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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）のピークの半値
幅が０．３５以下であり、上記スパッタリングされる面の結晶面（１１０）の半値幅のバ
ラツキが３０％以下であることを特徴とするタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項２】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）及び（２０
０）の結晶方位比率（１１０）／（２００）が０．１～６．５であることを特徴とする請
求項１記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項３】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）及び（２０
０）の結晶方位比率（１１０）／（２００）のバラツキが５０％以下であることを特徴と
する請求項２記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項４】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００
），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋
（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝が０．１７以下であることを特徴と
する請求項１記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項５】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（２１１），（１１０
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），（２００），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛
（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝のバラツキが３０％以
下であることを特徴とする請求項４記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項６】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００
），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（１１０）／（２００）が０
．１～６．５であり、かつ結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１
１）＋（２２０）＋（３１０）｝が０．１７以下であることを特徴とする請求項１記載の
タングステンスパッタリングターゲット。
【請求項７】
　前記スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）及び（２０
０）の結晶方位比率（１１０）／（２００）のバラツキが５０％以下であり、かつ結晶方
位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝
のバラツキが３０％以下であることを特徴とする請求項６記載のタングステンスパッタリ
ングターゲット。
【請求項８】
　相対密度が９９％以上であることを特徴とする請求項１記載のタングステンスパッタリ
ングターゲット。
【請求項９】
　スパッタリングターゲットは、半導体素子の電極および／または配線の形成に使用され
ることを特徴とする請求項１記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項１０】
　スパッタリングターゲットは、バッキングプレートと接合一体化されていることを特徴
とする請求項１記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項１１】
　スパッタリングターゲットは、ロータリー研磨およびポリッシングの少なくとも１種の
研磨を施され、さらにエッチングおよび逆スパッタリングの少なくとも１種の研磨を施さ
れることにより仕上げ加工されていることを特徴とする請求項１記載のタングステンスパ
ッタリングターゲット。
【請求項１２】
　スパッタリングターゲットは、バッキングプレートと拡散接合またはろう付けにより接
合一体化されていることを特徴とする請求項１０記載のタングステンスパッタリングター
ゲット。
【請求項１３】
　スパッタリングターゲットは、不純物としての鉄，ニッケル，クロム，銅，アルミニウ
ム，ナトリウム，カリウム，ウランおよびトリウムの合計の含有量が１００ｐｐｍ以下で
あることを特徴とする請求項１記載のタングステンスパッタリングターゲット。
【請求項１４】
　高純度タングステン粉末を加圧焼結後、得られた焼結体をターゲット形状に加工後、ロ
ータリー研磨およびポリッシングの少なくとも１種の研磨を施し、さらにエッチングおよ
び逆スパッタリングの少なくとも１種の研磨を施すことにより仕上げ加工することを特徴
とする請求項１記載のタングステンスパッタリングターゲットの製造方法。
【請求項１５】
　加圧焼結は、ホットプレスにより加圧する際に、最高焼結温度まで昇温する段階におい
て、昇温速度２～５℃／ｍｉｎで昇温後、１４５０～１７００℃で１時間以上保持する中
間焼結工程を有することを特徴とする請求項１４記載のタングステンスパッタリングター
ゲットの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
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本発明は、タングステン（Ｗ）スパッタリングターゲットおよびその製造方法に関する。
【０００２】
【従来の技術】
半導体素子や液晶表示素子に代表される電子部品においては、ゲート電極などの電極や配
線の材料として、タングステン（Ｗ），モリブデン（Ｍｏ），タンタル（Ｔａ），チタン
（Ｔｉ），ジルコニウム（Ｚｒ）およびコバルト（Ｃｏ）などの高純度金属や、これらの
金属のシリサイド化合物が使用されている。
【０００３】
近年、これら電子部品は急速に進捗しつつある。特に、ＤＲＡＭ、ロジック、フラッシュ
メモリー等に代表される半導体素子においては、高集積化・高信頼性・高機能化・高速化
の要求に伴い、電極や配線を形成する際の微細加工技術の精度も益々高まっている。
【０００４】
さらに、前述の要求を達成するために、配線や電極を形成する材料の低抵抗化が必須とな
る。
【０００５】
これまでＬＳＩに使用されてきた電極や配線の材料としては、例えばＭｏＳｉｘやＷＳｉ
ｘなどに代表されるシリサイド電極が使用されてきたが、より低抵抗な材料の検討が盛ん
に行われてきている。その中でＷは低抵抗であり、耐熱性にも優れており今後の電極や配
線の材料として注目され始めている。
【０００６】
このようなＷからなる電極や配線は、基板上にＷ薄膜を形成後、エッチングなどにより所
定の配線形状に形成して得ることができる。このＷ薄膜を形成する方法としては、スパッ
タリング法とＣＶＤ法が代表的な成膜方法として挙げることができる。
【０００７】
従来、電極や配線の形成方法はスパッタリング法が主であった。スパッタリング法は、一
般にＷスパッタリングターゲットによりＡｒやＫｒに代表される希ガスを用いて、真空装
置内でスパッタリングすることによってＷ膜が形成される。
【０００８】
Ｗ膜に関してはブランケットＷに代表されるＣＶＤ法を用いた技術でも成膜は可能である
。しかしながら、スパッタリング法はＣＶＤ法に比べて、成膜速度も速く、下地膜に対す
るプラズマダメージも小さく、かつ取り扱いも簡単であると言った有利点があり、今後の
電極形成方法としてもスパッタリング法が主として採用される可能性が高い。
【０００９】
【発明が解決しようとする課題】
ところで現状、ＬＳＩで使用されているＳｉウェハーのサイズは、６インチから８インチ
へとシフトしてこの８インチサイズが主に使われているが、今後更に１２インチ（Φ３０
０ｍｍ）までスケールアップされると予測されている。８インチサイズのＳｉウェハーに
対応するスパッタリングターゲットのサイズは、スパッタリング装置の種類にもよるが、
一般にΦ３００ｍｍ相当である。１２インチクラスのウェハーには、おそらくΦ４００ｍ
ｍ以上のターゲットサイズが要求される。
【００１０】
このようなウェハーサイズのスケールアップ化に伴って生じてくる問題として、まず大形
のターゲットから形成された薄膜の膜厚の面内均一性の低下が挙げられる。特にＬＳＩで
