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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　反応容器中に原料ガスを供給する原料供給手段と、高周波及びマイクロ波を前記反応容
器中に投入して、前記原料ガスを励起する励起手段と、前記反応容器に収容された被蒸着
物に高電圧パルスを印加する電圧印加手段と、前記高電圧パルスに所定の電圧を重畳させ
るバイアス手段と、を備えるハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項２】
　前記励起手段は、前記高周波及びマイクロ波の投入タイミングを、前記被蒸着物に印加
する前記高電圧パルスに同期させることを特徴とする請求項１記載のハイブリッドパルス
プラズマ蒸着装置。
【請求項３】
　前記高電圧パルスの印加に連動して、前記反応容器内に原料ガスをパルス的に導入する
ガス供給機構をさらに備えることを特徴とする請求項１及び請求項２いずれか記載のハイ
ブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項４】
　供給する原料ガスが、常温で液体の有機金属ガスを含む原料ガスであることを特徴とす
る請求項１記載のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項５】
 前記反応容器を加熱する容器加熱手段をさらに備えることを特徴とする請求項４記載の
ハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
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【請求項６】
　前記反応容器中の被蒸着物若しくは当該被蒸着物を載置する支持台に１ｋＶ以上４０ｋ
Ｖ以下の高電圧パルスを印加することを特徴とする請求項１乃至５のいずれか記載のハイ
ブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項７】
　請求項１に記載のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置において、前記反応容器中のガ
スを排気する真空排気手段と、前記反応容器と真空排気手段との間に設けられてガス排気
流量を調整するバルブとをさらに備え、
　前記反応容器中の被蒸着物若しくは当該被蒸着物を載置する支持台に１ｋＶ以上４０ｋ
Ｖ以下の高電圧パルスを印加するとともに、当該高電圧パルスに正又は負の５ｋＶ以下の
直流電圧を重畳することを特徴とするハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項８】
　請求項１に記載のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置において、原料供給手段が、有
機金属ガスを含む反応ガスを供給するガス源と、当該ガス源からの前記反応ガスの流量を
調節する質量流量調節計と、当該質量流量調節計から送られた前記反応ガスを加熱蒸発さ
せるバッファータンクと、当該バッファータンクと反応容器との間に配置される高速応答
型のバルブとを有し、前記反応ガスを原料ガスとしてパルス的に前記反応容器中に供給す
ること、および
　前記反応容器中の被蒸着物若しくは当該被蒸着物を載置する支持台に１ｋＶ以上４０ｋ
Ｖ以下の高電圧パルスを印加するとともに、当該高電圧パルスに正又は負の５ｋＶ以下の
直流電圧を重畳することを特徴とするハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【請求項９】
　前記原料供給手段は、前記質量流量調節計、前記バッファータンク、及び前記バルブの
間に設けた配管を周囲から加熱する配管加熱手段をさらに備えることを特徴とする請求項
８記載のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、ダイヤモンド状カーボン膜、有機金属を用いた各種酸化物、窒化物、炭化物被
膜等の形成に用いられるハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置であって、複雑形状品や穴
などの狭い空間を持つ部材に均一に製膜でき、耐摩耗部材、耐腐食部材への被膜形成、抗
菌、触媒、絶縁、装飾などの機能膜の形成に利用されるハイブリッドパルスプラズマ蒸着
装置に関する。
【０００２】
【従来の技術】
パルスプラズマ蒸着法では、間欠的にプラズマを点火するとともに、これに同期して被蒸
着物に高電圧を印加することにより、原料ガスを活性化して被蒸着物の表面に被膜を形成
する。本方法の起源は、例えば米国特許第４７６４３９４号公報、特開平４－２６４３４
６号公報、及び特開平４－２８００５５号公報に開示されている。また、その改良発明が
特開平１１－２９７４９３号に開示されている。
【０００３】
上記ようなパルスプラズマ蒸着法では、間欠的なパルス状のプラズマ点火を利用して比較
的狭い空間にも効率的にプラズマを入り込ませることができるので、従来の物理蒸着法（
