
 

様式Ｃ－１９ 

 

科学研究費助成事業（科学研究費補助金）研究成果報告書 
平成２４年 ６月 ５日現在 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
研究成果の概要（和文）：本研究では、「埋もれた界面」構造を研究室レベルで評価できる高性能

Ｘ線ＣＴＲ散乱装置を開発し、一般に利用できる装置を構築した。界面構造の形成過程を「その

場」で明らかにし、界面構造がデバイスに与える意味を明確に把握した。界面構造を制御し、デ

バイスの高性能化において、「界面構造制御」という新たな切り口を開拓した。 
 
研究成果の概要（英文）： 
1)The X-ray CTR scattering measurement system that uses laboratory X-ray  
  sources and that can investigate the buried interfaces was fabricated.  
2)The hetero-structure formation was observed in situ by X-ray diffraction, X-ray  
  CTR scattering, and X-ray reflectivity. 
3)The hetero-structure and device structure properties were correlated.  
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１．研究開始当初の背景 
(１)半導体へテロ構造における「界面」の重
要性は認識されていたが、その定量評価法
がなく実験は困難であった。 

(２)それに対して我々は界面定量評価の唯一
の可能性としてＸ線ＣＴＲ散乱法に着目し、
表面の平坦さの評価にもっぱら用いられて
いた本法を、Ｘ線の透過性を考え、「埋もれ
た」界面に適用出来ることを実証してきた。 

 
２．研究の目的 
(１)密接なフィードバックを可能とする結晶

成長の「現場」での迅速な界面構造解析環
境として、「埋もれた界面」構造をラボレベ
ルで評価できる高性能Ｘ線ＣＴＲ散乱装置
を開発する。 

(２)結晶成長過程で「埋もれた界面」の形成
過程を見る、の２点を目的とした。 

 
３．研究の方法 
(１)「真のヘテロ界面構造」を明らかにする
装置として、実験室系Ｘ線源を用いて、半
導体ヘテロ構造を成長しながらＸ線ＣＴ
Ｒ散乱の測定が可能な装置系を作る。 
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(２)ＣＴＲ散乱のデータの取り込み、バック
グランドの除去、カーブフィッティングに
よる解析をＰＣ上で一般に利用できるよ
うにするため、分かり易いソフトに仕上げ
る。 

(３)青色発光ダイオード／レーザーの層
構造を明らかにし高効率化を図る。 

 
４．研究成果 
(１)実験装置の構成、（２）測定、（３）測定
結果の解析に分けて報告する。 
 
（１）【実験装置の構成】 
①実験室系Ｘ線ＣＴＲ散乱測定装置の構成 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図１ 実験室系Ｘ線回折装置のＸ線源（③）
の直後に、多層膜集光ミラー（④）と非対称
反射結晶を取り付け、ゴニオメーター（①）
の試料ステージでＸ線の集光し、右側受光側
のアームにスリット系を配置することで
IP(②)の SN 比を格段に上げることができ、
下図のように室温において放射光Ｘ線での
測定に匹敵するスペクトルを得ることに成
功した。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２ GaN/GaInN/GaN ヘテロ構造のＸ線ＣＴ
Ｒスペクトル。赤が放射光Ｘ線（測定時間 2
分）、黒が上の装置（90分）でのスペクトル。
SN 比が悪いと測定時間を伸ばしても良好な
スペクトルとならない。 
 
 
 
 
 
 
 

②結晶成長装置の組み込み 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図３ 小型縦型の MOVPE反応炉（⑤）を製作
し、前頁の実験室系Ｘ線ＣＴＲ散乱装置の試
料ステージ部に取り付けた。試料ステージ表
面が反応炉内のサセプター部となる。加熱に
よる変形等を考慮し、Ｚステージ（上下方向）
の微調が可能である。基板温度は GaN系半導
体で必要な 1,200℃まで昇温可能である。 
また、実際の成長な原料ガス系、キャリア

