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　　　　　　　　　1 緒　　 言

　 ス パ ッ タ リ ン グ に よ る 薄膜 形 成 は 半導体電 r部 品 や

MEMS を は じめ と し て種 々 の 塵業分 野 に お い て 重 要 な

基板技術 と な っ て き て い る．特 に，半導体分野 に お い て

は 配線等 を奮 め て 金属薄膜 の 適用 が 不可 欠 で あ り，エ レ

ク ト ロ ン マ イ グ レーシ ョ ン や ス ト レス マ イ グ レ
ー

シ ョ

ン に対 す る 対 策 が 必 要 と な る ．こ の 他の 用 途 に お い て も，

膜 強 度 め観 点 か ら 高 信 頼 性 を 確 保 す る た め に は 膜 中 の

応 力 評 価 が 不 可 欠 と な っ て い る ．ス パ ッ タ薄膜に お い て

は，成 膜条件 に よ っ て 結晶配向性 や 残留応 力 が 大 き く異

な るた め，そ の 評価法 の 確立が急務で ある．

　薄膜材料 の 非破壊応力評価 と して は こ れ ま で 多 く の

取 り組 み が な され て きて お り，バ ル ジ法や 反 り法等 の 機

械的 な測 定方法 をは じ め と して，ラ マ ン分光法や X 線法

の よ う に 電磁波 の 散乱 を 利用 した方法が 適用 され て い

る．こ の うち ラマ ン分光法 は極微小 領域 の 測定が 可能 で

あ る も の の ，金属 材 料 の よ うに ラマ ン 不 活 性 材 料 には 適

用 で き ない ．一・
方，他 の 方法で は 材料 に よ ら ず応力評価

が 口∫能 で あ る も の の ，膜 全 体 と して の
’
ド均 的 な 値 の 評 価

が主で あっ た，対象と する 膜厚は数 ミ ク ロ ンか らサ プ ミ

ク ロ ン で は あ る も の の ，実際の 膜内部で は 応力分布が 存

在す る 可 能 性 が あ り，変 形 や 破壊 を検 討 す る た め に は，

分 布 の 評 価 が 必 要 と な っ て く る，

　 そ こ で ，本研究 で は 膜厚が 数 ミ ク ロ ン程 度の ス パ ッ タ

銅薄膜に 対 して X 線法 に よ る 低角入 射 x 線回折法お よ

び侵 入 深 さ
一

定 法 を 適 用 し，膜 内 部 の 残 留 応 力分 布 を 測

定 した，

　 　 　 　 　 　 　 　 　 2 実 験 方 法

2．1 材料及 び試験片 　供試 材 に は ス パ ッ タ リ ン グに よ

っ て 成膜 し た 銅簿膜 を 用 い た ．基材 に は ガ ラ ス 基板

（CORMNG 　O2n ，02 × 10× 55　mm ）を用 い た ．成 膜 に は

ミ ニ スパ ッ タ 装 置（ULVAC ，　 MNS −2000−RF −T ）を用 い ．夕

一ゲ ッ トに は フ ル ウ チ 化 学社製 の 99．99 ％Cu を用 い た．

な お，ターゲ ッ トと 基板の 距離 は 70mln で ある ，

　試 料は 3 種 類用意 した．タ・一ゲ ッ ト出力が 150W で ，

成膜時間が 7 お よ び 40mirlと した 試料 07M と 40M ．タ

ーゲ ッ ト出力を 10W ，被覆時間 を 10　h と した 試料 10h

で あ る．成 膜 前に は 100W に て 逆 ス パ ッ タ を 施 し，基材

と の 密着性 を確保 し た．

　 膜厚測定 に は 走査型白色干渉顕微鏡 （ZYGO 　Ncw 　V｛　ew

62   0）を用 い て 行 っ た．基板 上 の 鋼 の 被 覆 して い る 部 分

の
．
部 をナ イ フ で 剥ぎ 取 り．基 板 と 銅薄膜の 高低差を 測

定 した．07M ，40M お よ び 10hに対 して そ れ ぞれ 2．88μm ，
0．60Pin お よ び 2．38pm で あ っ た．

2．2　X 線応力測定　X 線 回 折装置は Mac 　Science社製，

M2tx を用い て，3 種類 の 方法で 応力測定 を行 っ た．第

…
の 方法は 通 常の sin2Ψ法で あ り，特性 X 線 と して Cr−K α

線 を用い ，Cu220 園 折 に よ っ て sin2Ψが oか ら o．9 ま で o．1

間隔 で ，側 傾 法 を 用 い て 測 定 した．こ の と き の X 線有効

侵 入 深 さ は 3．13μm か ら 〔，．99μm と な る ．

　第 2 の 方法 は，表面 極近傍 の 応 力を 測定す る た め に ，

低 角 人 射 法 （GIXD ；Grazing 　lncidcnce　X −ray 　I）ithactlGn）

を 用 い て 入 射角 を Cu の 全 反 射角 O．6dcg か ら 3．Odeg ま で

変化 させ た．こ の と き の 侵入 深 さ は 4nm か ら 180nm と

なる ．ひ ずみ は Cu 粉末 の 回折角（20＝127．197dcg）を無ひ

ずみ枋の 格予面間隔 と して 算幽 した，

　第 3 の 方法 は 侵入深 さ一
定法 で あ り．侵人深 さ を