ＰＶＤ法）に較べ、三次元形状表面を持つ複雑な部材の表面あるいは穴の内面にも均一に
被膜を形成できると言われている。通常、ＰＶＤ法で被蒸着物表面に均一に被膜を形成す
る場合には、被蒸着物を回転させながら被覆処理を行う必要があるが、パルスプラズマ蒸
着法では、回転させずに均一な被膜形成が可能になるので、各種部品を大量に被覆処理す
る上で非常に有利であると考えられる。
【０００４】
また、パルスプラズマ蒸着法の別の特長として、反応室内に置かれた被蒸着物にパルス状
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の負の高電圧を印加するので、被蒸着物表面に１０～４０ｋＶの高エネルギーイオンが照
射され、被蒸着物表面の物質と入射イオンとのミキシングが生じミキシング層が形成され
ると言われている。その上に継続して被膜を形成すると、このミキシング層が被蒸着物と
被膜とを強力に接着する中間層となって、付着強度の高い被覆部材を製造することができ
ると考えられる。
【０００５】
さらに、上記パルスプラズマ蒸着法では、正または負の電圧をパルス的に印加できるので
、被処理物表面をパルス的に加熱することができ、内部を低温に保持したまま表面のみを
焼き入れしたり、浸炭や窒化ができるという特徴も持っている。
【０００６】
【発明が解決しようとする課題】
しかしながら、従来のパルスプラズマ蒸着法は、その期待に十分に応えていないのが現状
である。すなわち、上記蒸着法では、パルス状に被蒸着物に電圧を印加するので、被蒸着
物に電圧が印加されていないときには、ミキシング効果が生じず、期待した特性を有しな
い膜が形成されることになる。また、パルス状に被蒸着物に電圧を印加するので、蒸着時
間がパルスのデューティ比で制限されることになり、蒸着速度が上がらず、原料ガスが不
蒸着時間も流れることになるので、原料ガスが浪費されるという問題点がある。
【０００７】
そこで、本発明は、三次元形状を持つ被蒸着部材の表面に所望の膜のみを密着性良く均一
に形成することができるハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置を提供することを目的とす
る。
【０００８】
また、本発明は、三次元形状を持つ被蒸着部材の表面に少ない原料ガスの消費量で所望の
膜を迅速に形成することができるハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置を提供することを
目的とする。
【０００９】
【課題を解決するための手段】
上記課題を解決するため、本発明のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置は、反応容器中
に原料ガスを供給する原料供給手段と、高周波及びマイクロ波を前記反応容器中に投入し
て、前記原料ガスを励起する励起手段と、前記反応容器に収容された被蒸着物に高電圧パ
ルスを印加する電圧印加手段と、前記高電圧パルスに所定の電圧を重畳させるバイアス手
段とを備える。
【００１０】
上記蒸着装置では、バイアス手段が前記高電圧パルスに所定の電圧を重畳させるので、硬
質の膜を形成することができ、さらに成膜レートを上げることができ、或いは三次元形状
の被蒸着物に付き回り性の良い成膜が可能になる。例えば、バイアス手段が前記高電圧パ
ルスに対して負の比較的低い電圧を重畳させると、高電圧パルスの合間にも原料ガスのイ
オンが被蒸着物に入射してイオンミキシング効果が生じ、硬質で良好な付着性を有する膜
を形成することができる。また、高電圧パルスの合間にも成膜が進行することになるので
、原料ガスの浪費を低減して成膜レートを上昇させることができる。一方、バイアス手段
が前記高電圧パルスに対して正の比較的低い電圧を重畳させると、被蒸着物の穴や窪みに
集まった電子に導かれてここのプラズマ密度が高まりホローカソード効果が助長されるの
で、多様な形状の被蒸着物の表面に均一な成膜を行なうことができる。なお、高周波及び
マイクロ波を前記反応容器中に投入することにより、反応容器中の原料ガスのプラズマ密
度を高めることができ、高電圧パルスの印加によって形成されるプラズマシースを薄くす
ることができ、均一で付き回り性の良い成膜が可能になる。
【００１１】
また、上記装置の具体的態様では、前記励起手段が、前記高周波及びマイクロ波の投入タ
イミングを、前記被蒸着物に印加する前記高電圧パルスに同期させる。この場合、プラズ
マ発生に同期して被蒸着物に高電圧が印加されるので、発生したプラズマを効率的に被蒸
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着物に入射させることができる。
【００１２】
また、上記装置の別の具体的態様では、前記高電圧パルスの印加に連動して、前記反応容
器内に原料ガスをパルス的に導入するガス供給機構をさらに備える。この場合、原料ガス
を被蒸着物の周囲に十分拡散させた状態でプラズマ化することができ、目的とする膜をよ
り均一に形成することができる。また、軟質な膜の形成を抑制することができる。
【００１３】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置は、反応容器中に常温で液体の
