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研究成果の概要（和文）：高精度で結晶グレインやそれに伴う格子ひずみを観察できるシン

クロトロン放射光を用いたＸ線トポグラフィーの手法を用いて、GaN 結晶に観察されたμ

ｍオーダーのメゾスコッピクなスケールのコントラストに対して、結晶面の傾きのずれと

面間隔の伸縮を分離し測定することにはじめて成功した。また、極端に非対称な X 線回折

法を用いた表面近傍の研磨などによる表面のひずみの測定法を動力学的回折理論を駆使し

て確立した。 
 
研究成果の概要（英文）：By X-ray topography using CCD camera, Δθ and Δd successfully 
measured separately in µm order GaN which has microstructures in mesoscopic scale. 
By employing Darwin’s dynamical X-ray diffraction theory, quantitative evaluation of 
strain at surfaces and interfaces becomes possible. Method of quantitative strain 
analysis on the GaN surface was established. 
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１．研究開始当初の背景 
化合物半導体は、発光デバイスから電子デ

バイスに到るまで広い分野で利用されてき
た。最近では GaN に代表されるワイドギャ
ップﾟ半導体が実用化されつつあり、固体照
明の光源や、高速、高耐圧のトランジスタの
基板として期待され、地球温暖化対策のキー
テクノロジーを支える材料としても有望視
されている。 
 しかし、GaN は通常、サファイヤなど格子
定数の異なる物質の基板上にヘテロエピタ
キシャル成長させるため、結晶成長に伴い欠

陥が生ずることはよく知られている。これま
で多くの研究者の努力により欠陥の低減に
相当程度まで成功し、透過電子顕微鏡（TEM）
やカソードルミネッセンス（CL）ではその欠
陥を観察視野の中に見ることが難しいまで
になった。しかし、本研究課題申請者らは高
精度で結晶グレインやそれに伴う格子ひず
みを観察できるシンクロトロン放射光を用
いたＸ線トポグラフィーの手法で GaN の結
晶にメゾスコッピクなスケールでの格子ひ
ずみを観察することにはじめて成功した。ト
ポグラフのコントラストは数十秒から十数
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秒と見積もられる結晶グレイン間のわずか
な傾きによると考えられる。なお、TEM や
CL 等の観察法では局所的な転位分布は見る
ことができるが、サブミリメートル程度のメ
ゾスコピックなスケールでの結晶グレイン
間のわずかな傾きは観察されたことはない。 
また、基板に近い部分の結晶からのトポグラ
フと基板から数ｍｍ程度離れた位置の結晶
からのトポグラフのコントラストは明らか
にこのなっており、基板から離れた位置でよ
り大きな結晶グレインとなっていることが
わかった。しかし、結晶グレインの境界に特
徴的な強いコントラストを生じる部分もあ
らわれていた。このようなコントラストは Si
や GaAs では観察されず、GaN の電子デバイ
スへの応用に問題をもたらすことはあきら
かであろう。 
また基板から離れていくとコントラスト

が変わることから成長過程でグレイン相互
の関係が変わり、結晶グレインを人為的に制
御することが可能であることも予想できる。 
 
２．研究の目的 
窒化物系半導体は GaN／サファイヤ基板

等のヘテロ成長基板が主に用いられている
が、デバイス特性の観点から高品質な単結晶
基板を用いることが望ましいことはいうま
でもない。しかし、現行の窒化物半導体の単
結晶基板における結晶性は、Si や GaAs 系に
比べ、転位密度や空孔欠陥等が多く存在し、
充分な品質のものは創生できていないのが
現状である。本研究では、窒化物半導体結晶、
特に GaN 結晶に関して、高分解能 X 線トポ
グラフィーを用い結晶グレインについて、そ
の大きさ、結晶グレイン間の傾きを詳細に評
価する。これを結晶成長条件と対応させるこ
とにより、結晶を劣化させている要因を明確
にし、高品質化に必要な改善ポイントを得る
ことを目的とする。 
 また、基板結晶を切り離した GaN 自立基
板に関して、成長過程における結晶グレイン
の挙動と転位、欠陥との関係を明らかにする。
さらに、これらの成長条件、成長環境との相
関についても明確にする。 
 
