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(57)【要約】
【課題】従来に比べて効率良くドライクリーニングを行
うことのできる基板処理装置のドライクリーニング方法
を提供する。
【解決手段】　基板処理装置の処理チャンバー内に付着
した金属膜を、金属膜を酸化して金属酸化物を形成する
工程と、金属酸化物とβ－ジケトンとを反応させて錯体
を形成する工程と、錯体を昇華する工程とによって除去
する基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
処理チャンバー内を加熱しつつ、酸素とβ－ジケトンと
を含むクリーニングガスを処理チャンバー内に供給し、
且つ、クリーニングガスにおけるβ－ジケトンに対する
酸素の流量比を、金属酸化物の生成速度が、錯体の生成
速度を超えない範囲とする。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　基板処理装置の処理チャンバー内に付着した金属膜を、
　前記金属膜を酸化して金属酸化物を形成する工程と、
　前記金属酸化物とβ－ジケトンとを反応させて錯体を形成する工程と、
　前記錯体を昇華する工程と
によって除去する基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記処理チャンバー内を加熱しつつ、酸素とβ－ジケトンとを含むクリーニングガスを
前記処理チャンバー内に供給し、且つ、
　前記クリーニングガスにおけるβ－ジケトンに対する酸素の流量比を、前記金属酸化物
の生成速度が、前記錯体の生成速度を超えない範囲とする
　ことを特徴とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【請求項２】
　基板処理装置の処理チャンバー内に付着したニッケル膜を、
　前記ニッケル膜を酸化してニッケル酸化物を形成する工程と、
　前記ニッケル酸化物とβ－ジケトンとを反応させて錯体を形成する工程と、
　前記錯体を昇華する工程と
によって除去する基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記処理チャンバー内を加熱しつつ、酸素とβ－ジケトンとを含むクリーニングガスを
前記処理チャンバー内に供給し、且つ、
　前記クリーニングガスにおけるβ－ジケトンに対する酸素の流量比を、前記ニッケル酸
化物の生成速度が、前記錯体の生成速度を超えない範囲とする
　ことを特徴とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【請求項３】
　請求項２記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記β－ジケトンが、ヘキサフルオロアセチルアセトンであることを特徴とする基板処
理装置のドライクリーニング方法。
【請求項４】
　請求項３記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記クリーニングガスにおけるヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量比
（酸素流量／βジケトン流量）が１～５％の範囲であり、前記処理チャンバー内の加熱温
度が２５０℃～３２５℃である
　ことを特徴とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【請求項５】
　請求項３又は４記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記クリーニングガス中の前記酸素の分圧（Ｐ（Ｏ２））と前記ヘキサフルオロアセチ
ルアセトンの分圧（Ｐ（Ｈｈｆａｃ））との比（Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ））と、温
度（Ｔ）との関係が、
　Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）≦１．５×４．３２９×１０－１７×Ｔ５．９９７

を満たす範囲とする
　ことを特徴とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【請求項６】
　請求項１～５いずれか１項記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記クリーニングガス中の酸素の流量を徐々に増加させることを特徴とする基板処理装
置のドライクリーニング方法。
【請求項７】
　請求項１～６いずれか１項記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記処理チャンバー内に加熱したガスを供給して当該処理チャンバーを加熱することを
