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Bulletin　of　the　Faculty　of　Engineering，

　　｝lokkaido　University．　No．128　（1985）

フレオンガスによる炭素綱の反応性スパッタ・エッチングの研究
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　酸素ガス混合の効果について

開田　敏夫 小内山　潤＊　　佐藤　．敏一

　　　　（1：1召＄1］60－1［：界6月　30　Ei｛受選翌）

高橋　達男＊＊

A　Study　of　Reactive　Sputter　Etching　for　Carbon　Steel　by　Freon　Gas

　　　　　　　　　　　　　　　　　　OR　the　Effet　of　Oxygen　Gas　Mixture

Toshio　YuHTA，　Jun　OsANAI，　Toshikazu　SA”roH　and　Tatsuo　TAKAHAsm

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（Received　June　30，　1985）

Abstract

　　　Astudy　on　reactive　sputter　etching　of　carbon　steel　using　freon　gas　was　conducted．　This

was　test　the　dry　etching　as　a　new！nethod　for　the　processing　of　micro　mechanical　parts．

　　　This　study　was　investi墓ated　through　etching　experiments　on　the　improvement　of　etching

characteristics　using　an　oxygen　gas　mixture　in　the　reactive　gas．

　　　The　results　obtalned　were　as　follows；improvement　of　etching　characteristics　was　made，

the　decrease　of　etch　rate　was　not　large，　but　with　a　Iow　value　of　the　mixture　ratio（0．09），　the

improvement　of　surface　roughness　was　remarkable．　But　the　applicable　region　was　limited，
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　し

When　the　mixture　value　exceeded　O．09，　the　etch　rate　rapidly　decreased　and　the　surface

ro犠ghness　approached　that　of　pre－machined　surface．

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1．緒　　　晋

　近年，各種遊子素子部1￥：占の低コスi・化，高能率化を1：ヨ指して，竃子素子の微糸lll化が進み，それ

らの撫工法として，特に集積回路製造．野積1におけるドライエッチング技術が確立されっつあ
る。1）・2）・3｝

　一方，機械部1：1：1：1のマイクW化も急速に進み，t’　’’”，航空工学の分野は霧うに及ばず，医療

工学とも鷺うべきメディカル部門においても，マイクロ化が著しい。しかしこれらのマイクw一

パーツの加二：1：二は，絶対寸法が小さいため，また時にはサブミクロンのオーダーの舶工が必要とさ

れるため，切削や研削加一：［：二ではその工程の中で多くの困難さを伴い，また1：：i：i来上った製品は舶工

変質層などの影型を受けやすいため，従来の機械加工にかわる舶工法の出現が待たれている。

　筆者らは機械部lllll等のマイクロ窺ロニに対する新しい加二1／1．二＝法として，ドライエッチング加工法を

応用するため，機械部品の基本R｛Jな材料である鋼零‘オを対．象として，S55Cのフレオンガスによる

　　　　1衝徳潟Lン｝…鉾ボ1一　騨㌶密・加i二：．1．：二耀二第二二r：i揖a！．；lli

　＊　セイコー　’i’，e．：．予・耕3〕畿歪セ老：ヒ

＊＊　　誕ギノ」・，1文　：：に：業ぎ：葺毎墾．葛ξ1．1【．P享幡交
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反応性スパッタ・エッチング（反応性イオン・エッチングとも呼ばれる）を行ない，鋼の加工特

