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研究成果の概要（和文）： 
現状の大学の実験室レベルの環境と設備においては，外部汚染を防止したうえでの熱処理に

よって熱平衡原子空孔を実現することや，熱処理後に十分な速度で熱平衡原子空孔を急冷凍結

することは困難であるという結論に足した．そこで，十分な速度での試料急冷を実現するため

に，現状ブロック状試料の代わりに通常のデバイス製造用 300ｍｍウェーハから切り出された

厚さの薄い試料でも超音波測定ができるような条件を見出した．それは，これまで測定してい

た CL[111] という弾性定数ではなく，Ｃ11 という弾性定数を測定することによる．このように，

試料として普通のデバイス製造用ウェーハが使えるようにできたことで，今後の実験において

は，実験環境の清浄度や試料の加熱，速やかな冷却などが実現できる半導体製造用のプロセス

装置(RTA 装置: Rapid Thermal Annealer) が使えるようになった．今後の実験，同じ方針（実

験原理）を維持しつつも，半導体ウェーハメーカと協力しながら，RTA 装置によって，熱平衡

原子空孔を凍結させた試料を作成する事を計画している． 
 
 
研究成果の概要（英文）： 
Regarding the sample preparation in this study performed by the annealing furnace in the 
laboratory of university-level cleanness, we have found the following two problems: (1) The 
cleanness of the laboratory is totally inadequate in order to anneal well-cleaned samples in the 
contamination-free ambient. (2) The cooling (quenching) speed is insufficient to freeze the 
vacancies which are in thermal equilibrium in the annealing. We have found that the best way to 
resolve these problems is to prepare the samples by using the apparatuses and facilities in silicon 
wafer manufacturing company. The level of the cleanness of the apparatus and the clean room is far 
higher than that of those in the university. The quenching with sufficiently high speed can also be 
realized by the rapid thermal annealer (RAT) adopted in silicon wafer manufacturing. In this case 
however, we have to deal with the silicon wafers of surface orientation <001> and the thickness 
thinner than 0.8 mm, instead of the block-shaped samples we first considered for the experiment. In 
this case, we also have to totally change the regular condition of the ultrasonic measurement into a 
special one, where we measure the elastic constantＣ11 by using the longitudinal sound wave 
propagating along <001> direction through the very thin sample (wafer). We have shown that this 
method of measurement for the elastic softening is possible. Sample preparation using the RTA in 
silicon wafer manufacturer is now in progress.           
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１．研究開始当初の背景 
デバイス製造用につくられた高純度シリ

コン結晶にごく微量含まれる孤立単原子空
孔(原子空孔)は，シリコン結晶のデバイスプ
ロセス特性を大きく左右するため重要視さ
れてきたが，その濃度を物理的な手法で直接
測定する方法はこれまでに見出されていな
い．シリコン結晶に対して超音波計測法によ
って観測される低温弾性ソフト化の大きさ
⊿C は原子空孔の濃度 [V] に比例 すること
がわかっている． 
２．研究の目的 
この比例定数χの値を定められれば，測定

されたソフト化の大きさから原子空孔濃度
の値を[V]=χ⊿C として求める事ができる．
この原子空孔の濃度の絶対値 [V] をソフト
化の大きさ⊿C を計ることによって求め方法
を確立するのが本研究の目的である． 
３．研究の方法と結果 
この実験を成功させるためには，できるだ

け高い温度 T の熱平衡原子空孔を実現し，そ
れを急冷凍結する必要がある．このために，
本研究では一辺の長さが 2－3mm の比較的
小さなブロック状試料を採用した．熱処理に
は，炉内雰囲気(アルゴンガス)が外界から遮
断されるような工夫が施された密閉式の横
型電気炉を用いた．炉の加熱部に，高純度石
英で作られた試料台とそれに載せられた試
料が置かれて加熱され，それらを引き出し棒
によって手動で迅速に冷却ゾーンまで抜き
出すという方法で急冷した．熱処理温度とし
ては，1240℃，1160℃ と 1100 の場合を試
みた． 
試料の熱処理実験を始めてすぐに，熱処理

によって試料表面に酸化膜が成長してしま

うことが判明した．電気炉自体の密閉性と高

温部材の純度は他の環境(ユーティリティの

整ったデバイスメーカのクリーンルーム)で
使った場合から検証できているので，ガスの

純度が低いためか，電気炉のガス配管のつな

ぎ込みに原因があるものと断定した．これを

大学の実験室という状況において解決する

のは無理があるため，シリコン試料の石英ア

ンプルにいれて，状純度アルゴンガス置換を

しながら封じ切るという方法をとった．それ

でも，高い温度の熱処理では数ナノメートル

の膜厚の酸化膜が成長した．また，同時にモ

ニター用として同じ状況で熱処理したシリ

コンウェーハが鉄で汚染されていることが

判明した．これも，大学の実験室と言う開放

型の環境で処理していることによる限界で

あると思われた． 
 急冷処理も，試料の引きだし速度を変え

ながら検証した．現状で可能な最大の引き出
し速度と，それより幾分遅い引き出し速度に
ついて急冷状態をソフト化の大きさから調
べた結果，最大の引き出し速度でも未だ原子
空孔濃度は飽和しておらず（凍結しきれてお
らず），冷却速度が不十分であることが分か
った．これは，試料がブロック状であること
と，試料台や試料引き出し棒の熱容量が大き
いことのため，冷却ゾーンでの自然冷却が遅
いためであると考えられる． 
４．結論と研究成果 
結果として，現状の実験装置環境と熱処理

条件では，外部汚染を防止したうえで熱処理
し，それを急冷凍結することは困難であると
いう結論に達した．そこで，より本質的かつ
合理的である試料急冷を実現するために，現
状ブロック状試料から通常のデバイス製造
用 300ｍｍウェーハから切り出した厚さの薄
い試料でも超音波測定ができるような条件
を見出した．それは，これまで測定していた
CL[111] という弾性定数ではなく，Ｃ11という
弾性定数を測定ができるようにしたことに
よる．このように，試料として普通のデバイ
ス製造用ウェーハが使えるようにできたこ
とで，高温加熱と速やかな冷却を実現できる
半導体ウェーハ製造用のプロセス装置(RTA
装置: Rapid Thermal Annealer) がフルに使
えるようになった．今後の実験では，同じ方
針（実験原理）を維持しつつも，半導体ウェ
ーハメーカと協力しながら，RTA 装置によっ
て，熱平衡原子空孔を凍結させた試料を作成
する事を計画している． 
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