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ULS  I .ffl乙/リこZ ニ/?ニ乙ノ、嘉吉d主主支祢f

日本電気(株)超LSI開発本部 三上雅生

半導体集積回路(1 C)は4倍/3年の率で高集積化が進展している.高集積化

の先導役を果たしいる DRAM(Dynamic Random Access 

Memory)で見ると.4MDRAMがサンプル出荷され，名実共にULSIとなる

16MDRAMの開発競争が進められている.このULSIを支える半導体材料がシリコ

ン単結晶であることに変わりはない.

ULSIは最小綾幅o.5 pm 以下に微細加工された異種材料の多層構造になってい

る:これを作製するプロセスでシリコジウエハは重金属等の各種汚染，最高 1200 C 

程度に及ぶ昇降温サイクルによる熟応力，微細パターン端部の応力集中，イオン注入ダメ

ージなど結晶欠陥を誘発する厳しい環境に置かれる.それに対して，トランジスタが形成

される表面層 5J1m程度の素子活性領域とくにpn接合部分に結晶欠陥を発生させてはな

らない.シリコン単結晶はこのような厳しい条件に耐え得る唯一の半導体材料として高品

質化が進められなければならない.

シリコン単結晶育成法にはCZ(Czochral ski)法と FZ(Floati

ng Zone)法がある o F Z結晶は高純度で結晶の完全性は良いが. LS 1用として

はCZ結品が用いられる。これは.CZ結晶にその製造過程で混入してくる酸素の効果に

よる.それらは(1 )ウエハ内部での酸素析出による汚染元素捕獲効果，いわゆる 1G ( 

Intrinsic Gettering)効果と(2 )固溶酸素による機械強度の増大

である.この二つの藍茎塾塁によって汚染元素が素子領域から排除され，ウエハ反り，ス

リップ転位などの塑性変形に対して耐性があたえられる。その結果，リーク不良等のデバ

イス故障が著しく抑えられる.すなわち.CZ結晶中の酸素がULSIデバイスを支える

と言える.したがって，本講演ではこのCZ結晶中の酸素の性質とその制御法. 1 Gとそ

れを補完する EG(Extrinsic Gettering)について述べる.さらに

，デバイスの高速化に重要になるシリコンエピタキシャル技術について概説する予定であ

る。
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1.はじめに

本格的にサブミクロン時代をむかえようとしているシリコン L

S 1にあ、いて、 A 且配線も例にもれヂ 1ミクロン以下の寸法(帽)

となることを余儀なくされている。このような微細化のため配線

"料は特に信何度面で高い性能登要求されている。本"1告ではシ

リコン L5 1における配線材料の問題点、特に今後の微細化のネ

曹クとなりそうな A且系配線について述べる。

2. A且配線の I車問

材草寺的に大をな変化も無く、ほとんど微細加工銭術によって絡

し盗められてきた配線の高集明 化も、ザブミクロン時代をむかえ

て急澱に図"の度合いを高め、斬たな銭 j$jの狐入が待ち望まれて

いる。 A且配止曜を高.，同化するための最大の陣容は大原lすると、

①居間織統配線の形成i去、②微細 A 且配統の信何度確保の 2点に

fl.ると思われる。①lま微細化によってアスペクト比{孔の深さ/

乳径)の大きくなる織統孔内に配線を形成する妓術であり、従来

のスバッタ i去では孔内に十分な厚さの械が形成できない点に起因

した問題点である。 1豊統孔は配線劣化が顕著に現れる飾分で、高

峰骨~1t高信.n1tのためにタングステン C VD浅草事の新枝裕i布陣入力f

検討されている.②lま配線の微細化自身によるもので材科上の検

肘が特lこ必要な問題である.エレクトロマイグレーション、ますよ

ぴストレスマイグレーションによる劣化が信.u置を低下さゼる主

因であり、以下でこの 2項目について続明する。

3.エレクトロマイグレーション

エレクトロマイグレーションは配線を滅れる高密度 (O.IMA/cm'