特徴とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【請求項８】
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　請求項１～７いずれか１項記載の基板処理装置のドライクリーニング方法であって、
　前記処理チャンバー内に還元性のガス又はプラズマを供給する工程を有することを特徴
とする基板処理装置のドライクリーニング方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、基板処理装置のドライクリーニング方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　半導体装置の製造工程において、成膜装置等の基板処理装置の処理チャンバ内に付着し
た金属膜等を、ドライプロセスによってドライクリーニングする方法が知られている。こ
のような金属のうち、Ｎｉ（ニッケル）、Ｃｏ（コバルト）、Ｃｕ（銅）、Ｒｕ（ルテニ
ウム）などのハロゲン化化合物は、Ｗ（タングステン）、Ｔｉ（チタン）、Ｔａ（タンタ
ル）等と異なり、蒸気圧がかなり低いために、従来用いられてきたＣｌＦ３等のエッチン
グガスでは、ドライエッチングするのに高温が必要とされる。低温プロセスでこれらの金
属を除去する方法としては、一度対象金属をＯ２（酸素）で酸化してからヘキサフルオロ
アセチルアセトン（Ｈｈｆａｃ）等のβ－ジケトンと反応させ、金属錯体を形成し昇華し
て排気する方法が知られている（例えば、特許文献１、非特許文献１参照。）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特許第４０４９４２３号公報
【非特許文献】
【０００４】
【非特許文献１】J.Electrochem. Soc., Vol.142,No.3, P961 (1995)
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　本発明者等は、一度対象金属をＯ２で酸化してからヘキサフルオロアセチルアセトン等
のβ－ジケトンと反応させ、金属錯体を形成し昇華して排気するドライクリーニング方法
について従来から研究を重ねており、この方法では、以下のような問題があることが判明
した。
【０００６】
　すなわち、上記の方法では、金属を酸化し過ぎると、ヘキサフルオロアセチルアセトン
との反応性が急激に低下し、エッチング反応が止まってしまうことがある。このため、ド
ライクリーニングの効率が低下したり、ドライクリーニングが行えない場合がある。また
、このような現象は、特に、金属がＮｉ（ニッケル）の場合に顕著になる。
【０００７】
　本発明は、上記の事情に対処してなされたもので、従来に比べて効率良くドライクリー
ニングを行うことのできる基板処理装置のドライクリーニング方法を提供しようとするも
のである。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　本発明に係る基板処理装置のドライクリーニング方法の一態様は、基板処理装置の処理
チャンバー内に付着した金属膜を、前記金属膜を酸化して金属酸化物を形成する工程と、
前記金属酸化物とβ－ジケトンとを反応させて錯体を形成する工程と、前記錯体を昇華す
る工程とによって除去する基板処理装置のドライクリーニング方法であって、前記処理チ
ャンバー内を加熱しつつ、酸素とβ－ジケトンとを含むクリーニングガスを前記処理チャ
ンバー内に供給し、且つ、前記クリーニングガスにおけるβ－ジケトンに対する酸素の流
量比を、前記金属酸化物の生成速度が、前記錯体の生成速度を超えない範囲とすることを
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特徴とする。
【０００９】
　本発明に係る基板処理装置のドライクリーニング方法の他の態様は、基板処理装置の処
理チャンバー内に付着したニッケル膜を、前記ニッケル膜を酸化してニッケル酸化物を形
成する工程と、前記ニッケル酸化物とβ－ジケトンとを反応させて錯体を形成する工程と
、前記錯体を昇華する工程とによって除去する基板処理装置のドライクリーニング方法で
あって、前記処理チャンバー内を加熱しつつ、酸素とβ－ジケトンとを含むクリーニング
ガスを前記処理チャンバー内に供給し、且つ、前記クリーニングガスにおけるβ－ジケト
ンに対する酸素の流量比を、前記ニッケル酸化物の生成速度が、前記錯体の生成速度を超
えない範囲とすることを特徴とする。
【発明の効果】
【００１０】
　本発明によれば、従来に比べて効率良くドライクリーニングを行うことのできる基板処
