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　あ らま し　導電性 ダイ ヤ モ ン ドを電気接触子 に応用す る こ と を考え た。導電性 CVD ダイ ヤ モ ン ド膜 を タ ン グ ス

テ ン 基板 表面 に 合成 し た。そ の 試料 の 表面形 態、膜厚 、電気抵抗値などを測定し た。合成 され た膜 の 表面 は、凹凸

が あ り、電気接触子に好ま しい 形状で あ っ た 。 膜 厚 の 合成 時間依存性 を測定 し た結果 か ら、ダ イ ヤ モ ン ドが析 出す

るま で に炭化物層が形成 され て い る こ とが示 唆 され る 。
XRD 測定の 結果 か ら、析出物 に ダイ ヤ モ ン ド相 が含 まれ て

い る こ とが確認で きた 。 押 し付 けた状態 で の 電気抵抗値 を測定 し た結果、未処理 の タ ン グ ス テ ン 基板 と同程度かそ

れ以下の 電 気抵抗値を示 し た 。 今 後、更 な る詳細な実験 が 必要 で あ る。

　キ ーワ ー ド　電気接触 子 ，ダイヤ モ ン ド，コ ン タク ト材料，テ ス ト工 程
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　Abstract 　 We 　try　to　use 　electroconductive 　CVD 　dia皿 ond 　film　a8 　the　material 　fbr　electrical 　contact ，　 Electroconductive

CVD 　diamond 行  was 　synthesized 　on 　W 　plate．　 Surface　morphology
，
　thickness　o 紬 e　deposit

，
　electrical　resistance ，　and 　so

on 　were 　meas ロ ed ．　 The 　surface 　morphology 　should 　be　sUitable 　for　electrical 　contact ．　 Befor紬 e　deposition　of　diamond

layer
，
　carbide 　should 　be　synthesized 　on 　the　substrate ．　 The　electrical 爬 sistance 　at　p夏essed 　condition 　was 　measured ，　and 　the

values 　were 　similar 　to　that　ofWplate
，
　which 　is　the　substrate 　of　this　CVD 　process．

　Keyword 　electrical　contact ，　 diamond，　 contact 　material ，　 test　process

1．原 稿 用 紙

1．1．はじめに

　半 導 体 製 造 プ ロ セ ス は 、集 積回 路 を 作 製す る 前 工 程

と、製 造 さ れ た 集 積 回路 を パ ッ ケ
ージ す る 後 ⊥二程 に 大

別 され る 。それ ぞれ の 工 程 の 最後 に 、製 造 され た 製 品

の 全 品 検 査 が テ ス ト工 程 と し て 行 わ れ て い る。前 工 程

の 最後 に 行 わ れ る テ ス ト 工 程 で は 、プ ロ
ー

ブ カ
ー

ド と

呼 ば れ る C
’

カ
ー

ド
”

