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Particle Sizing Systems, LLC (PSS) 社を買収し、
先端ノードのお客様向けに製品ポートフォリオを強化

インテグリスは 1月 22日、半導体およびライ
フサイエンス産業の液体アプリケーション向
け粒子サイズ測定に特化したParticle Sizing 

Systems (PSS)社の買収を発表しました。

この買収は、グローバルな技術プラット
フォームおよびお客様との関係を活かして
価値を創造するというインテグリスの戦略
を反映したものです。買収総額は現金で約
3,700万米ドルで、慣例的な運転資本調整が
実施されます。インテグリスはこの買収によ
る 2018年の増益を見込んでいます。 

デジタルトランスフォーメーションにより、
高度なクラウドコンピューティング インフラ
ストラクチャへの高需要が続いていますが、
これらは最先端のロジックおよびメモリー
チップを必要とします。しかし、最先端ノード
のお客様は、縮小し続けるプロセスウィンド
ウと歩留まりを維持し、CMP性能に関連する
損失をなくすための高い製造コストという大
きな課題に取り組んでいます。 

先端ノードの CMPアプリケーションにおい
て、しばしばスクラッチディフェクトを引き起
こすスラリー研磨粒子の凝集は、プロセス歩
留まり性能に大きく影響する要因となるおそ

れがあります。インテグリスは PSSの技術を
活用することで、流体プロセス中で直接、オン
ラインかつリアルタイムで粒子サイズを分析
できるようにします。監視プロセスの自動化
は、適切なフィルターの選択とシステムメン
テナンスなど、より効果的なソリューションの
応用につながります。このようなソリューショ
ンを利用することで、高コストな歩留まりの
変動を防ぎます。 

インテグリスの COOである、Todd Edlund

は、「インテグリスの先端ノードのお客様は、
競争力を維持するために、提携先メーカー
の高い品質基準を満たす精度および一貫性
を維持しつつ、プロセス時間を短縮できる
ツールを求めています。スラリー中のあらゆ
る粒子を測定するという点で、他に例のない
PSSの技術は、標準的な技術を採用した一般
的な手法よりも高い精度を実現します。その
結果、この技術により、非効率的でスラリー偏
位を招くリスクの高い手動サンプリングおよ
び介入が不要になります」と述べています。

詳しくは、こちらをご覧ください。 
https://www.entegris.com/content/en/

home/about-us/news/entegris-acquires-

particle-sizing-systems-llc.html

2018年 5月 1日、
ピーエスエスジャパンは日本インテグリスへ

2018 年 1月の米国 Entegris Inc. による
Particle Sizing Systems, LLC 社 (以下 PSS

社)の買収を受け、PSS社の日本法人である
株式会社ピーエスエスジャパン (以下 PSS-J

社)は、2018年 5月 1日、日本インテグリス
株式会社となりました。なお、PSS-J社で取り
扱っていた製品は、しばらくの間、日本インテ
グリスの白山営業所のみでの取り扱いとなり
ます。

日本インテグリス株式会社 白山営業所
東京都文京区白山5-36-9 白山麻の実ビル 7F

TEL: 03-3868-0490

取扱製品
• AccuSizer個数カウント式粒度分布測定器
• Nicomp DLS式粒度分布・ELS式 

ゼータ電位測定器
• MFI画像解析式粒度分布測定器
• 超音波減衰式濃厚系粒度分布測定器
• ESA式濃厚系ゼータ電位測定器
• キャピラリー式粒度分布測定器
• マイクロフルイダイザー

上記製品の日本語ウェブサイト:

www.pss-japan.co.jp

問い合わせ先メールアドレス:

Jp-pss-info@entegris.com

日本インテグリス株式会社
製品・サービスに関するお問い合わせ先

東京本社 
T 03-5442-9718 
F 03-5442-9738

大阪営業所 
T 06-6390-0594 
F 06-6390-3110

九州営業所 
T 092-471-8133 
F 092-471-8134

白山営業所 
T 03-3868-0490 
F 03-3868-0491

(以下にメールか FAX でお送りください) 
Jp-info@entegris.com

Zero Defects 日本版
発行元：日本インテグリス株式会社
編集：グローバル マーケティング
Zero Defects の複製等に関するお問い合わ
せは、JP-PR@entegris.comまでご連絡くだ
さい。
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相変化メモリー (PCRAM)向けの低抵抗ライナーとして
Joppa27フッ素フリータングステン膜を活用

By Philippe Rodriguez Research Engineer, CEA/LETI & Paola Gonzalez-Aguirre Ph.D., Engineer II, CEA/LETI assignee Entegris Inc.