有機金属ガスを含む原料ガスを供給する原料供給手段と、高周波及びマイクロ波を前記反
応容器中に投入して、前記原料ガスを励起する励起手段と、前記反応容器に収容された被
蒸着物に高電圧パルスを印加する電圧印加手段とを備える。
【００１４】
上記蒸着装置では、ガス供給装置が反応容器中に常温で液体の有機金属ガスを含む原料ガ
スを供給するので、常温で液体の有機金属ガスを効率的にプラズマ化した成膜が可能にな
り、従来にない多様な成膜が可能になる。なお、高周波及びマイクロ波を前記反応容器中
に投入することにより、反応容器中の有機金属ガスのプラズマ密度を高めることができ、
高電圧パルスの印加によって形成されるプラズマシースを薄くすることができ、均一で付
き回り性の良い成膜が可能になる。
【００１５】
また、上記装置の具体的態様では、前記反応容器を加熱する容器加熱手段をさらに備える
。この場合、一旦気化した有機金属ガスが反応容器内壁に付着して成膜レートが下がった
り、膜質が劣化することを防止できる。
【００１６】
また、上記装置の具体的態様では、前記高電圧パルスに所定の電圧を重畳させるバイアス
手段をさらに備える。この場合、硬質の膜を形成することができ、さらに成膜レートを上
げることができ、或いは三次元形状の被蒸着物に付き回り性の良い成膜が可能になる。例
えば、バイアス手段が前記高電圧パルスに負の比較的低い電圧を重畳させると、硬質で良
好な付着性を有する膜を形成することができ、成膜レートを上昇させることができる。ま
た、バイアス手段が前記高電圧パルスに正の比較的低い電圧を重畳させると、多様な形状
の被蒸着物の表面に均一な成膜を行なうことができる。
【００１７】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置は、反応容器中に原料ガスを供
給する原料供給手段と、前記反応容器中のガスを排気する真空排気手段と、高周波及びマ
イクロ波を前記反応容器中に投入して、前記原料ガスを励起する励起手段と、前記反応容
器に収容された被蒸着物に高電圧パルスを印加する電圧印加手段と、前記反応容器と真空
排気手段との間に設けられてガス排気流量を調整するバルブとを備える。
【００１８】
上記蒸着装置では、前記反応容器と真空排気手段との間に設けられたバルブがガス排気流
量を調整するので、原料ガスの消費量を節約することができる。さらに、前記反応容器中
の圧力制御がより確実になり、三次元形状の被蒸着物の表面に目的とする膜を付き回り性
よく効率的に形成することができる。なお、高周波及びマイクロ波を前記反応容器中に投
入することにより、反応容器中の原料ガスのプラズマ密度を高めることができ、高電圧パ
ルスの印加によって形成されるプラズマシースを薄くすることができ、均一で付き回り性
の良い成膜が可能になる。
【００１９】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置は、有機金属ガスを含む反応ガ
スを供給するガス源と、ガス源からの前記反応ガスの流量を調節する質量流量調節計と、
前記質量流量調節計から送られた前記反応ガスを加熱蒸発させるバッファータンクと、当
該バッファータンクと反応容器との間に配置される高速応答型のバルブとを有し、前記反
応ガスを原料ガスとしてパルス的に前記反応容器中に供給する原料供給手段と、高周波及
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びマイクロ波を前記反応容器中に投入して、前記原料ガスを励起する励起手段とを備える
。
【００２０】
上記蒸着装置では、ガス源、質量流量調節計、バッファータンク、高速応答型のバルブ等
を備える原料供給手段が前記原料ガスをパルス的に前記反応容器中に供給するので、有機
金属ガスを含む原料ガスを前記反応容器中に適当なタイミング及び量で供給することがで
き、有機金属ガスを用いた成膜の均一性を高め、得られた膜の膜質を向上させることがで
きる。なお、高周波及びマイクロ波をパルス的に前記反応容器中に投入することにより、
反応容器中に拡散した原料ガスを効率よくプラズマ化することができるので、均一で付き
回り性の良い成膜が可能になる。
【００２１】
また、上記装置の具体的態様では、前記原料供給手段が、前記質量流量調節計、前記バッ
ファータンク、及び前記バルブの間に設けた配管を周囲から加熱する配管加熱手段をさら
に備える。この場合、有機金属ガスが気化した状態で安定に供給されるので、成膜レート
が変動したり、膜質が劣化することを防止できる。
【００２２】
また、上記装置の別の具体的態様では、前記反応容器中の被蒸着物若しくは当該被蒸着物
を載置する支持台に１ｋＶ以上４０ｋＶ以下の高電圧パルスを印加する。この場合、高電
圧パルスによってプラズマ中のイオンが適度に加速されて被蒸着物に入射するので、より
付着強度が高く、より硬質の膜を形成することができる。
【００２３】
また、上記装置の別の具体的態様では、前記反応容器中の被蒸着物若しくは当該被蒸着物
を載置する支持台に１ｋＶ以上４０ｋＶ以下の高電圧パルスを印加するとともに、当該高
電圧パルスに正又は負の５ｋＶ以下の直流電圧を重畳する。この場合、高電圧パルスによ
ってプラズマ中のイオンが適度に加速されて被蒸着物に入射するので、より付着強度が高
