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303 粉 末 タ
ーゲ ッ トを用 い た ス パ ッ タ リ ン グ法 で 生成 し た

GaN 膜 の 残留応力評価

徳島大工 ○ 日下
一

也 ，英 崇夫 ， 富永 喜 久雄

　　　　　　　　　1，緒　 言

　 IH− V 属化合物半導体で ある窒化ガ リウム （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 339eV 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
D．一般に （｝alsJは，化学的気相

蒸着（CVD ）の
一

つ で ある有機金属 気相成長法 （Metalor−

ganic魎 r　Phase　Epi撫 y ：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
St
：
e
，液晶上 の 薄膜 トラ ン ジ ス タ

（TFTs） へ の応用が期待され る．

　p型半導体を作る ために は，GaN 中に Mg や 血 などの

p 型不純物を ，
n 型 の 場合は Siや Ge などの n 型不純物

を混入する必要があり， 粉末タ
ー

ゲ ッ トを使用するとこ

れ らの 不純物 の ド
ー

プが容易に行える．

　本研 究で は，良質な単結晶 （洲 膜を形成するこ とを 目

的と し，（洲 粉末ターゲッ トを用 い て サ フ ァ イ ア基板上

に GaN 膜を堆積させた．ス パ ッ タ リン グガス として 窒素

とア ル ゴ ン の 混合ガス を用 い ，窒素濃度を変化させた．

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 aFO ．318ep　nm お よ び 〔周 ．51850 
鉤 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 （洲 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）（洲 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 2冗 の 回転自由度 をもつ もの と

仮定すると， 格子ひずみ♂33 と応力 M 関係 は

♂
遡 广く・

’
。
＋・ 2−is

’
31）・  撫 σ

　 　 　 　 　 　 ネ

　　　　 ＋2∫
’
31　a ，

（1）

で 表現さ払 ’3惣 ぜ）は sin2yfu．iに対して
一
本の直線上に整

理されるこ とが 分かる．

　sin2 ψ線図 の直線の 勾配は，

∂eL33（hk．t）
∂sin2 　y

　 サ　　　　　　　コ　　　　　　 の
＝（s11 ＋ s12 − 2s31）σ ， （2）

で あるか ら，∫  ＋5
’

12
−2∫

’

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 （洲 の弾性コ ン プライア ン ス として は，s
’
11
＝5．10

× IO
’3
　GPぼ

1
，　 s

’

17
＝092 × IO

−3
　GP♂お よ び s

’

3ia2 ．48× 10
’3

GP♂を使用 した D．本応力測定で は低角度の 回折線も使

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 （洲 粉末を用い，次式により格子ひずみを計算

した，

。（hk．1）．

d（hk’〜）一妬働 ’」）
，

　　　　　　 do（hk・1）
（3）

こ こ で d（hk　・Dは GaN 膜 の 格子面間隔， 碣微 ψは GaN 粉

末 の 格子面間隔 で ある．使用 した回折線は 00・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 （洲 膜 は，　Fig．1 に示 す従来型の高

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．雰囲気

ガス として N2 と Ar の混合ガス を使用した，タ
ーゲ ッ ト

材料に は粒径約 lttm，純度 99．999％ の （mu 粉末を用い，

中央に くぼみの ある ス テ ン レ ス 皿 に固めて使用した．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．

　成膜条件と して
，

ス パ ッ タガ ス 圧を 0．27Pa 基板温度

を600℃，入力電力を200W ，堆積時間を 120分 に保持し，
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Fig．3　Efii）Ctofnitrogen　conoeritration　on 　c・aXis　orienta丘on 　and