以上}の電波のために配線中の金属原子力f電子liltの方向に移動さ

也られるもので鉱倣現象である[1]。通電下の配線ではポイドと

呼ばれる A且の欠 111舗が最初結晶粒界の三量点に発生し、電子 lilt
@向き(電流の逆の向き)に近い粒界に沿って成長していく。こ

れは A且の鉱散のうちでも結晶粒界を通じた鉱触が支配的である

ζとを示している。エレクトロマイグレーションの対質商法として

ほ、配線の①合金化、②結晶粒車Ilj却、③IJII層 1tが代表的なもので

ある。①の合金化1ま鉱散の抑制効果をねらったもので多くの添加

元需が検附されてきたが[2J、実用化された添加元慨は Cuだけ

といってよい。これは A且配線材料に必要な他の祭件{低紙抗、

耐蝕性、微細化工f生理事}との兼ね合いが11しいためである。

③は A 且の結晶粒径や配向性~制御する方法であるが、 1同値的
に1貴肘されているとは宵い隙い。従来、数 10・nミクロンの範囲

で1;配線幅が狭くな'ると断続までの寿命が短くなることが実験的

に示されていたがロパ]、配線舗が 1ミクロン程度まで微細化す

るに至って逆に長寿命化する現象が守日告されている [5J. これは

細い A J1.配線では配線パターンを形成したIlの斜処理等により結

晶絵界が竹の節状に配置されたパンブー情遺と呼ばれる状態にな

るためである。この状態では電子 liltの方向は粒界方向とほぼ直交

し粒界方向の似散を増速できない。また鉱倣fI践であるね界も連

続でなくなるためエレクトロマイグレーション耐性がt置すものと

考えられる。しかしこのパンブー情遣は次に述べるストレスマイ

グレーションの耐性 1;低いとされており、配紙として必歩しも理

想的な 1揖遣とは雷えない。

③は現段階で実用上の検討の主流となっているもので、遷移金

属等と 'JII層化することによって A 且層が郎分的に劣化しでも院総

としては性能を維怖できる術遣にしたものであり、①の合金化効

果も期待される [6J.

以上の材料検討に加えて特に実用面から配線寿命の予測1高度の

向上が求められている。材料性能の改普に !tペ裏Jlt1士織の伸びが

灘しいため従来1まど余裕を 1寄った股E十ができなくなっているため

である。また従来の検討の主 liltであった直流通電下での劣化以外

に、パルスもしくは交流通電下での劣化の検討が急がれている.

これは積子性能向上のためにピーク電波密度が lMA/cm・をIiえる

ようなパルス(但しデューティは小さい) 1IlX!を流すようにはっ

てきたからである。これらは現在特に実験的研究力q開力的に進め

られてあ、り[7]、エレクトロマイグレーションの憐備をより僻し

く理解するためにも役立つものと恩われる。

4. ストレスマイグレーション

エレクトロマイグレーションはシリコン半減休孫子製遣の初期

から指摘され、また長年にわたって検討され続lすてきている問題

であるが、ストレスマイグレーションと呼ばれる双愈は、 AJ1.配

紛の問題としては数年前に初めてtII告され [8-13]、急澱に軍要性

をt留してきた。エレクトロマイグレーションとともにザブミクロ

ン配線の微細化限界告決定する最大凄因といえる.これは配線に

通惜しなくても寓iftに保侍するだけの加i車t.t験で断線が起こる現

叡である。また断続制の形mはエレクトロマイグレーションと矧

似しており A阜の結晶結界に沿ったボイドが形成され配線の断線

を号I1き起こす.

配線が*6*量臓によって現われている渇合のみ断続が起寄るため、

A J1.配線がそれを取り巻く絶縁臓やシリコン轟績から受ける純機

織的な応力が原因と考えられる。実際配線の平均応力の実測I例が

1II告されてあ‘り日灯、表面彼 11*6線"がない湯合、最大応力は 10

0・200MPaで飽和するが、絶縁臓があるとこの fH自の値に逮亨る 。

この原因は菖本的に聖書応力であることが示されている日目。断続

.1孟0.6eV程度活性化エネルギをもったアレニウス型の温度依存

伎を示し、エレクトロマイグレーションと岡織に A且結晶のぬ界

鉱散もしくは表面位散が支配的な現愈であることを示唆している。

以上双1t~的な検討は進んでいるが、これからは応力儲から配線

寿命の予測ができるような、一歩踏み込んだ実験的、理~的検 11

JH皆に進むべきものと考える.

断線を防ぐには、原因となる応力を十分小さくするか、鉱散に

よる原子の移動型E御伽lすればよいことになる.応力低滅に関し、

絶餓臓の内部応力は隙形成条件の蜘IJI舗によりある程度減らt!るが 、

例応力はより本問的であり滅少さぜるのは隙しい。穂子使用温度

にで曾るだけ近い低 iBでの絶縁験形成技術が求められる.また絶

縁臓として A J1.よりも柔らかい材斜を用いれば、 A 血中に先生す

る応力は滅少し断線事が減ること奄砲隠している。 A 且配線材料

としては、 C uの少畳添加による鉱散の抑制が現在fl用されてい

る一般的な手法である。これから盛んに検討されると思われるの

が配"の柵層化である。 A 且と IJII層する高僧点材料では A J1.と同

じ織備の鉱散による劣化は考える必穫がない。実用上1立、相it元$

や応力、 A 且や 5 1との反応に関する倹 l1tJf主穫になると思われ

る。ただこの方法では前述したように、高僧.11度化のために A且

以外の層を厚くすればするほど、実効的な配線の電気相正統$がt盟

加し、微細加工もより図般になる.より低調正統.で高信"目置の C

U 配線軍事老形成する枝術 (UL 5 I配線として使いこなす銭術)