ガス系、排ガス処理系および真空ポンプ類も
設置した。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４ 図３の成長装置の設計側面図と表 
面図 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図５ Ga、Al、In の有機金属原料供給系、ア
ンモニア供給系およびキャリアガス水素、窒
素の供給系。 
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図６ 本体の後ろに真空ポン類および排ガ
ス処理系。Ｘ線発生装置の電源制御部は⑥で
ある。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図７ Ｘ線ゴニオ制御部（⑦）、解析用ＰＣ
（⑧）及び原料ガスの流量制御系（⑨）を本
体の前面に備えている。 
 

（２）【測定】 
室温および高温での測定 
 本研究で開発した成長装置を持つＸ線回折
装置は、Ｘ線ＣＴＲ散乱、Ｘ線回折、Ｘ線反射
率を室温から約 1000℃までの任意の温度で（成
長雰囲気下で）測定できる。 
a)Ｘ線ＣＴＲ散乱 

他で成長した GaN/GaInN/GaNヘテロ構造試
料を成長装置に装填し、窒素雰囲気中
1,000℃でＣＴＲ散乱測定を行い、室温と遜
色のない SN 比のスペクトルが得られた（下
図）。実験室系のＣＴＲ散乱測定装置と成長
装置が組み合わされ、高温で稼働している世
界で唯一の装置である。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図８ GaN/GaInN/GaNヘテロ構造の室温（黒）
および 1,000℃（赤）のＣＴＲスペクトル。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  図９ Ｘ線ＣＴＲ散乱におけるＳＮ比 
  （実験結果（■）とモデル計算（●）） 
    成長温度（～1300K(1000℃））付近で 
  は室温の半分程度になる。 
 
b)Ｘ線回折 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１０ GaN の 1000℃での回折ピー 
 ク（左）と室温での回折ピーク（右）。 
 

c)Ｘ線反射率 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１１ GaN の室温と 1050℃（成長 
 温度付近）でのＸ線反射率。 
 

（３）【測定結果】 
InGaN 及び GaN/InGaN/GaNの成長における「そ
の場」測定 
a) InGaN の成長における「その場」測定 
 
 
 
 
 
 
 
 図１２ InGaN の成長と XRDおよび CTR散 
 乱の「その場」測定プロセス。 
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 図１３ 図１２のプロセスにおけるＸ線 
 ＣＴＲ散乱スペクトル（赤：780℃、緑： 
 室温）。成長温度と室温でのスペクトルの 
 違いから、V/III 比が十分でない時は成長 
 温度では Inの液相が存在すると考えられる。  
 また、(c)では In0.38Ga0.62N の単層が得られ 
 ている。 
 
b) GaN/InGaN/GaNの成長における「その場」測
定 
 a)により InGaN単層の成長と「その場」にお
けるＸ線回折およびＸ線ＣＴＲ散乱の測定が
可能であることが示された。これ自身世界初の
成果である。しかし、上記の手法では、液相層
や非晶質層の検出が出来ないこと、Ｘ線ＣＴＲ
測定に時間を要するため、成長の「その場」測
定にふさわしいかどうかの検証が難しいなど
の問題点もあった。そのため、より短時間で測
定が可能であるＸ線反射率測定を加え、「その
場」により近い条件での測定をデバイス構造で
ある GaN/InGaN/GaNの成長に対して用いた。 
 
 
 
 
 
 
 図１４ GaN/InGaN/GaNの成長と XRR、XRD 
 および CTR 散乱の「その場」測定プロセス。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１５ GaN/InGaN/GaN成長後のＸ線 
 反射率スペクト。各成長過程における 
 違いが明瞭に現れている。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１６ GaN/InGaN/GaN成長後と室温 
 冷却後のＸ線回折スペクトル。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１７ GaN/InGaN/GaN成長後と室温 
 冷却後のＸ線ＣＴＲ散乱スペクトル。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 図１８ GaN/InGaN/GaN成長後のＸ線 
 反射率と得られた情報。 
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