使用する電極は、膜厚の差異によって比抵抗が変動し、その結果トランジスターの特性に
影響を与える。言い換えれば、電極形成した薄膜の膜厚均一性が良好でないと、ＬＳＩの
歩留まりを低下させＬＳＩメーカーにとって大きなダメージを与えてしまう。
【００１１】
スパッタにより形成される薄膜の膜厚の面内均一性は、スパッタリングする条件、具体的
に言えば、投入電力値やガス圧力、ターゲット－基板間との距離などさまざまなパラメー
ターに影響を受ける。しかし、これらのパラメーターを制御しても、現状市販されている
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スパッタリング装置を用いて得られる膜厚の面内均一性は３％程度が限界である。
【００１２】
また、他の問題としてスパッタリングターゲットから発生するパーティクル（ダスト）が
挙げられる。これはスパッタリングによる成膜中あるいは成膜後に発生するパーティクル
がウェハー上に形成した薄膜中あるいは薄膜上に残存すると、その残存した箇所で抵抗値
が変化し製品とした場合には断線，短絡等の問題を生じたり、またパーティクルが残存し
た部分は凸状となっているため成膜後の後の工程（例えばＣｈｅｍｉｃａｌ　Ｍｅｃｈａ
ｎｉｃａｌ　Ｐｏｌｉｓｈｉｎｇ（ＣＭＰ）等）によってその部分が他の部分に比較し強
く削られパーティクルが脱落するためパーティクルの形状に近似した凹部が発生し、やは
り抵抗値が変化し製品とした場合には断線，短絡等の問題を生じてしまう。さらには、通
常のエッチング条件では他の部分に比較し適切にエッチングされず、正確なパターニング
ができないという問題がある。
【００１３】
このパーティクルの発生機構には、スパッタリング中にスパッタリングターゲット表面で
異常放電が発生し、その際に発生する溶融粒子が飛散してウェハーに付着する場合や、ス
パッタターゲット外周部等に再付着した膜がスパッタリングによる熱サイクルによって剥
離し、その剥離した再付着膜片がウェハーに付着するなど、いくつかの発生機構がある。
【００１４】
上記、電極形成した薄膜の膜厚均一性が良好でないと、さらにはパーティクルの発生量が
多いと、ＬＳＩの歩留りを低下させＬＳＩメーカーにとって大きなダメージを与えてしま
う。
【００１５】
Ｗ膜においても上記スパッタリングターゲットから形成された薄膜の膜厚の面内均一性あ
るいはパーティクルの発生については同様であり、そのＷ膜を形成するスパッタリングタ
ーゲットとして、例えば特開平５－９３２６７号公報に記載されたＣ：５０ｐｐｍ以下，
Ｏ：３０ｐｐｍ以下，相対密度が９７％以上であり、結晶粒径が一定方向につぶれた形状
を有するスパッタリングターゲット、特開平５－２２２５２５公報に記載されたＷ粉末を
加圧して６０％以上の相対密度を有する成形体を作製した後、該成形体を水素を含む雰囲
気中で温度１４００℃以上に加熱して相対密度９０％以上の焼結体とし、更に焼結体を１
４００℃以上で熱間加工し９９％以上の相対密度を得るパッタリングターゲットの製造方
法および特開平７－７６７７１号公報に記載された相対密度９９．５％以上，平均粒径が
１０μｍを超え２００μｍ以下であるスパッタリングターゲット等のＷスパッタリングタ
ーゲットが公知であるが、これら従来のＷスパッタリングターゲットを用いて、所定のス
パッタリング条件で成膜を行っても、現状、Ｗ膜の膜厚面内均一性は３％程度が限界であ
り、さらにはパーティクルの低減は満足できるものではなかった。
【００１６】
近年、ＬＳＩに要求される高集積化・高速化・高信頼性化に伴って、電極・配線材料への
低抵抗化が要求されており、電極について言えばシリサイドから高純度金属へとシフトし
ていく。このようなＬＳＩの電極部には、ウェハー面内での比抵抗の均一性、つまり膜厚
均一性が重要なポイントとなる。現状の公知であるスパッタリングターゲットを用いて得
られるＷ膜の面内均一性は３％程度であることから、更にウェハーサイズが大きくなると
ますます膜厚の面内均一性は大きく悪化する傾向を示す。
【００１７】
また、スパッタリングターゲットから発生するパーティクルの低減化も重要なポイントと
なる。特に、異常放電で発生したと思われるパーティクルの大きさは粒径が１μｍ以上の
物が多数を占めていることから、この１μｍ以上のパーティクルのさらなる低減が強く要
求されていた。
【００１８】
これらの現象を回避しないとＬＳＩの量産ラインでは歩留まりが大幅に低下してしまい多
額な損失が発生してしまう。
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【００１９】
本発明は、このような課題に対処するためになされたもので、例えば８インチサイズ以上
のような大形の基板上に成膜したＷ膜の膜厚面内均一性を向上させることが可能なＷスパ
ッタリングターゲットおよびその製造方法を提供することを目的としている。
【００２０】
【課題を解決するための手段】
本発明者等は、上記課題を解決するため、Ｗスパッタリングターゲットのターゲット表面
の結晶方位、結晶面、膜厚均一性について種々検討した結果、ターゲット表面において（
１１０）の半値幅を制御することで、従来達成することができなかった８インチサイズ以
上のＳｉウェハー上に成膜したＷ膜の膜厚面内均一性を１％以下に低減することを可能に
する知見を見出した。
【００２１】
　すなわち、本願第１の発明に係るスパッタリングターゲットは、スパッタリングされる
面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）のピークの半値幅が０．３５以下であり
、上記スパッタリングされる面の結晶面（１１０）の半値幅のバラツキが３０％以下であ
ることを特徴とする。本発明においては、このスパッタリングされる面の結晶面（１１０
）の半値幅を前記値以下とすることにより、そのスパッタリングターゲットを用いて形成
されたＷ膜の膜厚面内均一性を向上することが可能となる。
【００２２】
上記第１の発明において、さらにその特定の結晶面（１１０）の半値幅に加えて、そのバ
ラツキが３０％以下であることが好ましい。このバラツキを前記値以下とすることにより
、さらに形成されたＷ膜の膜厚面内均一性を向上することが可能となる。
【００２３】
また、本発明者らは、ターゲット表面において特定の結晶方位比率を制御することで、従
来達成することができなかった例えば８インチサイズ以上の大形のウェハー上に成膜した
Ｗ膜の膜厚面内均一性を向上することおよびパーティクルの発生を低減することを可能に
できるという知見を得た。
【００２４】
従来の高純度Ｗスパッタリングターゲットを用いてスパッタリングした場合、成膜条件に
問わず、均一性を３％程度にすることが限界である。更に大口径化した場合、例えば１２
インチウェハーの場合では、５％程度まで増大してしまう。このような膜厚均一性を更に
低減化を図るためには、Ｗスパッタリングターゲットから飛散している中性粒子やイオン
の放出分布角度が重要となることを本発明者等は見出し、この放出分布角度について種々
検討した結果、スパッタリングターゲット表面のＸ線回折により求められた結晶面（１１
０）及び（２００）の結晶方位比率（１１０）／（２００）が膜厚均一性に対して有効に
作用することを見出したのである。
【００２５】
上記知見により、本発明の第２の発明であるＷスパッタリングターゲットは、スパッタリ
ングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）及び（２００）の結晶方位比
率（１１０）／（２００）が０．１～６．５であることを特徴とするものである。
【００２６】
すなわち、本発明においては上記第２の発明を採用することにより、そのＷスパッタリン
グターゲットを用いて形成されたＷ膜の膜厚面内均一性を向上することが可能となる。
【００２７】
さらに、Ｗスパッタリングターゲットを製造する際に塑性加工を行うと、Ｗには塑性加工
によりすべりを発生する。このすべりは各結晶構造において特定のすべり面及びすべり方
向が決まっている。すべりは、結晶学的には最も密に原子が存在している結晶面あるいは
それに近い面で発生する。すべりが発生すると結晶面にはすべり面あるいはすべり帯と呼
ばれる断層状の段差が発生する。このすべり面（すべり帯）は、スパッタリングを進めて
いくと断層状に凹凸が形成される。この凹凸の起伏はスパッタリングを継続していくこと
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によりさらに大きくなり、凹凸の起伏が大きくなると、その凸部において電荷が集中し、
異常放電が発生することを本発明者らは見出し、このすべりについて種々検討した結果、
スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００），（
２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２０