現在の配線技術は、銅成膜による配線が中心を占めています。しか
し、先端テクノロジー向けの微細化が進むなかで今後の製造において
は、いかに信頼性が高く効率的な銅成膜と配線を形成するかが大きな
課題になりつつあります。30 nm未満の配線では、ワイヤー抵抗が大
きく上昇するため、現在、多数の成膜手法が開発中です。最先端の半
導体デバイスでは、銅成膜と並行してタングステンプラグプロセスも
広く使用されてきました。高アスペクト比で細径の、低い抵抗値とコン
フォーマルなバルク充填を実現するW (タングステン)成膜は、銅に代
わる手法として有力です。タングステンプラグプロセスにおける従来
の成膜加工では、TiN/SiH4または B2H6核形成層/WF6 CVD Wという
連続的な方式が使用されてきました。ここで、TiN (3～ 5 nm)は、絶
縁膜上の接着層と、CVDでのWプロセスにおける F拡散に対するバ
リア層という2つの役割を果たします。このため、W充填のスケーリン
グに対する主な課題は、低抵抗の CVD Wバルク材料の増量によるラ
インの改善になります。現在までに、CVD Wの接着層を提供し、フッ
素拡散を抑えるための材料として最もよく知られているのは TiNです
が、CVD Wの前に核形成層が必要となります。 

Joppa27™プリカーサーを使用して、プラズマCVD処理および ALDサ
イクルでフッ素フリーのタングステン薄膜を形成しました。コンタクトプ
ラグの抵抗値への影響を評価するため、厚さ3～ 4 nmのWライナー
を PCRAM構造上に成膜しました。初回の電気性能の結果は有望で、
Joppa27を Fフリーの低抵抗Wライナーとして使用することへの関心
の高さを裏付けるものでした。アスペクト比を見たところ、TiNライナー
を使用した基準プロセスと比べて、接触プラグ抵抗値が20%改善され
ています。

実験
300 mmのアプライドマテリアルズ社の Endura®プラットフォームに
Volta™  CVD Wチャンバーを取り付けました。成膜温度は 180 ℃に
設定します。この研究では、はじめにプリカーサーを浸漬し、次にプラ
ズマ CVD (PECVD)処理を実行し、最後に原子層堆積 (ALD)サイクル
を実施します。浸漬および PECVD処理で膜厚 (XRR測定)が約 1 nm

に達した後、ALDサイクルの回数により望ましい厚さに調整します。
キャリアガスとしてアルゴンを使用し、タングステンプリカーサーとし
て Joppa27を使用します。

PCRAMアプリケーション
組み込み PCRAM技術では、PCMモジュールを CMOSプロセスのフ
ロントエンドとバックエンドの間に組み込むため、先進的な CMOSプ
ロセスとのメモリー統合の適合性を慎重に評価する必要があります。
コンタクトプラグの抵抗値への影響を評価するため、FフリーのWラ
イナーを PCRAMアーキテクチャに成膜しました。これらの積層コンタ
クトプラグの概略図を図 1(a)に、積層が完了したコンタクトプラグの
TEM断面図を図 1(b)に示します。コンタクトレベル 1は、高さ140 nm、
幅 55 nmで、コンタクトレベル 2は、高さ 250 nm、幅 40 nmです。
基準プロセス (POR: Process of Reference)ではいずれのコンタクト
レベルでも、次の成膜プロセスを使用します (コンタクトプラグの底面
に厚さ8 nmの Ti層を成膜→厚さ3 nmの TiNライナーでプラグ側面
を被覆→核形成層の成膜後にWを充填)。FフリーのWライナーを使
用したサンプルでは、コンタクトレベル 2に対してのみ、TiNライナー
の代わりにWライナーを成膜し、核形成層は残して Ti層を除去しま
した。

図 1: (a)基準プロセスの積層コンタクトプラグ (左)とFフリーWライナー
を成膜したプロセス (右)の概略図、(b)積層が完了したコンタクトプラグの
TEM断面図、(c)基準プロセスの積層コンタクトプラグの TEM断面図、 
(d)レベル 2に FフリーのWライナーを成膜した積層コンタクトプラグの
TEM断面図