と の 呼 称 で あ る が 、一
般 に 大 型

の 半 球 型 で あ る ）器 具 が 使 用 さ れ る 。製 造 さ れ た 回 路

の 電 極 部 分 に プ U 一ブ カ
ー

ド の 電 気端 子 を 圧 着 させ 、

テ ス タ ーと 呼 ば れ る 機器 で 診 断す る。後 工 程 の 最 後 に

行 わ れ る テ ス ト工 程 で は 、IC ソ ケ ッ ト （単 に ソ ケ ッ ト

とも呼 ば れ る ） と 呼 ば れ る 器 具 が 使 用 され る。製 造 さ

れ た 製 品 を ソ ケ ッ ト に 入 れ 、製 品 の 電 極 に 電 気 端 子 を

圧 着 さ せ 、テ ス ターと 呼 ば れ る 機器 で 診 断す る 。ど ち

ら の テ ス ト 工 程 も、原 理 的 に は 同 じ 方 法 （電 極 に 電 気

端 子 を 圧 着 ） で 測 定機 器 に 接 続 す る が 、実際 の 澗 定 対

照 の 形 状や 状 態 が 大 き く異 な る の で 、使 用 す る 材 質 や

電気 端 子 の 形 状 は 異 な る。

　 プ ロ
ーブ カ

ー
ドの 場 合 、測 定 対 象 と な る 集 積 回 路 の

電 極 部分 は 、ア ル ミニ ウ ム A1 で 作 製 さ れ て い る。ま た 、

非 常 に 平 坦 な Si ウ ェ ハ の 表 面 に 形 成 さ れ て い る た め 、
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高 さ方 向 に も精密 に 配 列 され た 電気 端 子 が 要求 さ れ る。
こ の よ うな事 情 と 硬 度 や 電 気抵 抗値 を 勘案 し て 、主 に