０）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝が異常放電に対して、さらにはパーティク
ルに対して有好に作用することを見出したのである。
【００２８】
上記知見により、本発明の第３の発明であるＷスパッタリングターゲットは、スパッタリ
ングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００），（２１１），
（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２
１１）＋（２２０）＋（３１０）｝が０．１７以下であることを特徴とするものである。
【００２９】
すなわち、本発明においては上記第３の発明を採用することにより、そのＷスパッタリン
グターゲットを用いて形成されたＷ膜のパーティクルの低減を図ることが可能となる。
【００３０】
さらに、本発明の第４の発明であるＷスパッタリングターゲットは、スパッタリングされ
る面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００），（２１１），（２２０
）及び（３１０）の結晶方位比率（１１０）／（２００）が０．１～６．５であり、かつ
結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１
０）｝が０．１７以下であることを特徴とするものである。
【００３１】
すなわち、本発明においては上記第４の発明を採用することにより、そのＷスパッタリン
グターゲットを用いて形成されたＷ膜の膜厚面内均一性を向上することさらにはパーティ
クルの低減を図る可能となる。
【００３２】
さらに、本発明の別の発明である高純度Ｗスパッタリングターゲットの製造方法は、高純
度Ｗ粉末を加圧焼結後、得られた焼結体をターゲット形状に加工後、ロータリー研磨およ
びポリッシングの少なくとも１種の研磨を施し、さらにエッチングおよび逆スパッタリン
グの少なくとも１種の研磨を施すことにより仕上げ加工することを特徴とする。１例とし
て前記製造方法を採用することにより、本発明で規定する半値幅の値以下のスパッタリン
グターゲットを製造することが可能となる。
【００３３】
さらに本発明の製法において、加圧焼結は、ホットプレスにより加圧する際に、最高焼結
温度まで昇温する段階において、昇温速度２～５℃／ｍｉｎで昇温後、１４５０～１７０
０℃で１時間以上保持する中間焼結工程を有することが好ましい。１例としてこの中間焼
結工程を採用することにより、本発明で規定する半値幅のバラツキの値以下のスパッタリ
ングターゲットを製造することが可能となる。
【００３４】
各発明の構成に関しては、以下に詳細に説明する。
【００３５】
【発明の実施の形態】
以下、本発明の実施するための形態について説明する。
【００３６】
まず、本発明のＷスパッタリングターゲットは、スパッタリングされる面のＸ線回折によ
り求められた結晶面（１１０）のピークの半値幅が０．３５以下である。
【００３７】
上記したようなスパッタリングターゲットを使用することにより、膜厚均一性を改善する
ことが可能となる。すなわち、例えば８インチ以上のＳｉウェハー上にＷスパッタリング
ターゲットを用いたスパッタリング法によりＷ膜を成膜する場合、形成されたＷ薄膜の膜
厚均一性が向上し、ウェハー面内の比抵抗分布のバラツキを抑制することが可能となる。
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【００３８】
従来の高純度Ｗスパッタリングターゲットを用いてスパッタリングした場合、成膜条件に
問わず、均一性を３％程度にすることが限界である。更に大口径化した場合、例えば１２
インチウェハーの場合では、５％程度まで増大してしまう。
【００３９】
このような膜厚均一性を更に向上させるためには、Ｗスパッタリングターゲットから飛散
している中性粒子やイオンの放出分布角度が重要となることを本発明者等は見出し、この
点について種々検討した結果、スパッタリングターゲット表面のＸ線回折により求められ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅が０．３５以下であることが膜厚均一性に対して有
効に作用することを見出したのである。
【００４０】
一般に、Ｗを代表とする体心立方（ＢＣＣ）構造が有する結晶面は、（１１０），（２０
０），（２１１），（２２０），（３１０）等、数種類の結晶面がある。その中で、（１
１０）はＢＣＣ構造の最稠密面であり、結晶格子の隙間が少なく、スパッタリング時にＡ
ｒ原子などの希ガスが結晶格子内に取込まれにくく、スパッタリング率が一番高いと考え
られる。ＪＣＰＤＳ（粉末回折標準共同委員会：Ｊｏｉｎｔ　Ｃｏｍｍｉｔｔｅｅ　ｏｎ
　Ｐｏｗｄｅｒ　Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ　Ｓｔａｎｄａｒｄｓ）カードにおいても結晶
面（１１０）はメインピーク値を示していることからも理解できる。
【００４１】
スパッタリングターゲットの表面は、通常、旋盤加工やロータリー研磨やポリッシングと
いった機械研磨を施してスパッタリングターゲット表面状態を仕上げている。しかし、タ
ーゲット表面には機械加工による内部歪が生じており、ターゲットは通常この状態で使用
されている。（１１０）については、前述でも述べたように、一番スパッタリング率が高
いため、この結晶面に含まれる内部歪が小さいほど安定的な放出分布角度を有している。
本発明においては、この（１１０）の結晶面に含まれる内部歪を半値幅で表したのである
。
【００４２】
一般にマグネトロンスパッタ方式の場合、プラズマ発生にともなってスパッタリングター
ゲット表面の温度は、４００℃以上になると言われている。このような場合、スパッタ表
面の結晶面に内部歪が含まれているとスパッタ時の熱影響によって歪が開放される現象が
生じるとともに僅かなスパッタ放出分布角度に差異が生じる。そこで、ターゲット表面の
Ｘ線回折により求められた結晶面（１１０）のピークの半値幅が０．３５以上となると、
内部歪の開放が促進され、極端に放出分布角度が変化してしまい膜厚分布に悪影響を及ぼ
す結果となる。
【００４３】
したがって、本発明は、内部歪が小さく、安定的な放出分布角度を得ることができるＷス
パッタリングターゲットとして、本発明の通りターゲット表面のＸ線回折により求められ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅を０．３５以下と規定したのである。この半値幅は
、０．３以下が好ましく、さらに好ましくは０．２以下、さらに好ましくは０．１５以下
である。
【００４４】
さらに、このスパッタリングターゲット表面の結晶面（１１０）の半値幅のバラツキは、
３０％以内であることが好ましい。
【００４５】
これは、スパッタリングターゲットの表面において、半値幅が本発明範囲内であるとして
も全体の結晶面（１１０）のバラツキが３０％以上になると、前述した現象と同様に放出
分布角度にムラが生じやすく、ウェハー上に形成される膜厚の均一性を低下させる要因と
なるためである。したがって、この半値幅のバラツキを３０％以下に規定したのである。
このバラツキは、２０％以下が好ましく、さらに好ましくは１５％以下である。
【００４６】
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また、本発明の第２の発明であるＷスパッタリングターゲットは、スパッタリングされる
面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０）及び（２００）の結晶方位比率（１１０
）／（２００）が０．１～６．５である。
【００４７】
本発明者らは、面内均一性について前記結晶面（１１０）と他の結晶面との関係を検討し
た結果、結晶面（２００）との結晶方位比率が面内均一性に大きく影響を与えることを見
出し、この結晶方位比率（１１０）／（２００）を制御し、特定の範囲、すなわち０．１
～６．５にしたＷスパッタリングターゲットとすることで、得られるＷ膜の面内均一性が
向上することを見出し上記第２の発明を完成した。
【００４８】
これは、一般にマグエントロンスパッタ方式の場合、Ｗスパッタリングターゲット使用初
期においてターゲット表面形態はほとんど変化しないが、使用量が増すと磁場の強い部分
だけが極端にある傾斜角度を持ちながら減少していき、いわゆる最大エロージョン部が形
成されていく。
【００４９】
この場合、スパッタ初期と使用量が増した状態ではスパッタ面の形状変化に伴いスパッタ
リング粒子の放出分布角度が大きく変化してしまう。そこで、結晶方位含有比率が上記範
囲外であると、結晶方位によるスパッタ粒子の放出分布角度への影響に比較し、スパッタ
面の形状変化に伴うスパッタ粒子の放出分布角度への影響が大きくなり、スパッタが進行
