
(57)【要約】

【課題】　結晶性の低い基板の表面に結晶配向した酸化

タングステン薄膜を作製する方法を提供すること。

【解決手段】　結晶性の低い基板の表面に結晶配向した

酸化タングステン薄膜を作製する方法であって、タング

ステンを含むスパッタリングターゲットを結晶性の低い

基板の表面にスパッタリングすることを含み、スパッタ

リングを行う際の基板温度及び堆積速度を制御すること

により、単斜晶（００１）面に強く結晶配向した酸化タ

ングステン薄膜を作製することを特徴とする前記方法。

スパッタリングを行う際の基板温度は、４００℃～７０

０℃であり、堆積速度は０．２μｍ／ｈ～１．０μｍ／

ｈであることが好ましい。

【選択図】　図１
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る 方 法 で あ っ て
、 タ ン グ ス テ ン を 含 む ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト を 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に ス パ ッ タ リ
ン グ す る こ と を 含 み 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 を 制 御 す る こ と に
よ り 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る こ と を 特
徴 と す る 前 記 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 結 晶 性 の 低 い 基 板 が 、 非 結 晶 体 又 は 多 結 晶 体 の 基 板 で あ る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求
項 １ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 結 晶 性 の 低 い 基 板 が 、 ガ ラ ス 、 ア ル ミ ナ 、 酸 化 チ タ ン 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の
基 板 温 度 に 対 し て 耐 性 の あ る プ ラ ス チ ッ ク 、 鉄 、 ア ル ミ ニ ウ ム 、 及 び こ れ ら の 混 合 物 か ら
な る 群 か ら 選 択 さ れ る 材 料 か ら 構 成 さ れ る 基 板 で あ る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １ 又 は ２
に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 が 、 ４ ０ ０ ℃ ～ ７ ０ ０ ℃ で あ り 、 堆 積 速 度 が ０ ． ２
μ ｍ ／ ｈ ～ １ ． ０ μ ｍ ／ ｈ で あ る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １ ～ ３ の い ず れ か １ 項 に 記 載
の 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 減 圧 酸 化 雰 囲 気 で 行 う こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １ ～ ４ の い ず れ か １
項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 、 ア ル ゴ ン と 酸 素 の 混 合 減 圧 雰 囲 気 で 行 う こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項
１ ～ ５ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
　 前 記 ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト が 金 属 タ ン グ ス テ ン で あ る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 １
～ ６ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ８ 】
　 請 求 項 １ ～ ７ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 方 法 に し た が っ て 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 成
膜 さ れ た 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る 方
法 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 酸 化 タ ン グ ス テ ン の 薄 膜 は 、 近 年 、 コ ン デ ン サ ー チ ッ プ や フ ィ ル タ ー 、 ま た は Ｉ Ｃ 等 の