TiN 3 nm

FフリーW

Ti 8 nm

核形成層

W充填層

コンタクト
レベル 2 

コンタクト
レベル 1 

FフリーW/TiNTiN/TiN

イノベーション – Innovation
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イノベーション – Innovation

2ワイヤーの抵抗試験を使用し、PORおよびWライナー成膜プロセス
の電気性能結果を取得しました。図 2に、PORおよび FフリーWラ
イナープロセスを使用した場合の PCRAM構造のコンタクトプラグの
ライン抵抗に対する累積分布関数 (CDF)を示します。PORを使用した
2種類の構造に対して取得したライン抵抗を比較すると、同等の 2つ
のプロセス間のライン抵抗の差異は約 2～ 2.5%です。

図 2: 基準プロセスまたは FフリーWライナープロセスを使用した PCRAM
構造で、コンタクトプラグのライン抵抗について得られた累積分布関数と、
Wライナーの厚さによるライン抵抗ゲインへの影響

PORを使用した構造間での差異はごくわずかなため、FフリーのW

ライナーを使用して得られたライン抵抗値の変異が非常に大きいこと
が明らかです。実際、ライナー厚が一定の場合 (3 nmなど)、TiNベー
スからWベースの成膜に切り替えることで低減されるライン抵抗は最
大 23%にもなります。さらに、Wライナーを使用することで、ライン抵
抗値の分布域がいくぶん狭くなっています。実際、PORの標準偏差と
Wライナープロセスの標準偏差の比率は、最大 1.7です。このため、
Wライナーを使用することでライン抵抗が大幅に低減されるだけでな

く、コンタクトプラグ間の相違が小さくなります。PORでのコンタクトプ
ラグの抵抗を 100として正規化すると、厚さ 3および 4 nmのWライ
ナー使用時のライン抵抗はそれぞれ 78、82になります。予想どおり、
Wライナーの厚さに応じてライン抵抗が低下します。これは、抵抗の低
い CVD Wの充填量の増加に関するものです。しかし、ここで注目すべ
きは、PORにおいて厚さで TiNライナー (3 nm)を上回るWライナー
(4 nm)でも大幅なライン抵抗の低下が見られたことです。

結論
フッ素フリーのタングステン膜を PCRAM構造に形成し、従来の TiN

ライナーの代わりにこのWライナーを使用することで、PCRAMコンタ
クトプラグのライン抵抗が約 20%低下しました。FフリーW膜は不純
物を含み、表面酸化に加えて、W膜と基板の間に中間層が存在します。
この中間層の成分はおそらくW (CO)xで、(i)浸漬段階でのプリカー
サーの堆積、または (ii)PECVD処理でのプリカーサーの不完全な分解
に関連するとみられます。 

しかし、これらの初回結果は期待の持てるものであり、この種のコン
タクト構造での FフリーWライナーの使用への高い関心の妥当性を裏
付けるものです。予想に反して、FフリーWライナーは非常に小さい
プラグだけでなく、より大きいプラグでも、主にその接触抵抗の低さか
ら、有効であることが明らかになりました。このため、FフリーW膜は、
PCRAMだけでなく、ロジック、電力、フォトニクスでの用途にも効力を
発揮すると考えられます。

この研究は、Cea-Letiおよび STマイクロエレクトロニクスの共同研究の成果です。
研究結果の全容については、Rodriguez Ph, et.al. Advanced characterizations 
of fluorine-free tungsten film and its application as low resistance liner for 
PCRAM、Materials Science in Semiconductor Processing 71 (2017) 433–440を
参照してください。

確
率

ライン抵抗 (a.u.)

FフリーWライナー (3 nm)
POR #1
POR #2

POR

正規化したコンタクトプラグ抵抗
75 80 85 90 95 100

Wライナー (3 nm) 

Wライナー (4 nm) 
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歩留まりの向上 – Yield Improvement

流量および濃度がコロイド研磨剤のろ過効率に与える影響

By Mia Wu, James Lee, Henry Wang, Steven Hsiao, Bob Shie, HJ Yang - Entegris Inc.

