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【公報種別】特許法第１７条の２の規定による補正の掲載
【部門区分】第３部門第２区分
【発行日】令和2年12月10日(2020.12.10)

【公開番号】特開2020-176104(P2020-176104A)
【公開日】令和2年10月29日(2020.10.29)
【年通号数】公開・登録公報2020-044
【出願番号】特願2019-81378(P2019-81378)
【国際特許分類】
   Ｃ０７Ｆ  15/06     (2006.01)
   Ｃ０７Ｆ  15/02     (2006.01)
   Ｃ２３Ｃ  16/18     (2006.01)
【ＦＩ】
   Ｃ０７Ｆ   15/06     ＣＳＰ　
   Ｃ０７Ｆ   15/02     　　　　
   Ｃ２３Ｃ   16/18     　　　　

【手続補正書】
【提出日】令和2年10月30日(2020.10.30)
【手続補正１】
【補正対象書類名】特許請求の範囲
【補正対象項目名】全文
【補正方法】変更
【補正の内容】
【特許請求の範囲】
【請求項１】
　金属Ｍ（ＭはＣｏ又はＦｅ）膜が基板上にＡＬＤ法で形成される金属Ｍ膜形成方法であ
って、
　前記金属Ｍ膜形成方法は、
　　２５℃（１気圧）で液体で蒸気圧（１００℃）が０．３５Ｔｏｒｒ以上の［ｉ－Ｃ３

Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２Ｍ（ＭはＣｏ又はＦｅ）が成膜室に輸送
されるＡ工程と、
　　還元性ガスが前記成膜室に輸送されるＢ工程
とを具備してなり、
　前記成膜室内の基板上に前記金属Ｍ膜が形成される金属Ｍ膜形成方法。
【請求項２】
　前記Ａ工程は、
　　容器内に入れられた前記［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２

Ｍが圧送ガスによって気化器まで輸送されるＡ１工程と、
　　前記気化器で気化した前記［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］

２Ｍが前記成膜室に輸送されるＡ２工程
とを具備してなり、
　前記Ａ１工程における前記容器から前記気化器までの輸送用配管が特別には加熱されて
いない室温のままである
請求項１の金属Ｍ膜形成方法。
【請求項３】
　前記容器内には、前記［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２Ｍが
入っているものの、溶媒が入っていない
請求項２の金属Ｍ膜形成方法。
【請求項４】
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　前記還元性ガスがＨ２及びＮＨ３の群の中から選ばれる一種以上である
請求項１の金属Ｍ膜形成方法。
【請求項５】
　前記基板は半導体分野で用いられる基板であり、
　前記基板は深さＬが開口部の幅Ｗの１０倍以上ある溝（又は穴）を有してなり、
　前記金属Ｍ膜は前記溝（又は穴）内に形成される
請求項１の金属Ｍ膜形成方法。
【請求項６】
　２５℃（１気圧）で液体で蒸気圧（１００℃）が０．３５Ｔｏｒｒ以上の［ｉ－Ｃ３Ｈ

７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２Ｍ（ＭはＣｏ又はＦｅ）の製造方法であっ
て、
　ｉ－Ｃ３Ｈ７－Ｎ＝Ｃ＝Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７とｎ-Ｃ３Ｈ７Ｌｉとの反応が行われるＸ工
程と、
　前記Ｘ工程における反応生成物［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７

］と金属Ｍ（ＭはＣｏ又はＦｅ）塩化物との反応が行われるＹ工程と、
　前記Ｙ工程の後で蒸留が行われる精製工程
とを具備する製造方法。
【請求項７】
　２５℃（１気圧）で液体で蒸気圧（１００℃）が０．３５Ｔｏｒｒ以上の［ｉ－Ｃ３Ｈ

７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２Ｍ（ＭはＣｏ又はＦｅ）。
【手続補正２】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００２３
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正３】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００３４
【補正方法】変更
【補正の内容】
【００３４】
　第１の本発明は新規化合物である。前記化合物はＭ［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（Ｒ）Ｎ－ｉ－
Ｃ３Ｈ７］２（Ｍ＝Ｃｏ又はＦｅ。Ｒはｎ－Ｃ３Ｈ７又はｉ－Ｃ３Ｈ７）である。前記化
合物は下記の［式１］［式２］［式３］［式４］で表される。例えば、Ｃｏ［ｉ－Ｃ３Ｈ

７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２（ビス（Ｎ，Ｎ’－ジイソプロピルブタン
アミジネート）コバルト：ビス（Ｎ，Ｎ’－ジイソプロピルブタナアミジネート）コバル
ト）である。例えば、Ｃｏ［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｉ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２（
ビス（Ｎ，Ｎ’－ジイソプロピル－２－メチルプロピオンアミジネート）コバルト）であ
る。例えば、Ｆｅ［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２（ビス（Ｎ
，Ｎ’－ジイソプロピルブタンアミジネート）鉄：ビス（Ｎ，Ｎ’－ジイソプロピルブタ
ナアミジネート）鉄）である。前記化合物（錯体）は液体（２５℃（１気圧）下で液体）
である。従って、蒸留操作によって、前記化合物の高純度品が簡単に得られた。前記化合
物の官能基は不斉炭素原子を持たない。前記化合物は光学異性体が無い。異性体の不存在
が大事である点は次の通りである。近年の半導体分野では微細化・複雑化が進んでいる。
例えば、微細な穴または溝（開口部の幅が数十ｎｍ。深さが、開口部の１０～２００倍、
更には２００倍以上）に対して、成膜が行われる場合が有る。このような成膜の場合には
、ＡＬＤ法が不可決と謂われている。このような場合、成膜原料分子が基体終端基（例え
ば、－ＯＨ基、－ＮＨ２基）に化学吸着する必要が有る。この化学吸着には、原料分子の
向きや配列が秩序正しいことが好ましい。前記原料分子が左右非対称である場合、光学活
性（光学異性体）である場合には、秩序正しい配列の化学吸着が困難であった。このよう
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な状態で成膜された膜は、緻密さが劣り、比抵抗が高くなってしまう。従って、異性体が
無い事が好ましい。異性体が無い場合は、精製が簡単である。後述の参考例で示される化
合物は、異性体が存在する。従って、成膜原料としては好ましくなかった。単離（分離・
精製）が極めて困難（現時点では不可能）である。前記本発明の化合物は蒸気圧が高い。
例えば、蒸気圧（１００℃）が０．３５Ｔｏｒｒ以上である。０．４Ｔｏｒｒ以上である
。０.４７～０.５５Ｔｏｒｒである。Ｃｏ［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－
Ｃ３Ｈ７］２の蒸気圧（１００℃）は０．５３Ｔｏｒｒであった。Ｃｏ［ｉ－Ｃ３Ｈ７Ｎ
Ｃ（ｉ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２の蒸気圧（１００℃）は０．４７Ｔｏｒｒであ
った。Ｆｅ［ｉ－Ｃ３Ｈ７ＮＣ（ｎ－Ｃ３Ｈ７）Ｎ－ｉ－Ｃ３Ｈ７］２の蒸気圧（１００
℃）は０．５５Ｔｏｒｒであった。前記蒸気圧の測定には気体飽和法が用いられた。ＣＶ
Ｄ或いはＡＬＤによる成膜が容易であった。
【手続補正４】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７０
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正５】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７１
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正６】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７２
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正７】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７３
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正８】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７４
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正９】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７５
【補正方法】削除
【補正の内容】
【手続補正１０】
【補正対象書類名】明細書
【補正対象項目名】００７６
【補正方法】削除
【補正の内容】
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