理装置のドライクリーニング方法を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００１１】
【図１】本発明の一実施形態に係るＣＶＤ装置の全体構成を示す図。
【図２】図１のＣＶＤ装置の処理チャンバーの概略構成を示す図。
【図３】Ｎｉのエッチング厚さと酸素流量との関係を示すグラフ。
【図４】各温度におけるＮｉのエッチング厚さと酸素流量との関係を示すグラフ。
【図５】夫々の加熱温度における最高のエッチングレートにおけるアレニウスプロットの
グラフ。
【図６】Ｎｉのエッチング厚さと分圧比の関係を示すグラフ。
【図７】Ｎｉのエッチング厚さと分圧比の関係を示すグラフ。
【図８】各全圧における最適分圧比と温度との関係を示すグラフ。
【図９】最適分圧比と温度との関係を示すグラフ。
【図１０】Ｎｉのエッチングレートと分圧比の関係を示すグラフ。
【図１１】ガスの供給例を示す図。
【図１２】酸素ガスの供給量の例を分圧比と温度との関係で示すグラフ。
【図１３】還元工程を含むガスの供給例を示す図。
【図１４】還元工程を含むガスの供給例を示す図。
【発明を実施するための形態】
【００１２】
　以下、本発明の詳細を図面を参照して実施形態について説明する。
【００１３】
　図１，２は、本発明の一実施形態の基板処理装置のドライクリーニング方法を実施する
基板処理装置としてのＣＶＤ装置の構成例を示すものであり、図１はＣＶＤ装置１００の
全体概略構成を示すものであり、図２は処理チャンバー１０の概略構成を示すものである
。図１，２に示すように、ＣＶＤ装置１００は、略円筒状に形成され内部を気密に閉塞可
能とされた処理チャンバー１０を具備している。
【００１４】
　図１に示すように、処理チャンバー１０には、クリーニングガスを供給するためのガス
供給機構２００と、排気機構３００が接続されている。ガス供給機構２００は、酸素ガス
供給系２１０と、Ｈｈｆａｃ（ヘキサフルオロアセチルアセトン）供給系２２０とを具備
している。
【００１５】
　酸素ガス供給系２１０は、窒素ガス供給源に接続された第１窒素供給配管２１１と酸素
ガス供給源に接続された酸素供給配管２１２とを具備している。第１窒素供給配管２１１
には、マスフローコントローラ（ＭＦＣ１）２１３が介挿されており、酸素供給配管２１
２には、マスフローコントローラ（ＭＦＣ２）２１４が介挿されている。マスフローコン
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トローラ（ＭＦＣ１）２１３の上流側及び下流側にはバルブＶ１，Ｖ２が介挿され、マス
フローコントローラ（ＭＦＣ２）２１４の上流側及び下流側にはバルブＶ３，Ｖ４が介挿
されている。第１窒素供給配管２１１と酸素供給配管２１２は、合流して主配管２０１に
接続されている。第１窒素供給配管２１１と酸素供給配管２１２の合流点の下流側には、
バルブＶ１１が介挿されている。
【００１６】
　Ｈｈｆａｃ供給系２２０は、窒素ガス供給源に接続された第２窒素供給配管２２１とＨ
ｈｆａｃ容器２２３に接続されたＨｈｆａｃ供給配管２２２とを具備している。第２窒素
供給配管２２１には、マスフローコントローラ（ＭＦＣ３）２２５が介挿されており、Ｈ
ｈｆａｃ供給配管２２２には、マスフローコントローラ（ＭＦＣ４）２２６が介挿されて
いる。マスフローコントローラ（ＭＦＣ３）２２５の上流側及び下流側にはバルブＶ５，
Ｖ６が介挿され、マスフローコントローラ（ＭＦＣ４）２２６の上流側及び下流側にはバ
ルブＶ７，Ｖ８が介挿されている。第２窒素供給配管２２１とＨｈｆａｃ供給配管２２２
は、合流して主配管２０１に接続されている。第２窒素供給配管２２１とＨｈｆａｃ供給
配管２２２の合流点の下流側には、バルブＶ１２が介挿されている。また、Ｈｈｆａｃ容
器２２３には、キャリアガスを供給してバブリングするためのキャリアガス供給配管２２
４が接続されている。キャリアガス供給配管２２４には、バルブＶ９が介挿され、Ｈｈｆ
ａｃ容器２２３の出口側のＨｈｆａｃ供給配管２２２には、バルブＶ１０が介挿されてい
る。
【００１７】
　上記の酸素ガス供給系２１０と、Ｈｈｆａｃ供給系２２０が接続された主配管２０１は
、処理チャンバー１０に接続されている。また、主配管２０１には、主配管２０１から分
岐し処理チャンバー１０をバイパスして排気系３００に接続するバイパス配管２０２が配
設されている。主配管２０１のバイパス配管２０２の分岐点より下流側にはバルブＶ１３
が介挿されており、バイパス配管２０２には、バルブＶ１４が介挿されている。
【００１８】
　排気機構３００はドライポンプ３０１を具備しており、排気管３０２によってドライポ
ンプ３０１は処理チャンバー１０に接続されている。排気管３０２には、自動圧力制御装