14 nm以降のテクノロジーノードでは、前世代の半導体デバイスよ
りも多くのステップでの化学的機械的平坦化 (CMP)処理が必要と
されます。スラリーメーカーとデバイスメーカー (IDM: Integrated 

Device Manufacturers)のいずれにとっても、粗大粒子数 (LPC: Large 

Particle Counts)は、CMPプロセスに悪影響を与え、ウェーハディフェ
クトにつながるマイクロスクラッチを引き起こすおそれがあるため、
低減することが非常に重要です。スラリーフィルターに求められてい
るのは、研磨能力を示す全体的なパ－ティクルサイズ分布を維持しつ
つ、混合プロセス中に発生し、ゲルまたは凝集物となる LPCを除去す
ることです。粗大粒子を効率的にろ過すると、最終的なウェーハ研磨で
生じるマイクロスクラッチの数が減り、より高いウェーハ歩留まりを実
現できます。 

LPCレベルを非常に低く抑えるため、さまざまな場所でフィルター
が使用されていますが、これらの設置場所はバルク、装置内 (POT: 

Point-of-Tool)、ディスペンスポイント (POD: Point-of-Dispense)に
分類されます。液体スラリー供給システムの位置ごとにスラリー濃度
および流量要件は異なるため、それぞれに適したろ過製品の選択が
結果に影響を与えます。スラリーろ過に関する多くの研究から、ろ過効
率を上げるために重要なのはろ材の構造と材質の特性であることが
明らかになっています。しかし、流量および濃度の組み合わせ条件の
重要性に焦点を合わせた研究はありません。この研究では、ナノメルト
ブロー (NMB: Nano-Melt-Blown)技術に基づく2種類のインテグリ
スの CMPフィルター (NMB01 100 nmおよびNMBA5 50 nm)をコ
ロイダルセリア (Ce02)およびシリカ (Si02)研磨剤を使用し、評価する
ことで、これらのクリティカルファクターがろ過効率に与える影響を考察
します。ここでは、研磨剤濃度、流量、フィルターメディアの最適化の
重要性を実証します。

はじめに 
シリカおよびセリアベースのスラリーは、CMPプロセスで広く使用さ
れています。望ましくない粗大粒子を除去してマイクロスクラッチ由来
のウェーハディフェクトを低減するために、ほぼすべての CMPプロセ
スで先端的なろ過が必要とされています。ろ過のポイントが薬液メー
カー (バルクろ過)、IDM設備、ユースポイント (POTまたは POD)のい
ずれであるかによって、スラリー濃度および流量の両方が異なります
(図 1参照)。

薬液メーカーおよび IDMの設備の供給システムでは、通常、高濃度/

高流量条件が使用されます。スラリーは通常、望ましい濃度になるま
で希釈したのち、低濃度/高流量でフィルター通過しながら循環されま
す。ディスペンスポイントのろ過では、スラリーは低濃度/低流量条件
でウェーハに供給されます。ただし、エンドユーザーによって高流量が
選択される場合がまれにあります。

図 1: スラリー供給システムにおける濃度/流量条件

実験 
実験条件
この研究では、いくつかの研磨材濃度と 2種類の流量において、ろ過
前後の粗大粒子数を測定しました。2種類のインテグリス製ナノファイ
バーCMPフィルター (NMB01 100 nmおよびNMBA5 50 nm)を使用
し、コロイダルシリカおよびセリアスラリーの試験を実施しました。粒
子数は、AccuSizer® Fx Nanoを使用して測定しました。この実験の目
的は、図 2に示すように、CMPスラリーろ過システムで最も一般的な
3つの条件下で、フィルター性能を把握することです。

図 2: 評価対象の CMPスラリーろ過条件

スラリーとフィルターメディア
この調査で、インテグリスの高度なメンブレン技術を活用した NMB

ベースのフィルターは 50 nm～ 1 µmの微細繊維を備え、従来のマイ
クロファイバーフィルターよりもせん断力が低く、研磨剤の凝集を最小
限に抑えることが明らかになりました1。実験には、孔径 100 nmおよ
び 50 nmの 2種類の NMBメディアが使用されました。 

ほとんどの市販スラリーには、研磨粒子 (シリカ、セリア)と、除去率お
よび選択性を最適化するための添加剤ケミカルが含まれています。こ
の研究では、試験粒子として、2種類の濃度の研磨シリカ (20%および
40%)とセリア (1%および 0.1%)のみを、添加剤なしで使用しました (図