電 子 デ バ イ ス 用 の 誘 電 体 材 料 、 光 通 信 用 フ ィ ル タ ー や ア イ ソ レ ー タ ー 等 に 使 用 さ れ る 光 学
素 子 用 材 料 、 調 光 ミ ラ ー に 使 用 さ れ る エ レ ク ト ロ ク ロ ミ ッ ク 材 料 や ガ ス セ ン サ ー に 使 用 さ
れ る ガ ス ク ロ ミ ッ ク 材 料 、 あ る い は 、 光 触 媒 材 料 と し て 広 く 利 用 さ れ て お り 、 産 業 応 用 上
、 非 常 に 注 目 さ れ て い る 材 料 で あ る （ 例 え ば 、 非 特 許 文 献 １ 及 び ２ を 参 照 の こ と ） 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 そ の 結 晶 性 や 配 向 性 を 向 上 さ せ る こ と に よ り 、 誘 電 特 性 、 光
学 特 性 、 ま た は ガ ス ク ロ ミ ッ ク 特 性 の 改 善 に つ な が る と 考 え ら れ て お り 、 強 く 結 晶 配 向 し
た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 用 い る と 、 感 度 の 高 い ガ ス セ ン サ ー が 実 現 で き る と 言 わ れ て い
る （ 例 え ば 、 非 特 許 文 献 ４ 及 び ５ を 参 照 の こ と ） 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 従 来 、 真 空 蒸 着 法 、 ス パ ッ タ リ ン グ 法 、 分 子 線 エ ピ タ キ シ ー
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法 、 レ ー ザ ー ア ブ レ ー シ ョ ン 法 、 ま た は ゾ ル ・ ゲ ル 法 等 に よ り 作 製 さ れ て き た 。 そ し て こ
れ ま で の 研 究 報 告 の 中 で は 、 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 サ フ ァ イ ア や ス
ト ロ ン チ ウ ム チ タ ネ イ ト 等 の 単 結 晶 を 蒸 着 基 板 と し て 用 い た 場 合 に し か 実 現 で き な か っ た
（ 例 え ば 、 非 特 許 文 献 ６ 及 び ７ を 参 照 の こ と ） 。 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 作 製 に 用 い る 単
結 晶 基 板 を 、 大 面 積 ・ 高 品 質 で 再 現 性 よ く 製 造 す る 技 術 は 現 時 点 で は 確 立 さ れ て お ら ず 、
そ の よ う な 単 結 晶 基 板 の 入 手 は 困 難 で あ り 高 価 で あ っ た 。 そ の た め 、 単 結 晶 を 蒸 着 基 板 と
し た 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 産 業 上 に 応 用 す る こ と が 困 難 で あ っ た 。
一 方 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 は 単 結 晶 基 板 と 比 較 し て 安 価 で あ り 、 大 き さ に 制 限 な く 入 手 で き
る も の の 、 そ の よ う な 基 板 を 使 用 し て も 、 強 く 結 晶 配 向 し 、 誘 電 特 性 や 光 学 特 性 に す ぐ れ
た 、 高 品 質 の 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る こ と は で き な か っ た 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 し た が っ て 、 単 結 晶 基 板 と 比 較 し て 安 価 で 、 そ の 大 き さ に 制 限 な く 入 手 で き る 結 晶 性 の
低 い 基 板 の 表 面 に 、 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る た め の 方 法 に 対 す
る 必 要 性 が 存 在 す る 。
【 非 特 許 文 献 １ 】 ジ ェ イ ・ エ ス ・ イ ー ・ エ ム ・ ス ベ ン ソ ン （ J. S. E. M. Svensson） 、 外
１ 名 ， 「 ソ ー ラ ー ・ エ ナ ジ ー ・ マ テ リ ア ル ズ （ Solar Energy Materials） 」 ， （ オ ラ ン ダ
） ， １ １ ， １ ９ ８ ４ 年 ， ｐ ． ２ ９ － ３ ４
【 非 特 許 文 献 ２ 】 エ フ ・ エ ー ・ コ ッ ト ン （ F. A. Cotton） 、 外 １ 名 ， 「 ア ド バ ン シ ズ ・ イ
ン ・ オ ル ガ ニ ッ ク ・ ケ ミ ス ト リ ー （ Advances in Organic Chemistry） 」 ， （ ア メ リ カ ）