が待湿される所以である。
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タングステン CVD技術

(株)東芝 U L S 1研究所

伊藤仁、中田錬平、梶 成彦、岡野晴雄

素子を微細にして集積度をあげてきた超 LS 1の配線には、これまでにない量と

質の信頼性が必要である。 デザイン・ルールの縮小により、配線の幅は縮小され

るが電気的に接続する素子数は飛躍的に増大し、配線は細くて長くなる一方だか

らである。集積度を上げるための微細化は、主に横方向になされ、絶縁耐圧の維

持と浮遊容量の増大の防止のため縦方向の縮小は大きくは進まない。そのため、

配線を形成する接続孔は、開孔幅が小さくて深い穴になる。微細な接続孔に配線

を形成する技術が重要になる。接続孔の大きなアスペクト比を解決する方法とし

て、接続孔を導電性の材料で埋めて平坦にする技術が検討されている。本発表で

は、この技術の一つであるタングステン (W)の化学的気相成長法(Chemical 

Vapor Deposition、CV D)について述べる。

Wのハロゲン化物を原料ガスとして CVDでW膜を基板表面に堆積する場合、原

料ガスの流量 を制御しながら、 250"-500.C、約 1T 0 r r以下の圧力でW

のハロゲン化物を還元すると、特定の材料の表面にのみW膜が堆積する。 Wは、

シリコン(S i )や金属表面に堆積し、シリコン酸化膜などの絶縁膜の上には堆

積しない。 これをタングステンの選択 CVDと呼ぶ。選択性は、基板表面の材質

が異なると W のハロゲン化物の還元速度が著しく異なるため生じる。この性質を

利用すると、接続孔を形成した基板に一回の CVD工程で接続孔にのみW を形成

し、簡単なプロセスで基板表面を平坦にすることができる。

Wのハロゲン化物としては、通常、蒸気圧が高く操作の容易な六フッ化タングス

テン (WFdを用いる。 W F 6の還元で生じる Wの堆積には、二種類の堆積機構

がある。 一つは下地物質による WF6の還元反応でWが堆積する機構であり、 もう

一つは還元性方.スによる W F 6の還元反応でWが堆積する機構である。前者の例と

して下地がシリコン(S i )の場合を、後者の例として水素(H 2)およびシラン

(SiH4 ) の場合の堆積機構について各々説明する。
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1-4 

茸受え庄のエレクトロよ二クス来斤景塁本寸

松下電器産業(株)中央研究所 阿部惇

1. はじめに

現在から将来にわたる主要産業を支えているエレクトロニクス技術の中核とな

っているのが材料・デノイイス技術である。最近は原子層単位での材料設計ができ

るだけでなく固体表面の原子状態も観察することができるまでになった。

2. 薄膜化、積層化、複合化、傾斜機能化

エレクトロニクス用材料の全体の流れは、従来のバルク物性を利用する形から

薄膜や積層状態の物性を利用する形に変わりつつある。

1.超構造窒化合金薄膜を用いることにより従来両立が不可能だった高飽和磁化

と高熱安定性を実現した磁気ヘッド

2.黒色誘電体薄膜を用いて高コントラストを実現した薄膜 ELディスプレイ

3. L B法により作製する J会合体の積層薄膜を用いた高密度多重記録媒体

4.金属蒸着テープやそれの保護膜としてのダイヤモンド状炭素の製造技術

などの具体例を紹介しながらこれらの材料開発のコンセプトについて紹介する。

3. フィードパックループの大切さ

新素材開発にはニーズとシーズの融合、 さらには材料、デバイス、 システムそ

れぞれの閣のフィードパックループが大切である。 このような観点から見ると従

来のバルク材料でもまだまだやることが多い。以下に 2、 3の事例を紹介する。

1.超音波モータ用高機械強度セラミック材料の製造技術

2.高パワーの伝送用の新規な赤外伝送用ファイパーの組成開発と製造技術

3.低コストの MnAl磁石製造技術

4. おわりに

デバイスもシステム化時代に添うように個別デノぜイスから複合、多機能デバイ

スとなっており、今後さらに集積化、インテリジェンス化されていくものと考え

る。 このため今後の材料開発では生物に学ぶことがますます重要になるであろう。

とくに無中枢の植物は非常に興味深い研究対象である。
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(講演概要)

平成元年 7月 13日

東 京農工大脅藤忠

最近、化石燃料の大量消費による地球温暖化など地球環境破壊が大きな問題

となってきた。之の問題に対し、材料研究者の果たす役割は何なのであろうか?

その一つの解決方法として、クリーンな太陽エネルギーを電気エネルギーに

変換する太陽電池を用いる太陽光発電システムが注目されている.ここでは、

下記の項目に従い発電用として応用されつつある結品型太陽電池用シリコン材

料及び太陽電池デバイスの研究開発状況について紹介する.