く、より硬質の膜を形成することができる。さらに、前記高電圧パルスに負の５ｋＶ以下
の電圧を重畳させると、高電圧パルスの合間にも原料ガスのイオンが被蒸着物に入射して
硬質で良好な付着性を有する膜を形成することができ、成膜レートを上昇させることがで
きる。また、前記高電圧パルスに正の５ｋＶ以下の電圧を重畳させると、適度なホローカ
ソード効果が生じ、多様な形状の被蒸着物の表面に均一な成膜を行なうことができる。
【００２４】
【発明の実施の形態】
以下、本発明の一実施形態に係るハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置について説明する
。
【００２５】
図１は、実施形態のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置の全体構造を説明するブロック
図である。この蒸着装置は、被蒸着物ＷＯを載置する支持台ＳＴを収容する反応容器１０
と、この反応容器１０中に原料ガスを供給するための原料供給手段である原料ガス供給装
置２０と、高周波を反応容器１０中に投入して原料ガスを電離する高周波電離装置３０と
、マイクロ波を反応容器１０中に投入して原料ガスを電離するマイクロ波電離装置４０と
、支持台ＳＴ上の被蒸着物ＷＯに高電圧をパルス状に印加するための電圧印加手段である
高圧電源装置５０と、反応容器１０中のガスを外部に排出するガス排出装置６０と、原料
ガス供給装置２０、高周波電離装置３０、マイクロ波電離装置４０、高圧電源装置５０等
の動作タイミングを調整するタイミング制御装置８０とを備える。なお、高周波電離装置
３０及びマイクロ波電離装置４０は、原料ガスを励起する励起手段として機能する。
【００２６】
反応容器１０は、真空容器になっており、周囲に設けた加熱手段である温水循環装置７０
及び配管１１によって所望の温度に保持される。このように、反応容器１０を温水循環装
置７０によって加熱することにより、反応容器１０に導入された原料ガスが反応容器１０
の内壁面に付着することを防止できる。なお、配管１１はヒータに、温水循環装置７０は
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給電装置に置き換えることができる。
【００２７】
この反応容器１０の内部に設けた支持台ＳＴ上には、二次元若しくは三次元の任意形状の
被蒸着物ＷＯが載置される。支持台ＳＴは、反応容器１０から絶縁された電極として高圧
電源装置５０からの電圧の供給を受けており、支持台ＳＴ上の被蒸着物ＷＯにも高電圧パ
ルスが印加される。
【００２８】
原料ガス供給装置２０は、反応ガスのうち特に有機金属ガスを供給する有機金属ガス源２
１と、その他の反応ガスを供給する反応ガス源２２と、両ガス源２１、２２から反応容器
１０中への反応ガスの供給量を制御するガス供給機構であるガス供給制御装置２３とを備
える。有機金属ガス源２１は、例えばＴＥＯＳ（テトラエトキシシラン）を蒸気化してガ
ス供給制御装置２３に供給する。一方、反応ガス源２２は、アルゴンガス（Ａｒ）、水素
ガス（Ｈ2）、窒素ガス（Ｎ2）、酸素ガス（Ｏ2）、炭化水素ガス（ＣxＨy）等をガス供
給制御装置２３に供給する。ガス供給制御装置２３は、各種反応ガスを混合するとともに
ガス供給量を制御して、反応容器１０にパルス状に原料ガスを供給する。
【００２９】
図２は、ガス供給制御装置２３の具体的な構造の一例を説明する図である。ガス供給制御
装置２３は、有機金属ガス源２１（図１参照）からのガス化したＴＥＯＳや反応ガス源２
２（図１参照）からのＯ2、Ｎ2、Ａｒ等のガスを一時的に貯留するバッファータンク２３
ａと、バッファータンク２３ａ中のガスを適当なタイミングで反応容器１０中に導く高速
応答型の電磁バルブ２３ｂと、バッファータンク２３ａへのガスの流量を調節する質量流
量調節計であるマスフローコントローラ２３ｃ～２３ｆとを備える。バッファータンク２
３ａ、電磁バルブ２３ｂ、及びこれらに接続される配管は、ヒータ２３ｇによって一定温
度に加熱されており、バッファータンク２３ａ等を通過するＴＥＯＳガスの再液化を防止
する。制御駆動装置２３ｈは、ヒータ２３ｇへの通電量、各マスフローコントローラ２３
ｃ～２３ｆにおける流量設定、電磁バルブ２３ｂの開閉タイミング等を制御する。なお、
電磁バルブ２３ｂの開閉タイミングは、タイミング制御装置８０からのパルス信号に基づ
いて設定される。
【００３０】
原料ガス供給装置２０の動作について説明すると、有機金属ガス源２１（図１参照）から
のＴＥＯＳガスは、マスフローコントローラ２３ｃを介してバッファータンク２３ａに導
かれる。同様に、反応ガス源２２からの各反応ガスも、マスフローコントローラ２３ｄ～
２３ｆを介してバッファータンク２３ａに導かれる。バッファータンク２３ａに貯留され
たガスは、電磁バルブ２３ｂを適当なタイミングで開放することによって反応容器１０に
パルス状に導入される。なお、バッファータンク２３ａの内部容積は、反応容器１０の内
部容積を考慮して設定されており、バッファータンク２３ａが所定圧まで上昇した状態で
電磁バルブ２３ｂを瞬間的に開放することにより、反応容器１０の内圧を所望圧以上に瞬
時に上昇させることができる。
【００３１】