， 第 ５ 版 ， １ ９ ８ ８ 年 ， ｐ ． ８ ２ ９ － ８ ４ ７
【 非 特 許 文 献 ３ 】 エ ー ・ ゲ オ ル グ （ A. Georg） 、 外 ２ 名 ， 「 エ レ ク ト ロ キ ミ カ ・ ア ク タ （
Electrochimica Acta） 」 ， （ オ ラ ン ダ ） ， ４ ６ ， ２ ０ ０ １ 年 ， ｐ ． ２ ０ ０ １ － ２ ０ ０ ５
【 非 特 許 文 献 ４ 】 エ ッ ク ス ・ キ ュ ー ・ ス ー （ X. Q. Xu） 、 外 ２ 名 ， 「 シ ン ・ ソ リ ッ ド ・ フ
ィ ル ム ズ （ Thin Solid Films） 」 ， （ オ ラ ン ダ ） ， ４ １ ５ ， ２ ０ ０ ２ 年 ， ｐ ． ２ ９ ０ － ２
９ ５
【 非 特 許 文 献 ５ 】 エ ー ・ ガ ル グ （ A. Garg） 、 外 ２ 名 ， 「 ジ ャ ー ナ ル ・ オ ブ ・ フ ィ ジ ク ス
・ デ ィ ー ： ア プ ラ イ ド ・ フ ィ ジ ク ス （ Journal of Physics D: Applied Physics） 」 ， （
イ ギ リ ス ） ， ３ ３ ， ２ ０ ０ ０ 年 ， ｐ ． １ ０ ４ ８ － １ ０ ５ ３
【 非 特 許 文 献 ６ 】 ワ イ ・ コ バ ヤ シ （ Y. Kobayashi） 、 外 ２ 名 ， 「 シ ン ・ ソ リ ッ ド ・ フ ィ ル
ム ズ （ Thin Solid Films） 」 ， （ オ ラ ン ダ ） ， １ ６ ８ ， １ ９ ８ ９ 年 ， ｐ ． １ ３ ３ － １ ３ ９
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 本 発 明 は 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る 方
法 を 提 供 す る こ と を 課 題 と す る 。 ま た 、 本 発 明 は 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 成 膜 さ れ た
、 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 提 供 す る こ と を 課 題 と す る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 上 記 従 来 技 術 の 課 題 を 解 決 す る た め 、 本 発 明 者 ら は 鋭 意 研 究 を 行 っ た 結 果 、 ス パ ッ タ リ
ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 を 制 御 す る こ と に よ り 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に
結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 で き る こ と を 見 出 し 、 本 発 明 を 完 成 さ せ た 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 本 発 明 の 第 一 は 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製
す る 方 法 で あ っ て 、 タ ン グ ス テ ン を 含 む ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト を 結 晶 性 の 低 い 基 板 の
表 面 に ス パ ッ タ リ ン グ す る こ と を 含 み 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度
を 制 御 す る こ と に よ り 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を
作 製 す る こ と を 特 徴 と す る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 本 発 明 の 方 法 で は 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 が 非 結 晶 体 又 は 多 結 晶 体 の 基 板 で あ る こ と が 好 ま
し い 。 結 晶 性 の 低 い 基 板 は 、 ガ ラ ス 、 ア ル ミ ナ 、 酸 化 チ タ ン 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の
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基 板 温 度 に 対 し て 耐 性 の あ る プ ラ ス チ ッ ク 、 鉄 、 ア ル ミ ニ ウ ム 、 及 び こ れ ら の 混 合 物 か ら