３．研究の方法 
Ｘ線ＣＣＤカメラを用いたＸ線トポグラ

フの実験配置の概略を図１に示す。c 面
（(001）面）の GaN 結晶を試料とする場合、
波長約 1.24ÅのＸ線を用い 104反射の回折線
を測定する。回折線の画像を空間分解能 7.4
μm のＸ線ＣＣＤカメラで撮影する。回折条
件を試料に対する入射角を数秒ずつ変化さ
せて撮影する。また試料を面内回転させて測
定を行い、出願特許（産業財産権②、特願
2011-176546）の方法に従って格子面の傾き
と格子面間隔の伸縮に分離する。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
結晶面の傾きのずれ（⊿θ）や結晶の面間

隔の伸縮（⊿d）の分離の原理を図２に示す。 
同じ面間隔で⊿θが存在している領域（図

２(b)）と存在しない領域（図２(a)）を比べ
ると、Ｘ線の測定で試料の角度を変えていく
とブラッグピークのあらわれる角度が⊿θ
だけ異なる。そして、試料を試料の面内で
180°回転させた後、試料の角度を同じ向き
に変えていくと、⊿θが存在している領域の
ピークは⊿θが存在しない領域のピークを
中心に⊿θ反転した位置にピークが現れる。 
結晶面の傾きはなく⊿d が存在する領域

（図２(c)）と存在しない領域（図２(a)）を
比べると、試料の角度を変えていくとピーク
の現れる角度が異なる。試料の面内で 180°
回転させた後、試料の角度を同じ向きに変え
ていっても、⊿d が存在している領域と存在
しない領域のピークの関係は面内の角度を
変えない場合と同様になる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
GaN 結晶の表面近傍のひずみはその後の結

晶成長に大きな影響を与え、デバイス特性に
も影響を与える可能性がある。本研究では、
結晶の研磨に着目し表面近傍のひずみを測
定する方法の一つである極端に非対称なＸ
線回折法により研究を行う。 

 
図２ 結晶面の傾き面間隔の伸縮の分離 

 
図１ Ｘ線トポグラフの実験配置 



 

 

極端に非対称なＸ線回折法を GaN結晶に対
して行った場合の理論的な回折強度曲線の
計算を行った。図３に完全結晶で期待される
回折強度曲線の半値幅や侵入深さを示す。
GaN結晶の c 面の場合、103反射で波長 1.55Å
のＸ線を用いると極端に非対称なＸ線回折
の光学系が実現できる。図３に示されるよう
に、Ｘ線の波長を変えることにより、結晶へ
の侵入深さを自由に制御できる。図３の横軸
の波長の下の（）内が侵入深さを示している。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
４．研究成果 
高精度で結晶グレインやそれに伴う格子

ひずみを観察できるシンクロトロン放射光
を用いたＸ線トポグラフィーの手法で研究
を行ってきた。撮影されたＸ線トポグラフの
例を図４(a)の写真に示す。μｍオーダーの
メゾスコッピクなスケールでのコントラス
トが観察できる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
前述の研究の方法に記載された方法を用