針 状 の タ ン グ ス テ ン W が 用 い ら れ る。IC ソ ケ ッ トの 場

合 、測 定 対 象 の 半 導 体 素 子 の 電 極 部 分 は 、ハ ン ダ が 被

覆 され た銅 で 作製 され て い る。ま た 、電 極 の 位 置 精 度

は 高 くな い の で 、電気 端 子 を 押 し 付 け る 際 に 大 き な ス

ト ロ
ーク を 必 要 と す る。 こ の よ う な 事 情 と加 工 精度 と

電 気 抵 抗値 を 勘案 し て 、主 に BeCu 製 の プ ロ
ーブ ピ ン

（ス プ リ ン グ を 内部 に 含 ん だ 針 状 の 形 状 ） が 用 い ら れ

る 。

　 実際 の 現 場 で は 、製 品 製造 の た め に 、繰 り 返 し 測 定

が 行 わ れ る 。繰 り返 し使 用す る う ち に 電気 端 子 が 劣 化

（繰 り 返 し 圧 着 に よ る 磨耗 、電 極 の 屑 が 付 着 す る こ と

に よ る 不 良） す る と、良 品 を 不 良 と 判 断 し て し ま うた

め 、半導 体素 子 製 造 に 大 き く影 響 を 与 え る 。

　 ダ イ ヤ モ ン ド は 、物 質 中最 高 の 硬 度 を 持 ち 、他 の 物

質 が 付 着 し に く い 特 性 を 有 す る 。 純 粋 な ダ イ ヤ モ ン ド

は バ ン ドギ ャ ッ プ が 大 き い 電 気 絶 縁 体 で あ る が 、ホ ウ

素 B を ドープ す る こ と で p 型 の 導 電性 を発現 す る こ と

が 知 ら れ て い る 。ダ イ ヤ モ ン ドが 有 す る、 こ れ ら の 特

性 は 、電 気 端 子 と し て の 利 用 に 適 し て い る 。そ こ で 、

導電性 ダイ ヤ モ ン ド膜 を CVD 法 に よ り 作製 し 、電気 接

触 子 と し て の 特性 を 評 価 す る こ と を 試 み た 。

2．実 験方 法

　 ダ イ ヤ モ ン ドの 電気 接触 子 と し て の 特性 を評価 す

る に あた り、最 初 に 板 状 の 試 料 で 評 価す る こ とを試 み

た 。本 研 究 で は 、W板 （5　 mm × 5mm × 0．25 皿 m ）を CVD ダ イ

ヤ モ ン ド薄膜 の 基 板 と し て 使用 し た 。CVD合 成 で の ダ イ

ヤ モ ン ドの 核 発 生 密度 を 向 上 さ せ る 方法 と し て
一

般 的

な 傷付 け 処 理 を 適 用 し た 。
W板 を ダ イ ヤ モ ン ド粉末 （平

均 粒径 500nm ）を 分 散 さ せ た ア セ トン 中 に 入 れ 、超 音波

洗 浄器 で 傷 っ け処理 を施 し た 。そ の 後 、超 音 波洗 浄器

に て ア セ ト ン で 洗浄 し た 。傷 付 け 処 理 し た W板 を ホ ッ ト

フ ィ ラ メ ン トCVD 装置 に 設 置 し た。　 CVD 装置 の チ ャ ン バ

ーを U 一
タ リーポ ン プ で 減圧 に し た 後 、チ ャ ン バ ー

内

に 、CH4 、　H2、　H2で 希 釈 し た TMB （ト リ メ チ ル ボ ロ ン ）を マ

ス フ ロ
ー

コ ン ト ロ
ーラ で 所 定 量 流 し、流 量 調 節バ ル ブ

で 圧力 を設 定 し た 後 、チ ャ ン バ ー内 の Ta フ ィ ラ メ ン ト

に 電 流 を 流 し 加 熱 し た。詳 細 な CVD 合 成 の 条 件 を Table

1に 示 す 、本 研 究 で は 、ダ イ ヤ モ ン ド合 成時 間 を 変 化 さ

せ た 。

　 電 気 抵 抗 値 の 測 定 は Fig．1 に 示 す方 法 で 測定 し た 。

試 料 を 、金 で メ ッ キ し た Cuブ ロ ッ ク の 問 に 挟 み 、　 Cuブ

ロ ッ ク 問 に 電 圧 を 印 加 し 、基 板 に 対 し て 直 流 電 流 を 流

し た 。流 し た 電 流 の 値 と 印加 し た 電 圧 の 値 の 関 係 か ら、

電気抵 抗値 を 求 め た 。こ の 測 定 を 、金 で メ ッ キ し た Cu

ブ ロ ッ ク の 間 に か け る 力 を 変化 さ せ て 行 っ た。

　測 定 の 手 順 は 以 下 の 通 りで あ る 。