設備 ユースポイント

コンテナ 希釈

スラリー補給
ろ過 

希釈後
ろ過 

循環ループ
ろ過

POTろ過

PODろ過 

デイタンク

低濃度/低流量低濃度/高流量高濃度/高流量

設備

ユース
ポイント

ユース
ポイント

設備

高流量

高濃度低濃度

低流量

次ページに続く
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1参照)。流量として、低流量条件をシミュレートする 250 mL/minと高
流量条件をシミュレートする 5 L/minの 2種類を選定しました。50回
循環 (T50、T: Turnover)まで、粗大粒子数 (LPC)と、0.5 µmおよび
0.8 µmより大きな粒子の数を記録しました。

フィルター 研磨剤の種類 平均粒子径 濃度

流量

高 低

NMBA5

および
NMB01

コロイダル 

シリカ
55 nm 20% 5 L/min _

4% 5 L/min 250 L/min

コロイダル 

セリア
150 nm 1% 5 L/min _

0.1% 5 L/min 250 L/min

実験のセットアップ
この試験では、図 3に示す CMP試験スタンド (参考文献 2参照)を使
用しました。

図 3: CMPろ過試験スタンドの構成

結果と考察
コロイダルシリカ研磨剤の結果
図 4に、3つの異なる条件下における 2種類のフィルター (NMB01

および NMBA5)による除粒子結果を示します。 

(a)高濃度/高流量 

(b)低濃度/高流量 

(c)低濃度/低流量

NMBA5 50 nm NMB01 100 nm

高濃度 /高流量におけるコロイダルシリカ

NMBA5 50 nm

NMB01 100 nm

低濃度 /低流量におけるコロイダルシリカ

NMBA5 50 nm

NMB01 100 nm

低濃度 /高流量におけるコロイダルシリカ
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図 4: 異なる試験条件におけるコロイダルシリカ研磨剤の除去結果:  
(a)高濃度/高流量、(b)低濃度/高流量、(c)低濃度/低流量

• 高濃度/高流量:  NMB01とNMBA5のいずれにおいても、0.5お
よび 0.8 µm より大きい粒子の除去結果はほぼ同等で、T1とT50

の両方で高い値を示しています。この高い除去率は、フィルター材
質 (ポリプロピレン)とコロイダルシリカ研磨剤のゼータ電位差が比
較的大きいことで説明がつきます (図 5参照)。この電位差により、
粒子がメディアに吸着されやすくなるため、結果的に除去性能が高
くなっています。

• 低濃度/高流量: 高濃度/高流量条件と比べると、除去結果はわずか
に低い値を示しています (図 4 (b)参照)。図 5に示されるように、
低 pH (低シリカ濃度)では、コロイダルシリカのゼータ電位が等電
点に近づきます。

• 等電点ではコロイダルシリカの粗大粒子が不安定になり、凝集する
可能性があると推測されます。今後、1)研磨に関わる粒子のサイズ
分布が変わっていないか、2)粗大粒子が凝集する可能性、について
検証するため、試験の実施を計画中です。 

• ゼータ電位

図 5: 広範囲の pHにおけるコロイダルシリカおよびポリプロピレン (PP)の
ゼータ電位曲線。高濃度スラリー粒子の pHはアルカリ性で、低濃度では
酸性/中性

• 低濃度/低流量: この条件下 (図 4c)のコロイダルシリカの除去率
は、比較的小さい粒子 (>0.5 µm)と比較的大きい粒子 (>0.8 µm)

の凝集作用を測定することによって説明がつきます。低流量では、
フラックスが低くなり、よってコロイダルシリカの滞在がすべての
パーティクルサイズにおいてより長くなるため、一般的には、低流
量の方が高流量に比べて捕捉確率が高くなると推定されます。しか
し、実験結果では、サイズの大きい粒子はこの予測傾向に従うもの
の、サイズの小さい粒子 (>0.5 µm)の除去挙動が循環継続後 (T5お
よび T50)は不規則になっています。粒子除去率が低く測定された
原因として考えられる仮説は以下のとおりです。 

a.  循環回数が少ないうちは凝集が高くなり、循環回数が増えると
粒子除去率が低下する

b.  a)に加えて、ろ過後のサンプリング後に凝集が進み、粒子サイズ
分布の測定結果が大きい方へシフトする

この仮説を検証するため、現在、追加の実験を実施中です。 

いずれにしても、0.8 µmより大きい粒子に対して、NMBフィルターは
安定した高粒子除去率を実現しており、CMPプロセスにおけるウェー
ハ表面上のマイクロスクラッチの発生を最小限に抑えます。