な る 群 か ら 選 択 さ れ る 材 料 か ら 構 成 さ れ る 基 板 で あ る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 本 発 明 の 方 法 で は 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 が ４ ０ ０ ℃ ～ ７ ０ ０ ℃ で あ り 、
堆 積 速 度 が ０ ． ２ μ ｍ ／ ｈ ～ １ ． ０ μ ｍ ／ ｈ で あ る こ と が 好 ま し い 。
　 本 発 明 の 方 法 で は 、 ス パ ッ タ リ ン グ は 減 圧 酸 化 雰 囲 気 で 行 う こ と が 好 ま し い 。 減 圧 酸 化
雰 囲 気 は 、 ア ル ゴ ン と 酸 素 の 混 合 減 圧 雰 囲 気 で あ る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 本 発 明 の 方 法 で は 、 ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト が 金 属 タ ン グ ス テ ン で あ る こ と が 好 ま し
い 。
　 本 発 明 の 第 二 は 、 本 発 明 の 第 一 の 方 法 に し た が っ て 作 製 さ れ た 、 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン
グ ス テ ン 薄 膜 で あ る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ １ ２ 】
　 本 発 明 に よ れ ば 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製
す る 方 法 が 提 供 さ れ る 。 ま た 、 本 発 明 に よ れ ば 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 成 膜 さ れ た 、
結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 が 提 供 さ れ る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ３ 】
　 以 下 、 本 発 明 の 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す
る 方 法 、 及 び 本 発 明 の 方 法 に し た が っ て 作 製 さ れ た 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の
好 適 な 実 施 形 態 に つ い て 説 明 す る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 ま ず 、 本 発 明 の 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す
る 方 法 の 好 適 な 実 施 形 態 に つ い て 説 明 す る 。
　 本 発 明 の 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る 方 法
は 、 タ ン グ ス テ ン を 含 む ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト を 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に ス パ ッ タ
リ ン グ す る こ と を 含 み 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 を 制 御 す る こ と
に よ り 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る こ と を
特 徴 と す る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 本 発 明 に お い て 使 用 す る 結 晶 性 の 低 い 基 板 は 、 非 結 晶 体 又 は 多 結 晶 体 の 基 板 で あ る こ と
が 好 ま し い 。 結 晶 性 の 低 い 基 板 と し て は 、 限 定 す る も の で は な い が 、 ガ ラ ス 、 ア ル ミ ナ 、
酸 化 チ タ ン 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 に 対 し て 耐 性 の あ る プ ラ ス チ ッ ク 、 鉄 、
ア ル ミ ニ ウ ム 、 及 び こ れ ら の 混 合 物 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 材 料 か ら 構 成 さ れ る 基 板 が
挙 げ ら れ る 。 例 え ば 、 非 晶 質 の 石 英 ガ ラ ス 基 板 を 使 用 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 本 発 明 に お い て 使 用 す る こ と が で き る ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト は 、 タ ン グ ス テ ン を 含
む ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト で あ り 、 好 ま し く は 、 金 属 タ ン グ ス テ ン で あ る 。 ス パ ッ タ リ
ン グ タ ー ゲ ッ ト 中 の タ ン グ ス テ ン の 純 度 は 、 特 に 制 限 は な い が 、 高 い ほ う が 好 ま し い 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ は 減 圧 酸 化 雰 囲 気 で 行 う こ と が 好 ま し く 、 減 圧 酸 化 雰 囲 気 は 、 ア ル ゴ ン
と 酸 素 の 混 合 減 圧 酸 化 雰 囲 気 で あ る こ と が 好 ま し い 。
　 本 発 明 の 方 法 に お い て は 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 を 制 御 す る
こ と に よ り 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 す る 。
　 　 　
【 ０ ０ １ ８ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 は 、 好 ま し く は 、 ４ ０ ０ ℃ ～ ７ ０ ０ ℃ で あ り 、 最 も
好 ま し く は 、 ６ ０ ０ ℃ で あ る 。 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 堆 積 速 度 は 、 好 ま し く は 、 ０ ．
２ μ ｍ ／ ｈ ～ １ ． ０ μ ｍ ／ ｈ で あ り 、 よ り 好 ま し く は 、 ０ ． ３ μ ｍ ／ ｈ ～ ０ ． ９ μ ｍ ／ ｈ
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、 最 も 好 ま し く は 、 ０ ． ３ μ ｍ ／ ｈ ～ ０ ． ８ μ ｍ ／ ｈ で あ る 。 こ こ で 、 堆 積 速 度 と は 、 単
位 時 間 あ た り に 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 が 堆 積 さ れ る 速 度 を い う （ μ ｍ ／ ｈ ） 。 堆 積 速 度 は
、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 投 入 ス パ ッ タ リ ン グ 電 力 、 基 板 と タ ー ゲ ッ ト と の 間 の 距 離 、
減 圧 酸 化 雰 囲 気 の ガ ス 圧 等 の ス パ ッ タ リ ン グ 条 件 に 依 存 し て 決 定 さ れ る 。 ０ ． ２ μ ｍ ／ ｈ
～ １ ． ０ μ ｍ ／ ｈ の 堆 積 速 度 を 達 成 す る た め に は 、 例 え ば 、 投 入 ス パ ッ タ リ ン グ 電 力 が ５
０ Ｗ 、 基 板 と タ ー ゲ ッ ト と の 間 の 距 離 が １ ０ ｃ ｍ で 、 ア ル ゴ ン と 酸 素 の 混 合 減 圧 酸 化 雰 囲
気 で ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 場 合 、 酸 素 ガ ス 圧 は ５ ｍ Ｐ ａ ～ ８ ０ ｍ Ｐ ａ 、 ア ル ゴ ン ガ ス 圧 は
５ ０ ｍ Ｐ ａ ～ ３ ０ ０ ｍ Ｐ ａ で あ れ ば よ い 。 好 ま し く は 、 酸 素 ガ ス 圧 は １ ０ ｍ Ｐ ａ ～ ５ ０ ｍ
Ｐ ａ 、 ア ル ゴ ン ガ ス 圧 は ８ ０ ｍ Ｐ ａ ～ ２ ３ ０ ｍ Ｐ ａ で あ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 ス パ ッ タ リ ン グ を ア ル ゴ ン と 酸 素 の 混 合 減 圧 酸 化 雰 囲 気 で 行 う 場 合 、 ０ ． ２ μ ｍ ／ ｈ ～
１ ． ０ μ ｍ ／ ｈ の 堆 積 速 度 を 達 成 す る た め に は 、 厳 密 に は 他 の ス パ ッ タ リ ン グ 条 件 に も 依
存 す る が 、 酸 素 ガ ス の 比 率 は 、 全 ガ ス 圧 （ 酸 素 ガ ス 圧 と ア ル ゴ ン ガ ス 圧 の 和 ） の 約 １ ０ ％
～ 約 ３ ０ ％ に 制 御 す れ ば よ い 。 し た が っ て 、 上 記 の 投 入 ス パ ッ タ リ ン グ 電 力 が ５ ０ Ｗ 、 基
板 と タ ー ゲ ッ ト と の 間 の 距 離 が １ ０ ｃ ｍ で あ る 場 合 に 、 全 ガ ス 圧 を １ ０ ０ ｍ Ｐ ａ に 固 定 す
る と き は 、 酸 素 ガ ス の 分 圧 は １ ０ ｍ Ｐ ａ ～ ３ ０ ｍ Ｐ ａ に 制 御 す れ ば よ い 。 減 圧 酸 化 雰 囲 気
の ガ ス 圧 （ 分 圧 ） 及 び 他 の ス パ ッ タ リ ン グ 条 件 は 、 本 明 細 書 の 開 示 に 基 づ き 当 業 者 が 適 宜