置（ＡＰＣ）３０３が介挿されており、自動圧力制御装置（ＡＰＣ）３０３の上流側及び
下流側には、夫々バルブＶ１５，Ｖ１６が介挿されている。
【００１９】
　図２に示すように、処理チャンバー１０内には、被処理基板としての半導体ウエハを載
置するためのステージ１１が配設されている。このステージ１１には、半導体ウエハを所
定温度に加熱するための図示しないヒータが設けられている。また、ステージ１１には、
図示しない駆動機構によって上下に移動され、ステージ１１上に出没自在とされた複数の
リフトピン１２が設けられている。これらのリフトピン１２は、半導体ウエハをステージ
１１上に搬入及び搬出する際に、一時的に半導体ウエハをステージ１１の上方に支持する
ためのものである。
【００２０】
　処理チャンバー１０の天井部には、ステージ１１と間隔を設けて対向するように、シャ
ワーヘッド１３が配設されている。シャワーヘッド１３には、多数のガス噴出孔１４が設
けられており、これらのガス噴出孔１４からステージ１１上の半導体ウエハに向けて所定
の処理ガスを供給するようになっている。クリーニングガスについても、このシャワーヘ
ッド１３のガス噴出孔１４から処理チャンバー１０内に供給される。なお、処理チャンバ
ー１０には、図１に示した排気機構３００が接続されている。
【００２１】
　上記構成のＣＶＤ装置１００では、ステージ１１上に半導体ウエハを載置して所定温度
に加熱するとともに、シャワーヘッド１３のガス噴出孔１４から所定の処理ガスを半導体
ウエハに供給して、半導体ウエハ上にＣＶＤにより所定の膜、例えば、Ｎｉ（ニッケル）
、Ｃｏ（コバルト）、Ｃｕ（銅）、Ｒｕ（ルテニウム）などの金属膜を形成する。このよ
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うに半導体ウエハに成膜を行うと、処理チャンバー１０内の各部にも金属膜等が堆積する
。この堆積膜を放置すると、反射率が変わることによって、成膜状態が変化したり、堆積
膜が剥がれて半導体ウエハに付着するなどの問題が生じる。
【００２２】
　このため、ＣＶＤ装置１００では、処理チャンバー１０内の堆積膜を除去するクリーニ
ングを定期的に実施する。クリーニングには、処理チャンバー１０を大気開放して液体に
よってクリーニングするウェットクリーニングと、処理チャンバー１０を大気開放せずに
クリーニングガスによってクリーニングするドライクリーニングの２種類の方法がある。
このうち、ドライクリーニングでは、処理チャンバー１０を大気開放せずに実施すること
ができるため、装置を使用することのできないダウンタイムをウェットクリーニングの場
合に比べて大幅に低減することができる。
【００２３】
　このような処理チャンバー１０内の堆積膜を除去するクリーニングにおいて、本実施形
態では、クリーニングガスとして、酸素とβ－ジケトンとを含むガスを使用する。β－ジ
ケトンとしては、例えばヘキサフルオロアセチルアセトン（Ｈｈｆａｃ）のようなカルボ
ニル基に結合したアルキル基がハロゲン原子を有しているβ－ジケトンを使用することが
好ましい。このようなβ－ジケトンが好ましいとしたのは、ハロゲン原子は誘起効果が大
きいので、この影響からカルボニル基の酸素原子の電子密度が小さくなり、この酸素原子
に結びついている水素原子が水素イオンとして解離し易くなるからである。この解離が起
こり易いほど反応性は高くなる。
【００２４】
　以下では、クリーニングガスとして、酸素とヘキサフルオロアセチルアセトンとを含む
ガスを使用した場合について説明する。処理チャンバー１０内のクリーニングでは、ステ
ージ１１内に設けられたヒータに通電して、所定温度（２００℃～４００℃）に加熱する
とともに、排気を行い処理チャンバー１０内を所定の減圧雰囲気（例えば１３３００Ｐａ
（１００Ｔｏｒｒ））とし、クリーニングガスを所定流量で流す。
【００２５】
　これにより、酸素によって金属膜を酸化して金属酸化物を形成する工程と、金属酸化物
とヘキサフルオロアセチルアセトンとを反応させて錯体を形成する工程と、当該錯体を昇
華する工程とが進行して金属膜が除去される。この時、クリーニングガスにおけるヘキサ
フルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量比を、金属酸化物の生成速度が、錯体の生
成速度を超えない範囲とする。これは以下のような理由による。
【００２６】
　図３のグラフは、縦軸をＮｉのエッチング厚さ（ｎｍ）、横軸を酸素流量（ｓｃｃｍ）
として、上記クリーニングガスでニッケル（Ｎｉ）を１０分間エッチングした時のエッチ
ング厚さを、酸素の流量を変化させて調べた結果を示している。エッチング条件は、温度
３２５℃、圧力１３３００Ｐａ（１００Ｔｏｒｒ）、クリーニングガスは、ヘキサフルオ