循環
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コロイダルセリア研磨剤の結果
以下の 3つの条件下で、コロイダルセリア研磨剤に対するNMB01

および NMBA5の除去性能を評価しました。

(a)高濃度/高流量 

(b)低濃度/高流量 

(c)低濃度/低流量

図 6: 異なる試験条件におけるコロイダルセリア研磨剤の除粒子試験結果: 
(a)高濃度/高流量、(b)低濃度/高流量、(c)低濃度/低流量

• 高濃度/高流量: コロイダルセリア研磨剤の除去性能が低い (図 6 

(a)参照)原因としては、粒子とポリプロピレン製メディアの間の静電
引力が低いことが挙げられます。これについて、図 7で、セリア研磨
剤とPPファイバーのゼータ電位を比較しています。 

• 低濃度/高流量: 高濃度/高流量条件と比較すると、除去作用が高く
なっています。これは、セリア粒子濃度が低いとゼータ電位差が大
きくなり、ノンシービング効果が上がるためだと考えられます。特に
0.8 µmより大きい粒子は、循環回数が増加するとケーキろ過により
除去率が徐々に上がっており、孔径の小さい NMBA5フィルターで
より顕著な結果となっています2。

• ゼータ電位

図 7: 異なる pHにおけるコロイダルセリアのゼータ電位曲線

• 低濃度/低流量: この条件では、循環回数の増加とともに除去率
が上がった低濃度/高流量ケースとは対照的に、NMB01および
NMBA5の除粒子性能は、循環回数にかかわらず一定しています。
低流量では、フラックスが低くなり、滞在時間がより長くなるため、
捕捉確率が高くなると考えられます。予想通り、図 6 (c)から明らか
なように、低流量ではセリア濃度が同じ場合、いずれのフィルター
メディアでも、高流量のケース (図 6 (b)参照)よりも大幅に少ない
循環回数 (T50に対して T5)で同じ粒子除去率を実現しています。
全体的に見て、孔径の小さい NMBA5 50 nmフィルターがより高い
粒子除去率を達成していることは、次世代フィルターでシービング
除去が重要になることを示しています。

結論
スラリーの添加剤による相互作用の可能性を排除するため、研磨スラ
リー (シリカおよびセリア)のみに対してろ過効率試験を行い、インテグ
リスの NMB01および NMBA5 CMPフィルターを評価しました。

実験の結果、スラリー供給システム内の各ろ過点でそれぞれ代表的な
値をとるスラリーの性質、流量、濃度によって、ろ過性能が異なること
が明らかになりました。評価対象の例では、フィルターメディアの孔径
(シービング)が小さいこと、粒子とフィルターメディア (PP)間のゼータ
電位差が大きいことの重要性が示されました。シリカ研磨剤について
は、特に高濃度の場合に、ゼータ電位差が除去率の向上に重要な役
割を果たします。低濃度ではコロイダルシリカの凝集が課題となって
おり、インテグリスは現在、その特性評価とメカニズムの解明に取り組
んでいます。この凝集作用は低流量で特に深刻になります。対照的に、
セリア研磨剤ではすべての濃度/流量の組み合わせにおいて、予測さ
れた傾向と一致する結果が得られました。今回のケーススタディの目
的は、スラリーのろ過中に見られる条件を再現して、研磨剤の濃度およ
び流量を最適化する重要性を明らかにすることです。将来的には、薬
液メーカー、IDM、インテグリスがそれぞれに協力することで、CMPス
ラリーろ過に固有の課題を克服する最適なソリューションの開発を目
指しています。
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バンピングプロセスでの Cuシード層エッチング 

By S. Suhard, C. Lorant, A. Miller, F. Holsteyns - imec, Leuven, Belgium and R. R. Lieten - Entegris

3次元に積層された集積回路 (3D-SIC)は、実装面積の縮小、高速チッ
プ間通信による性能の向上、消費電力の削減、最適化された ICの異
種統合、歩留まりの向上によるコスト削減といった数々の利点によっ
て、その重要性を増しています。 