設 定 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 次 に 、 本 発 明 の 方 法 に し た が っ て 作 製 さ れ た 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 好 適
な 実 施 形 態 に つ い て 説 明 す る 。
　 本 発 明 の 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 結 晶 性 は Ｘ 線 回 折 法 に よ り 評 価 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 例 え ば 、 非 特 許 文 献 ６ に お い て 、 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 、 サ フ ァ イ ア の 単 結 晶 Ｒ 面 配
向 基 板 の 表 面 に 成 膜 し た 場 合 、 （ ０ ０ １ ） 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線
回 折 パ タ ー ン に は 、 単 斜 晶 の （ ０ ０ １ ） 面 に 由 来 す る 全 幅 半 値 幅 約 ０ ． ２ 度 の ピ ー ク が 観
察 さ れ 、 他 の 結 晶 面 由 来 の ピ ー ク は 観 察 さ れ な い 。 （ ０ ０ １ ） 面 に 由 来 す る ピ ー ク は 、 結
晶 欠 陥 が 極 め て 少 な く 、 結 晶 性 が 高 い こ と を 示 し 、 ま た 、 他 の ピ ー ク が 観 察 さ れ な い こ と
は 、 （ ０ ０ １ ） 面 に 結 晶 成 長 方 向 が 揃 っ て い る こ と を 示 し て い る 。 し た が っ て 、 上 記 の よ
う な 回 折 パ タ ー ン は 、 サ フ ァ イ ア の 単 結 晶 Ｒ 面 配 向 基 板 の 表 面 に 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に
強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン の 薄 膜 が 形 成 さ れ て い る こ と を 意 味 し て い る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 本 発 明 の 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 Ｘ 線 回 折 法 に よ り 評 価 す る と 、 Ｘ 線 回 折 パ タ ー ン に
お い て 単 斜 晶 の （ ０ ０ １ ） 面 に 由 来 す る ピ ー ク が 観 察 さ れ 、 他 の 結 晶 面 由 来 の ピ ー ク は 観
察 さ れ な い こ と か ら 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に お い て 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶
配 向 し て い る こ と が わ か る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 以 下 、 本 発 明 を 、 実 施 例 及 び 図 面 を 参 照 し な が ら 更 に 詳 細 に 説 明 す る が 、 本 発 明 は こ れ
ら に 限 定 さ れ る も の で は な い 。
　 実 施 例
（ 実 施 例 １ ）
　 ス パ ッ タ リ ン グ 法 を 用 い て 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 し
た 。 基 板 は 、 寸 法 ９ ｍ ｍ × ９ ｍ ｍ 、 厚 さ １ ｍ ｍ の 非 晶 質 の 石 英 ガ ラ ス 基 板 を 使 用 し た 。 ス
パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト は 金 属 タ ン グ ス テ ン を 使 用 し た 。 こ の 基 板 と タ ー ゲ ッ ト を １ ０ ｃ
ｍ の 距 離 を 離 し て 配 置 し た 。 基 板 と タ ー ゲ ッ ト 含 む 雰 囲 気 を 、 酸 素 ガ ス 圧 ２ ２ ｍ Ｐ ａ 、 ア
ル ゴ ン ガ ス 圧 ９ ２ ｍ Ｐ ａ の 混 合 減 圧 酸 化 雰 囲 気 と し た 。 投 入 ス パ ッ タ リ ン グ 電 力 は ５ ０ Ｗ
、 基 板 温 度 は ６ ０ ０ ℃ と し て 、 ス パ ッ タ リ ン グ を １ 時 間 行 っ た 。 ス パ ッ タ リ ン グ 後 に 基 板
上 に 得 ら れ た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 厚 さ は ０ ． ６ μ ｍ で あ っ た （ 堆 積 速 度 ０ ． ６ μ ｍ ／
ｈ ） 。
【 ０ ０ ２ ４ 】