いて、Ｘ線トポグラフィーの手法を用いて結
晶面の傾きのずれ（Δθ）と面間隔の伸縮（Δ

d/ｄ）を分離し測定することを GaN 結晶に対
しはじめて成功した。図４(a)の横点線に沿
って測定し得られたΔθが図４(b)であり、
Δd/d が図４(c)である。この成果は応用物理
学会で発表するとともに出願特許（産業財産
権②、特願 2011-176546）として発表した。
Ｘ線トポグラフ像（図４(a)（写真））では複
雑な形状をした結晶ドメインが存在してお
り、それに対応してΔθ（図４(b)）も大き
く変動しているが、Δd/d（図４(c)）は多く
の場所で 10－５台であるのに対し、10－４台に
まで大きくなるところはかなり限られてい
る。2ｍｍの範囲で２か所しかない。結論と
して複雑な形状をしている結晶ドメインか
ら、Δd/d が大きくずれるという観点から問
題となる結晶ドメインを特定できた。 
一般に、単結晶を成型・切断・研磨しウエ

ハを作製するが、GaN は熱的、化学的に非常
に安定であるため、研磨加工、中でも化学機
械研磨(CMP)はかなり困難な状況にあり、最
も適した研磨法は未だ確立されていない。こ
れは表面近傍のひずみについて測定する方
法が限られているためでもある。本研究では
GaN 結晶の研磨による表面近傍のひずみの測
定を極端に非対称なＸ線回折法により行っ
た。 
 測定したロッキングカーブからの半値幅
(FWHM)を各侵入深さで求めた結果を図５に
示す。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

実験試料として研磨条件の異なる GaN単結
晶を２種類用意した。それぞれ CMP を行った
ものと行っていないものの２つである。それ
ぞれの試料において実験を行い、任意の侵入
深さからのロッキングカーブを測定した。各
試料の実験値が点(青,赤)で、完全結晶から
期待される半値幅(計算値)が緑の実線で表
わされている。また横軸のＸ線侵入深さは、
ピーク時における値を示した。CMP を行った
試料は理論値にかなり近付いていることが
わかった。 

 
図３ 極端に非対称なＸ線回折法における

侵入深さと半値幅 

 

 
 
図４ Ｘ線トポグラフにおける角度の傾斜

と面間隔の分離 
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図５ 研磨条件によるＸ線の回折強度曲線

の半値幅の違い 



 

 

図５に示されるように、CMP を行った試料
についてもＸ線の侵入深さが 300～800nm の
場合には半値幅は理論値とはやや異なって
いる。これがどの程度なのか、いくつかの理
論曲線を角度の分散として重ね合わせるこ
とにより解析した。その結果を図６に示す。
その結果、角度の分散は 0.007～0.013°とい
う非常に小さな範囲におさまっていること
が分かった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
この成果は応用物理学会で発表するとと

もに、出願特許（産業財産権①、特願
2012-041155）として発表した。 
 本研究は、他の方法よりも高精度に格子ひ
ずみを測定できる手法であるシンクロトロ
ン放射光を用いたＸ線トポグラフィーによ
りはじめて明らかになったμｍオーダーの
メゾスコピックなスケールの結晶グレイン
について結晶面の傾きのずれ（Δθ）と面間
隔の伸縮（Δd/d）を分離し測定することに
より GaN結晶のさらなる高品質化に資するこ
とに最大の特徴がある。また、測定する手法
が少ない表面近傍の微小なひずみを、課題申
請者が高い評価を得てきた極端に非対称な
Ｘ線回折法により研究を行うことも特筆す
べきことである。 
窒化物系半導体材料は、次世代の発光デバ

イスや電子デバイスに道を開く必要不可欠
な材料である。本研究により GaN自立基板が
広く実用化されれば、転位密度を２桁以上低
減でき、極めて高効率な光源が実現できる。
また、電子デバイス用途でも高周波パワーデ
バイス、ノーマリオフ FET等、高出力、低損
失の素子開発への利用への道が拓けること
が期待される。このように、GaN を代表とす
る窒化物半導体は高効率なデバイスの創出
によって、今や喫緊の課題となった省電力技
術と地球環境問題への貢献においても大い
に期待される材料であり、高品質で安価な基
板の普及は産業、経済、社会への貢献度も極

めて高いと考えられる。 
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図６ 理論曲線の重畳より求められた角度の

分散 
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