　 1．試 料 を 金 メ ッ キ し た Cu ブ ロ ッ ク （3　 mm × 3　 mm × 2

mm ＞の 上 に 置 い た。（Fig ．2（a ＞）

　 2．も う
一

っ の 金 メ ッ キ し た Cuブ ロ ッ ク を 試 料 の 上

に 置 い た 。（Fig ．2 （b））

　 3．重 り を Cuブ ロ ッ ク の 上 に 置 い た 。 （Fig ．2 （c ）〉

　 今 回 適 用 し た 電気的 な 接続 は 、Fig ．1に 示 す よ うに

単純 で あ る。直流電流 は 直流 電源 に よ り金 で メ ッ キ し

た Cu ブ ロ ッ ク の 聞 に 流 し た 。電 流 の 値 を 制 御 し、電 圧

の 値 を 測 定 し た 。電流 の 値 と 電 圧 の 値 を プ ロ ッ トし た 。

ハ レ直 線 の 傾 き か ら、オ ーム の 法 則 に よ り 電気 抵抗 の 値

を 算 出 し た 。

　 こ の 測 定 操 作 を、同 じ 条 件 で 合 成 し た 2っ の 試 料 に

つ い て 、同 じ 条件 で 5回 繰 り 返 し た 。肉 眼 の 試 料 の 変 化

を デ ジ カ メ で 観 察 し た 。試料 の 表 面 状態 及 び 断 面 の 測

定 の た め に FE−SEM を 使 用 し た 。試 料 の 分 析 に ラ マ ン ス

ペ ク トル を 測 定 し た。試 料 の 硬度 を 測 定 す る た め に ナ

ノ イ ン デ ン タ ーを 使 用 し た，

3．結 果 及 び 考 察

　 CVD 合 成 実 験 前 と 合 成 後 の 試 料 の 肉 眼 で の 状 態 を

Fig ．3 に 示 す 。表 面 が 黒 色 の 析 出物 で 覆 わ れ て い る こ

と が 確 認 で き る 。

　 CVD 合成 実験 前 と 合 成 後 の 試 料 の SEM 像 を Fig ．4 に

示 す 。
CVD 合 成 後 に は 突 起 状 の 析 出 物 が 生 成 し て い る

こ と が わ か る 。 こ の 形 状 は 典 型 的 な CVD ダ イ ヤ モ ン ド

粒 子 の 形状 で あ る。後 ⊥ 程 の 半導体 テ ス トプ ロ セ ス の

電 気 接 触 子 の 表 面 に は 、測 定 対 象 物 の 表 面 酸 化 膜 を 突

き破 る た め に 、わ ざ わ ざ突 起 状 の 形 状 を 加 工 し て い る 。

従 っ て 、CVD ダ イ ヤ モ ン ド膜 の 、こ の 形状 を 利 用 す れ

ば、突起 状 の 加 工 を 行 う必 要 が な く、電機 接触 子 と し

て は 好 ま し い 。 CVD ダ イ ヤ モ ン ド粒 子 の 大 き さ が 合 成

時 間 に 依 存 し て い な い の は 、CVD 合 成 時 に お け る フ ィ

ラ メ ン トと基板 の 距 離 が 精 密 に 制御 で き て い な い た め

で あ る と 考 え ら れ る。

　 CVD 合 成後 の 試 料 の 断 面 の SEM 像 を Fig．5 に 示 す 。

断 面 像 か らダ イ ヤ モ ン ド膜 の 厚 さ を 求 め 、合成 時 間依

存性 を Fig．6 に 示 し た。合成 時間 の 増 大 に 伴 い 、膜厚

が 増 大 し て い る こ と が わ か る。最 小 二 乗法 に よ り 求 め

た 直 線 の 傾 き か ら 、ダ イ ヤ モ ン ド膜 の 成 長 速 度 は 、

0，825 μ mh
−i

と 求 め ら れ た 。ま た 、直 線 を 外 挿 す る と、

合成 の 最初 の 約 11min ．は ダ イ ヤ モ ン ド膜 が 成 長 し な

い と 予 想 さ れ る 。基 板 に 使 用 し た 、タ ン グ ス テ ン は 、

炭 化 物 を生 成す る こ と が 知 られ て い る の で CVD 合 成 の

初期 に は 炭 化物 を 形成 し て い る こ と が 考 え ら れ る 。こ

の 界 面 に お け る 炭化物 層 の 形 成 は 、電 気 接 触 子 と し て

考慮 す べ き 特性 （電気 抵抗 値、機械 的強度 ）に 大 き な 影

響 を 与 え る と 考 え られ る の で 、今 後、詳 細 に 調 査 す る
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必 要 が あ る 。