なお、以上説明した原料ガス供給装置２０は、酸化シリコン等を成膜するために反応容器
１０にＴＥＯＳを供給するものであったが、例えばダイヤモンド状カーボン膜を成膜する
場合、ＴＥＯＳに代えてアセチレン、メタン、トルエン等を上記のようなガス供給制御装
置２３に供給することになる。アセチレンやメタンを原料ガスとする場合、液化を気にす
ることなく高密度で供給することができるので、バッファータンク２３ａは必ずしも必要
ない。
【００３２】
図１に戻って、高周波電離装置３０は、高周波を発生する高周波電源３１と、この高周波
電源３１からの高周波電力を反応容器１０中のガスに供給してプラズマ化するための環状
の高周波アンテナ３２と、高周波電源３１から高周波アンテナ３２への高周波電力の供給
に際してマッチングをとる高周波マッチングボックス３３とを備える。なお、高周波電力
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の発生タイミングは、タイミング制御装置８０からのパルス信号に基づいて設定される。
【００３３】
マイクロ波電離装置４０は、マイクロ波を発生するマイクロ波電源４１と、マッチング用
のマイクロ波マッチングボックス４２と、マイクロ波を反応容器１０中に導く導波管４３
と、マイクロ波を反応容器１０中に投入するための窓４４とを備える。導波管４３を介し
て反応容器１０中に投入されたマイクロ波は、反応容器１０中のガスをプラズマ化する。
なお、マイクロ波の発生タイミングは、タイミング制御装置８０からのパルス信号に基づ
いて設定される。
【００３４】
以上のように、高周波電離装置３０とマイクロ波電離装置４０とを用いて反応容器１０中
の原料ガスをプラズマ化することにより、被蒸着物ＷＯの周囲のプラズマ密度を上げるこ
とができる。よって、被蒸着物ＷＯにパルス電圧を印加した際に、被蒸着物ＷＯの表面に
形成されるプラズマシースの厚さを薄くすることができ、被蒸着物ＷＯの表面を、窪みや
穴の内面を含めて均一に被膜を形成することができる。なお、高周波のみでプラズマ密度
を上げようとすると、電極となる支持台ＳＴのスパッタや反応容器１０の内壁のスパッタ
現象が大きくなり、実用上問題になる。また、マイクロ波のみでプラズマ密度を上げよう
とすると、動作圧力が高いので、被蒸着物ＷＯに高電圧を印加したときに異常放電を引き
起こすという問題がある。
【００３５】
高圧電源装置５０は、支持台ＳＴ上の被蒸着物ＷＯに正又は負の高電圧をパルス状に印加
する。また、高圧電源装置５０は、バイアス手段として、高電圧パルスに負のバイアス電
圧を重畳させることができる。
【００３６】
高圧電源装置５０を用いて支持台ＳＴ上の被蒸着物ＷＯに高電圧パルスを印加することに
より、反応容器１０中のプラズマ中のイオンが被蒸着物ＷＯの表面に所望のエネルギーで
入射するので、入射イオンのミキシング効果によって被蒸着物ＷＯの表面に形成された膜
の密着性や均一性を高めることができ、硬質の膜を得ることができる。また、被蒸着物Ｗ
Ｏに正または負の電圧をパルス的に印加するので、被蒸着物ＷＯの表面をパルス的に加熱
することができる。つまり、被蒸着物ＷＯの内部を低温に保持したままで表面のみに焼き
入れしたり、浸炭や窒化ができる。
【００３７】
また、この高電圧パルスに負のバイアス電圧を重畳させることにより、パルス電圧による
間欠的な成膜の間にもプラズマイオンを引き寄せることができ、パルス電圧が印加されて
いないときにも蒸着を進行させて成膜レートを高めることができる。さらに、この高電圧
パルスに正のバイアス電圧を重畳させることにより、被蒸着物ＷＯの穴や窪みにプラズマ
イオンが入り込むホローカソード効果を助長するので、多様な形状の被蒸着物ＷＯの表面
に均一な成膜を行なうことができる。
【００３８】
ガス排出装置６０は、反応容器１０中を真空排気するターボ分子ポンプ６１と、ターボ分
子ポンプ６１に接続されるドライポンプ６２と、ドライポンプ６２から排出されたガスを
浄化する排ガス処理装置６３と、反応容器１０及びターボ分子ポンプ６１の間に配置され
てターボ分子ポンプ６１に排出されるガスの流量を制御する流量調節バルブ６４と、その
他開閉バルブ６５とを備える。ターボ分子ポンプ６１及びドライポンプ６２は、真空排気
手段として、ガス供給制御装置２３によって反応容器１０中にパルス状に導入された原料
ガスを排気して反応容器１０内を漸次減圧する。排ガス処理装置６３は、反応容器１０に
導入されたＴＥＯＳガス等の有害ガスを無毒化して外部に排出することができる。流量調
節バルブ６４は、原料ガスが反応容器１０中にパルス状に導入され、この原料ガスがプラ
ズマ化されるまでは、閉じた状態にあり、原料ガスのプラズマ化の後すなわち蒸着後には
、開いた状態となる。なお、流量調節バルブ６４の開閉タイミングは、タイミング制御装
置８０からのパルス信号に基づいて設定される。
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【００３９】
タイミング制御装置８０は、パルスジェネレータ等を含み、パルス周期、デューティ比、
ディレイタイム等を任意に設定したパルスを発生させることができる。ここで発生したパ
ルス信号は、原料ガス供給装置２０のガス供給制御装置２３と、高周波電離装置３０の高