するに従い形成されたＷ膜の面内均一性が低下してしまうため、その結晶方位比率（１１
０）／（２００）を０．１～６．５とした。この結晶方位含有比率の好ましい範囲は１～
５であり、さらに好ましくは２～４である。
【００５０】
また、この結晶方位比率はＷスパッタリングターゲット全体でバラツキがあまり大きいと
放出分布角度にむらが生じ、形成されたＷ膜の膜厚の高低差が大きくなってしまうため、
そのバラツキは５０％以下であることが好ましい。このバラツキの好ましい範囲は３０％
以下であり、さらに好ましくは１５％以下である。
【００５１】
次に、本発明の第３の発明であるＷスパッタリングターゲットは、スパッタリングされる
面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０），（２００），（２１１），（２２０）
及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（
２２０）＋（３１０）｝が０．１７以下であることを特徴とするタングステンスパッタリ
ングターゲットである。
【００５２】
既述のように、一般に、Ｗスパッタリングターゲットのすべり面（すべり帯）には、スパ
ッタリングを進めていくと断層状に凹凸が形成される。この凹凸の起伏はスパッタリング
を継続していくことによりさらに大きくなり、凹凸の起伏が大きくなると、その凸部にお
いて電荷が集中し、異常放電が発生することを本発明者らは見出し、このすべりについて
種々検討した結果、スパッタリングされる面のＸ線回折により求められた結晶面（１１０
），（２００），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛
（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝を制御し、特定の範囲
、すなわち０．１７以下にしたＷスパッタリングターゲットとすることで、得られるＷ膜
のパーティクル量、特に１μｍ以下のパーティクル量を低減できることを見出した。
【００５３】
これは、この結晶方位比率があまり大きいと、スパッタリングされて形成されるすべり面
の凹凸部の凹凸の起伏が大きくなり、結果的に大きな凸部を形成してしまうため、電荷が
より集中し異常放電が発生し易くなってしまい、パーティクル量が増加してしまうため、
その結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（
３１０）｝を０．１７以下とした。この結晶方位比率の好ましい範囲は０．１５以下であ
り、さらに好ましくは０．１以下である。
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【００５４】
また、この結晶方位比率はＷスパッタリングターゲット全体でバラツキがあまり大きいと
放出分布角度にむらが生じ、形成されたＷ膜の膜厚の高低差が大きくなってしまうため、
そのバラツキは３０％以下であることが好ましい。このバラツキの好ましい範囲は１５％
以下であり、さらに好ましくは１０％以下である。
【００５５】
ここで、本発明の結晶面の半値幅，結晶方位比率およびそれらのバラツキは、以下に示す
方法により測定された値を示すものとする。
【００５６】
すなわち、図１に示す様に、例えば円盤状のターゲットの中心部（位置１）と、中心部を
通り円周を均等に分割した４本の直線上の中心から外周部に向って９０％の距離の位置（
位置２～９）及び中心から５０％の距離の位置（位置１０～１７）とから、それぞれ長さ
１５ｍｍ、幅１５ｍｍ、の試験片を採取する。これら１７点の試験片の結晶面および結晶
方位をそれぞれ測定し、これらの平均値を本発明の結晶面および結晶方位比率とする。結
晶面は、Ｘ線回折によって得られたピークから半値幅を算出する。この半値幅は、Ｘ線回
折により得られたピークの１／２の高さの箇所の幅と、そのピーク高さとの比である。値
はいずれも各箇所１０回以上測定した値の平均値とする。また結晶方位は、Ｘ線回折によ
って得られたピーク強度値とする。Ｘ線回折装置としては、理学社製　Ｘ線回折装置（Ｘ
ＲＤ）を使用した。測定条件は下記に示す。
【００５７】
＜測定条件＞
Ｘ線：Ｃｕ，ｋ－α１，５０ｋＶ，１００ｍＡ，縦型ゴニオメーター，発散スリット：１
ｄｅｇ，散乱スリット：１ｄｅｇ，受光スリット：０．１５ｍｍ，走査モード：連続，ス
キャンスピード：１°／ｍｉｎ，スキャンステップ：０．０１°，走査軸２θ／θ，測定
角度：３８°～４２°
【００５８】
なお、Ｘ線回折の半値幅を求める際のチャートは、１００００ｃｐｓが１１ｍｍ、走査角
度の１°が２３ｍｍの長さのスケール（目盛）を基準とするチャートを用いるものとする
。もし、この基準ではないチャートを用いる場合は、この基準に合わせてチャートを変更
したもので半値幅を求める。
【００５９】
さらに、ターゲット表面全体としての結晶面のバラツキは、上記した１７点の試験片から
求めた結晶面の最大値および最小値から、｛（最大値－最小値）／（最大値＋最小値）｝
×１００の式に基づいて求めた値を示すものとする。
【００６０】
また、上記各本発明のＷスパッタリングターゲットは、その相対密度が９９％以上である
ことが好ましい。
【００６１】
これは、あまりその相対密度が低いと、パーティクル発生量が増加するため上記範囲とし
た。この相対密度は、好ましくは９９．５％以上であり、さらに好ましくは９９．７％以
上である。
【００６２】
なお、上記相対密度は常法のアルキメデス法で測定した値である。
【００６３】
本発明のＷスパッタリングターゲットは、通常の高純度金属材料よりなるスパッタリング
ターゲットと同程度の不純物量であれば含有しても差し支えない。ただし、あまり不純物
含有量が多いと、例えばリーク電流が増大したり、比抵抗が高くなるなど特性の低下する
おそれがある。
【００６４】
従って、本発明のスパッタリングターゲットは、不純物元素としての鉄（Ｆｅ），ニッケ
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ル（Ｎｉ），クロム（Ｃｒ），銅（Ｃｕ），アルミニウム（Ａｌ），ナトリウム，（Ｎａ
），カリウム（Ｋ），ウラン（Ｕ）およびトリウム（Ｔｈ）の合計の含有量が１００ｐｐ
ｍ以下である高純度Ｗで構成することが好ましい。
【００６５】
言い換えると、Ｆｅ、Ｎｉ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ａｌ、Ｎａ、Ｋ、Ｕ、Ｔｈの各含有量（質量％
）の合計量を１００％から引いた値［１００－（Ｆｅ＋Ｎｉ＋Ｃｒ＋Ｃｕ＋Ａｌ＋Ｎａ＋
Ｋ＋Ｕ＋Ｔｈ）］が９９．９９％以上の高純度Ｗを用いることが好ましい。
【００６６】
本発明のＷスパッタリングターゲットは、ＣｕやＡｌ、もしくはそれらの合金からなるバ
ッキングプレートと接合一体化して使用されることが好ましい。バッキングプレートとの
接合には、拡散接合やろう付けなど従来公知の接合方法を適用することが可能である。
【００６７】
本発明のＷスパッタリングターゲットは、例えば以下のようにして製造することができる
。
【００６８】
例えば、まず第１の製法として、ホットプレスを使用した方法である。
【００６９】
まず、高純度Ｗ粉末をボールミルなどで粉砕し、形骸粒子の少ない高純度Ｗ粉末を得る。
この高純度Ｗ粉末を意図するターゲットサイズにあわせたカーボン型などに充填し、ホッ
トプレスにより加圧焼結する。形骸粒子を多数含んだ高純度Ｗ粉末は、加圧焼結しても形
骸粒子内部まで完全に焼結が進行しないため、なるべく形骸粒子が少ない粉末を使用する
。
【００７０】
上述した加圧焼結工程においては、最高焼結温度まで昇温する前に、例えば、１１５０℃
～１４５０℃の温度で最低１時間以上加熱する脱ガス処理を施すことが好ましい。これは
、原料粉末に付着している吸着酸素や他の不純物元素を除去するためである。脱ガス処理
の雰囲気は、真空中（１Ｐａ以下）、もしくはＨ２雰囲気中が好ましい。
【００７１】
このような脱ガス処理を実施した後に、所定の中間焼結温度で、例えば、１Ｐａ以下の真
空雰囲気下で２０ＭＰａ以上の圧力を加えつつ加熱して焼結させる。
【００７２】
ここで中間焼結温度までに到達させる前に昇温速度２℃／ｍｉｎ～５℃／ｍｉｎ、中間焼
結温度１４５０℃～１７００℃の温度で１時間以上保持することが好ましい。
【００７３】
このような中間焼結工程を実施することで、焼結体の温度均一性を向上させ、焼結体に含
まれる空孔もしくはボイドを除去させることができる。さらに、この中間焼結工程で結晶
面（１１０）の半値幅のバラツキを本発明で規定するバラツキの範囲内とすることが可能
となる。
【００７４】
そして、上記中間焼結工程を実施した後に、さらに最高焼結温度まで昇温し、最終の焼結
を行う。最高焼結温度は、１９００℃以上が好ましい。このような最高焼結温度の保持時
間は、５時間以上とすることが好ましい。
【００７５】
