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論文内容の要旨

本論文は電子サイクロトロン共鳴 (ECR) プラズマ中での反応性スパッタリングによる立方晶窒化棚素 (c-BN) 薄

膜の合成を目的として行い、窒化棚素 (BN) 薄膜の内部応力と剥離現象解明、および c-BN 相形成条件の検討に関す

る研究結果をまとめたもので、序論、本論 6 章、結論の計 8 章より構成されている。

第 1 章では序論として、本研究に至る歴史的背景と研究目的を述べている。

第 2 章では本研究にて扱う BN の結晶構造の種類とそれらの物性について述べている。

第 3 章は成膜実験装置構成、手法、探針法ならびに発光分光法によるプラズマの計測結果を示している。本方式の

特徴は ECR プラズマ中にて固体棚素ターゲットを加熱することで DC バイアスにてスバッタが可能であり、スパッタ

棚素と窒素プラズマにて化合物 BN を形成する従来試みられていない方式にある。

第 4 章では、本成膜方式における成膜時の固体棚素ターゲットの挙動を記し、実際に成膜実験で得られた BN 薄膜

の基本的な特性評価(化学結合、元素組成)結果を述べている。

第 5 章は本論文における主要な結果を述べた章であり、イオン衝撃効果と c-BN 形成条件について記した部分であ

る。 c-BN 形成には、成膜時における反応最表面へのイオン衝撃が必要で、あること、 c-BN 形成に要するイオンエネル

ギーの関値は最表面におけるイオン/棚素原子粒子束比の値によって変化すること、さらに同粒子束比を増加すること

によって関エネルギー値を低く抑えることができるが、同時に c-BN 形成効率も低下する実験結果を中心に述べてい

る。

第 6 章は、得られた BN 薄膜の剥離現象について言及し、剥離の原因となる薄膜の内部応力の測定に関して行った

実験結果について述べている。 c-BN 形成効率の高い試料は共通して 5'""'-'6 GPa の圧縮応力を有し、成膜後の剥離現象

を示す。 c-BN 薄膜の剥離の抑制に対しては h-BN による中間層の導入が効果的である結果を示している。

第 7 章では、本研究の結果と過去に提唱されている c-BN 形成モデルを比較・検討し、いずれのモデルに対しても

本研究結果と巨視的実験事実、微視的原子過程両面において合致するものはなく、さらなるモデルの検討の必要性を

提示している。

-409-



第 8 章では上記の知見を統括し、本論文の結論としている。

論文審査の結果の要旨

本論文は次世代の機能性材料としての応用が期待される準安定物質である立方品窒化棚素 (c-BN) を、電子サイク

ロトロン共鳴 (ECR) プラズマ中で固体純棚素ターゲットを用いて反応'性スパッタリングする従来試みられていない

方式によって薄膜合成する手法ならびに合成された薄膜の内部応力の問題に関する研究の成果をまとめたものであ

る。主な結果を要約すると以下の通りとなる。

(1) ターゲット材には固体純棚素を用い、それを ECR プラズマ中にて加熱することによって電気抵抗率を低下させ、

DC バイアスによるスパッタが可能であることを示している。

(2) 基板へ適切な自己バイアスを印加し、形成されるイオンシースにて加速されるイオンのエネルギーを制御するこ

とによって、薄膜として c-BN を合成することに成功している。結晶相の評価は赤外吸収と電子線回折法の両手法

によって行い、評価の正当性を確認している。

(3) 基板最表面へ照射するイオンのエネルギーが低い場合、合成される BN 相は六方晶 (h-BN) となるが、 c-BN 相

が合成されるイオンエネルギーの関値は基板へ入射するイオンと棚素原子の粒子束比に依存することを示してい

る。上記の粒子束比が高くなれば c-BN 相合成に要するイオンエネルギー値を低く抑えることができる反面、 c-BN

形成効率(試料中の c-BN 相比率)も低下する傾向を報告している。

(4) 得られた c-BN 薄膜試料は成膜時のイオン衝撃のために大きな圧縮応力を示す。 c-BN 薄膜の圧縮応力と c-BN

形成効率の相関を系統的に調べ、結果と過去に提唱された c-BN 形成モデルとの比較を試みているが、本論文にお

ける実験結果の示す傾向はいずれのモデルとも完全には一致せず、さらなる検討の必要性を述べている。

(5) 巨大な圧縮応力によって生じる c-BN 薄膜の剥離現象の抑制手法の 1 つとして、基板と c-BN 層の問への h-BN

中間層導入による効果を示している。

以上のように、本論文はイオンプロセスによる準安定相薄膜合成のために要するパラメータ予測に有用な知見を提

供し、さらにイオン衝撃によって誘発される薄膜の内部応力と準安定相形成機構との相関を示し、巨大な圧縮応力に

よる剥離現象の抑制手段を提示している点など、プラズマプロセス工学、材料工学に寄与、貢献するところが大きい。

よって本論文は博士論文として価値あるものと認める。
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