ロアセチルアセトンの流量を５０ｓｃｃｍで一定とし、窒素と酸素の合計流量を５０ｓｃ
ｃｍとして、酸素流量を０から１０ｓｃｃｍの間で変化させた。
【００２７】
　酸素流量が０の場合、ニッケル材料のエッチングは生じなかった。また、酸素を０．５
ｓｃｃｍ添加するとニッケル材料のエッチングが起き、ニッケル材料のエッチング量は、
酸素流量が２．５ｓｃｃｍとなるまで、略直線的に増加した。しかし、酸素流量が２．５
ｓｃｃｍを超えると急速にニッケル材料のエッチング量が減少し、酸素流量が５．０ｓｃ
ｃｍ以上となるとニッケル材料のエッチング量が略０となった。
【００２８】
　上記の結果は、ニッケル材料のエッチングを行う場合、酸素の存在が必要であるが、酸
素が過剰となった場合もニッケル材料のエッチングが進行しないことを示している。これ
は、酸素が過剰となると酸素によるニッケル表面の酸化が進行し過ぎて、酸化ニッケルに
よってニッケル材料の表面が覆いつくされてしまい、この状態となると酸化ニッケルとヘ
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キサフルオロアセチルアセトンとの反応が進行せず、錯体が形成されなくなってしまうか
らと推測される。すなわち、酸化ニッケルとヘキサフルオロアセチルアセトンとの反応が
進行するためには、酸化されていないニッケルの存在が必要であり、この酸化されていな
いニッケルが酸化ニッケルとヘキサフルオロアセチルアセトンとの反応において触媒的作
用をしているものと考えられる。
【００２９】
　そして、クリーニングガスにおけるヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流
量比を、酸素によるニッケルの酸化により生成される酸化ニッケル（金属酸化物）の生成
速度が、酸化ニッケルとヘキサフルオロアセチルアセトンとの反応によって生成される錯
体の生成速度を超えない範囲、すなわち、図３に示す「酸化とエッチングのバランスポイ
ント」より酸素流量が少ない範囲とすれば、エッチングが進行する。
【００３０】
　図３に示す「酸化とエッチングのバランスポイント」は、酸素流量が２．５ｓｃｃｍの
場合であり、この時のヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量比は、２．５
／５０＝５％である。この「酸化とエッチングのバランスポイント」では、エッチング量
が最高となるため、実際にドライクリーニングを行う場合、この「酸化とエッチングのバ
ランスポイント」の近傍のヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量比を選択
することによって、効率良くドライクリーニングを行うことができる。図３に示す例は、
加熱温度が３２５℃の場合であり、上記した「酸化とエッチングのバランスポイント」は
、加熱温度によって変動する。
【００３１】
　図４のグラフは、縦軸をＮｉのエッチング厚さ（ｎｍ）、横軸を酸素流量（ｓｃｃｍ）
として、加熱温度を、３２５℃、３００℃、２７５℃、２５０℃と変更した場合のエッチ
ング厚さ（ｎｍ）と、酸素の流量との関係を調べた結果を示している。この図４のグラフ
に示すように、「酸化とエッチングのバランスポイント」となる酸素流量は、加熱温度の
低下に伴って低流量側にシフトする。
【００３２】
　すなわち、加熱温度が３００℃の場合、「酸化とエッチングのバランスポイント」とな
る酸素流量は、１．５ｓｃｃｍであり、この場合のヘキサフルオロアセチルアセトンに対
する酸素の流量比は、１．５／５０＝３％である。加熱温度が２７５℃の場合、「酸化と
エッチングのバランスポイント」となる酸素流量は、１．０ｓｃｃｍであり、この場合の
ヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量比は、１．０／５０＝２％である。
加熱温度が２５０℃の場合、「酸化とエッチングのバランスポイント」となる酸素流量は
、０．５ｓｃｃｍであり、この場合のヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流
量比は、０．５／５０＝１％である。
【００３３】
　上記の加熱温度と、「酸化とエッチングのバランスポイント」となる酸素流量と、最高
のエッチングレートを数値で示すと以下のようになる。
温度３２５℃の場合、最高のエッチングレート４６４ｎｍ／ｍｉｎ、最適酸素流量２．５
ｓｃｃｍ。
温度３００℃の場合、最高のエッチングレート２８２ｎｍ／ｍｉｎ、最適酸素流量１．５
ｓｃｃｍ。
温度２７５℃の場合、最高のエッチングレート１４２ｎｍ／ｍｉｎ、最適酸素流量１．０
ｓｃｃｍ。
