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研究成果の概要（和文）：軟X線吸収分光法を用いて，酸化マグネシウムの欠陥について研究した．アルゴンスパッタ
により欠陥を生成した酸化マグネシウム薄膜のO K吸収端の軟X線吸収スペクトルは，表面にアモルファス層が形成され
るためスパッタ前よりもブロードになることがわかった．また，粉末試料のスペクトルのピーク強度が水素雰囲気中の
加熱温度で変化した。これは水素還元により酸素欠陥が生成し，その欠陥の量は温度に依存することを示している．次
に酸化マグネシムに電圧を印加させながら軟X線吸収スペクトルを測定し,絶縁破壊が起こる付近の電圧でスペクトルが
変化することがわかった．

研究成果の概要（英文）：Defect of Magnesium oxide (MgO) was studied by using near-edge X-ray absorption fi
ne structure (NEXAFS). NEXAFS spectra for the O K-edge region of MgO thin film created defects by argon io
n sputtering were broader than that of before sputtering because the amorphous layer is formed on the surf
ace. The intensities of peaks in the NEXAFS spectra of MgO powder were changed by annealing in hydrogen at
mosphere. These results indicate that the oxygen vacancies were induced by hydrogen reduction and the numb
er of vacancies was dependent on the treatment temperature. NEXAFS spectra were measured while applying a 
voltage to the MgO and changed with near the breakdown voltage.
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１．研究開始当初の背景 
絶縁材料の表面の分析は主にプローブと

して電子やイオンが用いられるためチャー

ジアップの問題で困難であった．また，従来

の材料をより高機能化するには，材料が動作

中の状態を観察することが必要である．その

ような観察には，プローブとして光を用いた

手法が有効である．そこで，材料の電子状態

をその場観察できる全蛍光収量法による軟

Ｘ線吸収スペクトル測定装置を構築し，絶縁

材料の分析を始めた．  
 
２．研究の目的 
本研究の最終的な目標は，軟Ｘ線領域の全

蛍光収量法を用いて絶縁材料の絶縁破壊の

メカニズムを解明することである．対象とし

た絶縁材料は，酸化マグネシウムである．酸

化マグネシウムは可視光の透過性が高い，電

気的絶縁性が高いなどの特徴を持ち，二次電

子を放出しやすい材料であるため，プラズマ

ディスプレイパネルの電極保護層として用

いられている．酸化膜の絶縁破壊の原因の一

つとして，酸素欠陥がある．酸素欠陥が存在

するとバンドギャップ内に欠陥準位が生じ

るため，膜の特性に大きく影響がでる．そこ

で最初に膜に酸素欠陥が生成したことで電

子状態がどのように変化するか明らかにす

ることを目的とした．また，欠陥の種類によ

りどのような違いがあるか明らかにする．さ

らに，それらの知見をもとに酸化マグネシウ

ムに電圧を印加しながら軟Ｘ線吸収スペク

トルを測定し，どのように絶縁破壊が起こる

か解明する．  

 
３．研究の方法 
チャージアップの問題がない試料の軟Ｘ

線吸収スペクトルは試料のドレイン電流を

測定する全電子収量法を絶縁試料及びその

場観察には蛍光法を用いた．蛍光はマイクロ

チャンネルプレート等を用いて検出した．測

定は SAGA-LS の BL12，UVSOR の BL2A, PF の

BL11A で行った．  

試料の酸素欠陥は真空中や水素雰囲気中

で加熱，或いはアルゴンイオンを照射して生

成した． 
 
４．研究成果 

①アルゴンスパッタした薄膜 

酸化マグネシウム薄膜は加熱処理した後，

欠陥を生成するためにアルゴンスパッタし

た．その薄膜の O K 吸収端の軟 X線吸収スペ

クトルで 3つの強いピークが観測された．そ

れらのピークはアルゴンスパッタ直後から

ブロードになり，スパッタ時間が増すとさら

にブロードになった．また，Mg 1s 光電子ス

ペクトルの半値幅はスパッタの初期まで増

加し，その後ほぼ一定の値になった．これら

の結果から，スパッタの初期において，薄膜

表面に非晶質層が形成されていることがわ

かった．また，Mg 1s 光電子スペクトルの強

度に対する O 1s 光電子スペクトルの強度は

スパッタ時間と供に減少した後，ほぼ一定の

値となった．このことから，スパッタの初期

において，酸素欠陥が生成されやすいことが

わかった． 

 

②水素雰囲気中で加熱処理した微粒子 

酸素欠陥を生成するために水素雰囲気中

で加熱処理した酸化マグネシウム粉末の O K

吸収端の軟 X 線吸収スペクトルを測定した．

その結果，スペクトルの低エネルギー側に理

論計算したスペクトルにはない二つのピー

クが観測された．これらのピークは酸化マグ

ネシウムのバルクを起源とするスペクトル

において観測されないことから，表面の吸着

種に由来するものであると考えられる．また，

スペクトルの形状は加熱温度が高くなるほ

どブロードになった．これまでの研究におい

て欠陥が生成するとスペクトルがブロード

になることから，水素還元処理により表面に

欠陥が生成され，温度が高くなるとその欠陥

の量が増加していると考えられる．試料は水

素還元処理した後，大気に曝しているため，



観測されたピークは酸素欠陥に吸着した大

気中の分子であると考えられる． 

 
③電圧印加中の酸化マグネシウム 

酸化マグネシムに電圧を印加させながら

全蛍光収量法で O K 吸収端の軟 X線吸収スペ

クトルを測定した．その結果，S/N 比がまだ

十分ではないが，絶縁破壊が起こる電圧付近

でスペクトルの変化が観測された．これは酸

化マグネシウムの酸素の結合状態が変化し

たためと考えられる．このように軟 X線吸収

分光法を用いて絶縁破壊過程を捉えること

ができた． 
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