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Cu-Cu hybrid bonding is a promising alternative of solder bumps to achieve finer pitch and high alignment accuracy 

of die-to-wafer connection. Since this bonding surface is fabricated by damascene surfaces, CMP is one of the most 
important factors to define the bonding yield. Nano-scale surface topography control between Cu and dielectric layer 
is required.  In this study, we investigatedthe In-Situ corrosion behavior of interconnect metal, barrier film, and 
dielectric layer in various evaluation methods, and discuss the optimization method of CMP for hybrid bonding. 
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1. 概要  

三次元実装技術によるデバイス高集積化に期待が

寄せられている。三次元実装において配線ピッチを微

細化し、かつ高アライメント精度によってダイレベル接

合を行うためにはソルダー熱圧着では限界が近づい

ている。そのため、現在はマイクロバンプを使わない

Cu-Cu ハイブリッド接合の採用が本格的に検討され始

めている 1,2)。ハイブリッド接合は Fig.1 に示すように異

種の材料(Cu と絶縁膜)が同一平面上に存在するダマ

シン面同士をプラズマ洗浄で表面処理することにより

接合する方法である 3,4)。この接合技術は、ダマシン面

同士を接続するため、最終面を加工する化学機械研

磨(CMP)技術がその接合の Yield を決める主な要因と

なる 5)。特に Cu パッドと絶縁膜のナノレベル段差形状

コントロールが必要とされる。接合面の加工は Fig.2 の

ようにめっきにより堆積された Cu を CMP によりある程

度取り除き(Bulk Removal)、その後条件を変えて CMP

を行い Ta のバリア膜まで研磨する(Cu CMP)。この時

Cu はバリア膜よりも研磨速度が速く、かつ Over Polish

が必要なため、バリア面と比較し凹形状となる。最終的

な接合面は Cuと Ta、SiO2との段差が 5 nm以内になっ

ている必要があり、バリア膜と絶縁膜をバリア研磨工程

により同時に取り除かなくてはならない。この時、Cu、

Ta、SiO2 すべての研磨速度をコントロールし段差形状

をナノレベルで揃える必要がある 6, 7)。本研究では配線

金属、バリア膜、絶縁膜のバリア CMP における研磨速

度について表面の腐食状態を電気化学的側面などの

評価方法を用いて評価し、狭ピッチハイブリッド接合に

向けた CMP の最適化手法について議論する。 

 

 
Fig.1 Schematic illustration of hybrid bonding 

 

2. Cu, Ta の腐食挙動 

2.1 CMP における表面腐食 

CMP は金属表面を溶液により化学的に反応させる

ことで研磨速度を制御することができる。一般的に Cu

などのCMPではスラリー中に酸化剤として過酸化水素

(H2O2)を添加することで腐食速度を速めて研磨速度を

制御している。しかし、ハイブリッド面では異種材料に

対して同時に CMP を行うため、それぞれの金属での

H2O2濃度に対する研磨速度の挙動について把握する

必要がある。そのため Cu, Ta それぞれについてスラ

リー中の H2O2濃度を変化させた際の表面状態の変化

について Linear Sweep Voltammetry(LSV)を行い腐食

電位、腐食電流(腐食速度)を測定した。 

 

2.2 サンプル準備と測定方法 

測定には Si 基板上に Ta(7 nm), Cu(150 nm)をそれ

ぞれ堆積させたサンプルを用いた。それぞれのサンプ

ルについてスラリー中で LSV 測定を行った。スラリー

は LK393C4 Cu Barrier Slurry を用い、添加した H2O2

濃度による腐食挙動の違いについて測定した。Cu に

関しては酸化剤の影響により表面状態が大きく変化す

ることから H2O2 濃度による変化についてより詳細に測

定を行った。また、CMP 中の腐食挙動を明らかにする



 

ために荷重を加えながらの測定も行った。これらの電

気的な解析と実際の CMP により算出した研磨速度を

比較してスラリーの組成による金属表面の化学変化が

研磨速度へ与える影響について考察する。CMP に関

しては他の測定と同じスラリーを使い、1 PSI の荷重で

H2O2 の有無による変化を調べた。 

 
3. 測定結果と考察 

Fig.3 は Cu, Ta それぞれにおけるスラリー中で LSV

を行った測定結果である。Fig.3 から H2O2濃度を 0.3％

にすると Cu と Ta の腐食電位が近づくことが分かる。Ta

は表面に不働態を形成するため H2O2 濃度によって表

面の酸化状態は大きく変化しない。一方、Cu では

H2O2 をさらに添加すると表面の酸化状態(CuO, Cu2O, 

Cu-chelate)が変わり、腐食電位が大きく変化する 8)。そ

こで Cu に関して H2O2 濃度による表面状態の変化に

ついてさらに実験を行った。 

 
Fig.3 The tafel plots of Cu and Ta without polishing 

 