　析 出 さ せ た ダ イ ヤ モ ン ド膜 の 硬 さ を 調 べ る た め に 、

ナ ノ イ ン デ ン ターに よ る 押 し込 み試 験 を 行 っ た 。 し か

し 、ダイ ヤ モ ン ド製 の ナ ノ イ ン デ ン ター
の 圧 子 が 破損

し て 硬 度 を測定す る こ とが で きな か っ た 。けれ ど も、

こ の 結 果 か ら、 こ の 試料 の ダ イ ヤ モ ン ド膜 は 充 分 な硬

度 を 有 す る こ と は わ か る 。

　 合 成 し た 試 料 の ラ マ ン ス ペ ク トル を Fig ．7 に 示 す 。

高濃 度 に ホ ウ素 を ドープ し た CVD ダ イ ヤ モ ン ド膜 で 報

告 され て い る ス ペ ク トル と形状 が 類似 し て い る。し た

が っ て 、ホ ウ 素 は ドープ され て い る と 考 え ら れ る。

　 合成 し た 試 料 の XRD 測定結果 を Fig ．8 に 示 す 。ダ

イ ヤ モ ン ド 相 に 帰 属 さ れ る ピ
ー

ク が 存 在 す る こ と が 確

認 で き る 。 従 っ て 、析 出 し た 物 質 中 に は ダ イ ヤ モ ン ド

が 含 ま れ て い る こ と が わ か る 。 ま た 、合 成 時 間 の 増大

に 伴 い 、ダイ ヤ モ ン ド相 に 帰属 さ れ る ピ ーク が 増 大 し

て い る こ とがわ か る 。

　 Fig ．2 に 示 し た 装置 で 、押 し 付 け た 状態 の 電気 抵抗

値 を 測 定 し た 結 果 を 、Fig ．9 に 示 す 。押 し 付 け る 力 が

増 大 す る に 伴 い 、電 気 抵 抗 値 の 値 が 急 激 に 減 少 し て い

る こ とが わ か る。

　 21．42N で 押 し 付 けた状態 の 電気 抵抗値 の 合 成時 間

依 存性 を Fig ，10 に 示 す 。ダ イ ヤ モ ン ド膜 を 合 成 し た

試 料 の 電気抵 抗値 の 値 は 、合成 前 の W 基板 の 電気抵抗

値 の 値 と 同 程 度 で あ り、ダ イ ヤ モ ン ド膜 で 被 覆す る こ

と が 電 気 抵 抗値 を 大幅 に増大 さ せ る 結 果 に は な ら な い

こ と が わ か る 。 合 成 時 問 が 1 時 間 の 試 料 で は 、合 成 前

の W 基板 よ り電気 抵抗値 の 値 が 低 減 し た 。

　 接 触状 態 の 電気 抵 抗値 は 、経 験 的 に 式 （1）に 従 うこ

と が 知 ら れ て い る。

R。＝
乱

・Fc
−n

　 （1＞

　R。， Fc は 、そ れ ぞ れ 、電 気抵 抗値 （Ω ）、押 し付 け る

カ （N）で あ る 。ffcと n は 係 数 と Feに か か る 次数 で あ る、

（経験式 で あ る た め 物 理 的根 拠 は な く 、こ の 式 の 右 辺

と 左 辺 の 単 位 は あ わ な い 。〉

　 式 （1）を 変 形 し て 、

成時間 4 時間 の 試 料 以 外 は 1 以 下 の 値で あ っ た 。 式 （1）

か ら、n の 値 が 小 さ い と い う こ と は 、押 し 付 け る 力 の

増大 に 伴 う電 気 抵抗値 の 減 少 幅 が 小 さ い こ と を意味す

る 。 ダ イ ヤ モ ン ドが 外 力 に よ っ て 変 形 し に く い た め 、

外 力 が 加 わ っ た 際 に 、対 象 と 実 際 に 接 触 す る 面 積 の 増

大幅 が 少 な い た め に n の 値 が 小 さ い と考 え られ る。

4，今 後 の 課 題

　 CVD ダ イ ヤ モ ン ド膜 を電気接 触子 の 材 料 に 適 用す る

こ と を 考 え 、押 し 付 け た 状態 で の 電気 抵抗値 の 値 を測

定 し た 。本 研 究 室 で は 、電 気 接 触 子 に 関 す る 研 究 を 行

っ た 前例 が な い た め 、試 行錯 誤 で 実 験 を 行 っ た 。そ の

結 果 と し て 見 え て き た 今 後 の 課 題 と し て 、

　
・
界面 の 測 定

　 タ ン グ ス テ ン を基材 と し て 使 用す る と、炭化 物 を 形

成 し て 、タ ン グ ス テ ン ／炭化 タ ン グ ス テ ン ／ダイ ヤ モ ン

ドの 構 造 に な る 可 能 性 が あ る 。炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、