目次

1.序

2 .結晶型シリコン太陽電池研究開発の現状

-高効率化研究の現状

3. 太陽電池特性と結晶品質の関係

-結晶バルクの品質

.表面でのキャリヤ再結合

4 .太陽電池用結品シリコンの研究開発

-単結晶と多結品

5 .今後の研究開発動向

-新 4ヶ年計画

1-5 
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シリコンカーバイド (Si C) の単結晶製作と半導体応用

松波弘之、吉本昌 広 、 食 祐 植 、 西 野弘師(京都大学)

シリコンカーパイド (Si C) は、比較的広いバンドギャップをもち、 pn両伝導型の制

御が容易で電気的性質も優れていることから、ワイドギャップ半導体材料として注目さ

れている。またSiCは同ーの化学組成で異なる結晶構造を取るポリタイプ現象を示す物質

で、数多くの結晶形(ポリタイプ)が存在する。その中で、立方晶である 3C-SiCおよび

六方晶系ポリタイプの一つである 6H-SiCが特に頻繁に得られる。 3C-SiCはバンドギャッ

プが2.2eVで、電子移動度が1000cm2/Vs と大きいので高温や放射線下で使用できる耐環

境素子用材料として期待されている。一方、バンドギャップが2.86eV、電子移動度が

460cm2/Vsの6H-SiCは青色発光ダイオード用材料として研究されている。

長年、良質で電子デバイスの製作に充分な大面積の単結品が得られなかったことが

SiCを用いた電子デバイスの実現に対する妨げとなっていた。近年、結晶成長技術の進歩

により良質で大面積の単結晶が製作可能となり、高温動作トランジスタや青色発光ダイ

オードの試作が行われるようになってきた。本発表では昇華法を用いた単結晶SiCインゴ

ットの製作、液相エピタキシャル法(LPE) および気相エピタキシャル法(VPE)による

SiC単結晶の成長について最近の進展を中心に項目別に述べ、さらに発光素子や能動素子

への応用例を紹介する。

SiCの単結晶インゴットの製作には昇華法を用いる。基板はSi基板上にVPE法で成長し

た3C-SiCであり、原料はSiCパウダーである。この方法では基板温度を変化させることに

より成長層のポリタイプを3C-SiCまたは6H-SiCに制御できる o 成長速度は数十 μmから数

百μm/hと大きく、インゴット製作法として昇華法は有望である。

他の半導体材料と問機にLPE法またはVPE法がSiCのエピタキシャル成長に用いられてき

た。従来Cを大量 に溶かし込む適当なメルトがなく、 LPE法はあまり行われていなかった

が、筆者らはディップ法による新しいLPE法を考案した。高純度黒鉛るつぼ内で溶融した

SiにSiC基板をつける方法で、黒鉛るつぼがC源になっている。るつぼを高周波加熱し、

Siが溶融してからSiC基板をつけ、結晶成長後に基板を引き上げる。 1600.Cで2-5μm/h

の成長速度が得られる。 undopedの成長層は n型を示し、原料のSiメルトにAlを添加する

ことにより p型成長層が得られる。

VPE法はSiの場合とほとんど変わらず、原料ガスにSiH4やシリコン塩化物と炭化水素を

用いて行う。基板は 6H-SiCまたはSiである。従来、 6H-SiC基板上に 6H-SiCを気相成長す

る場合には1800.C以上の温度が必要とされていたが、数度のオフアングルを基板に導入

することにより従来の報告よりも400.C低温の 1400.Cで6H-SiCが成長できるステップ制御

エピタキシャル成長を筆者らが見いだした。

VPE法においてSi基板を用いることにより、大面積の 3C-SiCが得られる。成長温度は

1330.Cである。 SiCとSiとの聞の 20%の格子不整合を緩和するために、成長前に炭化水素

のみを反応室に導入して昇温し、基坂表面を炭化し、炭化パッファ層を形成している。

さらに基板にオフアングルを導入すると成長層内のAntiphaseDomainが無くなり、電気

的性質が向上する。

以上の方法で成長したSiCは既に素子への応用が進められており、 SiCの有用性や可能

性が明らかになりつつある。 LPE法で製作した 6H-SiCによる青色発光ダイオードは生産段

階に入っており、 O.02犯の発光効率が得られている。さらに数倍程度の効率の向上により

この青色発光ダイオ ー ドの適用できる範囲は飛躍的に広がるであろう。また、 Si基板上

に成長した大面積3C-SiCを用いて、 normally off型の特性を示すMOSFETが試作されてお

り、この材料の能動素子への応用の可能性は益々高まっている。



GaAsj AlGaAs結晶とデバイス応用

数村勝、加納剛太

必下電子工業株式会在 電子総合研究所

GaAs/AlGaAsは高い電子移動度や直接選移型バン
ド構造を有するなど、それぞれ単体材料と tして優れた
特長を持つ。 加えて、AlGaAsは混晶組成全域で
GaAsと格子定数がほぼ一致するので 良好なヘテロ ，
エピタキシャル成長結晶ができる。したがって、この
両材料を組合せた系を用いれば、バンドギャップと屈
折率の差を利用した優れた性能の電子デバイスを構成
する可能であり、種々のデバイスが提案されてきた。

これらの材キヰ的な利点からこの系はポストSi材キヰと
して期待を集め、数多くの研究資源が注入されてきて
久しい。 しかし、現状を直視すると発光素子など一
部のデバイスを除き当初の期待にそぐわず依然半導体
産業への寄与は小さいと言わざるをえない。 これは
GaAs/AlGaAsに限らず化合物半導体の多くがそれら
が本来有している材料的な特長・優位性を帳消しにす
る材料的複雑さを持つことに起因する o 結晶成長・
不純物導入・電極形成などデバイス作製に必要なプロ
セスにおいて、従来のSi技術が踏襲できない困難さが
ある。
本発表では、 GaAsデバイス技術がどのような材料