3D-SICの重要要素のひとつに、マイクロバンプ (ピラー)の形成があ
ります1。2つのチップにそれぞれ一列のマイクロバンプを形成し、両
方のマイクロバンプ列を位置合わせしてチップを上に積み重ねること
で、2つのチップを電気接続することができます。マイクロバンプの最
も一般的な材質は Cu金属で、Niバリア層と Snはんだ層を上に形成
して、機械的および電気的に優れた特性を持つ合金をバンプ間で生
成できるようにします。バンプ内の Cu、Ni、Snのほかに、多くの場合、
ダイ内にプロービング可能な Alパッドが存在します。マイクロバンプ
が機械的に安定しており、2つのチップのバンプアレイを位置合わせ
するための十分な幅を備えていることが重要です。図 1に、金属バン
プアレイを作成するための簡単な方法を示します2。

図 1: Cuバンピングプロセス 2

A) Ti (W)接着層上に物理気相成長 (PVD)によって Cuシード層を形成 
B) フォトレジストの塗布とパターニング 
C)   電解メッキ (ECP: ElectroChemically Plated)によるCuバンプと、その
上に形成されたNiおよび Sn層によるアンダーバンプメタル (UBM) 

D) フォトレジストの剥離 
E) バンプ間の Cuシード層の化学エッチング 
F) バンプ間の Ti (W)接着層の化学エッチング

Cuシード層エッチング処理で (図 1 E)参照)、物理気相成長 (PVD)に
よって成膜した Cuシード層が除去されます。この Cuシード層エッチ
ング処理の課題には、材料 (Cu、Sn、Ni、Al)の適合性、バンプアンダー
カットの抑制、CDロス (側面エッチング)の抑制、滑らかなバンプ表面
の確保があります (図 2に概要を図示)。
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図 2: バンピングの Cuシード層エッチング処理における課題

IC間の接続密度が高くなると、バンプサイズおよびピッチの縮小が必
要になります。バンプサイズが小さくなると、シード層除去処理への影
響を考慮し、バンプ側面エッチングの公差がさらに厳しくなります。 

使用される金属の多様性 (Cu、Ni、Sn、Al)とバンプの小型化により、
さらに選択的な Cuシード層エッチング薬液が求められています。イン
テグリスが開発した Cuシード層エッチング薬液 SR07®は、金属適合
性仕様を満たし、再現性の高い均一で高速な処理を実現します。

imecによるインテグリスCu層シードエッチング液 SR07の評価 
国際研究機関 imec®において、インテグリスの Cuシード層エッチン
グ液 (SR07)が 10～ 100 µmのバンプピッチに対して評価されまし
た。この評価での Cuシード層エッチング要件は、PVDによるCuシー
ド層 (150 nm)を 2分未満で完全除去して枚様式処理を実現し、側面
(ECP) Cuエッチングによるロスを 300 nm未満に抑え、アンダーカッ
トを抑制し、Ni、Sn (アンダーバンプメタル)との適合性を確保すること
でした。

すべての実験は、SCREEN 300 mm枚葉式洗浄装置 (SU-3200)で
実施されました。Cuシード層エッチング液 (SR07)には過酸化水素水
が配合されています (SR07:H2O:30% H2O2が 27:72:1)。後続の TiW

エッチングのため、希釈された過酸化水素水が使用されました (30% 

H2O2:純水が 1:10)。実験は、300 mmブランケットウェーハ (150 nm 

Cuシード層/30 nm TiW/500 nm SiO2)とパターン形成されたウェー
ハに対して実施されました。パターン形成されたウェーハのバンプ
ピッチは 10～ 100 µmとさまざまで、バンプの高さは 7～ 50 µmで
す。Cuシード層エッチングの処理時間は 70秒に設定され、処理温度
は室温に設定されました。
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Cuエッチングレートの結果
Cuエッチングレートは H2O2濃度の調整によって制御され、通常の処
理時間は 30～ 120秒です。図 3に示すように、Cuシード層のエッチ
ングレートは、30% H2O2含有率 0.3%における 40 nm/minから、6%

