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研究成果の概要（和文）：半導体結晶を利用したデバイスでは、表界面の構造を原子層程度の精度で制御する必要があ
り、作製された表界面の真の構造を調べる手段が重要になる。本研究では、集光分光結晶と2次元検出器を組み合わせ
ることで、X線源、検出器、測定試料の全てを固定したままX線回折／散乱測定を行う測定系の開発を目指した。これに
より、既存の結晶成長装置と組み合わせて、その場表界面観察装置が実現できると期待した。ヨハンソン結晶を2枚使
用することで目的の性能を持ったその場観察装置の光学系を作製することができた。この光学系と組み合わせて使用す
る真空チャンバを準備することで、半導体結晶表面状態の変化をその場観察できることを確認した。

研究成果の概要（英文）：Recently, surface and interface structures of advanced semiconductor devices shoul
d be controlled in an atomic scale, and the technique to investigate the real structures of the surfaces a
nd interfaces is getting much important.  In order to realize in-situ observation of the semiconductor dev
ice structures in conventional crystal growth system via X-ray diffraction and scattering measurements, a 
special X-ray diffractomator in which all the components, the X-ray source, the detector and the sample, w
ere fixed was developed.  A insident X-ray optics using two Johanson monochromator crystals were newly des
igned and developed to realize the in-situ observation with no motions.   Using a compact vacuum chamber s
pecially designed to use with the new optics, a evidence that semiconductor surfaces can really be observe
d using the system was obtained.
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１．研究開始当初の背景 
 結晶を利用して作製されるデバイス、なか
でも半導体デバイス構造は微細化／薄膜化
の一途を辿っている。結晶を利用したデバイ
スで構造の微細化／薄膜化が進むと構成材
料の体積に対して表面や界面の割合が増大
し、デバイス性能に及ぼす影響が大きくなる。
特に、窒化物半導体などに代表される化合物
半導体結晶を用いたデバイスのほとんどは、
異種半導体間のヘテロ接合を利用して実現
されるため、界面の構造制御が特に重要にな
る。 
 この様に、原子／ナノスケールの構造を持
つ半導体デバイスの性能を保証し再現性／
生産性を向上するには、1) 半導体の結晶成長
条件、2) 作製された構造、3) 得られる特性、
の 3者の関係を明確にする必要があると考え
られる。しかし、現実のデバイス設計では、
設計時に想定される構造の精度に対応した
精度で出来上がった構造を評価することは
しばしば困難である。このため、極端に言え
ば出来上がった構造をブラックボックスに
したまま、「作製条件」と「特性」の 2 者の
関係だに頼ってデバイスの開発が進められ
る事になる。この様に、真の構造を知らずに、
結果として得られる所得性だけを指標にフ
ィードバックをかけて進められるデバイス
設計は、極限の構造制御を求められる局面で
は破綻することが予想される。 
 このような状況に対して我々は、作製され
た構造をブラックボックスにせず、1 原子層
の精度で界面構造を評価する方法として、X
線 CTR 散乱法が有効であることを様々な半
導体ヘテロ接合界面の研究を通じて示して
きた。X 線 CTR 散乱を用いると 1) 「成長条
件」と「特性」を結ぶ「構造」に関する理解
と、2) 1 原子層のレベルでの究極の界面制御
が実現できると期待される。言い替えれば、
原子スケールで設計されたデバイスを真に
原子層単位で制御して作製することが可能
となる。 
 この様に、薄膜結晶構造評価に強力な武器
となり得る CTR 散乱測定であるが、現実に
は、実用レベルのデバイス開発の道具として
はほとんど利用されていない。その最も大き
な理由は、微弱な CTR 散乱を精度よく測定
するには放射光レベルの強力なX線源が必要
だったためである。 
 
２．研究の目的 
 前述のような状況に対して、本研究では 1) 
実験室で通常利用可能な X 線源を用い(放射
光を用いない)、2) 通常の回折測定装置が持
つ試料や X 線検出器の回転機構を排除した、
新しいX線回折／散乱の測定系を開発するこ
とを第一の目的とした。この装置を用いた X
線 CTR 散乱測定が可能になれば、X 線 CTR
散乱測定をより広く一般的に利用可能な測
定法とすることができる。 
 ここで重要なことは、本装置が本質的には

可動部を必要としないことである。このため、
例えば、既にある結晶成長装置に付加する形
で本測定計を構築し、X 線回折／散乱測定を
行うことが可能となる。このため、原子層単
位で構造が制御された半導体結晶の成長と
デバイスの作製に大きな貢献が期待される。
さらに、構造と機能を完全に人間が制御した
ナノ構造の作製が実現される可能性がある。
このような成果が得られれば、半導体デバイ
ス開発の枠を越えて、結晶成長全般や物性物
理学など科学技術の様々な分野の発展に寄
与できると期待される。 