このような最終焼結工程を実施した後の冷却は、例えば加圧していた圧力を無くし、冷却
速度１０℃／ｍｉｎ以上で冷却することが好ましい。また、更にこの加圧焼結された焼結
体を熱間静水圧プレス（ＨＩＰ）処理してもよい。ＨＩＰ処理温度は、１４００℃～１８
００℃、加圧力は、１５０ＭＰａ以上とすることが好ましい。このようなＨＩＰ処理を行
うことにより、より緻密な焼結体を得ることが可能となる。
【００７６】
なお、上記焼結体を真空中あるいは水素（Ｈ２）雰囲気中で１０００～１３００℃で、１
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時間以上熱処理することにより、半値幅が小さくなり、より好ましい半値幅を有するＷス
パッタターゲットが得られ易くなるため、この熱処理を行うことが好ましい。
【００７７】
また、他の製法として、熱間静水圧プレス（ＣＩＰ）処理後、ＨＩＰ処理を施して、その
後水素焼結を行い、得られた焼結体を熱間圧延もしくは熱間鍛造してもよい。
【００７８】
また、他の製法として、ＨＩＰ処理を行っても良い。
【００７９】
上記ＨＰあるいはＨＩＰ処理を行った後に、さらに水素焼結を施し、その後熱間鍛造、熱
間圧延を行うことも可能である。
【００８０】
また、他の製法として、ＷＦ６／Ｈ２ガスなどを用いたＣＶＤによる製法でも構わない。
スパッタリングやイオンプレーティング、溶射、蒸着でも製造することは可能である。
【００８１】
このようにして得られたターゲット材料を機械加工し所定のターゲット形状に加工する。
【００８２】
次に、得られたターゲット材料を以下の表面仕上げを施し、スパッタリングされる面の結
晶面（１１０）の半値幅が本発明範囲内のターゲットを得る。
【００８３】
まず、本発明においては、スパッタリングされる面を、ロータリー研磨およびポリッシン
グの少なくとも１種を行う。特に、ロータリー研磨を施して、その後ポリッシングを行う
ことが好ましい。この場合の表面粗さは、算術平均粗さ（Ｒａ）で１μｍ以下であること
が好ましい。
【００８４】
そして、本発明においては上記研磨を施した後、さらに、ウェットエッチングやドライエ
ッチングなどのエッチングあるいは逆スパッタ法等の表面処理を施す。この場合の表面粗
さは、算術平均粗さ（Ｒａ）で０．５μｍ以下とすることが好ましい。ウェットエッチン
グに使用されるエッチング液としてはフェリシアン化カリウム（赤血カリ）等を使用する
ことが可能である。また、ドライエッチングに使用されるエッチングガスとしてはＣＦ４

／Ｏ２混合ガス等を使用することが可能である。
【００８５】
本発明は、上記研摩により仕上げ加工を施すことにより、機械加工によって結晶面に蓄積
される内部歪を除去するとともに、本発明で規定する半値幅の範囲内とすることが可能と
なる。
【００８６】
次に、結晶方位比率（１１０）／（２００）を規定した第２の発明のＷスパッタリングタ
ーゲットの製法として、ホットプレスを使用した方法を説明する。
【００８７】
まず、高純度Ｗ粉末をアルゴン（Ａｒ）雰囲気中あるいは水素雰囲気中で、例えば２４時
間以上ボールミルなどで粉砕し、形骸粒子の少ない高純度Ｗ粉末を得る。
【００８８】
この高純度Ｗ粉末を意図するターゲットサイズに合わせたカーボン型などに充填し、ホッ
トプレスにより加圧焼結する。形骸粒子を多数含んだ高純度Ｗ粉末は、加圧焼結しても形
骸粒子内部まで完全に焼結が進行しないため、なるべく形骸粒子が少ない粉末を使用する
。さらにこのＷ粉末の酸素量は２０００ｐｐｍ以下のものを用いることが好ましい。これ
は、あまり酸素量が多いと内部まで完全に焼結が進行せず、所定の密度を有する焼結体を
得ることができないためである。
【００８９】
上述した加圧焼結工程においては、最高焼結温度まで昇温する前に、例えば、１１５０℃
～１４５０℃の温度で最低１時間以上加熱する脱ガス処理を施すことが好ましい。これは
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、原料粉末に付着している吸着酸素や他の不純物元素を除去するためである。脱ガス処理
の雰囲気は、真空中（１Ｐａ以下）、もしくはＨ２雰囲気中が好ましい。
【００９０】
このような脱ガス処理を実施した後に、所定の中間焼結温度で、例えば、１Ｐａ以下の真
空雰囲気下で２０ＭＰａ以上の圧力を加えつつ加熱して焼結させる中間焼結を行う。
【００９１】
ここで、中間焼結時の所定の圧力に到達した段階で圧力を開放し、再度所定圧力まで加圧
する工程を、少なくとも５回以上行うことが好ましい。この加圧－開放－加圧の工程は、
この中間焼結工程での焼結段階での密度向上と、本発明の第２の発明で意図する結晶方位
の配向性に制御することが可能となる。
【００９２】
ここで中間焼結温度までに到達させる前に昇温速度２℃／ｍｉｎ～５℃／ｍｉｎ、中間焼
結温度１４５０℃～１７００℃の温度で１時間以上保持することが好ましい。このような
中間焼結工程を実施することで、焼結体の温度均一性を向上させ、焼結体に含まれる空孔
もしくはボイドを除去させることができる。さらに、この中間焼結工程で結晶方位比率（
１１０）／（２００）のバラツキを本発明で規定するバラツキの範囲内とすることが可能
となる。
【００９３】
そして、上記中間焼結工程を実施した後に、さらに最高焼結温度まで昇温し、最終の焼結
を行う。最高焼結温度は、１９００℃以上が好ましい。このような最高焼結温度の保持時
間は、５時間以上とすることが好ましい。
【００９４】
このような最高焼結工程を実施した後の冷却は、例えば加圧していた圧力を無くし、冷却
速度１０℃／ｍｉｎ以上で冷却することが好ましい。また、更にこの加圧焼結された焼結
体を熱間静水圧プレス（ＨＩＰ）処理してもよい。ＨＩＰ処理温度は、１４００℃～１８
００℃、加圧力は、１５０ＭＰａ以上とすることが好ましい。このようなＨＩＰ処理を行
うことにより、より緻密な焼結体を得ることが可能となる。
【００９５】
なお、上記焼結体に対し、さらに熱間加工を施すか、あるいは水素（Ｈ２）雰囲気中で２
０００℃以上で熱処理することにより、さらに結晶方位比率（１１０）／（２００）が本
発明で規定するバラツキの範囲内のＷスパッタターゲットが得られ易くなるため、この熱
間加工あるいは熱処理を行うことが好ましい。ここで、熱間加工とは、例えば熱間鍛造あ
るいは熱間圧延等の熱間加工であり、熱間加工条件は、Ｈ２雰囲気中で１０００～１４０
０℃で１時間保持した後、加工率３０％以下で行うことが好ましい。
【００９６】
また、他の製法として、熱間静水圧プレス（ＣＩＰ）処理後、ＨＩＰ処理を施して、その
後水素焼結を行い、得られた焼結体を熱間圧延もしくは熱間鍛造してもよい。
【００９７】
また、他の製法として、ＨＩＰ処理を行っても良い。
【００９８】
上記ＨＰあるいはＨＩＰ処理を行った後に、さらに水素焼結を施し、その後熱間鍛造、熱
間圧延を行うことも可能である。
【００９９】
次に、結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋
（３１０）｝を規定した第３の発明のＷスパッタリングターゲットの製法として、ホット
プレスを使用した方法を説明する。
【０１００】
まず、高純度Ｗ粉末をアルゴン（Ａｒ）雰囲気中あるいは水素雰囲気中で、例えば２４時
間以上ボールミルなどで粉砕し、形骸粒子の少ない高純度Ｗ粉末を得る。
【０１０１】
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この高純度Ｗ粉末を意図するターゲットザイズに合わせたカーボン型などに充填し、ホッ
トプレスにより加圧焼結する。形骸粒子を多数含んだ高純度Ｗ粉末は、加圧焼結しても形
骸粒子内部まで完全に焼結が進行しないため、なるべく少ない粉末を使用する。さらにこ
のＷ粉末の酸素量は２０００ｐｐｍ以下のものを用いることが好ましい。これは、あまり
酸素量が多いと内部まで完全に焼結が進行せず、所定の密度を有する焼結体を得ることが
できないためである。
【０１０２】
上述した加圧焼結工程においては、最高焼結温度まで昇温する前に、例えば、１１５０℃
～１４５０℃の温度で最低１時間以上加熱する脱ガス処理を施すことが好ましい。これは
、原料粉末に付着している吸着酸素や他の不純物元素を除去するためである。脱ガス処理
の雰囲気は、真空中（１Ｐａ以下）、もしくはＨ２雰囲気中が好ましい。
【０１０３】
このような脱ガス処理を実施した後に、所定の中間焼結温度で、例えば、１Ｐａ以下の真
空雰囲気下で２０ＭＰａ以下の圧力を加えつつ加熱して焼結させる中間焼結を行う。これ
は、あまりその加圧力が大きい場合には高密度のＷスパッタリングターゲットが得られ難
いためである。
【０１０４】
ここで、中間焼結時の所定の圧力に到達した段階で圧力を開放し、再度所定圧力まで加圧
する工程を、少なくとも５回以上行うことが好ましい。この加圧－開放－加圧の工程は、
この中間焼結工程での焼結段階での密度向上と、本発明の第２の発明で意図する結晶方位