における 800 nm/minまで変化します。

図 3: H2O2濃度とSR07の Cuエッチングレートのグラフ

SR07はバッチ式および枚葉式装置で使用できます。ウェーハ処理中、
槽内の H2O2が消費されます。浴寿命を延ばし、コストオブオーナー
シップを削減するために、その場で H2O2(または pH)を監視して補充
することが推奨されています。図 4に、1日あたり30枚の Cuシード
層付きウェーハを処理する場合の、時間に応じたCuエッチングレート
を示します。

図 4: 1日あたり30枚の Cuシード層付きウェーハを処理する場合の、 
経時的な Cuエッチングレートの低下

エッチング液を補充しない場合、Cuシード層エッチングレートは 5日
後に 10%低下します。 

Cuバンピングの結果
Cuバンピングに対して、imecは、アルミニウムに適合性を持つ統合
ウェットプロセスシーケンス (レジスト剥離、Cuシード層エッチング、
TiWエッチングで構成)を策定しました。特に 10 µmピッチを処理す
る際に、Cuシード層エッチングプロセスの側面エッチング制御を強化
するため、エンドポイント検出が使用されます。SR07は一様に高エッ
チングレートを維持するため、SCREEN SU-3200でクリアなエンドポ
イント検出が可能です。

図 5に、SR07を使用した Cuシード層エッチング後の 10 µmピッチ
の Cuバンプを示します。

図 5: SR07でエンドポイント検出を実施した Cuシード層エッチング後の
10 μmピッチの Cuバンプ2

10 µmピッチの Cuバンプで Cu残渣は観察されず、20、100 µmピッ
チのバンプについても同様でした。処理品質は一様に非常に高く、 
3σ < 2% (Cuロス)という結果が得られました。10 µmピッチのバン
プは、側面エッチングとプロセス堅牢性の見地から最も難しい構造で
す3。10 µmピッチのバンプに対して、エンドポイント検出を活用して
Cuシード層エッチングプロセスを実施した結果、150 nmの PVDによ
るCuシード層が除去され、180～ 200 nmと抑制された側面エッチ
ングのバンプが形成されました。エンドポイント検出を実施しない場
合、10 µmピッチのバンプに同じCuシード層エッチングプロセスを
実施すると、バンプの側面エッチングは 300～ 350 nmになります。

結論
高性能な Cuシード層エッチング液である SR07は、調整可能な高 Cu
エッチングレートを実現し、Cu ECPロスも抑制し、Ni、Sn、Ti (W)、
Alに適合します。また、ラフネスの発生を抑え、エンドポイント検出と
薬液再利用 (浴寿命は数日)が可能です。
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プロセスの向上 – Process Improvement
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Purasol™  SN/SP溶剤用ピューリファイヤー: 
高純度薬液製造用の効果的な金属除去

インテグリスは、過去に公開した Zero 

Defectsで、溶剤の極性が金属除去性能
に重要な役割を果たすことを論証しまし
た。この知見に基づきインテグリスは、広
範な溶剤において金属低減に効果的な
独自の 2つの精製技術を開発しました。
PurasolTM (ピュラソル) SP は PGME/

PGMEA混合液 (70:30)のような高極性
溶剤で、一方、ピュラソル SNは PGMEA

や CHNなどの低極性溶剤において効果
的に機能します。 

また、従来の金属除去技術では難しいとされていたポリマー溶液にお
いても効果が期待できます。最近では、PGMEAおよび CHNがレジ
ストポリマーの溶解に利用されていますが、既存の精製フィルターは
これらのポリマー溶液の精製要求を満たしていません。よってピュラソ
ルピューリファイヤーは技術的要求が厳しい先端材料製造に最適なソ
リューションといえます。

特長と利点

幅広い薬液に対応

ほぼすべての有機フォトケミカル溶剤 

(シクロヘキサノンなどのケトン溶剤を含む) 

フォトケミカル製造で使用される原材料 

(ポリマー溶剤など)

UPE精製メディア 他の精製技術を上回る優れた清浄度

2種類の精製メディアタイプ
極性および非極性溶剤のいずれでも効果的
に金属を除去

ピュラソル SN/SP溶剤用ピューリファイヤーは、高純度薬液メーカー
向けに最高水準のソリューションを提供します。独自に最適化したメン
ブレン技術を利用した多用途ピューリファイヤーで、シクロヘキサノン
などのケトン溶剤を含むさまざまな極性/非極性溶剤から、コロイド状
および溶解した金属汚染物質を効率的に除去します。
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