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研究成果の概要（和文）：軽元素でＸ線侵入が深く、禁制反射の多いダイヤモンドは、転位評価が困難な物質で
ある。パワーデバイスや量子デバイス実現に向けて極めて重要な「転位」に関して、欠陥解析手法の開発を実施
した。放射光X線トポグラフィで良好な画像が得られる＜404＞反射モードを用いた計測において、三次元情報が
二次元フイルムに転写される幾何学的考察を行い、入射角・方向及びブラッグ角の変数として、転位ベクトルを
解析する手法を開発した。＜113＞反射モード像と併せて求めたバーガーズベクトルを用いて、転位の種類同定
が可能になった。本手法を用いて、高温高圧合成基板や気相成長基板の転位を完全に同定することができた。

研究成果の概要（英文）：Diamond, a light element that has a very deep X-ray transmission with many 
forbidden diffractions, is a material whose dislocations are difficult to evaluate. In this 
research, we have developed an analysis method for the identification of "dislocations" that are 
indispensable for the realization of high-power power devices and various quantum devices. Using the
 <404> reflection mode of synchrotron radiation X-ray topography, we made a geometrical analysis of 
3D information transfer to 2D film. As a result, we have developed a method to obtain the 
dislocation vector as variables of the incident angle/direction and Bragg angle. Using this, we 
identified the dislocation vectors and dislocation types with the Burgers vector information 
obtained by <404> and <113> information. We have made complete analysis of high-temperature and 
high-pressure synthetic substrates and vapor phase growth substrates, indicating the different mode 
of crystal growth. 

研究分野： 半導体

キーワード： ダイヤモンド　転位　X線トポグラフィ　パワーデバイス

  ３版
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研究成果の学術的意義や社会的意義
軽元素でＸ線侵入が深いダイヤモンドは、転位評価が困難な物質である。本研究では、放射光X線トポグラフィ
を用いて欠陥解析手法の開発を実施した。＜404＞反射モードを用いた計測情報を元に、転位ベクトルを解析す
る手法を開発した。また転位の種類を同定することが可能になった。各種の高温高圧合成や気相成長基板の転位
を完全に同定し、結晶成長の様式が異なる事が明確になった。以上、転位を完全に把握する事が可能になり、よ
りよい結晶成長へのフィードバック、高出力パワーデバイスや各種量子デバイス実現に向けた転位の影響などの
研究に適応することが可能になった。他の軽元素材料への波及も期待される。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
ダイヤモンドは物質中最高の物性を多数有する。絶縁破壊電界は SiC の 7 倍の 21.5MV/cm

を有し、省エネパワーデバイスにおける優位性と冷却フリーの可能性などを目指し、次世代材
料として研究が進んでいる。最近急速に注目を集めている NV センター（室温で超長寿命の量
子ビットになる欠陥）に関して、高い磁場検出感度と空間分解能を有する量子磁気センサー等
を目指した研究が進んでいる。これらの研究で、結晶内の欠陥の重要性が注目されている。現
状個々の転位の同定が出来ていないために、デバイスへの影響が不明である。量子デバイスに
おいては、NV センターが転位周辺に存在すると、歪の影響で電子スピンのコヒーレンス時間
が短くなり量子センサ応用では均一で長いコヒーレンス時間が要求されるため、結晶中の転位
低減は実用化に向けて解決せねばならない重要課題となっている。転位は、既に応用されてい
る工具やレーザー・Ｘ線の窓材においても、結晶欠陥起因と思われる影響が多く見られ、課題
となって来ている。 
 
２．研究の目的 
このような背景を受けて、ダイヤモンドの次世代応用及び現行応用展開の双方における共通

基盤課題として、結晶転位に関する研究を目的とした。現在、転位のベクトルを読むことが困
難であるため、主に X 線トポグラフィを用いて正確な欠陥解析手法を開発する。基板のみなら
ずエピタキシャル成長膜及び気相成長による基板にも対応可能なように、反射モードにおける
解析を目指した。そして各種材料の転位の同定、影響調査を行い、各々の応用における転位に
関する課題を明らかにする。また成長メカニズムとの関連性や、さらには転位終端手法の糸口
を探索する。一連の研究で、ダイヤモンド欠陥の理解を深め、各種応用への展開を促進させる
と共に、本質的に解析の困難な軽元素結晶欠陥解析の先鞭をつける。多くの半導体、特に最近
の SiC の欠陥解析とその低減研究が、省エネパワーデバイスの実用化に大きく貢献したことは
記憶に新しい。さらなる低消費電力パワーデバイスや種々の高機能量子デバイスを目指した研
究における、転位に関する情報を取得可能にすることで、既存応用も含めて、その展開に貢献
する。 
 
３．研究の方法 
上記目的に対応するため、すべての前提となる（1) 欠陥解析手法確立に注力した。九州放射

光研究所（BL09）の単色Ｘ線を用いた X線トポグラフィ（XRT）により、鮮明な画像の得られる
ｇベクトル（<404>,<113>）を用いた。三次元幾何学的解析を行い、それらが二次元フイルム上
へ投影された欠陥の同定をおこない、同時にバーガーズベクトルも同定することにより、欠陥
の種類も同定する。次にそれを用いて（2) 欠陥同定を行う。高温高圧合成基板、気相合成基板、
など、様々な結晶について欠陥の違いを解析し、合成法と欠陥の関連について解析する。また
その他観察・分析手法で得た情報との比較を行う。ショットキーダイオードを欠陥上に選択的
に作製し、各種欠陥のデバイスへの影響を電気的に調査し、致命欠陥などの解析を行う。また
（3) 欠陥終端手法に関して直接的・間接的に転位終端している現象を調査し、目的に応じたキ
ラー欠陥を無害化終端する技術を開発する。 
 