温度２５０℃の場合、最高のエッチングレート５０ｎｍ／ｍｉｎ、最適酸素流量０．５ｓ
ｃｃｍ。
【００３４】
　上記の結果から、クリーニングを効率的に行うためには、加熱温度は２００℃以上とす
ることが好ましい。また、加熱温度が４００℃を超えるとヘキサフルオロアセチルアセト
ンが分解を起こすため、加熱温度は４００℃以下とすることが好ましい。したがって、加
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熱温度は２００℃～４００℃程度とすることが好ましい。また、上記のとおり、加熱温度
が２５０℃～３２５℃の範囲では、ヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量
比は、１％～５％とすることが好ましい。なお、縦軸をＮｉエッチング速度（ｎｍ／ｍｉ
ｎ）、横軸を１０００／Ｔ（１／Ｋ）とした図５のグラフに、２５０℃～３２５℃の加熱
温度の最高のエッチングレートにおけるアレニウスプロットを示す。
【００３５】
　上述したヘキサフルオロアセチルアセトンに対する酸素の流量は、酸素の分圧Ｐ（Ｏ２

）とヘキサフルオロアセチルアセトンの分圧Ｐ（Ｈｈｆａｃ）との比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈ
ｈｆａｃ）として表すことができる。図６、図７のグラフは、縦軸をＮｉのエッチング厚
さ（ｎｍ）、横軸を分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）として、全圧に対する依存性を
調べた結果を示したものであり、図６は加熱温度が３２５℃の場合、図７は加熱温度が２
７５℃の場合を示している。
【００３６】
　これらのグラフにおいて、円形のプロットは、全圧が２６６０Ｐａ（２０Ｔｏｒｒ）、
三角のプロットは、全圧が１３３００Ｐａ（１００Ｔｏｒｒ）、×のプロットは、全圧が
２３９４０Ｐａ（１８０Ｔｏｒｒ）の場合を示している。図６、図７のグラフに示すよう
に、全圧が変わっても、エッチング量が最大となる分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）
は、同じ範囲に存在する。また、加熱温度が変わっても同じ傾向を示す。
【００３７】
　図８は、縦軸を分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）、横軸を温度として各温度におけ
る全圧２６６０（２０Ｔｏｒｒ）、１３３００Ｐａ（１００Ｔｏｒｒ）、２３９４０Ｐａ
（１８０Ｔｏｒｒ）の場合のエッチング量が最大となる最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈ
ｆａｃ）をプロットしたものである。全圧が２６６０Ｐａ～２３９４０Ｐａの範囲で、夫
々の加熱温度における最大エッチング量を示す最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）
は、略同じとなる。
【００３８】
　上記の各温度におけるエッチング量が最大となる最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａ
ｃ）のプロットを含む範囲と、これより分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）が高くなる
範囲、すなわち酸素が過剰となる範囲とを仕切る線を描くと図９に示す線となる。この線
は、
ｙ（Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ））＝１．５×４．３２９×１０－１７×Ｔ５．９９７

であり、したがって、分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）が、
Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）≦１．５×４．３２９×１０－１７×Ｔ５．９９７

となる範囲でクリーニングを行うことが好ましい。これによって、途中でエッチングが停
止することなく、効率良くクリーニングを行うことが可能となる。
【００３９】
　図１０は、縦軸をＮｉのエッチングレート（ｎｍ／ｍｉｎ）、横軸を分圧比Ｐ（Ｏ２）
／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）として、各温度（３２５℃、３００℃、２７５℃、２５０℃）におけ
る最大エッチングレートと分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）との関係をプロットした
ものである。この図１０に示されるように、最大エッチングレートは、分圧比Ｐ（Ｏ２）