Fig.4 は Cu における H2O2濃度と(a)腐食電位、(b)腐

食電流密度(腐食速度)の関係を表している。Fig.4(a)

より-0.10 V付近で電位が一定になった後、0.13 V付近

で電位が一定となっている。Cu におけるプールベ図を

参考にすると電位が-0.10 V 付近ではスラリー中に含ま

れている benzotriazole(BTA)の影響により Cu表面に保

護膜(Cu 錯体)が形成されていると分かる 9)。また、

H2O2 を更に加えていくと酸化が進み Cu 表面が CuO

へ変化したと推測できる 10)。 

 
 

 
Fig4 Corrosion behavior in different concentration of      

H2O2 (a) corrosion potential (b) current density. 

 

Fig.5 は Cu, Ta それぞれで 1 PSI の荷重を加えなが

ら LSV 測定を行った結果を示している。Cuに関しては

H2O2 を添加することにより腐食電位と腐食電流密度が

貴な方向へと大きく移動した。H2O2 を添加した場合で

(a) 

(b) 
(c) 

Fig.2 Schematic illustration of CMP (a) after Cu plating (b) after Cu CMP (c) after Ta/SiO2 CMP 
 

(a) 

(b) 



 

の腐食電位は約 0.1 V であり、Fig.4(a)よりこの時の Cu

サンプルの表面は CuO であることが分かる。荷重を加

えていない測定では H2O2 を 0.3%添加した時、Cu サ

ンプルの表面は BTA によって保護されていたが、

CMP 中には H2O2 による腐食が促進されたといえる。

一方、Ta に関しては H2O2 を添加したことによる影響は

Cu と比較すると小さい。また、Fig.3 より H2O2 を添加し

ていない場合では荷重を加えると Cu と Ta の腐食速度

の差が小さくなっている。これは Ta 表面に形成されて

いる不働態が研磨によって削られたことで金属 Taが露

出し、Ta サンプルの腐食速度が上昇したためである。 

これらの電気化学測定の結果から CMP の際には

H2O2 の添加により Cu と Ta の腐食挙動が離れていくこ

とが分かる。したがって、ハイブリッド面における段差

形状のコントロールには H2O2 を添加しない条件の方

が適切だといえる。 

実際に Cu, Ta サンプルについて CMP を行ったとこ

ろ H2O2 を添加せずに測定した場合には研磨速度が

Ta は 41 nm/min、Cu は 52 nm/min。H2O2 を 0.4%添加

した場合には Ta は 64 nm/min、Cu は 80 nm/mi であっ

た。SiO2 に関しては H2O2 濃度による研磨速度の違い

はなく 65 nm/min ほどである。この結果から Cu サンプ

ルの方が Ta サンプルよりも H2O2 の添加による研磨速

度の上昇が大きく、Cuと Taの研磨速度の差が大きくな

るということが分かる。 

 
Fig.5 The tafel plots of Cu and Ta with polishing 

 

これらの結果から H2O2濃度を高くしていくと Cu は表

面状態が Cu, Cu-BTA, CuO へと変化していき研磨速

度が速くなっていくと推測できる。一方で Ta では H2O2

の添加による表面状態の変化が Cuほど大きく起こらな

いため研磨速度への影響は比較的小さいと言える。そ

のためハイブリッド面の平坦化に向け CMP でスラリー

中に H2O2 を添加しない方が段差形状のコントロール

に適していることが分かる。 

 
4. まとめ 

本研究ではハイブリッド面の平坦化に向けた CMP

の最適化について配線金属(Cu)、バリア膜(Ta)、絶縁

膜(SiO2)における研磨速度を電気化学的な測定を用

いて評価した。Cu に関しては酸化剤の H2O2 による影

響で表面の酸化状態が大きく変化した。Ta は不働態

の形成により H2O2添加による表面状態の変化が Cu よ

りも小さいことが分かった。また、実際に CMP を行った

際、H2O2 を添加すると Cu サンプルの方が研磨速度の

増大が顕著にあらわれ、Ta サンプルとの研磨速度の

差が広がった。この結果から今回使用したスラリーで

は酸化剤としての H2O2 を添加しない方が Cu と Ta の

腐食速度が近く、ハイブリッド面の平坦化には適して

いるといえる。今後はパターンウエハを用いて CMP を

行い、今回得られた結果と併せてハイブリッド面の平

坦化に向けた CMP 条件の最適化を進める。 
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Characterization of Cu Surface for Hybrid Bonding Process 
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１．目的 