的課題をかかえているかを明かにし、これらに対する
最近の取り組みの成果について述べる。

1 -7 
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ELディスプレイ材料

鳥取大学工学部 田中省作、小林洋志

最近の E1 ectro 1 um i nescence (E L)ディスプレイ材料の研究の動向は、すでに市販され
ている ZnS:トlnを発光層とする賞控色発光ELパネルの特性向上を目指した、新しい成膜
技術の開発に関するものと、 ELパネルのカラー化を目的とした材料開発の2つに、大別
できるように思われる。従来、 ZnS:トln発光層の成膜には、電子線蒸着法、スバッタ法、原
子層エピタキシー (ALE)法などが用いられてきた。最近、 EL特性の改善を目的とし
て、多元蒸着 (MSD)法、 MOCVD法、低圧CVD法などを用いて ZnS:ト1n発光層の
成膜が試みられている。カラーEL材料に関しては、従来から知られていた EL材料の特

性改善と新しい EL材料の研究開発が進められている。 ZnSを発光層母体とし 3価希土類
イオンを発光中心に用いた材料については、緑色発光を示す ZnS:Tb薄膜ELの特性改善
が著しく実用化可能なレベルに到達しつつある。また、赤色発光をしめす ZnS:Sm薄膜E
Lの特性改善も著しい。これまで、 ZnSを発光層母体に用いた EL材料では、高輝度、高
効率の青色発光を得るのが困難であったが、アリカリ土類金属硫化物を EL発光層に用い
た SrS:Ce薄膜が開発され、青色ELの輝度レベルが大幅に向上した.さらに、 CaS:Eu赤
色EL、SrS:Ce，Eu白色EL材料が見いだされ、その特性向上を目指した研究が盛んに行
われている。本報告では、これらのEL材料の特徴と最近の研究結果について述べる.

(1)賞僅色発光薄膜EL材料
ZnS:門n薄膜ELは実用化されている唯一のEL材料である.蒸着法で作製したパネル
では 2lm/W程度の効率が得られる.最近、 MOCVD法などの適用が試みられ、効
率が 4・ 5lm/W程まで向上した。

(2)緑色発光薄膜EL材料
ZnS母休に添加された Tbイオンは3価であり、 4f8 内殻遷移による緑色の発光を示

す。スバッタ法を用いて成膜した ZnS:Tb薄膜EL輝度が大幅に向上した。最近 TbOF
発光中心が見いだされ、輝度 100cd/m2(60 IIz)、効率 1Im/Wが報告されている.

(3)赤色発光薄膜EL材料
(3・1)ZnS:Sm 

Sm3+ イオンの 4fS 内殻還移により檀赤色が得られる。電荷補償剤として CIを用い
ることにより色純度の政警が試みられている。

(3・2)CaS:Eu 
Eu2

+ イオンの 4f65d-4f7 遷移による赤色発光が得られる.色純度が良いという特徴
がある。

くり 青色発光薄膜EL材料
SrS:Ce薄膜ELが見いだされ、高輝度(500cd/m勺 1kllz)の青緑色の発光 (Ce

3φ イ

オンの 4f -5d還移による〉が得られるようになった。従来の ZnS:Tmに比較すると、
輝度は2桁向上した。しかし、発光色が青緑色であり、改善が必要である.

(5)白色発光薄膜EL材料
(5・1)ZnS:Pr，F SrS:Pr，K 

p，・3+ イオンの 4f2 内殻遷移による、補色関係にある 2つの発光を利用する.これまで、
ZnS:Pr，Fが知られていたが、最近 SrS:Pr，Kが優れていることが見いだされ、輝度
500 cd/m2 (1 Kllz)と効率 0.2Im/Wが得られている.

(5・2)SrS:Ce，K，Eu 
Ce3+ イオンからの青緑色の発光の一部分を、非輯射エネルギー伝達により Eu

2φ イオ

ンへ移し、償赤色を得る。 Ce3+ と Eu2+ イオンの濃度比を制御することにより白色発
光をえる。輝度 500cd/m2 (1 kHz)と効率 0.2Im/Wが得られている。

(5・3)SrS:Ce/CaS:Eu SrS:Ce/SrS:Eu 
青緑色に発光する SrS:Ce薄膜と、赤色あるいは檀赤色に発光する CaS:Euあるいは

SrS:Eu薄膜を積層することにより白色ELを得る.
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9 : 30 開会

9 : 40 1 先進材料の非破壊評価

岸 輝雄、志波光晴(東京大学)

10 : 20 2 高分解能X-ray CT設衡の新素材への適用

川島捷宏(新日本製鉄)

11:00 3 高周波超音渡探傷とその応用

野中寿夫(目立建滋)

昼休

13 : 00 4. 定量AE技術の最近の進歩

榎 学頃京大学)

13 : 40 5 セラミックスの接合応力計測と強度評価への応用

田中啓介(京都大学)

一一コーヒープレーク一一

、， 

14 : 40 6 超音波顕微鏡の最近のハード/ソフト開発、応用と将来動向

林 美明(オリンパス光学工業)