／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）に対して略直線上に位置する。この場合の直線は、Ｙ＝９２８０Ｘで
あった。
【００４０】
　上記のように、加熱温度によってエッチング量が最大となる最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ
（Ｈｈｆａｃ）は変動し、加熱温度が低い場合、最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ
）は低くなる。つまり、加熱温度が低い場合、酸素の流量を低く設定する必要がある。一
方、図２に示したＣＶＤ装置１００では、ステージ１１にはヒータが内蔵されているため
ステージ１１の温度は高くなるが、他の処理チャンバー１０の各部では、ステージ１１よ
りも温度が低い部位が存在する。
【００４１】
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　したがって、ステージ１１の加熱温度に合わせて最適分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａ
ｃ）を決定すると、処理チャンバー１０内の温度が低い部位では、酸素が過剰となって、
エッチングによるクリーニングが進行しない虞がある。
【００４２】
　そこで、縦軸を流量、横軸を時間とした図１１に示すように、酸素流量を最初は低い流
量に設定し、Ｓ１からＳ４と徐々に酸素流量を増加させるようにしてドライクリーニング
する方法を採用することが好ましい。この方法によれば、処理チャンバー１０内の、相対
的に温度が低い部位においてもドライクリーニングを進行させることができ、相対的に温
度が高い部位についても、効率的に短時間でドライクリーニングを行うことができる。こ
の場合、初めに窒素ガスの供給を開始し、その後、ヘキサフルオロアセチルアセトンと酸
素の供給を同時に開始する。ヘキサフルオロアセチルアセトンは一定流量とし、酸素流量
のみをＳ１からＳ４と徐々に増加させる。
【００４３】
　縦軸を分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）、横軸を温度（℃）とした図１２のグラフ
は、上記のＳ１からＳ４の酸素流量の一例を、分圧比Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ）で示
したものである。この図１２に示すように、図９に示した曲線
ｙ＝１．５×４．３２９×１０－１７×Ｔ５．９９７　
以下の分圧比（Ｐ（Ｏ２）／Ｐ（Ｈｈｆａｃ））となるように、酸素流量を徐々に増加さ
せることによって、温度の低い部位においてもクリーニングを行うことができ、かつ、温
度の高い部位においては効率的にクリーニングを行うことができる。
【００４４】
　また、酸化が進み、酸化物が過剰となってしまった場合は、一旦酸素の供給を停止し、
例えば、水素ガス、アンモニアガス等の還元性のガスを供給しつつ加熱するか、水素のリ
モートプラズマを作用させる等の還元工程を実施してもよい。また、クリーニング処理開
始前の前処理（プリコンディショニング）として、まず還元工程を実施してから、前述し
たクリーニングガスによるクリーニングを開始するようにしてもよい。
【００４５】
　図１３に、前処理（プリコンディショニング）として、還元工程を行う場合のガスの供
給工程の例を示す。この場合、まず、窒素と水素の供給を開始し、一定時間後、水素の供
給を停止して、ヘキサフルオロアセチルアセトンと酸素の供給を開始する。
【００４６】
　図１４は、クリーニングの途中に還元工程を入れてリフレッシュするものであり、この
場合、まず、窒素の供給を開始し、一定時間後、ヘキサフルオロアセチルアセトンと酸素
の供給を開始する。そして、一定サイクルで酸素の供給を停止し、酸素の供給を停止して
いる間に水素の供給を行う。
【００４７】
　また、加熱方法としては、ＣＶＤ装置１００に配設されたヒータを用いて処理チャンバ
ー１０内を加熱する方法の他、加熱したガス、例えば加熱した窒素ガスを、ヘキサフルオ
ロアセチルアセトン及び酸素と同時に供給し、処理チャンバー１０内を加熱する方法を用
いることができる。
【００４８】
　以上、本発明を実施形態について説明したが、本発明はかかる実施形態に限定されるも
のではなく、各種の変形が可能であることは勿論である。
【符号の説明】
【００４９】
　１０……処理チャンバー、１１……ステージ、１２……リフターピン、１３……シャワ
ーヘッド、１４……ガス噴出孔、１００……ＣＶＤ装置。
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