10

20

30

40

50

(5) JP 2007-39758 A 2007.2.15



　 作 製 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 結 晶 性 を Ｘ 線 回 折 法 に よ り 評 価 し た 。 Ｘ 線 回 折 パ タ ー
ン を 図 １ に 示 す 。
　 図 を み る と 、 回 折 角 度 ２ ３ 度 に 単 斜 晶 の （ ０ ０ １ ） 面 由 来 の 鋭 い ピ ー ク が 観 察 さ れ た 。
こ の ピ ー ク の 全 幅 半 値 幅 は ０ ． ７ 度 で あ っ た 。 一 方 、 他 の 結 晶 面 由 来 の ピ ー ク は 観 察 さ れ
な か っ た 。 こ の 回 折 結 果 か ら 、 基 板 温 度 を ６ ０ ０ ℃ 、 堆 積 速 度 を ０ ． ６ μ ｍ ／ ｈ と し た 場
合 に は 、 得 ら れ る 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 サ フ ァ イ ア の 単 結 晶 Ｒ 面 配 向 基 板 の 表 面 に 成
膜 し た と き と 同 様 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し て い る こ と が 判 明 し た 。
（ 比 較 例 １ ）
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 を ６ ０ ０ ℃ か ら ２ ０ ０ ℃ と し た 以 外 は 、 実 施 例 １ と
同 様 の 条 件 に し た が い 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 し た 。 ス
パ ッ タ リ ン グ 後 に 基 板 上 に 得 ら れ た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の 厚 さ は ０ ． ６ μ ｍ で あ っ た （
堆 積 速 度 ０ ． ６ μ ｍ ／ ｈ ） 。 作 製 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線 回 折 パ タ ー ン を 図 ２ に
示 す 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 図 を み る と 、 回 折 角 度 ２ ３ 度 付 近 に 多 結 晶 構 造 で あ る こ と を 示 す 幅 の 広 い ピ ー ク が 観 察
さ れ た 。 こ の 回 折 結 果 か ら 、 基 板 温 度 を ２ ０ ０ ℃ と し た 場 合 に は 、 得 ら れ る 酸 化 タ ン グ ス
テ ン 薄 膜 は 結 晶 配 向 し な い こ と が 判 明 し た 。 本 発 明 に お い て は 、 基 板 温 度 の 制 御 が 重 要 な
因 子 で あ る こ と を 示 し て い る 。
（ 比 較 例 ２ ）
　 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の ア ル ゴ ン ガ ス 圧 を ９ ２ ｍ Ｐ ａ か ら ４ ０ ｍ Ｐ ａ と し 、 酸 素 ガ ス
圧 を ３ ９ ｍ Ｐ ａ と し た 以 外 は 、 実 施 例 １ と 同 様 の 条 件 に し た が い 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表
面 に 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 し た 。 ス パ ッ タ リ ン グ 後 に 基 板 上 に 得 ら れ た 酸 化 タ ン グ
ス テ ン 薄 膜 の 厚 さ は ０ ． １ μ ｍ で あ っ た （ 堆 積 速 度 ０ ． １ μ ｍ ／ ｈ ） 。 作 製 し た 酸 化 タ ン
グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線 回 折 パ タ ー ン を 図 ３ に 示 す 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 図 を み る と 、 回 折 角 度 ２ ３ 度 付 近 に 多 結 晶 構 造 で あ る こ と を 示 す 幅 の 広 い ピ ー ク が 観 察
さ れ た 。 こ の 回 折 結 果 か ら 、 堆 積 速 度 を ０ ． １ μ ｍ ／ ｈ と し た 場 合 に は 、 得 ら れ る 酸 化 タ
ン グ ス テ ン 薄 膜 は 結 晶 配 向 し な い こ と が 判 明 し た 。 本 発 明 に お い て は 、 堆 積 速 度 の 制 御 が
重 要 な 因 子 で あ る こ と を 示 し て い る 。
（ 実 施 例 ２ ～ ６ 及 び 比 較 例 ３ ）
　 実 施 例 １ と 同 じ 基 板 及 び ス パ ッ タ リ ン グ タ ー ゲ ッ ト を 用 い て 、 酸 素 ガ ス と ア ル ゴ ン ガ ス
の 混 合 減 圧 酸 化 雰 囲 気 下 で 、 ス パ ッ タ リ ン グ 法 に よ り 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製 し た 。
