，そ の

バ ン ドギ ャ ッ プ が室 温 で 約 3．39eV と近 紫 外 光 領 域 に あ

る た め，ア クセ プ タ不 純物の 関与す る 発光を利用 し た 青

色発 光ダイ オードへ の 応用 が行 われ て い る
1）．一般 に GaN

は，化 学 的 気 相 蒸 着（CVD ）の
一

つ で あ る有機 金 属 気 相 成

長 法（Metalorganic　VapOr　Phase　Epitaxy ： MOVPE ）に よ り

1000℃以 上の 高温 で サ フ ァ イ ア 基板上に堆積 され る
2）．

一
方，物理 的気相蒸着（PVD ）の

一
つ で ある ス パ ッ タ リン グ

は 低温 で の 蒸着が 可 能 で あ り
3｝・4｝，液晶上 の 薄膜 トラ ン

ジ ス タ （TFTs） へ の 応 用 が 期待 され る．

　本研 究 で は，ス パ ッ タ リン グ装置 を改良す る こ とに よ

り，サ フ ァ イ ア 基 板 上 に エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 した 単結 晶

窒化 ガ リ ウム の 作製を 目指す．さ ら に ， 得られ た膜 の 結

晶 配 向性 と残 留 応 力 を X 線 回 折 に よ り評 価 した．

　　　 2 ．c 軸 配 向膜 の X 線 的応 力解析法
3）・4）

　GaN の 結晶は ウル ツ 鉱型稠密六 方構造で あり，それぞ

れ の 格 子 定数 は a＝0．31892   お よ び c＝O．51850nm5 ）’　6）
で

あ る．ま た ，ス パ ッ タ リン グ法 に よ り単結晶サ フ ァ イ ア

基板 上 に 堆積 され た GaN 膜は，結晶 の c 軸が 基板面法線

方向に
一

致 し た 結晶構造を 有 し て い る ．

　測定 され る膜 の 状態 と し て ，（1）応 力状態 は 等方 平 面応

力状態で あ る こ と，（2）GaN 膜 は そ の c 軸を基板面法線方

向に 優先配向す る微細結晶の 集合体で あり，そ の 面内方

位は c 軸の まわ りに 2π の 回転 自由度 をもっ もの と仮定す

る と，格子 ひ ずみ ε  と応力σ の 関係 は
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で 表現され ，ε
二
33（hk．t）

は sin2 晦 イ
に 対 し て

一
本 の 直線上 に

整 理 され る こ とが分 か る ，

　sinヤ線図 の 直線 の 勾配 は ，

用 す る の で ，測 定精度 を確 保 す る こ とを 目的に，標 準 物

質 と し て GaN 粉末 を用 い ，次 式 に よ り格子 ひ ず み を計 算

した．

　　　　 d（hk・1）− d。 （hk・1）
e （hk・1）＝
　　　　　　 do（hk・1）

（3）

こ こ で d（hk　D は GaN 膜 の 格 子 面 間 隔，　 d
。微

・
りは GaN 粉

末 の 格子 面間 隔 で あ る．使用 し た 回 折線は OO・4，10・1，

10 ・2 お よ び 10・3 で あ る．

　　　　　　　　　 3 ．実験方法

3． 1　 GaN 膜の 作製

　GaN 膜は，　 Fig．1 に 示 す改良 し た 高周 波（RF ）プ レ
ー

ナ ・

マ グネ トロ ン ・ス パ ッ タ リ ン グ装置を用 い て 単結晶サ フ

ァ イ ア 基 板 上 に堆 積 させ た．チ ャ ン バ ー
内に 成膜室 を設

け る こ と に よ り，大気中に 含 まれ る水蒸気や酸素な どの

不 純 物 の 混 入 を 防 ぐ構 造 を 有 す る ．雰 囲 気 ガ ス と し て 純

度 99．999％ の 高純度 窒 素 ガ ス を使 用 し、直 接成 膜 室 に 導

入 し た。

　 ターゲ ッ ト材料 に は Ga の 純物質 を用 い た．　 Ga の 融点

は 29．6℃ と低温 で あ る た め，中央 を くり抜 い た ス テ ン レ

ス 皿 に 流 し込 ん で 使 用 した．ターゲ ッ トホ ル ダ 内 に は

一20℃ の 冷媒液 を循環 させ て い るた め，Ga は，ス パ
ッ タ

リン グ 中で も固体の ま ま保持 す る こ とが で き る．ターゲ

ッ トの 背後に は 同 心 円状 の 永 久 磁 石 が 内 蔵 され ，発 生 す

る プ ラ ズ マ を ターゲ ッ ト表 面 に 閉 じこ め て プ ラ ズ マ の 基

板 へ の 直接 衝 突 を 防 ぐ よ うに 構 成 され て い る．

　 ス パ ッ タ リン グ条 件 を Table　1 に示 す ．装 置 の 改 良 に よ

り低雰囲気 ガ ス 圧 お よ び 低供給電 力 で の 膜 作 製が 可 能 と

な っ た た め，装置改良前後で 成膜 条件 を 変化 させ た．ま

た，基 板温 度依存性 を 調べ るた め に 基 板 温 度 を 80℃ か ら

700℃ ま で 変 化 させ た．堆 積 時 問 は 120min で あ り，厚 さ

約 O．5ym の GaN 膜 が 得 られ る．
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’
11＋ s