0．3pm か ら L5 μm と した．特性 X 線お よ び同折 面は全 て

sln2 Ψ法の 場合 と 同 じで あ る．応 力の 算出にお い て は，い

ずれ の 場合 も 単結晶の 弾性定数 よ り ク レ
ー

ナモ デ ル に

よ っ て 得 られ る 回 折 弾性 定 数 を用 い た．

　　　　　　　 3　実験結果および考察

3．1　表 面 性状 お よび結晶配向　Fig．1に 試料表面 の 走 査

型電 r顕微鏡写 真 を 71tす，線 分 法で 求 ま る
LF
均結 晶粒 径

は，07M ，40M お よ び 10h に 対 し て そ れ ぞれ 24311m ，45（lnm

お よ び 53nm で あ り，成膜時 閲 が 短い ほ ど，ま た タ
ー

ゲ

ッ ト出 ノ丿が 小 さ い ほ ど結晶粒径が 小 さ く な る こ と が わ

か る ，

　Fig．2 に 各試料に 対 して θ一2eス キ ャ ン した プ ロ フ ァ イ

ル を 示す ．ラ ン ダム 配 向 に 対 応 す る 亅CPDS カードで は

ll1，200 ，220 の 回 折 強 度 が そ れ ぞ れ 1 ：0、46 ：0．2 で あ

る の に対 して ．07M ，40M ．　 IOh は そ れ ぞれ ，
1 ： 0．38 ：

O．05，i：0．IS ：｛〕．07，1 ：0．34 ： 1．3 で あ り，150W 材で は

（
’
a）　t〕7M

（c）　 IOh

（b）40M

Fig．1．SEM 　Ima8c　of 　s．　pecimcn　s．　uri ’
a　cc ．
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Ill配向が強 く，］OW 材 で は 220 配向が 強い ．
3．2 残留応力分布　通 常 の sil12Ψ法で 残留応 力 を細定 し

た ．前 述 の よ う に各試料 に は繊維配向が 存在 し，また 膜

内 に 応 力分 布 が あ る と 考 え ら れ る が ．得 られ た sin   線

図 は い ず れ も 直線 近 似 が 可能 で あ っ た．得 られ た 残留応

力 は，（｝7M ，40M ，｝Oh そ れ ぞれ に対 し て 175，193，−45MPa
で あ り．ターゲ ッ ト出力の 小 さ い 方 が 圧 縮 とな っ た ．

　低角入 射 X 線 回 折 法（GIXD ）お よび侵 入 深 さ一
定法 に

よ っ て 得 ら れた残留 応 力分 布 を Fig3 に 示 す．こ れ よ り．
い ず れ の 試料 に おい て も，GIXD で 測定された表 面 近 傍

の 残 留 応 力は，内部 に 入 る に つ れ て 引 張 りに大きくな っ

て お り，や が て 侵入深 さ一
定法 で 得 ら れ た 値 に 近 づ く．

い ずれ の 試料 も，お お よ そ 0．3mm 程度 の 深 さ で 最大値

をと り，その 後 に減少す る こ とが わ か る．特 に ユOh 材 で

は，お お よ そ 1pm 程度 で ほぼゼ ロ と な り，さ らに 内 部

で は jE縮 に 転ず る．　 G7M と 40M に つ い て は ，成 膜時 間

が 異なる だけ で あ り，07M の 継続 と し て 4（）M の 残留応

力 が 形 成 さ れ る と考 え る こ と が で き る が ，両 者 の 残留応

力分布 が ほ ぼ 同 じで あ る こ とか ら，　 ・
旦 表面近 傍 に 形 成

され た 引張 り残留応 力 が，後続す る ス パ ッ タに よ る局 部

的 な 加 熱 や ピー
ニ ン グ効果等 に よ っ て 緩和，さ ら に は圧

縮側 へ 移 行 す る と考 え ら れ る が．残留琳 力 の 形 成 機構 に

つ い て は さ ら に 検討 の 必 要 が あ ろ う．

　本研究で 得 られ た 残留応力分布は ，全 て 内部方向に つ

い て ，X 線の 吸奴 に 基づ く ラブ ラス 空間で の 重み イLl き 平

均で あ る こ と に 注 意 が 必 要で あ る ．そ こ で，40M 材 に つ

い て 逆問題解柝 に よ っ て 実空問 で の 残留応力分布を求

め た．実応力分布を，3 次 と 2 次の 複 合 多 項 式 で 表わ さ

れ る もの と仮定 して 各係数を 最適化手 法 で 求め た ．得 ら

れた 結 果 を Fig　4 に示 す．表面か ら し），5脚 程 度で 最 大 の

600MPa 弱の 引張 り と な り，そ の 後 減 少 し，基 板近 傍 で

は
一15〔IMPa 程度 の 圧縮 と な っ た．定量的 に は さ ら に検

討 の 必要が ある もの と考 え．られ る が．お お よ そ の 傾向 は

捉 え られ て い る もの と考えられる，従っ て ，膜 材 の 強度

評価 には ，表 面 近 傍 の 高 引 張 り 残留応力の 存 在 が 大き く

影響す る こ とが 示 唆 され る．
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・
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