性について実験・検討を行なった4）’　5）。これらの結果によると，炭素鋼はフェライトとパーライト

の組織から成り，それらの組織各々の加工速度が異なるため，表面あらさが改善されないものと

考えられる。SEMの観察によると，加工表面で小山のように盛上った部分に，パーライトのラ

メラ組織が観察されることから，パーライトの組織中のセメンタイトがフェライトに比べて，塩

素ラジカルと結合しにくく，そのため除去され難いと考えられる。したがってセメンタイト中で

鉄と結合している炭素を何らかの方法で分離させると，反応ガス中に酸素が存在しているならば，

COまたはCO2になり排気され，その結果鉄と反応種との結合が容易になり，加工特性の向上が見

られるものと考えられる。

　本研究は，反応ガス（フレオンー12＞に酸素ガスを混合させて，S55Cを反応性スパッタ・エッ

チングした場合の加工特性について実験的に検討した結果について報告する。

2．実験方法

　実験に使用した装置は二極平待平板型高周波スパッタ・エッチング装置で図1にその概略を示

す。装置は大別して，（A）ベルジャ部，（B）電源部，（c）排気系および真空計，（D）ガス供給部に分けら

れる。ベルジャはパイレックスガラス製で，直径300mm，電極直径は80　mmで，下部電極は水

冷されている。ガスはフレオンー12（純度99．5％以上，ほくさん製）と酸素ガス（純度99．999％，

日本酸素製）を使用した。

　実験は下部電極に試料をセットして，ベルジャ内を1×10－4Torrまで排気した後，フレオンガ

スと酸素ガスを導入して所定の混合比に設定した後，高周波電力（13．56　MHz）を印加して放電

させ加工を開始した。なおフレオンガスと酸素ガスの混合で，混合比は各ガスの分圧で制御し，

全圧は20mTorrと一定にした。試料は表面あらさRm。x　…O．1μmになるようにエメリー仕上

げした後に，アセトンで10分間超音波洗浄した。実験条件は表1に示す。エッチング速度は，試

料面上に細片を載せてスパッタ・エッチングを行ない。エッチ部とマスク部の高低差から求めた。

エッチ速度と表面あらさは，東京精密製表面粗さ形状測定機300Bで測定し，また，舶工表面の

観察は日本電子㈱製JSM－T20型走査電子顕微鏡を使用した。

表1　：実験条件

試　　　．料 炭　素　鋼（S55C）

反　応　ガ　ス

i酸素ガス分圧比）

CCI、Fl＋0、混合

@　（0～1．0）

ガ　ス　全　圧 20mTorr

R　F　貼　力 200W

電極間距離 50mm

加　工　時　間 2時間

加　工　i百1 6．15cm2

CD　RF　Generator

＠Mass　Flow　meter

＠Flow　meter
＠　Anode

＠Target（Cathodic）

＠Diffusion　Pump

（D　Rotary　Pump

（g）　Pirani　Gauge

＠lonization　Vacuum　Gauge
QSubstrate

　図1　実験装置の概略
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3．実験結果と考察

　フレオンー12と酸素ガスの混合比

とエッチ速度並びに表面あらさの関

係を図2に示す。エッチ速度は混合

比0．09を超えると急激に減少し，混

合比がO．42以上になるとエッチ速

度はほぼゼmになる。酸素を用いた

純鉄のイオンビーム加工で，スパッ

タ作用による加工が報告されている

が6），本実験ではエッチ速度の大きい

領域について検討しているため，混

合比O．42以上におけるエッチ量を

ゼロとした。弗化炭素系のガスに酸

素を混合した，SiやSio2のドライ

エッチングで，エッチ速度増加例が
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報告されているが7）’　8｝’　9），これは例えばフレオンー14と酸素混合ガスの場合，プラズマ中で酸素混入