の配向性に制御することが可能となる。
【０１０５】
ここで中間焼結温度までに到達させる前に昇温速度２℃／ｍｉｎ～５℃／ｍｉｎ、中間焼
結温度１４５０℃～１７００℃の温度で１時間以上保持することが好ましい。
【０１０６】
このような中間焼結工程を実施することで、焼結体の温度均一性を向上させ、焼結体に含
まれる空孔もしくはボイドを除去させることができる。
【０１０７】
そして、この中間焼結工程を実施した後に、焼結時の温度から続けて一旦８００～１００
０℃の温度まで低下させ、４０ＭＰａ以上の圧力を１ＭＰａ／ｍｉｎ（１０ｔｏｎ／ｍｉ
ｎ）以上の加圧速度で急激に加圧し、さらに最高焼結温度まで昇温し、最終の焼結を行う
。ここで、一旦低下させる温度は、あまり低すぎると焼結体がその後の急激な加圧で割れ
等を生じ、逆に低下させる温度があまり高すぎると焼結体に含まれる歪の開放が顕著にな
り、所定の結晶方位比率を得ることが困難になるためである。また、前記急激な加圧は、
中間焼結工程で焼結が進行した状態（例えば焼結密度９５％以上）で急激に加圧すること
で、すべり効果を促進させて、所定の結晶方位比率を得るためである。
【０１０８】
この中間焼結工程後の最高焼結温度は、１９００℃以上が好ましい。このような最高焼結
温度の保持時間は、５時間以上とすることが好ましい。これは、あまり最高焼結温度が低
いとあるいはあまり焼結時間が短いと所定の密度及び結晶方位比率を有する焼結体を得る
ことができにくいためである。
【０１０９】
このような最高焼結工程を実施した後の冷却は、例えば加圧していた圧力を無くし、冷却
速度１０℃／ｍｉｎ以上で冷却することが好ましい。また、更にこの加圧焼結された焼結
体を熱間静水圧プレス（ＨＩＰ）処理してもよい。ＨＩＰ処理温度は、１４００℃～１８
００℃、加圧力は、１５０ＭＰａ以上とすることが好ましい。このようなＨＩＰ処理を行
うことにより、より緻密な焼結体を得ることが可能となる。
【０１１０】
次に、結晶面（１１０），（２００），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方
位比率（１１０）／（２００）が０．１～６．５であり、かつ結晶方位比率（２１１）／
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｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝が０．１７以下を規
定した本発明の第４の発明であるＷスパッタリングターゲットの製法は、上記製法を適宜
選択することにより製造することが可能である。
【０１１１】
次に、得られたターゲット材料に表面仕上げを施し、表面仕上げされた本発明のＷスパッ
タリングターゲットは、ＣｕやＡｌ、もしくはそれらの合金からなるバッキングプレート
と接合一体化して使用されることが好ましい。バッキングプレートとの接合には、拡散接
合やろう付けなど従来公知の接合方法を適用することが可能である。
【０１１２】
ろう付けは、公知のＩｎ系やＳｎ系等の接合材を使用して実施することが好ましい。また
、拡散接合時の温度は、Ａｌのバッキングプレートと接合する場合には６００℃以下とす
ることが好ましい。これは、Ａｌの融点が６６０℃であるためである。
【０１１３】
以上の製造方法により、本発明の高純度Ｗスパッタリングターゲットを得ることが可能と
なる。
【０１１４】
なお、上記の製法は本発明のＷスパッタリングターゲットを得るための一例であり、本発
明の範囲のＷスパッタリングターゲットを得ることができる製法であれば、何らその製法
に限定されるものではない。
【０１１５】
上記本発明のＷスパッタリングターゲットは、半導体素子や液晶表示素子に代表される電
子部品の電極および／または配線の形成に使用される。
【０１１６】
【実施例】
次に本発明の具体的な実施例について説明する。
【０１１７】
（実施例１）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をカーボン型内に充填してホットプレス装置に
セットした。そして、１Ｐａ以下の真空雰囲気中にて１２５０℃、保持時間３時間の脱ガ
ス処理を実施した。次いで、前記脱ガス温度から１Ｐａ以下の真空雰囲気中で３０ＭＰａ
の圧力を加えつつ、表１の中間焼結工程の欄に記載の昇温速度で昇温し、同欄に記載の温
度および保持時間で中間焼結を行った。そして、前記中間焼結工程後、最高焼結温度１９
００℃で５時間保持し、それぞれのターゲット材料としてのＷ焼結体を作製した。焼結後
の冷却は雰囲気をＡｒで置換し、かつ１０℃／ｍｉｎの冷却速度で実施した。
【０１１８】
このようにして作製したＷ焼結体を所望のターゲット寸法（直径Φ３００×厚さ５ｍｍ）
に機械加工した。ターゲット表面をロータリー研磨した後、表１に記載の仕上げ加工を施
した。得られたスパッタリングターゲットを、Ｃｕ製バッキングプレートにＩｎ系ろう材
によりろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得た。
【０１１９】
ターゲット表面の結晶面は、Ｘ線回折装置（理学社製ＸＲＤ）によって解析し、結晶面（
１１０）のピークの半値幅およびそのバラツキを測定した。その結果を併せて表１に示す
。
【０１２０】
表１中、Ｎｏ．１４～１６のターゲットは、Ｗ焼結体を製造した後、真空中、１２００℃
で２時間熱処理を行った。
【０１２１】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１２２】
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このようにして作製した各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、スパッター方
式：マグネトロンスパッター，背圧：１×１０－５Ｐａ、出力ＤＣ：２ｋＷ、Ａｒ：０．
５Ｐａ、スパッタ時間：５ｍｉｎの条件下で、８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成
膜した。得られたＷ膜の膜厚均一性を測定するために、基板の直径を端部から５ｍｍ間隔
で測定した各々の箇所の膜厚を測定し、得られた値から、最大値、最小値を次式、膜厚均
一性＝｛（最大値－最小値）／（最大値＋最小値）｝×１００の式に基づいて求めた値で
算出した。これらの結果を併せて表１に示す。
【０１２３】
【表１】
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【０１２４】
表１から明らかなように本発明範囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、
その結晶面（１１０）のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚
均一性が比較例に比し優れている。



(17) JP 4945037 B2 2012.6.6

10

20

30

40

50

【０１２５】
（実施例２）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をカーボン型内に充填してホットプレス装置に
セットし、そして、表２の中間焼結工程の欄に記載の昇温速度で昇温し、同欄に記載の温
度および保持時間で中間焼結を行った。そして、前記中間焼結工程後、１Ｐａ以下の真空
雰囲気中にて最高焼結温度１９００℃で５時間、圧力：３０ＭＰａで保持してＷ焼結体を
得た。その後、このＷ焼結体をＨＩＰにより１８００℃で５時間、圧力１８０ＭＰａの条
件のもとで処理して、ターゲット材料としてのＷ焼結体を作製した。
【０１２６】
このようにして作製したＷ焼結体を所望のターゲット寸法（直径Φ３００×厚さ５ｍｍ）
に機械加工し、ターゲット表面をロータリー研磨した後、表２に記載の仕上げ加工を施し
た。得られたスパッタリングターゲットをＣｕ製バッキングプレートにＩｎ系ろう材によ
りろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得た。
【０１２７】
得られたＷスパッタリングターゲットを実施例１と同様の条件により半値幅およびそのバ
ラツキを測定した。その結果を併せて表２に示す。
【０１２８】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１２９】
このようにして作製した各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、実施例１と同
様の条件により８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜後、得られたＷ膜の膜厚均一
性を測定した。これらの結果を併せて表２に示す。
【０１３０】
【表２】

【０１３１】