中村栄一郎(往商機電貿易)

15 : 20 7 赤外レーザ?トモグラフィーによる材料評価

鹿島一日児懐芝セラミックス)

16 : 00 閉会
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クもま隼*オ米斗 αコヨド砲芝主衷言平缶百

東京大学先端科学技術研究センター

岸 輝雄、志波光晴

1 .新素材の非破壊評価

品質保証を対象にした非破墳評価の流れ図を表に示す.まず、①材料内の欠陥の有無を

検出し、②その位置を明らかにし、③各欠陥の種類に分類、④個々の欠陥の大きさ、形状、

⑤割れモードなどの特性を明らかにする必要がある.次に、⑥負荷、環境条件を考慮した

破壊様式のもとでの破壊の機構を明確にし、破壊力学的取扱により欠陥の有害の度合を決

定する。⑦その結果を用いて最終的に合否の判定、すなわち材料のスクリーニングを行い、

さらに合格した材料については、⑧安全率や寿命評価などを行うのが非破壊評価法である.

ここで、欠陥を検出する①~⑤までが非破壊試験、検査のカテゴリーであり、非破壊評価

とは⑥~⑧の領域を含んだものである.したがって、この非破壊評価を適用するに当たっ

ては、欠陥検出技術である非破壊検査技術の精度の向上とともに、(1)検出不能欠陥、 (2) 

特定化できない欠陥の存在、 (3)検出した欠陥寸法と破墳起源となった寸法の対応、 (4)破

壊モデル(微視欠陥の生成、成長、合体プロセス)の解明、 (5)KIC、n、m値の不確定要素

(試験法による値のばらつき)などの問題を常に考慮しつつ進めなければならない.

2 .非破壊検査法の種類と特徴

セラミックスの非破壊検査に要求される技術は、ミクロンオーダーの欠陥検出能である.

また、特に高価なセラミックスにおいては、各製造プロセス毎の検査法の確立が、グリー

ンの状態からの不良品除去を可能にし、製造工程の迅速化、コストダウンにとって大きな

意味を持つ.しかしながら、数十μm

の欠陥の検出は、従来の手法ではそ 表非破壊評価法の流れ図

の適用に問題が多く、新たな開発が

進められている。

一方、複合材料の非破壊検査に要

求される技術は、 CFRP積層材では許

容欠陥の大きさは、空澗率で約0.5%、

層間剥離で約 lmm程度とセラミックス

に比べると大きい。しかし、従来の

非破壊検査法を適用するに当たって

は、(1)不均質異方性材料であること、

(2 )非磁性材料であること、 (3)気泡、

空洞、剥離などの欠陥に対して繊維

や樹脂の弾性波、放射線、電磁波な

どの透過、反射における物性差が少

ないこと、 (4)樹脂中の繊維や充填材

は欠陥との識別が難しいことなどが

ある.

~Il峨J11検査による欠陥の

1.検:11{detection} 

2. 位置限定 {¥ocation}

3. 特性俳句I{characteriution}. 団側.寸法.
形状. i~ll/L モード
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エレクトロニクス研究所

永田泰昭、林 一雄

山地宏尚、JI(島捷宏

高分解能X線 CT訟の開発

新日繊(株)
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フアインセラミクス、複合材料、電子部品などの微小欠陥の検出方法として高分

解飽な検出能力を持つ手法が求められている.そのために高分解能 X線 CT法を

開発したo X線源としてマイクロフォーカス X線を使用し、ヂィテクターとして

一次元前列の半導体 X線検出器を使用した.

FRMの繊維前列、 セラミクス申の微小欠陥、チップ型セラミクスコンデンサー

の積層電極板J 等の高分解飽な断面像が得られたが、 これらの CT撮影データな

らびに CTシステム構成について報告する.
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言言J習を支走宣言去を支主菜f第とそ子じっ}JDJ=円