によりエッチャントであるF“の解離が促進され，プラズマ巾のF＊絶対量が増加するため，エッ

チ速度が増加するとされている。本実験では，酸素混合比の増加に従いエッチ速度が低下するの

は，第一にフレオンー12の絶対燈の減少があげられるが，混合時におけるフレオンー12の分圧と同

一圧力のフレオンー12単一ガスにおけるエッチ速度の方が大きい事から，酸素ガスを混入して放

電するとつぎの反応CCI2　F2＋02→CO2＋2Cl＊＋2F’が起こり，　S　55　Cにおける反応性スパッ

タ・エッチングのイオン衝撃効果と，表爾におけるセメンタイトの鉄と炭素の原子聞結合を切断

するのに寄与するCCIF2＋などのイオンが，減少するためと考えられる。

　つぎに表爾あらさは，混合比0．2まで急激に改善され

るが，混合比が0．42以上になるとエッチ速度がゼロにな

るので，試料割判はほぼ前処理面の表面あらさになる。

酸索ガス混合により衷面あらさが改善される理由とし

て，試料表面のパーライト組織におけるセメンタイトの

鉄と炭素の結合が，イオン衝撃により切断され，鉄はCl＊

と反応し，炭素が酸素と結合することにより一酸化炭素，

二酸化炭素に成り排気されて，パーライトの舶二［がより

促進されるため，フェライトとのエッチ速度差が小さく

なり，表面あらさが改善されると考えられる。

　図3は，酸素ガス混合比と単位エッチ速度当りの表面

あらさの関係を示す。図から明らかなように，エッチ速

度に対する表面あらさの最も小さい酸素混合比の0．09

の条件が，加工能率を下げずに仕上面あらさをよくする

最良の条件であると考えられる。
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　つぎにエッチングされた試料表瀬を観察するとフレオec．3

ンー12ガス中で反応性スパッタ・エッチングされた炭素
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図4　酸素ガス混合比0の条件における

　　加工表面のSEM写真

図5　酸素ガス混合比D．09の条件における

　　加工表面のSEM写真

図6　酸素ガス混合比0，2の条件における

　　加工表面のSEM写真

鋼表面は，生成された塩化鉄により茶褐色に変色するが，酸素ガスを混合してエッチングすると，

混合比が高くなると塩化鉄の茶褐色を呈せず，青味がかった濃いねずみ色を呈しているが，エッ

チング表面をキムワイプ等で拭い取ると，Arガスで処理した後4）のように白い金属色があらわれ

る。

　図4は，フレオンー12ガスと酸素ガスの混合比がゼロの条件における，エッチング後の加工表面

のSEM写真である。明らかにパーライトの部分が盛り上っており，これらが表面あらさを悪くし

ている。

　図5は，酸素ガスの混合比の0，09の条件における加工表面のSEM写真で，図4と比べると

フェライトとパーライトの間の高低差が小さくなっており，表面さらさの改善が見られる。

　図6は，酸素ガスの混合比が0，2である，加工表面のSEM写真で，加工表面の著しい凹凸がな

くなり，パーイトトのラメラ組織が平担化されて，まるで結晶粒界のように観察される。

　このようにフレオンー12ガス中に酸素ガスを混合して反応性スパッタ・エッチングを行なうと，

イオン衝撃によリセメンタイト中で鉄と炭素の結合が解放され，つづいてプラズマ中に発生した

酸素ラジカルが，パーライト組織中のセメンタイトの炭素と結合して，鉄と塩素ラジカルの結合

を助ける作用をすると考えられ，またイオン衝撃による酸化もあると考えられる。つぎに混合さ

れる酸素の量が増すにしたがい，表面あらさは改善されるが，ガス全圧を一定にした本実験では，
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あまり酸素の量が多くなると，フレオンー12ガスの絶対量の減少に加えて，加工表面の酸化が進

み，酸化膜の被膜のために鉄と塩素ラジカルの反応がおさえられ，エッチ速度の急激な減少をも

たらすものと考えられる。

4．結 論

　本研究はフレオンガスによる炭素鋼の反応性スパッタ・エッチングを行ない，その反応ガス中

に酸素ガスを混合することによる効果について，実験検討した結果，つぎのような結論が得られ

た。

　　（1）フレオンー12ガスと酸素ガスの混合比が0．09を越えると，急激にエッチ速度が減少し，

　　　混合比が0．4以上になるとエッチ速度はほぼゼロになる。

　　（2）加工面の表面あらさは酸素ガス混合比が0．2までの間，ほぼ直線的に急激に減少するが，

　　　混合比が0．4を越えると表面あらさは前加工面あらさに近づく。

　　（3）フレオンー12ガスに酸素ガスを混合して炭素鋼を反応性スパッターエッチングする場

　　　合，加工能率を下げずに表面あらさを改善する混合比は0。09の値であることを見出した。
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