周波電源３１と、マイクロ波電離装置４０のマイクロ波電源４１と、高圧電源装置５０と
、ガス排出装置６０の流量調節バルブ６４とに出力され、これらを適当なタイミングで駆
動するために利用される。
【００４０】
その他、図示を省略しているが、図１の蒸着装置には、反応容器１０の温度、真空度等を
モニターし、装置の稼動状態を制御する標準的な設備も設けられている。
【００４１】
図３は、ガス供給制御装置２３、高周波電源３１、マイクロ波電源４１、高圧電源装置５
０、ガス排出装置６０及び流量調節バルブ６４の動作タイミングを説明する図である。
【００４２】
図３（ａ）は、ガス供給制御装置２３に設けた電磁バルブ２３ｂの開閉タイミングの制御
信号を説明するグラフである。信号がＯＦＦの際には、電磁バルブ２３ｂが閉止されてバ
ッファータンク２３ａ中にガスが貯留され、信号がＯＮに切り替わると、電磁バルブ２３
ｂが開放されてバッファータンク２３ａ中のガスが反応容器１０中に噴出されて反応容器
１０内部に拡散する。
【００４３】
図３（ｂ）は、高周波電源３１の動作タイミングの制御信号を説明するグラフである。信
号がＯＮの際には、高周波アンテナ３２に高周波電力が供給され、反応容器１０中に拡散
したガスがプラズマ化する。なお、反応容器１０に原料ガスを供給する際には、高周波電
源３１の動作信号がＯＦＦとなる。
【００４４】
図３（ｃ）は、マイクロ波電源４１の動作タイミングの制御信号を説明するグラフである
。信号がＯＮの際には、導波管４３を介して反応容器１０中にマイクロ波が供給され、反
応容器１０中に拡散したガスがプラズマ化する。なお、マイクロ波電源４１の動作信号と
、高周波電源３１の動作信号とは同期させている。
【００４５】
図３（ｄ）は、高圧電源装置５０が発生する電圧を説明するグラフである。反応容器１０
中に拡散したガスをプラズマ化して成膜を行なう際には、被蒸着物ＷＯを載置する支持台
ＳＴに１ｋＶ～４０ｋＶ程度のピーク電圧ＶＰの高電圧パルスが印加されて、プラズマ中
の陽イオンが比較的高エネルギーで被蒸着物ＷＯに入射する。これにより、イオンミキシ
ング効果を利用した成膜が行なわれることになる。また、この高電圧パルスには、絶対値
で電圧ＶＰよりも十分小さな５ｋＶ程度以下のバイアス電圧ＶＢが重畳されているので、
高電圧パルスの合間にも支持台ＳＴに電圧ＶＢが印加され、プラズマ中の陽イオンが比較
的低エネルギーで被蒸着物ＷＯに入射する。この場合、高電圧パルスの合間にも成膜を進
行させることができる。
【００４６】
なお、支持台ＳＴに印加されるバイアス電位ＶＢは、絶対値で電圧ＶＰよりも十分小さな
正の値とすることもでき、この場合、被蒸着物ＷＯの凹所に集まった電子によってこの凹
所にプラズマイオンが引き寄せられるので、ホローカソード効果を助長して被蒸着物ＷＯ
の表面に均一な成膜を行なうことができる。
【００４７】
ここで、高電圧パルスを印加するタイミングは、高周波やマイクロ波の投入タイミングよ
りも、Δｔだけ遅れるように設定している。これは、高周波やマイクロ波によって十分な
密度のプラズマが発生した状態で、被蒸着物ＷＯに高電圧パルスを印加して成膜を進行さ
せることを意味する。高周波やマイクロ波の投入周期は、例えば１Ｈｚとすることができ
、その際、パルス幅は０.５ｓ程度となり、Δｔは０.０５ｓ程度となる。
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【００４８】
図３（ｅ）は、ガス排出装置６０に設けた流量調節バルブ６４の開閉タイミングの制御信
号を説明するグラフである。信号がＯＦＦの際には、流量調節バルブ６４に設けた電磁バ
ルブが閉止されて、原料ガスが被蒸着物ＷＯの周囲及び内部に均一に拡散してここに保持
される。信号がＯＮに切り替わると、流量調節バルブ６４に設けた電磁バルブが開放され
て反応容器１０内部のガスが排出される。この場合、反応容器１０の内部が徐々に減圧さ
れるので、様々なサイズの窪みに均一な膜を形成することができる。例えば雰囲気圧が高
い場合、細い穴状の部分にホローカソード効果が生じ易く、雰囲気圧が低い場合、太い穴
状の部分にホローカソード効果が生じ易いので、圧力変化の過程で様々なサイズの窪みに
プラズイオンが回り込み、表面全体に均一な膜を形成することができる。
【００４９】
以上のような成膜工程を、経時的に順を追って説明すると、まず、電磁バルブ２３ｂを開
放して、バッファータンク２３ａ中の原料ガスを反応容器１０中に噴出されて反応容器１
０内部に拡散させる。この際、流量調節バルブ６４が閉止状態となって、反応容器１０内
部の原料ガスが保持される。このように拡散した原料ガスは、被蒸着物ＷＯの凹部に回り
込んで均一に分布する。
【００５０】
次に、原料ガスが反応容器１０中に十分に拡散したタイミングで、電磁バルブ２３ｂを閉
止するとともに、高周波電力を高周波アンテナ３２を介して反応容器１０に導入し、反応
容器１０内に拡散した原料ガスをプラズマ化する。さらに、マイクロ波電力を反応容器１
０に導入し、反応容器１０内に拡散した原料ガスを効率良くプラズマ化する。このように
プラズマ化した原料ガスは、被蒸着物ＷＯに効率的に付着する。この際、流量調節バルブ
６４を開放状態とし、被蒸着物ＷＯを載置する支持台ＳＴに１ｋＶ～４０ｋＶ程度の負の