’
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−25

’
31 の 値 を知 れ ば，実 際 的 に 求 め

た 直線の 勾配 よ り膜の 面 内応力 σ を求 め る こ とが で き る．

こ こ で GaN の 弾性 コ ン プ ラ イ ア ン ス と して は，　 s　 11
＝5．10

× 10
−3GPa ’1

，　 s
’
12
＝0．92 × 10

’コ GPa
’1
お よび s

’
3i
＝・−2．48　x　lO

−3

GPa
’且
を使用 した

7）．本応力 測定 で は低角度の 回 折線 も使

Table　l　Sputtering　conditions 　ofGaN 　film．

SpuUehng　device Conventional　WPeNew 　type

N2　gas　pressure，　Pa0 ．65 0．27

Subs仕 ate　tempera 軸 re

（踏 ），℃
80，200，300，400，500，600，700

Inputμ）wer ，　W 150 　 　　 　　 　　 　　 50

Deposition　time，　min120

一235一

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Society of Materials Science, Japan

NII-Electronic Library Service

The 　Sooiety 　of 　Materials 　Soienoe 厂　Japan

曲
Deposition  

Fig．1Schematic　diagrams　of 　rf　magnetron 　sputtering．

　　　　　　　 4 ．実験結 果 およ び考察

4 ．1　 GaN 膜の 結晶構造 の 基板温 度依存性

　改良型 ス パ ッ タ リン グ装置に よ り基板温 度を変化させ

て サ フ ァ イ ア 基 板 上 に 堆積 し た GaN 膜 の 回折線図形を

Fig．2 に示 す．特 性 X 線 は CrK α で あ る，従来型 ス パ ッ タ

リン グ 装置 を用 い て 低基 板温 度 （Ts≦100℃ ）で 作製 し た

場 合，GaN 膜か らの 回 折線が全 く現れ ず に 非晶質 とな る

こ とが わ か っ た，一
方 ，改 良型 ス パ

ッ タ リン グ装置 を用

い て 作 製 した GaN 膜 は ，全 て の 基 板 温 度 に お い て 2θ

＝52．5
°

の 位置に 00・2 回折線 お よび 2θ＝124．4
°

の 位置 に

00 ・4 回 折 線 が確認 され た，以 上 の こ とか ら，改良型 ス パ

ッ タ リン グ 装 置を 使 用 した場合，低基 板 温 度で 成膜 して

も基板 面 法線方 向 に GaN 結 晶 の c 軸 が 優先 配 向す る結 晶

構造を有す る膜が得 られ る とい える。

　次 に θ一2 θを 10 ・3 回 折線が現 れ る位置 （2e ＝103．0
°

）

に ，ψ角をくOO・1＞ と＜10・3＞ の 成す角 32．0
°

に 固 定 し，試
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Fig．2　Difbection　patterns　of 　GaN 　film　deposited　on 　sapphire

　　　substrate 　by　using 　improved　sputtering 　deVice．
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Fig．3　Schematic　diagrams　of　rf　magnetren 　sputtering，

料 面 内回 転 角 φ を 0 か ら 360
°

ま で 変化 させ な が ら回折

強度 の 分布 を調 べ た ．改良型 ス パ ッ タ リ ン グ装置 を用 い

て Ts‘　600℃ で 作製 し た膜 の 結果を Fig．3 に 示 す．φ角 が

60
°

ご とに 回 折線 の ピー
ク が 現 れ る こ とか ら，GaN 膜 は

面内 方 向 に も結晶が そ ろ っ た エ ピ タ キ シ ャ ル 成長 して い

る こ とが 分か る．こ の 現象は，従来 型 の 場合に は 600℃

以 上 ， 改 良型 の 場 合 に は 200℃ 以 上 の 高基 板 温 度 で 作製

した 膜 で確認 され た．

4 ．2　 GaN 膜の 残留応力 の 基板 温度依存性

　Fig．4 に 残留応力の 基板温 度依存性を示す．図中の 破線

は ，成膜 後 の 冷却時 に 膜 と 基 板の 熱収 縮差 に よ り 発 生 す

る 熱残留応力 を示 す．

　従来 型 ス パ ッ タ リン グ装置で 成 膜 し た 場 合 （□ 印），基

板 温 度 に 関係 な く大 き な圧 縮 残 留応 力 が 発 生 した．改 良

型ス パ ッ タ リン グ装置で 成膜 し た場合 （●印），低 基 板温

度で 大 きな圧 縮残留応力 が発 生 し，基板温 度 の 上 昇 と と

もに 減少 した．改良型 ス パ ッ タ リン グ装置 を用 い て 高温

基 板 で 成 膜 す る と ，
エ ピ タ キ シ ャ ル 成 長 す る た め に応 力

緩 和 が 生 じた と考 え られ る．
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　Fig．4　Effect　of　residual 　stress　in　G 副 mm 　deposited　on

sapph 三re　substrate 　by　conventional 　and 　improved　sputtering ．

「ま と め」 お よび 「参考文 献」 は 頁 の 都合上 省略す る．
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