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　半導体製造は、物質、デバイス、加工など全ての工程で
高純度や清浄さが求められる。最近は微細加工サイズの低
減、回路の複雑さ、材料の高度化などに伴って各工程で生
じるマイクロメートルからナノメートルサイズの微量不純物が
半導体デバイスの歩留まり低下を引きおこる問題を起こして
いる。このために不純物の同定し、発生要因の究明が必須
である。しかし、特に有機物に由来する微量不純物の化学
組成および化学構造を同定するのが極めて難しく、現状、微
量不純物の内容を明らかにし、体系的な解決には至れない。
本提案では、特に有機物分析で感度が低いとされている熱
量計に新しい原理を導入して感度向上を試みた。

試料を加熱し、光を消したときの放熱過程を温度として測定
することで、試料の熱容量と放熱速度（熱漏れ度）を測定し
た。それらから測定可能な不純物試料の量を見積もった。

　通常の熱量計は電気センサーと電熱器を試料に接して
熱量を測定するために、試料の熱漏れが生じやすく感度が
低いのが問題であった。本研究では、赤外線サーモグラフィー
と光熱変換塗料を用いた光加熱を用いて非接触で熱量測
定を行い、熱漏れを低減した熱量測定装置を組み立てた。
申請の段階では、熱量測定部の熱容量がミリグラムスケー
ルで従来法よりも熱漏れが1桁近く少ないという優位性を示
せていたために、本実験では、光加熱装置を導入および測
定部のサイズを低減し、熱量および熱漏れ度を測定した。
　測定部を作製するために、所定の金属ブロックを購入もし
くは加工し、それに精密マニピュレーターを用いながら光熱
変換塗料を塗布した。マニピュレーターを用いて測定用の
断熱材部に配置して、加熱用の近赤外光と温度測定用の
赤外線サーモグラフィーを取り付けた。近赤外光を照射して

　図1は、光加熱および放熱時の温度の経時変化を示して
いる。光照射中は金属上の光熱変換材料が光を熱に変えて
金属の温度を上昇させている。金属の比熱は既知のために、
この温度から金属ビーズの熱容量を定量可能である。光加
熱による定量的な熱容量の決定および温度の制御が可能
であるという成果が得られた。光照射を止めると、金属の温
度は減少に転じた。このときの放熱過程を速度論式で近似し、
放熱の時定数を求めて、それを熱漏れの指標とした。
　種々の金属の熱容量と放熱の時定数を纏めたものを図2
に示す。従来法の金属の熱容量（サイズ）が小さくなると放熱
の時定数が比例して大きくなり、放熱速度が速くなった。これ
は金属ビーズが小さくなって質量当たりの比表面積が大きく
なるという一般的な傾向である。従来法の熱電対温度計の
時間分解能とノイズレベルを考える10-3 (s)以下での測定が難
しい。そのために、予想される最小熱容量は10-7 (J K-1)であ
る。温度計の温度分解能0.01 (K)と仮定すると従来装置の
最高分解能がナノジュールレベルであることと一致する。
　一方、本手法は容器の周囲を断熱材で覆っているために、
従来法よりも時定数が一桁大きく、放熱速度が遅い。そのた
めに、従来法と同様の放熱の時定数のときの熱容量が2桁
から3桁小さいという画期的な結果が今回得られた。上述と
同様に最小熱容量を見積もると、最小熱容量は10-10 (J K-1)
である。温度計の温度分解能0.01 (K)と仮定すると本手法
の最高分解能はピコジュールレベルという驚異的な数字であ
る。ここで注目すべき点は、光検出器の時間分解能はさらに
低減できることである。ノイズレベルとのトレードオフになるが、
フェムト秒レーザー用の時間分解能検出器を用いることで数
桁小さい領域での時定数での熱量測定が原理上可能であ
る。そのために、ピコジュールを超えた領域への可能性を秘め
ている。
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図 1. 光熱型熱量測定の模式図と測定結果。黒色金属の重量は 20 mg、熱容量は 20 mJ K-1。光加熱は 808 
nm の近赤外連続波レーザー 1 W を用いた。赤外線窓の厚さ 0.1 mm。
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　今回の研究開発によって、測定部の熱容量を約3桁向上
できることが分かった。これにより、既存の装置よりも3桁感度
の高いピコジュールレベルでの装置を実現できる。ピコジュー
ルレベルの装置を用いるとマイクロメートルサイズの微小不
純物の分析が半導体プロセスで生じる微小不純物はマイク
ロメートルサイズからナノメートルサイズと多岐に渡るために、
さらなる熱量および時間分解能の向上が必要なことが分
かった。本手法は従来法に比べて熱量および時間の分解
能の制約が少ないために、検出器や測定部の改良により十
分ナノサイズの物質の熱量測定に耐えうるものを開発できる
と考えられる。

今後の展望

図 2. 熱容量と放熱の時定数の関係の図。時定数は大きいほど断熱されて熱漏れが少なく、熱容量は小さいほど感度が良く性能が
良いことを示す。時定数が 10-3 秒は従来法の測定限界。熱電熱の時間分解能やノイズによる制約で測定が難しくなるためで
ある。

　本手法の最高感度ピコジュールが達成できたときに測定
可能な試料量を熱分析の標準試料を用いて試算するとピコ
グラム（サイズ1µm3）である。光学顕微鏡で観察できるサイズ
の微小不純物なら熱量分析が可能であることが分かる。なお、
本成果は既に特許出願済（特願2025-182942､出願日2025
年10月29日、「熱分析装置及び熱分析方法」）である。