　　　　　 血t翻 ty　ofOO ・2d伽 直on 且ne

ス パ ッ タガス 中の窒素濃度（C瀚を 0，20，50，100％と変化

させた．

　　　　　　　　　 4．実験結果

4・1 膜厚 の窒素濃度依存性　（mu 膜厚は表面粗さ試験

機で測定 した．Fig．2 に GaN の 膜 厚 と窒素濃度 CM の 関

係 を示す．膜厚は窒素濃度 Cm の 増加 とともに 減少す る．

堆積率は低窒素濃度領壌 σ逼 20％）で 6．7hirTi／min，高窒素

濃度領域（（詑 50％）で 1．9nnvminで あっ た．

4・2c 軸配 向性 および回折線強度の 窒素濃度依存性

GaNoo・2 回折線を用 い て c 軸配向性 と回折線強度を調

べ た．c 軸配向性はロ ッ キ ン グ曲線の 半価幅と定義した．

Fig．3に c 軸配向性お よび 00・2回折線強度の窒素濃度依

存性を示す．（  20％ の とき， c 軸配向性が最も良く，

回折線 1鍍 が最も大きくなっ た．したがっ て，C  調20％
の 条件で成膜すると，構造的に最も良い （洲 膜が形成さ

れ る．

4・3GaN膜の 残留応力の 窒素濃度依存性　Fig4に （姻 膜

の 残留応力 と窒素濃度 （掩 の 関係を示す．低窒素濃度領

域（Ck≦20％ ）で は 引張残留応力が 発生 し
， 高窒素濃度領

域（（建 50％）で は一IGPa を超え る大きな圧縮残留応力 が

発生した．また，サフ ァ イ ア基板とGaN 膜の 熱収縮差に

よ り発生する熱残留応力は約 34MPa で あっ た．

　　　　　　　　　 5．考　　察

　アル ゴ ン イオ ン の 質量は窒素イオン の 質量 の 26 倍あ

るの で，ス パ ッ タ効率はアル ゴ ン ガス を用い たほうが高

くなる，したがっ て，窒素濃度が増加するに 従い ，ス パ

・2．0
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　　　　　　　　　　 血

ツ タ効率は低くなり，膜厚が減少する．

　窒素濃度が低い揚合に は窒素不測の （洲 膜が形成さ

れ，窒素濃度が高い 場合に は窒素過剰の （洲 膜が形成さ

れ る と考えられる，本実験で は，（抽r2〔P／。で成膜を行 う

とガ リウム と窒素の 成分比が 1：1 に な り， 構造的に最も

良い 膜が形成されると考えられる．

　ス パ ッ タ原子 の 平均自由行程（mean 厩 群血 班 P）は

次式で計算され る．

MFP ＝

　　　d
。（。，，）× 2・ （r， ＋ ・G ）

2 ’ （4）

こ こ で 穐 お よび 偽はそれぞれ雰囲気ガ ス 分子 の 質量お

よび密度 rT お よび rG はそれぞれ ターゲ ッ ト原子および

雰囲気ガ ス 分子 の 半径を示す．雰囲気ガ ス 分子の 密度必

は ガス 圧 p と温度 T に依存する．

低窒素濃度（（rN2＝0％ ）の 場合，粉末タ
ー

ゲ ッ トか らス パ

ッ タ され た （  よ び N 原 子 の MITPは そ れ ぞれ 48．6 

お よび 84．6mrn で あ り， 糠 灘 の 増加ととも｝幽 力け

る．高窒素濃度（Cm ＝
　1009／e）の 場合に は，Ga お よび N 原

子 の 1vaTPは それぞれ 80，8  および 18α  となる．

　低窒素濃度（（rN2≦20％）の場合，　MFP は短く，ス パ ッ タ

リング原子 は雰囲気ガス分子に衝突散乱して運動エ ネル

ギが失われる．それ に対 して，高窒素濃度（（檀 50％）の

場合，瀞 P は長い の で，ス パ ッ タリン グ原子は高い運動

エ ネル ギを保持 したまま基板に到達する，基板上 に堆積

した膜は，高エ ネル ギを持 っ た ス パ ッ タ リン グ原子に衝

突され る こ とで ピー
ニ ン グが起こ り， 圧縮残留応力が発

生した と考え られ る
8×9）．

　　　　　　　　　　 まとめ

本研究は，（洲 粉末ターゲ ッ トを用い て単結晶サ フ ァ

イア基板上に GaN を作製した．雰囲気ガス として Arお

よび窒素の 混合ガス を用 い
， 結晶配向性および残留応力

の 窒素濃度依存性を調 べ た．窒素濃度 （抽 が 20％ で成膜

した場合，構造的に最も良い （洲 膜が形成された．

「参考文献」 は頁の都合上省略する．
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