表２から明らかなように本発明範囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、
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その結晶面（１１０）のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚
均一性が比較例に比し優れている。
【０１３２】
（実施例３）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をＣＩＰ焼結して引き続き１６００℃で５時間
、圧力１５０ＭＰａの条件下でＨＩＰ処理を施し、密度９６％の焼結体を得た。その後、
水素雰囲気中で１０時間保持した後、水素雰囲気２２００℃で熱間圧延を施して、ターゲ
ット材料としての焼結体を得た。
【０１３３】
このようにして作製したＷ焼結体を所望のターゲット寸法（直径Φ３００×厚さ５ｍｍ）
に機械加工し、ターゲット表面をロータリー研磨した後、表３に記載の仕上げ加工を施し
た。得られたスパッタリングターゲットをＣｕ製バッキングプレートにＩｎ系ろう材によ
りろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得た。
【０１３４】
得られたＷスパッタリングターゲットを実施例１と同様の条件により半値幅およびそのバ
ラツキを測定した。その結果を併せて表３に示す。
【０１３５】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１３６】
このようにして作製した各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、実施例１と同
様の条件により８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜後、得られたＷ膜の膜厚均一
性を測定した。これらの結果を併せて表３に示す。
【０１３７】
【表３】

【０１３８】
表３から明らかなように本発明範囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、
その結晶面（１１０）のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚
均一性が比較例に比し優れている。
【０１３９】
（実施例４）
ＣＶＤ装置を用いて、原料ガス：ＷＦ６、Ｈ２により所定の条件下においてＷ焼結体を得
た。
【０１４０】
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このようにして作製したＷ焼結体を所望のターゲット寸法（直径Φ３００×厚さ５ｍｍ）
に機械加工し、ターゲット表面をロータリー研磨した後、表４に記載の仕上げ加工を施し
た。得られたスパッタリングターゲットをＣｕ製バッキングプレートにＩｎ系ろう材によ
りろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得た。
【０１４１】
得られたＷスパッタリングターゲットを実施例１と同様の条件により半値幅およびそのバ
ラツキを測定した。その結果を併せて表４に示す。
【０１４２】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１４３】
このようにして作製した各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、実施例１と同
様の条件により８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜後、得られたＷ膜の膜厚均一
性を測定した。これらの結果を併せて表４に示す。
【０１４４】
【表４】

【０１４５】
表４から明らかなように本発明範囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られ
た結晶面（１１０）のピークの半値幅を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、
その結晶面（１１０）のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚
均一性が比較例に比し優れている。
【０１４６】
次に結晶方位比率を規定した本発明の具体的な実施例について説明する。
【０１４７】
（実施例５）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をカーボン型内に充填してホットプレス装置に
セットした。そして、１Ｐａ以下の真空雰囲気中にて表５に示す熱処理温度で保持時間３
時間の脱ガス処理を実施した。次いで、前記脱ガス温度から１Ｐａ以下の真空雰囲気中で
、表５に示す加圧回数で常圧から３０ＭＰａの圧力までの加圧，減圧を繰り返した後、昇
温速度２℃／ｍｉｎで表５に示す中間焼結温度まで昇温後、２時間保持した。
【０１４８】
中間焼結後、１９００℃まで昇温後、５時間保持の最終焼結を行った。焼結後の冷却は、
雰囲気をＡｒに置換し、表５に示す冷却速度で常温まで冷却し、Ｗ焼結体を得た。得られ
た焼結体の１部は、表５に示すように、さらにＨＩＰ処理（１８０ＭＰａ，１８００℃）
，１６００℃での熱間鍛造（加工率２０％，１５％）及び１６００℃での水素アニールを
行った。
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【０１４９】
上記各製法で得られた各Ｗ焼結体に対し、所望のターゲット寸法（直径３００ｍｍ，厚さ
５ｍｍ）に機械加工を施した後、ターゲット表面を常法にて研摩しスパッタリングターゲ
ットを得た。得られたスパッタリングターゲットを、Ｃｕ製バッキングプレートにＩｎ系
ろう材によりろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得
た（試料１０１～１１８）。
【０１５０】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１５１】
【表５】
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得られたＷスパッタリングターゲットの相対密度を測定した。その結果を表６に示す。ま
た、ターゲット表面の結晶面は、Ｘ線回折装置（理学社製ＸＲＤ）によって解析し、結晶
面結晶面（１１０）及び（２００）の結晶方位比率（１１０）／（２００）およびそのバ
ラツキを測定した。その結果を表６に示す。
【０１５３】
さらに各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、スパッター方式：マグネトロン
スパッター，背圧：１×１０－５Ｐａ、出力ＤＣ：２ｋＷ、Ａｒ：０．５Ｐａ、スパッタ
時間：５ｍｉｎの条件下で、８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜した。得られた
Ｗ膜の膜厚均一性を測定するために、基板の直径を端部から５ｍｍ間隔で測定した各々の
箇所の膜厚を測定し、得られた値から、最大値、最小値を次式、膜厚均一性＝｛（最大値
－最小値）／（最大値＋最小値）｝×１００の式に基づいて求めた値で算出した。この結
果を併せて表６に示す。
【０１５４】
【表６】

【０１５５】
表６から明らかなように本発明のＷスパッタリングターゲットは高密度であり、本発明範
囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られた結晶方位比率（１１０）／（２
００）を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、その結晶方位比率のバラツキが
本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚均一性が本発明範囲外のＷスパッタ
リングターゲットに比較し優れている。
【０１５６】
（実施例６）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をＡｒ雰囲気中にて表７に示す粉砕時間でボー
ルミルで粉砕した。得られたＷ粉末をカーボン型内に充填してホットプレス装置にセット
した。そして、１Ｐａ以下の真空雰囲気中にて表７に示す熱処理温度及び保持時間の脱ガ
ス処理を実施した。次いで、前記脱ガス温度から第１加圧として１Ｐａ以下の真空雰囲気
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中で、１０ＭＰａに加圧し、昇温速度２℃／ｍｉｎで表７に示す中間焼結温度まで昇温後
、２時間保持した。中間焼結後、得られたＷ焼結体を一旦表７に示す冷却温度まで冷却し
た。一旦冷却されたＷ焼結体を冷却温度から第２加圧として表７に示す圧力に加圧で昇温