 
３．研究の方法 
 本研究で開発する装置では、測定対象の結
晶は固定されていることを前提とする。固定
された結晶に適用可能な測定法とすること
で、従来の結晶成長装置と組み合わせ、装置
内にあって角度変化させることができない
対象を測定する手法とすることができるか
らである。この目的のために、図 1 に示すよ
うに結晶表面に焦点を持つように集光され
た入射 X 線光学系を構築し、検出器には 2 次
元検出器を用いる。こうすることで、試料を
様々な方向に回転して X 線を入射し、検出器
を様々な方向に構えてX線を検出する一般の
X 線回折計が行っていることを同時並列的に
実行していることになる。従って X 線源、検
出器、試料結晶の全てを固定したままで X 線
回折像や散乱像を得ることができると期待
される。このような入射光学系と 2 次元厳守
付きを用いる場合、既存の結晶成長装置等に
X 線を透過する窓を追加するという最低限の
改造でその場X線回折／散乱測定が可能な装
置を構成できると期待できる。 
 本研究で提案するその場X線回折／散乱測
定装置を実現するにあたって、2 次元 X 線検
出器は既製のものを利用できるが、X 線を集
光する入射光学系は独自のものを作製する
必要がある。本研究ではX線集光素子として、
X 線の集光と分光を同時に行える能力を持つ、
ヨハンソン型の分光結晶を用いることとし
た。その際の問題点として、1) 理想的な集光
結晶があってもX線源が点光源でなければX
線を真に一点に集光することはできず、X 線

図 1: 集光された X 線と 2 次元検出器を使用
することで、X 線源、検出器、試料結晶の全
てが固定されたままで回折像、散乱像が得ら
れる。 



回折／散乱スペクトルの分解能の低下を招
く、2) X 線源から空間的に広く放出された X
線をヨハンソン分光結晶で受けて集光する
ため、分光結晶で正しく集光される以外の意
図しない散乱 X 線が存在し、測定のバックグ
ラウンドノイズとなる、という問題が予測さ
れた。そこで、本研究では、ヨハンソン分光
結晶を 2 枚組み合わせ、中間焦点位置にスリ
ットを入れることとした。こうすることで、
中間スリットを仮想光源とみなすと、スリッ
トの開口しだいでいくらでも点光源に近い X
線源を得ることができ、また、このスリット
系を正しく通らないX線は全て遮断できるの
でバックグラウンドノイズを大幅に減少で
きるものと期待した。 
 また、開発した装置が、その場観察装置と
して機能することを示すため、結晶成長装置
を模した真空チャンバーを準備し、その中で
結晶試料加熱実験や結晶表面への金属蒸着
実験を行い、表面状態の変化などをリアルタ
イムで観察することを試みることとした。 
 
４．研究成果 
 図 2に、ヨハンソン分光結晶を 2つ用いた
光学系の設計図を、図 3に実際にこの設計に
基づいて構築した集光光学系を示す。 

 装置全体は実験室系の X線発生装置、分光
と集光を行う 2枚のヨハンソン結晶、中間焦
点位置においた XY スリット、検証時に入射
角を調整できる試料ステージ、2 次元 X 線検
出器からなる。光学系を構成するヨハンソン
分光結晶は、約 4度の集光角があり、理想的
に働けば4度の角度範囲に相当する回折像も
しくは散乱像を一度に測定できることにな
る。 
 この配置で、2 枚のヨハンソン分光結晶の
焦点位置が中間焦点位置で一致する用厳密
な調整を行いうことで、2 枚のヨハンソン分
光結晶を通した X 線によって、X 線 CTR 散乱
スペクトルを得ることができた。 
 その際、焦点位置(試料位置)での X線の集
光の度合いを調べるため、X 線源直後に細い
スリットを置き、そのスリットを通った光の
進路を光軸上の様々な距離で別のスリット
をスキャンすることで確認した。その結果、
単結晶での集光を行った場合には、約 100μm
であった焦点位置でのX線スポットサイズが、
2 つの分光結晶の中間焦点位置にスリットを
置いた図 2 の光学系では、50μm 以下にまで
減少した。また、同時にバックグラウンドノ
イズも大幅に減少させることができた。 
 図 4にこのような光学系の中に於いて、半
導体結晶表面の状態変化をその場観察する
ために作製した真空チャンバの概念図を示
す。 

 本研究で構築した X線光学系は、試料とヨ
ハンソン結晶の間の焦点距離が約 20cm 程度
しかなく、その場観察用の装置は、この距離
に収まることを第一条件に設計／作製した。
装置は試料を超高真空に保つための排気系
として小型のイオンポンプとNEGポンプを備
え、金属蒸着実験を行うための小型の Cs 蒸
着源を備えている。チャンバ本体の厚みは
20cm 以下で(試料中心から見た上流側の暑さ
は 10cm 以下)、前述した短い焦点距離の中に

図 2: 2 つのヨハンソン分光・集光結晶を用い
た測定系の配置図。 

図 3: 実際に構築した 2 つのヨハンソン分光・
集光結晶を用いた測定系。 

図4: 本研究で構築した稼動部の無いその場X
線回折／散乱測定装置内に設置して、半導体
結晶表面の状態変化を観察するために作製し
た真空チャンバ。 



十分収まるものである。 
 図 5に、この装置を用いて実際に測定され
た X線反射率スペクトルを示す。試料は GaAs
基板上に Cs を蒸着したもので、この試料を
加熱して Cs を再蒸発させる前後のスペクト
ルの変化を示した。また、参照として一般の
X 線反射率測定装置で測定した表面処理を行
っていない GaAs 基板の X 線反射率スペクト
ルを合わせて示す。参照のスペクトルに比べ
て本装置で測定したスペクトルのS/N比があ
まり良くないのは、試料の下流側に散乱 X線
が検出器に入射するのを防止するためのス
リットなどが無いためと考えられる。しかし
それでも、本装置を用いることで、試料加熱
による表面状態の変化に対応したスペクト
ルの変化を観察することができた。強調スべ
きなのは、このスペクトルは、X 線源、試料
結晶、検出器を全て固定した状態で測定した
もので、この光学系と測定装置によって半導
体結晶の表界面の状態をその場観察できる
ことを示している。 
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