４．研究成果 

ダイヤモンドは軽元素で構成されるため、Si、SiC、GaN などの半導体材料と異なり、一桁近
く深く（概ね 300～800µm）結晶中に X線が入射する。また対称性の最も高い空間群立方晶に属
し、禁制反射が多く上記材料と比べて観察に用いる事の出来るｇベクトルが極端に少ない。こ
の２つの本質的な背景の下、未だ転位低減が未達のため、転位が一度に多数観察され、また観
測方向 gベクトルによって重なりが変わり、欠陥ベクトルの判定が極めて困難である。 
（1) 欠陥解析手法確立 

まず始めに放射光施設の単色Ｘ線を用いた X線トポグラフィを、いくつかのｇベクトルを用
いて、主として反射モードを用いて観察を行い、画像の鮮明さを確認し、また比較的侵入深さ
も近くバーガーズベクトル判定に大きな支障の生じない<404>と<113>の８つのベクトルを選定
した。そして三次元の結晶における転位情報が二次元フイルムに転写される幾何学的解析を行
った。具体的には、発生しやすい転位の開始点の平面と終点の平面の二つを考え、その直上ま
たは直下の仮想点を仮定した幾何をベースに、入射角・入射方向及びブラッグ角の変数として、
三次元の転位ベクトルが二次元フイルムに投影される位置を計算した。実際に<404>の XRT 像上
で、<111>、 <101>、<001>、 <121>、 <211>、<112>など立方晶の結晶において発生しやすい転
位方向との比較検討を行ったところ、殆どの転位方向を同定することができた。また併せて
<404>,<113>の中で、転位消滅が観測できる場合には、g・b 解析からバーガーズベクトルが決
定でき、転位の種類を決定することが出来た（図 1）。既知の刃状、30°、60°、73°などの転
位である。現状ではこれらに分類されない転位も多く、特に CVD により成長した結晶に関して
は、転位束になっていて分離することが不可能で、同定困難なものも多く、今後の課題である。 



（2） 欠陥同定に関して 
（1)で開発した新手法を用いて、いくつかの高温高圧（HPHT）合成基板の全体の転位解析を

実施した。用いた結晶は、複数のノンドープ絶縁性 HPHT 結晶、Nドープ絶縁 HPHT 結晶、Bドー
プ低抵抗 HPHT 結晶である。その結果、ノンドープ絶縁性 HPHT 結晶の転位ベクトルは、<101>
系が全体の 84％を占め、<111>系は 7％、それ以外はわずかな<001>, <211>, <121>,<112>系に
絞られていることがわかった。N ドープ絶縁 HPHT 結晶では、<101>系は皆無であり、<211>, 
<121>,<112>系が 71％、<111>が 29％であることがわかった。同じ絶縁性でありながら、全く異
なる事が明らかになった。転位の種類は、前者で 47％が刃状転位、38％がらせん転位、後者は
刃状が 65％、30°転位が 29％を占めていて、これらも大きく異なる事がわかり、成長機構に迫
れるデータを得ることができた（図 2）。Bドープ低抵抗 HPHT 結晶に関しては、成長セクター境
界が明瞭に観測され、また積層欠陥が多く観測された。転位については、結晶個別で大きく転
位の様子が異なることがわかった。まだこの結晶を成長している機関が少なく、技術は未熟で
ある。絶縁性 HPHT 基板からエピ膜へ引き継がれて、Band-A 発光の起因となる転位の同定を行
った。既知の 45°転位以外に、刃状転位、30°転位、60°転位が Band-A 発光の起因となって
いることが分かった。基板からエピ成長によって引き継がれた一部の転位は、引継ぎの過程で
転位ベクトルと転位種が変化していることが分かった。エピ成長起因欠陥の Band-A 同定に関し
て、成長前後の XRT 像と Band-A マッピング像を比較することでエピ膜に新たに形成された転位
はすべて Band-A 発光を示すことが分かった。 
（3)欠陥終端手法開発に関して 

転位の発生・終端は、転位や積層欠陥などが相互作用していることが推測される。始めに HPHT
結晶に関して、転位深さ解析と併せて、積層欠陥に関連して発生・終端する転位の推定を行っ
た。また HPHT 基板からの引継ぎ、エピ界面からの新規転位発生の方向（図 3）など、同定する
事が出来た。一連の gベクトル像の位置比較を用いた c軸深さの情報同定より、転位の終点の
位置を認識する手法が出来た。その他転位深さ情報、エピにおける一点から複数転位発生等々、
転位に関して様々な有用な情報を得ることができた。デバイスに関して、ダイヤモンド薄膜の
CVD 成長を行った。薄膜中にホウ素を 1017 cm-3 程度をドープすることでショットキーダイオ
ードを作製できるようにし、CVD 薄膜中の欠陥構造と漏れ電流特性の相関を得た。また量子デ
バイスに用いられる量子ビットに用いられる NV センターに関して、Nドープエピ膜の、転位部
での NV 発光の深さ方向計測を実施したところ、10～30 倍の強度を観測し、空孔を多数有する
転位部に NV センターが形成され易いことがわかった。またデバイスへの影響評価を行うにあた
り、CVD 薄膜成長を行った。 

       

  

図１ X 線トポグラフィ計測における回折幾何と、2 次元フイルム上の出現図 

 



 

   

図２ 転位ベクトル解析例（HPHT 絶縁性 IIa 基板）（[-40-4]に投影した図） 

 
 

  

図３ エピタキシャル膜／基板 界面から２本転位が発生・成長している例 
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