目立建機(株) 技術研究所 野中寿夫

従来金属材料の欠陥検出等に超音波探傷技術が用いられてきたが、これ等には10MHz 

以下の比較的低周波の超音波が主として使われていた。しかし近年材料分野の発達により、

電子部品に機能性材料が用いられ、構造部材や耐熱、耐摩耗材料としてセラミックスや複

合材その他の先進材料が盛んに使われるようになってきた。これ等の材料は、重要な強度

部品や機能部品として使われることが多く、高負荷に耐える機能が要求されたり、安定し

た性能保証が必要とされている。セラミックスのような高強度部材では、欠陥の存在によ

って著しく強度が低下するものがあり、微小な欠陥検出が要求される。また電子部品では、

形状寸法が小さいことから、必然的に分解能の高い探傷技術が必要となっている。このた

め最近では、 25"-100MHz範囲の高周波超音波を用いた計測が一般化している。更

に100MHzから 2GHzに至る高周波領域の周波数を使った超音波顕微鏡が材料の弾

性的特性を測定する装置として使われている。しかし超音波顕微鏡では、探触子の振動子

の励起に一定時間持続するパースト波を使っているため、探傷装置として使う場合には、

欠陥と他の信号とが干渉することが多く測定結果の解釈が複雑である。これに対して探傷

では、単一のパルス波により振動子を励起するため、波の進行方向に近接する欠陥の分離

が容易である。本報告ではこのパルス波を使った探傷技術を中心として、半導体パッケー

ジ内部の剥離欠陥の検出、この剥離部に水が浸入した場合の評価、ダイアッタチの接合界

面の測定等について述べる。また測定結果に及ぼす周波数の影響についても言及する。

2-3 



2-4 
支E望1t.A..E :t支f，町 αコ轟斐主主to.コ主隼会長

東京大学先端科学技術研究センター 榎学， 岸輝雄

材料内の微小変形及び割れを起因とした応力波は AcousticEmission (AE)として

知られており，このAE技法は，材料の変形，破壊等の微小変化を動的かっ，高感度に検

出でき，微視的破壊の動的側面を明らかにできるほとんど唯一の手段である.このAE

源定量評価手法の研究が近年進められてきており，著者らは，材料内部の動的な微視破

壊を検出し得る手段として，新しい定量的なAE波形逆問題解析法の開発を行ない，こ

れを用いて種々の材料の微視破壊及び破壊過程の定量的評価を行なっている 1)2) 

AE波形は微視害IJれによるモーメントテンソルと媒体のグリーン関数及び計測系の応

答関数との時間に関するたたみ込み積分として表現される.よって， A E波形に対して

逆たたみこみ積分を実行して解くことにより，微視割れを特徴付けるモーメントテンソ

ルが導出可能となる.そこで， A E信号及びAE源の定量化の試みが，岸ら及びWadI ey 

らにより始められ，害IJれモードを仮定することにより AEの 1チャンネル計調IJから，割

れの大きさ及び生成時聞を求めることが可能となった.これは， A E原波形解析法と呼

ばれている.しかし， 2階の対称テンソルであるモーメントテンソルを求めるためには，

6チャンネル以上の計測が必要である.著者らは，試験片のもつ境界条件のグリーン関

数を用い，逆たたみ込み積分を実行するという，この逆問題に対する決定的な手法を開

発した.まず， A E波形から微視破壊のモーメントテンソルを導出する際に，是非とも

必要となる，有限媒体のグリーン関数を三次元差分法を用いて求める手法を開発し，そ

.の手法の有効性を確認するために，無限板での Knopoff，Paoの解析解との比較を行な

った.その結果この手法の妥当性が示され，また解の精度及び収東条件が明らかになっ

た.また， AE波形から微視破壊のモーメントテンソルを導出する AE波形逆問題解析

法における計測系の問題点を明らかにし，波形解析のための計測系として，位置標定に

有利な小型変換子，新しく開発した低雑音型プリアンプ， 6チャンネルの高分解能高 A

/D変換速度のウヱーブメモリ，及び高速データ処理用のコンビュータが採用された.

波形処理法として，縦波到達時刻の検出の自動化，数値ラプラス変換を用いた逆たたみ

込み積分が検討された.そして，まず三次元位置標定を行ない，さらに差分法を用いた

媒体のグリーン関数を計算し，さらにシャープベンシル芯の圧折により較正した計測系

の応答関数を用いて，数値ラプラス変換による逆たたみ込み積分を実行するというモー

メントテンソルの導出法が開発され，モーメントテンソルの 6つの独立成分が決定され，

割れのモードや面の方向が求められた.

このように， AE波形逆問題解析法の確立が， A Eの一般化理論の考察，差分法によ

る有限媒体の動的グリーン関数の導出， A E波形計測系及び解析系の開発，モーメント

テンソル導出法に関する検討によってなされた.さらにこの手法が，種々の材料に適用

され，それぞれの材料における微視破壊及び破壊過程が定量的に評価可能となり，この

AE波形逆問題解析法の有効性が実証されている.

1)榎学，岸輝雄，木原詩二:日本金属学会誌， 52 (1988)， 405. 

2)榎学，岸輝雄，木原語二，小原嗣朗:日本機械学会誌 (A編)54-508 (1988). 
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セラミックスの X線応力計測と強度評価への応用

京都大学工学部 田中啓介

X線回折法による代表的なエンジニアリングセラミックスの非破壊応

力計測法について概説する.セラミックスとしては， アルミナ，ジルコ

ニア，窒化ケイ素，炭化ケイ素などのモノリシックなセラミックスの応

力測定の他，ジルコニア・アルミナ複合セラミックス等の複合材におけ

る各相の巨視的および微視的応力の分離j去についても述べる.

2-5 

ついで，セラミックスの研削加工による表面下の残留応力分布および

熱街撃残留応力分布の特徴を明らかにするとともに，残留応力が曲げ強

度に及ぼす影響を検討する.残留応力分布をもっセラミックスの内在欠

陥からの破壊の発生を破壊力学をもとに定量的に予測する手法を述べる.

さらに，異種材料表面へのセラミックスのコーティングおよび異種材

料の妓合による残留応力測定への X線法の応用について述べ， それをも

とにした強度評価法を論ずる.