基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 を 種 々 の 値 に 制 御 し 、 得 ら れ た 薄 膜 の 結 晶 配 向 性 を Ｘ 線 回 折 法 に よ
り 評 価 し た 。 成 膜 時 の 基 板 温 度 及 び 堆 積 速 度 、 な ら び に 結 晶 配 向 性 を 、 実 施 例 １ 及 び 比 較
例 １ ～ ２ の 結 果 と と も に 表 １ に 示 す 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
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【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 表 １ 中 、 「 結 晶 配 向 性 」 は 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 結 晶 配 向 性 の 有 無 （ 配 向 性 が 有 る 場 合 は
○ 印 、 無 い 場 合 は × 印 ） を 示 す 。 実 施 例 ２ ～ ６ に よ り 得 ら れ た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、
回 折 角 度 ２ ３ 度 に 単 斜 晶 の （ ０ ０ １ ） 面 由 来 の 鋭 い ピ ー ク が 観 察 さ れ た 。 ピ ー ク の 全 幅 半
値 幅 は ０ ． ８ 度 以 下 で あ っ た 。 こ の 結 果 に よ り 、 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 方 向 に 結 晶 配 向 し て い
る こ と が 確 認 さ れ た 。 比 較 例 ３ に よ り 得 ら れ た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 回 折 角 度 ２ ３ 度
付 近 に 多 結 晶 構 造 で あ る こ と を 示 す 幅 の 広 い ピ ー ク が 観 察 さ れ 、 結 晶 配 向 し て い な い こ と
が 観 察 さ れ た 。
【 産 業 上 の 利 用 可 能 性 】
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 本 発 明 に よ れ ば 、 結 晶 性 の 低 い 基 板 の 表 面 に 結 晶 配 向 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 を 作 製
す る 方 法 が 提 供 さ れ る 。 本 発 明 に し た が っ た 単 斜 晶 （ ０ ０ １ ） 面 に 強 く 結 晶 配 向 し た 酸 化
タ ン グ ス テ ン 薄 膜 は 、 ス パ ッ タ リ ン グ を 行 う 際 の 基 板 温 度 に 対 し て 耐 性 の あ る ガ ラ ス や プ
ラ ス チ ッ ク 、 金 属 等 の 結 晶 性 の 低 い 、 比 較 的 安 価 な 基 板 の 表 面 に 成 膜 す る こ と が で き る た
め 、 生 産 コ ス ト の 低 減 に 有 利 な 大 面 積 薄 膜 の 作 製 が 可 能 と な る 。 こ れ に よ り 、 コ ン デ ン サ
ー チ ッ プ や フ ィ ル タ ー 、 ま た は Ｉ Ｃ 等 の 電 子 デ バ イ ス 用 の 誘 電 体 材 料 、 光 通 信 用 フ ィ ル タ
ー 、 ア イ ソ レ ー タ ー 等 に 使 用 さ れ る 光 学 素 子 用 材 料 、 光 触 媒 材 料 、 偏 光 ミ ラ ー に 使 用 さ れ
る エ レ ク ト ロ ミ ッ ク 材 料 、 ガ ス セ ン サ ー に 使 用 さ れ る ガ ス ク ロ ミ ッ ク 材 料 等 と し て の 産 業
応 用 が 実 現 で き る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ３ ０ 】
【 図 １ 】 図 １ は 、 本 発 明 に し た が っ て 作 製 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線 回 折 パ タ ー ン
で あ り 、 成 膜 時 の 基 板 温 度 は ６ ０ ０ ℃ 、 堆 積 速 度 は ０ ． ６ μ ｍ ／ ｈ で あ る 。
【 図 ２ 】 図 ２ は 、 比 較 例 １ に し た が っ て 作 製 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線 回 折 パ タ ー
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ン で あ り 、 成 膜 時 の 基 板 温 度 は ２ ０ ０ ℃ 、 堆 積 速 度 は ０ ． ６ μ ｍ ／ ｈ で あ る 。
【 図 ３ 】 図 ３ は 、 比 較 例 ２ に し た が っ て 作 製 し た 酸 化 タ ン グ ス テ ン 薄 膜 の Ｘ 線 回 折 パ タ ー
ン で あ り 、 成 膜 時 の 基 板 温 度 は ６ ０ ０ ℃ 、 堆 積 速 度 は ０ ． １ μ ｍ ／ ｈ で あ る 。

【 図 １ 】

【 図 ２ 】

【 図 ３ 】
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