高電圧パルスを印加するので、プラズマ中の陽イオンが比較的高エネルギーで被蒸着物Ｗ
Ｏに入射し、イオンミキシング効果により、密着性の良い膜が形成される。また、高電圧
パルスの合間にも、支持台ＳＴが５ｋＶ程度以下の負のバイアス電圧ＶＢとなって、プラ
ズマ中の陽イオンが比較的低エネルギーで被蒸着物ＷＯに入射するので、高電圧パルスに
よる成膜の合間にも比較的良質な膜を形成することができる。
【００５１】
以下、具体的な実施例について説明する。
（実施例１）
本実施例では、図１のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置を用いて被蒸着物ＷＯの表面
にＳｉＯ2膜の成膜を行った。
【００５２】
原料ガスにはＴＥＯＳ（Ｓｉ（ＯＣ2Ｈ5）4）と酸素ガスとを用いた。被蒸着物ＷＯとし
てＳｉ板を用い、これを一辺が５０ｍｍの立方体の各面に取り付けて、支持台ＳＴ上に保
持した。
【００５３】
まず、反応容器１０の壁部に設けた配管１１に８０℃の温水を供給しつつ反応容器１０内
を１×１０-3Ｐａまで引いた後、ＴＥＯＳ：０.１ｍｌ／ｍｉｎ、酸素：１００ｓｃｃｍ
の流量で供給し、流量調節バルブ６４を調節して反応容器１０内を０.５Ｐａの圧力に保
った。このとき、ＴＥＯＳを液体流量調節計を用いて蒸発タンク（図示を省略）に供給し
、バッファータンク２３ａ内で１５０℃にて加熱気化したものを、電磁バルブ２３ｂを介
して反応容器１０へ供給した。次いで、高周波電離装置３０からの高周波を反応容器１０
内へ供給し原料ガス中にプラズマを生成した後、マイクロ波を投入しプラズマ強度をさら
に高めた。
【００５４】
支持台ＳＴには、電圧－１０ｋＶ、パルス幅１０μｓ、繰り返し１ｋＨｚのパルスに－０
.５ｋＶの直流電圧を重畳した電圧を印加した。さらに、高周波電源３１、マイクロ波電
源４１、高電圧電源装置５０、および電磁バルブ２３ｂ、流量調節バルブ６４は、タイミ
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ング制御装置８０からの信号によりパルス幅０.５ｓ、周波数１ＨｚでＯＮ／ＯＦＦ制御
され、時間的には図３に示すようにガス導入、高周波、マイクロ波、ガス排気開始、被蒸
着物電圧の順にＯＮ制御された。
【００５５】
これにより、３０分の蒸着を行ったところ、Ｓｉ板表面にはＳｉＯ2膜（厳密にはＳｉＯx

膜）が形成された。立方体形状の試料取付台に張り付けられたＳｉ板表面に蒸着された膜
の厚さから成膜の均一性の評価を行った。平均的にはＳｉＯx膜の膜厚は約１.５μｍであ
り、最も厚い上面と最も薄い下面の膜厚の比は約１．１となり、本装置を用いれば三次元
形状を持つ物体の表面に均一に被覆できることが判った。比較例として、従来の方法のよ
うに被蒸着物に印加する高電圧パルスのみをＯＮ／ＯＦＦ制御でパルス化した場合、膜厚
比は１.３となり、本発明の装置を用いる方法に較べ膜厚の均一性がやや低くなることが
判った。
【００５６】
（実施例２）
本実施例では、図１の蒸着装置を用いて深穴を持つ基材からなる被蒸着物ＷＯの穴の内面
への蒸着を行った。被蒸着物ＷＯには実施例１と同じＳｉＯ2膜を成膜した。原料ガスに
はＴＥＯＳと酸素ガスを用いた。被蒸着物ＷＯとしては、一辺が１５０ｍｍの直方体の鋼
材ＳＣＲ４２０に直径１０ｍｍ、深さ１００ｍｍの穴を明け、穴内部の膜厚分布が調査で
きるように、穴の中心線を通る線で２分割されたものを用いた。
【００５７】
まず、反応容器１０の配管１１に８０℃の温水を供給しつつ反応容器１０を１×１０-3Ｐ
ａまで引いた後、ＴＥＯＳ：０.１５ｍｌ／ｍｉｎ、酸素：１２０ｓｃｃｍの流量で供給
し、流量調節バルブ６４を調節して反応容器１０内を０.７Ｐａの圧力に保った。このと
き、ＴＥＯＳを液体流量調節計を用いて蒸発タンクへ供給し、バッファータンク２３ａ内
で１５０℃にて加熱気化したものを、電磁バルブ２３ｂを介して反応容器１０へ供給した
。次いで、高周波電離装置３０からの高周波を反応容器１０内へ供給し原料ガス中にプラ
ズマを生成した後、マイクロ波を投入しプラズマ強度をさらに高めた。
【００５８】
支持台ＳＴには、電圧－１２ｋＶ、パルス幅１０μｓ、繰り返し１ｋＨｚのパルスに＋０
.５ｋＶの直流電圧を重畳した電圧を印加した。さらに、実施例１同様にガス導入、高周
波、マイクロ波、ガス排気開始、被蒸着物電圧の順にＯＮ／ＯＦＦ制御された。
【００５９】
これにより、１時間の蒸着を行い、被蒸着物ＷＯの穴内面に蒸着されたＳｉＯ2膜（厳密
にはＳｉＯx膜）の厚さを測定し、従来のパルスプラズマ法で、高周波とマイクロ波の重
畳ならびに被蒸着物に印加する負の高電圧パルスに正の直流電圧を重畳しない場合と比較
した。評価法として、穴の入口に蒸着されたＳｉＯx膜の膜厚を基準に、ＳｉＯx膜の膜厚
が１／２になる穴深さを測定した。その結果、本実施例の方法では、入り口から３０ｍｍ
で１／２膜厚になるのに対し、従来のパルスプラズマ法を模擬して行った試験では入口か
ら１０ｍｍで１／２膜厚となった。
【００６０】
このように、本方法は、穴内部の蒸着、ひいては多くの基板を充填した状態での均一蒸着
に有利であるということが立証された。
【００６１】
（実施例３）
本実施例では、図１の蒸着装置を用いてＴｉＯx膜の成膜を行った。原料ガスにはテトラ