速度２℃／ｍｉｎで表７に示す最終焼結焼結温度まで昇温後、表７に示す保持時間で保持
し、最終焼結を行った。焼結後の冷却は、雰囲気をＡｒに置換し、表７に示す冷却速度で
常温まで冷却し、Ｗ焼結体を得た。
【０１５７】
上記各製法で得られた各Ｗ焼結体に対し、所望のターゲット寸法（直径３００ｍｍ，厚さ
５ｍｍ）に機械加工を施した後、ターゲット表面を常法にて研摩しスパッタリングターゲ
ットを得た。得られたスパッタリングターゲットを、Ｃｕ製バッキングプレートにＩｎ系
ろう材によりろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲットを得
た（試料１１９～１３７）。
【０１５８】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１５９】
【表７】
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得られたＷスパッタリングターゲットの相対密度を測定した。その結果を表８に示す。タ
ーゲット表面の結晶面は、Ｘ線回折装置（理学社製ＸＲＤ）によって解析し、（１１０）
，（２００），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比率（２１１）／｛（
１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝およびそのバラツキを測
定した。その結果を表８に示す。
【０１６１】
さらに各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、スパッター方式：マグネトロン
スパッター，背圧：１×１０－５Ｐａ、出力ＤＣ：２ｋＷ、Ａｒ：０．５Ｐａ、スパッタ
時間：５ｍｉｎの条件下で、８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜した。得られた
Ｗ膜中の１μｍ以上のパーティクルをパーティクルカウンター装置（ＷＮ－３）にて測定
した。測定結果は、３００枚のウェハーを測定した平均値とした。その結果を併せて表８
に示す。
【０１６２】
【表８】

【０１６３】
表８から明らかなように本発明のＷスパッタリングターゲットは高密度であり、本発明範
囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られた結晶方位比率（２１１）／｛（
１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）｝を有するＷスパッタリン
グターゲット、さらには、その結晶方位比率のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリン
グターゲットは、１μｍ以上のパーティクルの発生を低減しており、本発明範囲外のＷス
パッタリングターゲットに比較し優れている。
【０１６４】
上記実施例においては、結晶面（１１０）及び（２００）の結晶方位比率（１１０）／（
２００）及びを結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２
２０）＋（３１０）｝を個々に説明したが、双方を満足する結晶方位比率を有するＷスパ
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ッタリングターゲットであれば膜厚均一性向上及びパーティクル低減の双方の効果を得る
ことができる。
【０１６５】
このように、本実施例のＷスパッタリングターゲットは、大型の基板上に成膜したＷ膜の
膜厚面内均一性を向上することが可能であり、またパーティクルの発生を更に減少させる
ことが可能である。
【０１６６】
（実施例７）
高純度Ｗ粉末を用意し、この高純度Ｗ粉末をＡｒ雰囲気中にて表９に示す粉砕時間でボー
ルミルで粉砕した。得られたＷ粉末をカーボン型内に充填してホットプレス装置にセット
した。そして、１Ｐａ以下の真空雰囲気中にて表９に示す熱処理温度及び保持時間で脱ガ
ス処理を実施した。次いで表９に示す加圧回数で常圧から３０ＭＰａの圧力までの加圧，
減圧を繰り返した後、次いで、前記脱ガス温度から第１加圧として１Ｐａ以下の真空雰囲
気中で、１０ＭＰａに加圧し、昇温速度２℃／ｍｉｎで表９に示す中間焼結温度まで昇温
後、２時間保持した。中間焼結後、得られたＷ焼結体を一旦表９に示す冷却温度まで冷却
した。一旦冷却されたＷ焼結体を冷却温度から第２加圧として表９に示す圧力に加圧で昇
温速度２℃／ｍｉｎで表９に示す最終焼結焼結温度まで昇温後、表９に示す保持時間で保
持し、最終焼結を行った。焼結後の冷却は、雰囲気をＡｒに置換し、表９に示す冷却速度
で常温まで冷却し、Ｗ焼結体を得た。
【０１６７】
上記各製法で得られた各Ｗ焼結体に対し、所望のターゲット寸法（直径３００ｍｍ，厚さ
５ｍｍ）に機械加工を施した。ターゲット表面をロータリー研磨した後、表９に記載の仕
上げ加工を施した。得られたスパッタリングターゲットを、Ｃｕ製バッキングプレートに
Ｉｎ系ろう材によりろう付け接合することによって、数種類のＷスパッタリングターゲッ
トを得た（試料２０１～２１０）。
【０１６８】
【表９】
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得られたＷスパッタリングターゲットの相対密度を測定した。
【０１７０】
また、ターゲット表面の結晶面は、Ｘ線回折装置（理学社製ＸＲＤ）によって解析し、結
晶面（１１０）のピークの半値幅およびそのバラツキを測定した。その結果を併せて表１
０に示す。
【０１７１】
また、結晶面結晶面（１１０）及び（２００）の結晶方位比率▲１▼（１１０）／（２０
０）およびそのバラツキを測定した。その結果も表１０に示す。
【０１７２】
さらに、（１１０），（２００），（２１１），（２２０）及び（３１０）の結晶方位比
率▲２▼（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２１１）＋（２２０）＋（３１０）
｝およびそのバラツキを測定した。その結果も表１０に示す。
【０１７３】
なお、各ターゲットの不純物量（Ｆｅ，Ｎｉ，Ｃｒ，Ｃｕ，Ａｌ，Ｎａ，Ｋ，Ｕ，Ｔｈの
合計量）は１０ｐｐｍ以下であった。
【０１７４】
さらに各Ｗスパッタリングターゲットをそれぞれ用いて、スパッター方式：マグネトロン
スパッター，背圧：１×１０－５Ｐａ、出力ＤＣ：２ｋＷ、Ａｒ：０．５Ｐａ、スパッタ
時間：５ｍｉｎの条件下で、８インチのＳｉウェハー基板上にＷ膜を成膜した。得られた
Ｗ膜の膜厚均一性を測定するために、基板の直径を端部から５ｍｍ間隔で測定した各々の
箇所の膜厚を測定し、得られた値から、最大値、最小値を次式、膜厚均一性＝｛（最大値
－最小値）／（最大値＋最小値）｝×１００の式に基づいて求めた値で算出した。これら
の結果を併せて表１０に示す。さらに得られたＷ膜中に混入した粒径１μｍ以上のパーテ
ィクルをパーティクルカウンター装置（ＷＮ－３）にて測定した。測定結果は、３００枚
のウェハーを測定した平均値とした。その結果も併せて表１０に示す。
【０１７５】
【表１０】
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表１０から明らかなように本発明のＷスパッタリングターゲットは高密度であり、本発明
範囲内のスパッタリングされる面のＸ線回折により得られた結晶面（１１０）のピークの
半値幅を有するＷスパッタリングターゲット、その結晶面（１１０）のバラツキが本発明
範囲内のＷスパッタリングターゲット、結晶方位比率（１１０）／（２００）を有するＷ
スパッタリングターゲット、さらには、その結晶方位比率のバラツキが本発明範囲内のＷ
スパッタリングターゲット、結晶方位比率（２１１）／｛（１１０）＋（２００）＋（２
１１）＋（２２０）＋（３１０）｝を有するＷスパッタリングターゲット、さらには、そ
の結晶方位比率のバラツキが本発明範囲内のＷスパッタリングターゲットは、膜厚均一性
が優れており、かつ粒径が１μｍ以上のパーティクルの発生を低減している。
【０１７７】
【発明の効果】
以上の説明から明らかなように、本発明の高純度ＷスパッタリングターゲットはＷ膜の膜
厚面内均一性を向上させることが可能となる。その結果、半導体装置の電極などに使用す
る際の信頼性を向上するとともに、その製造時の歩留りも向上させることが可能となる。
【０１７８】
さらに、本発明の高純度Ｗスパッタリングターゲットの製造方法は、優れた膜厚面内均一
性を得ることが可能なＷスパッタリングターゲットを得ることが可能となる。
【図面の簡単な説明】
【図１】図１は、本発明のターゲットの半値幅及びそのバラツキを測定する際の試験片の
採種箇所を示す概略図。
【符号の説明】
１～１７　試験片採種箇所

【図１】
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