硬 く て 導 電 率 も 高 い が 、脆 い 性 質 が あ る。し た が っ て 、

電 気接触 子 の 構 造材 と し て は 不適 と 考 え ら れ る。今後 、

基 材 と析 出物 の 界 面 を調 べ る 予 定 で あ る 。

　・針 状 試 料 で の 測 定

　今 回 の 実験 で は 板 状 の 試 料 で 測 定 を 行 っ た 。 実 用 の

形状 に 近 づ け る た め 、ま た 、電 気 コ ン タ ク トの 業 界 の

こ れ ま で の 研 究 手 法 を 参考 と す る た め に 、針 状 の 試料

で の 測 定 を 行 う 。 針 状 と す る こ と で 前 述 の 炭 化 物 が 脆

い 性 質 が 顕 著 に な る 可 能 性 が あ る．

　・繰 り返 し 押 し 付 け の 実験

　 実 用 化 の 場合 、繰 り 返 し 押 し 付 け る 操作 を行 う。そ

の た め 、繰 り返 し 押 し 付 け の 操 作 に 対 す る 耐 久 性 を 調

査 す る 必 要 が あ る 。基 材 と ダ イ ヤ モ ン ド膜 の 界 面 の 付

着 力が 大き い こ とが要 求 され る の で 、こ の 点 か らも界

面 の 調 査 は 重 要 で あ る。

　・ダ イ ヤ モ ン ド合成条 件 の 最 適 化 （前 処 理 も含め て ）

　 ダ イ ヤ モ ン ド膜 を 合 成 す る 条 件 を 変 化 さ せ て 電 気

抵 抗 値 の 低 減 を 試 み る。も し 界 面 に 炭 化 物 が 形 成 され

る こ と が 闇 題 と な る 場 合 に は 、改 善 の た め の 前 処 理 方

法 も検討 す る。

ln （Rc） ＝−
nln （凡） ＋ ln （4） （2）

　 し た が っ て 、ln （Rc） vs 　 ln （Fc）の プ ロ ッ トを行 う

こ と に よ り、直 線 関 係 が 得 ら れ る の で あ れ ば 、直 線 の

傾 き と y 切 片 の 値 か ら 、n と 尺 を 求 め る こ と が で き る 。

　ln （Rc） vs 　 ln （Fc）の プ ロ ッ ト を Fig ，11 に 示 す 。

い ず れ の 合 成 時 間 の 試 料 に つ い て も 値 直 線 関 係 が 得 ら

れ た 。得 ら れ た 直 線 関 係 か ら 求 め た n と Fcの 値 を Table

2 に 示 す 。n の 値 に そ れ ほ ど 大 き な 違 い は 見 ら れ ず、合

Table　l　Synthesis　condition 　of　CVD 　diamond　fiim

H2CH41000ppm

　TMB ／H2

200ccm2ccm20ccm

（TMB 　in　gas　source ） （90．1　ppm ）
substrate 　material

filament　material

pressure
eleCtrical 　power
synthesis 　time

W （tungsten）
Ta（φ0，25　mm ）
φ2．5mm × 6U」ms

80τbrr250W14h
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{c)

  (a), CVD  diamend  fiIm; (b), W  substrate;

  (c), Au-coated  Cu  bleck.

Fig. 1 The  measurement  of  electrical

   resistances  for the samples.
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 beforeCVDprocess afterCVDprocess

Fig. 3 W  plates before the CVD  process
    and  after  CVD  process.

g

Fig. 2 Set up  forthe measurement
    of electrical resistance.

(a)

(b) (c)

    (d) . (e) 6oonm

Fig. 4 The  SEM  images of  the samples.
(a), after  scratch  process; (b), 1 h;

(c), 2h  ; (d), 3h;  (e), 4 h.

;Dtamond film

              -1  pm

Fig. 5 SEM  image of cross  section

     for the sample
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Fig. 6 Time  dependence
    of film thickness.
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Fig. 7 Raman  spectrum  of  the sample

    synthesized  for 3 h.
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Fig. 9 Pressure dependencies
    of electrical resistance.
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Fig. 11 Plots of ln (Rc) vs  ln (F6).
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