イソプロポキシチタン：Ｔｉ（Ｏ－ｉ－Ｃ3Ｈ7）4と酸素ガスとを用いた。被蒸着物ＷＯ
として一辺が５０ｍｍのステンレス板を用い、これを支持台ＳＴ上に５０ｍｍ間隔で上方
に向かって立てた状態で保持した。
【００６２】
まず、反応容器１０の配管１１に９０℃の温水を循環しつつ反応容器１０内を１×１０-3
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Ｐａまで真空に引いた後、テトライソプロポキシチタン：０.１ｍｌ／ｍｉｎ、酸素：８
０ｓｃｃｍの流量で供給し、流量調節バルブ６４を調節して反応容器１０内を０.３Ｐａ
の圧力に保った。このとき、テトライソプロポキシチタンは液体流量調節計を用いて蒸発
タンクへ供給し、バッファータンク２３ａ内で１８０℃にて加熱気化したものを、電磁バ
ルブ２３ｂを介して反応容器１０内へ供給した。次いで、高周波ならびにマイクロ波を投
入し反応容器１０内に強いプラズマを生成せしめた。
【００６３】
支持台ＳＴには、電圧－１２ｋＶ、パルス幅２０μｓ、繰り返し５００Ｈｚの負のパルス
に－０.４ｋＶの直流電圧を重畳した電圧を印加した。さらに、実施例１同様にガス導入
、高周波、マイクロ波、ガス排気開始、被蒸着物電圧の順にＯＮ／ＯＦＦ制御した。
【００６４】
これにより、１時間の蒸着を行ったところ、ステンレス板表面にはＴｉＯx膜が形成され
た。膜の厚く付く上部と薄く付く下部のステンレス板の膜厚比は１.２となり、従来法の
高電圧パルスのみをＯＮ／ＯＦＦ制御でパルス化した場合の膜厚比１．５に較べ大幅に改
善されることが判った。また、負の高電圧パルスに負の直流電圧を重畳したことにより、
成膜速度が約２０％改善され、良質な膜すなわちＴｉＯxのＸが２に近づくことが判った
。
【００６５】
以上、実施形態に即して本発明を説明したが、本発明は上記実施形態に限定されるもので
はない。例えば、上記本発明のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置において原料として
有機金属を用いることにより、酸化物だけでなく、窒化物、炭化物等を成膜することがで
きる。
【００６６】
【発明の効果】
以上の説明から明らかなように、本発明のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置によれば
、バイアス手段が前記高電圧パルスに所定の電圧を重畳させるので、硬質の膜を形成する
ことができ、さらに成膜レートを上げることができ、或いは三次元形状の被蒸着物に付き
回り性の良い成膜が可能になる。
【００６７】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置によれば、ガス供給装置が反応
容器中に常温で液体の有機金属ガスを含む原料ガスを供給するので、常温で液体の有機金
属ガスを効率的にプラズマ化した成膜が可能になり、従来にない多様な成膜が可能になる
。
【００６８】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置によれば、前記反応容器と真空
排気手段との間に設けられたバルブがガス排気流量を調整するので、原料ガスの消費量を
節約することができる。さらに、前記反応容器中の圧力制御がより確実になり、三次元形
状の被蒸着物の表面に目的とする膜を付き回り性よく効率的に形成することができる。
【００６９】
また、本発明の別のハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置によれば、ガス源、質量流量調
節計、バッファータンク、高速応答型のバルブ等を備える原料供給手段が前記原料ガスを
パルス的に前記反応容器中に供給するので、有機金属ガスを含む原料ガスを前記反応容器
中に適当なタイミング及び量で供給することができ、有機金属ガスを用いた成膜の均一性
を高め、得られた膜の膜質を向上させることができる。
【図面の簡単な説明】
【図１】本発明の一実施形態に係るハイブリッドパルスプラズマ蒸着装置の全体構造を説
明する図である。
【図２】図１の蒸着装置に組み込まれているガス供給制御装置の具体的な構造を説明する
図である。
【図３】（ａ）～（ｅ）は、図１の蒸着装置の動作を説明するタイミングチャートである
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【符号の説明】
１０　　　反応容器
２０　　　原料ガス供給装置
２１　　　有機金属ガス源
２２　　　反応ガス源
２３　　　ガス供給制御装置
２３ａ　　バッファータンク
２３ｂ　　電磁バルブ
２３ｃ～２３ｆ　　　マスフローコントローラ
２３ｇ　　ヒータ
２３ｈ　　制御駆動装置
３０　　　高周波電離装置
３１　　　高周波電源
３２　　　高周波アンテナ
４０　　　マイクロ波電離装置
４１　　　マイクロ波電源
４４　　　窓
５０　　　高圧電源装置
６０　　　水循環装置
６１　　　ターボ分子ポンプ
６３　　　排ガス処理装置
６４　　　流量調節バルブ
８０　　　タイミング制御装置
ＳＴ　　　支持台
ＷＯ　　　被蒸着物
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