高配線密度チップレット集積の実現に向けた新たな垂

直方向の接続手法としてハイブリッド接合に大きな期待

が寄せられている。ハイブリッド接合は、ダマシン工程に

よって形成された面を化学機械研磨（CMP）で平坦化した

後、プラズマ表面処理により活性化し、熱や力を加えずに

接合する方法である 1。この接合技術では、その特性上、

接合面の原子レベルでの平坦化が必要であり、CMP 直後

から接合までの Cu の状態を制御することが重要である。CMP 後表面には、スラリーに含まれる防食剤ベン

ゾトリアゾール（BTA）や有機残渣が堆積している。これらは信頼性に大きく影響するため、接合前に取り除

く必要がある。そこで本研究では、簡易的な超純水（DIW）による洗浄後にプラズマ表面活性化を行う手法

を検討した。この手法では、酸系薬品洗浄と比較して、Cu 表面の平坦性を維持しながら BTA を取り除き、

Fig. 1(b)に示すハイブリッド接合に適した 5nm 以下のステップに抑えることが可能であると考えられる 2。 
 

２．実験 

300mm ウエハから切り出した Cu のクーポン試料をクエン酸濃度 5wt%溶液に 1 分間浸漬させて、自然酸化

膜を除去する前処理を行った。その後、スラリー（pH:10.28）に 3 分間浸漬させた Cu ウエハクーポン試料表

面に N2 プラズマ（50W）を 60s 照射した（SÜSS MicroTec, Germany）。プラズマ照射後の表面を X 線電子分光

法（XPS）で表面組成の測定を行った。また、原子間力顕微鏡（AFM）を用いて表面粗さの測定を行った。 
 
３．結果および考察 

プラズマによる表面活性化を行った Cu 表面を

XPS と AFM で解析した。Fig. 2(a) は、N2 プラズマ

（50W）を 60s 照射する前と後の Cu 試料の N1s ス

ぺクトルの XPS 測定結果である。N2 プラズマ照射

前には、[Cu-BTA]n 結合を示す 399.7ev 付近にピー

ク値が表れている 3。これは、スラリーに含まれて

いる防食剤 BTA が Cu 表面に保護膜を形成したこ

とを示している。一方で、N2 プラズマ表面活性化後

には、399.7eV のピーク値が消失している。これは、

Cu 表面に堆積していた BTA 保護膜が N2 プラズマ

により除去されたことを示している。Fig. 2(b)は N2

プラズマによる表面活性化後の Cu 表面の AFM 画

像である。AFM による測定の結果、N2 プラズマ表

面活性化前の BTA により被覆されている表面粗さ

は 1.4nm、N2 プラズマ表面活性化後の表面粗さは

0.9nm であった。ゆえに、N2 プラズマによる表面活

性化で表面粗さは増加しなかった。発表では CMP
スラリーの電気化学解析、Cu 酸化膜の状態、薬液

洗浄との比較結果を含めた総合的なハイブリッド

接合表面形成過程における Cu 表面の評価結果を紹介する。 
 
(1) F. Inoue, et al., “Area-Selective Electroless Deposition of Cu for Hybrid Bonding,” in IEEE Electron Device Letters, vol. 42, no. 12, pp.1826-1829, 
2021. (2) S. Dewilde, et al., “Optimization of Cu/SiCN CMP process for surface preparation targeting W2W hybrid bonding,” Waferbond’22, 2022.  
(3) D. Yin et al., “Synergistic effect of composite complex agent on BTA removal in post CMP cleaning of copper interconnection,” Materials Chemistry 
and Physics, vol.252, 2020. 

Fig. 1. Hybrid bonding surface (a) after chemical 
cleaning (b) after plasma activation. 

削除 
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Fig. 2. (a)XPS energy spectrum of N1s before and after N2 
plasma activation (b) AFM image of the copper coupon 
after N2 plasma activation.  
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