超音波顕微鏡の辰近のハード/ソフト開発、応用と将来動向
2 -6(1) 

オリンパス光学工業株式会社 計測機器事業プロジェクト

林美明

超音波顕微鏡は、数 MHzから数MHzの超音波を音響レンズで集束して、試料の弾性的

性質を〆ィmオ-7，'ーで計測したり、 2次元画像を得るものである。液体窒素超音波顕微鏡は

高分解能を目的として、実現できる一つの方法セある。通常、水をカプラとして高分解能を

得るには、レンズの Fナンバーや WDの制限があるため、カブラとして音速の遅い液体窒素

を用いる 。

超音波顕微鏡の分解能は、

d 1. 0 0 ・入・(f / D) 、‘，，1
A
 

J

，‘、

( d ビーム径、九;波長、 f 焦点距離、 D;開口径)

(波長) (音速) / (周波数) ( 2 ) 

で与えられる 。 ここで、 Fナンバー(f / D)は既に約 O. 7に達しており、周波数の 2--3 

乗に比例してカブラに依る吸収が大きくなるため 2G H zではWDを 20ρm以下としなけれ

ばならない。一方 、音速は周波数に依存しないカブラ固有の量である 。音速の遅いカプラ壱用

いれば、上記の制限を受けないで高分解能が得られる。水の音速は 1500m/secであり、

液体窒素の音速は 85 0 m/ sである。

他に、探傷モード用非球面レンズ、 v(Z) 曲線測定用シリンドリカルレンズ、 3次元音響

画像表示について述べる。



超音波顕微鏡の最近のハード/ソフト開発、応用と将来動向

住商機電貿易肱式会社

中 村 栄 一 郎

超音波顕微鏡は現在レーザ走査型 (ScanningLaser Acoustic Hicroscope;通称S

LAM)と機械走査型タイプ(Scann i ng Acoust i c H i c roscope ;通称SAM)の2種

類ある。 SLAMは超音波を平面進行波状態で対象物の下側から照射、伝殿後愚終的

に発生する対象物の3次元情報を反映した表面音波を、レーザ光線(センサ)により

超音波映像を読み出す。一方SAMは超音波を音響レンズにより集束、対象物の表面

および深さ方向の任意点におりる音響反射を再び同レンズにより集音、超音波映像(

Cモード)を形成する。両顕微鏡とも光の代わりに超音波を照明光源とする点は変わ

らないが、映像パターンは異なる。 SAM映像は落射光学顕微鏡に、またSLAM映

像は透過X線による手法と類似すると考えることができる。

本報告はSAMを中心とした将来の方向を、音響レンズの現状と新しい周レンズの

開発状況、またマイクロアコーステックスベク卜口メーター機能付加の必要性を、物

質の内部摩蝦計測の立場から周波数掃引との関連で、さらに音速計測手法であるV

( Z )曲線の形成要素を別の角度から検討する。

2 -6(2) 
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結晶内部欠陥の観察装置として，光学顕微鏡・透過電子顕微鏡・ X線トポグラブィー

・選択化学エッチングなどと，目的に応じて様々な方法が用いられている。光散乱トモグ

ラフィーもその一つで，その原理は，直線光を結晶表面より入射し，結晶内部欠陥体での

散乱光を，歪みあるいは屈折率変動として，結晶側面より観察する方法である。このトモ

グラフィ一法は，従来においては，光源を可視あるいは赤外レーザにより透明結晶〈例え

ば，水晶)， GaAs結晶等の結晶成長欠陥の観察に用いられてきた。しかし，分解能な

どの問題点で，シリコン結晶の評価にはさほど用いられてこなかった。今回，様々な改良

を行い， YAGレーザを用いた赤外トモグラブィ一法による，シリコンウヱーハの rBM

D (酸素微小析出物〉アナライザ TV 

-J (図 1)を開発した。その目

的，装置及び適用例を紹介する。

16Mの時代を迎えるシリコ

ンウヱーハとしては，結晶特性で

最も要求されることは，①デバイ

ス電気活性層のウヱーハ表面近傍

YAGLascr Camcra 

Microscope 

¥¥九

xL Y Stage 

の無欠陥層 (DZ層〉の形成〈図

2) ，②デバイス熱プロセスにお

ける金属汚染に対する BMDによ

る内部ゲッタリング(1 G)作用

の強さである。従来，この評価に

ついては，一般的には， C r 6+液

を用いた選択化学エッチングによ

るエッチビット t去である。しかし

ながら Cr 6+廃液・不正確さ・

長時間等と半導体評価法として，

非常に問題であった。この赤外ト

図 1.赤外レーザトモグラフィ装置のプロック図.

モグラフィ一法による BMDアナライザー

は，エッチングなしのウヱーハのへき開状

態で，高速度・高精度・高分解能・高省力 S Iウヱーハ(1 0 0 ) 

・定量 ・簡便・正確にBMDを観察，計測

できるようになった。また新たにBMDの

サイズ情報も得ることができるようになっ
7;E) 

た。本報告では，エッチング法との差異， 険鷲測度分布

及び， BMDの分布とサイズに対する電気図2.CZ-Siウヱーハの 1G処理による

特性の挙動についても述べる。 BMD層と DZ層の形成.
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