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1. 測定実施日 
２７年２月５日 １０時 – １８時３０分 (２シフト) ，BL8S1 

 
2. 概要 

プラズマ CVDにより、立方晶窒化ホウ素(c-BN)薄膜の成膜を行っている。 

しかし、窒化ホウ素は、立方晶の他に、ウルツ型、六方晶等様々な構造を有し

ており、とくに、立方晶とウルツ型の識別が非常に困難となっている。 

そこで、シンクロトロン光によるＸ線回折による識別を試みた。 

 
3．背景と研究目的 

プラズマ CVDによる、立方晶窒化ホウ素(c-BN)の成長過程は、アモルファス

(a-BN)、六方晶(h-BN)、ウルツ型(w-BN)を経て、立方晶(c-BN)が生成されると

言われている 1)。それらの識別に、FT-IR、ラマン分光、X線回折等が用いられ

るが、どれも、c-BNと w-BNの識別は非常に難しい。 

実際に我々も、その識別のため、ラボ用のＸ線回折装置：Rigaku SmartLab(リ

ガク)を用いて実験を行った。c-BNの 111反射、w-BNの 002反射の回折角は、

それぞれ 43.3°、42.8°（CuK）であるが、得られた結果は、ブロードなピー

クであり、はっきりと識別することが出来なかった。ラボ用の装置では分解能

が足りなかったこと、c-BN は、膜の最表面付近で生成されていることにより、

識別出来なかったと考えている。 

そこで、高輝度のシンクロトロン光を用い、ソーラースリットを細かくして

分解能を上げ、さらに、入射角を浅くし最表面だけ狙って、c-BNと w-BNを識

別することを試みた。 

 
4．実験内容 

サンプルとして、Siウエハ基板上に、約 300nmの窒化ホウ素膜を成膜した。 

測定は、BL8S1 の X 線回折計を用い、検知器：シンチレーションカウンター、

ソーラースリット：0.500°、波長：1.353Åで、入射角 0.300°、0.215°、0.200°

実験番号：201406062 



とし、検出器を方向に 8.7°~77.0°に振る In-Plane 法で行った。それぞれの

入射角における計算上の X線の侵入深さは、表面から 3660、200、70Åである。 

さらに、c-BN と w-BN を識別したい回折角付近にて、それぞれの入射角で、

ソーラースリットを 0.500°から 0.114°に変更し、詳細な測定を行った。 

 
5．結果および考察 

まず、ラボ用の装置で行った X線回折実験結果を Fig.1に示す。c-BNの 111

反射と w-BN の 002 反射の回折角は、43.3°、42.8°(CuK)2)であるが、その

付近は、ブロードとなっており、はっきりと識別出来ないことが分かる。 

次に、今回行った実験結果を Fig.2に示す。ラボ用の装置では得られなかった

c-BN と思われる鋭いピーク(37.6°)が得られた。しかも、その右肩にもう一つ

のピーク(41.0°)が得られ、そのピークは、侵入深さを浅くするに従い、小さく

なっており、膜の堆積過程で 2種類の結晶構造を持っていることが示唆される。 

本実験に用いたシンクロトロン光波長：1.353Åに換算した回折角は、c-BN

の 111反射が 37.7°3)、w-BNの 002反射と 101反射がそれぞれ 37.4°、40.4°
4)であり、右肩のピークは、w-BNの 101反射であると推測される。一方、37.6°

のピークは、c-BNと w-BNの反射が混在していると考えられる。そこで、この

37.6°付近について、ソーラースリットを 0.500°から 0.114°に変え、詳細な

測定を行った(Fig.3)。しかし、ピークは分離することが出来ず、c-BNと w-BN

をはっきりと識別することが出来なかった。 

今後は、意図的に c-BNを途中まで生成(w-BNを生成)するか、最表面の c-BN

部のみ削ることで、w-BNを表面に出したサンプルと今回の結果を比較すること

で、c-BNと w-BNを識別することを試みたいと考えている。 
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Fig.1  ラボ用装置での窒化ホウ素膜の X線回折実験結果（CuKα） 

Fig.2  今回の窒化ホウ素膜のＸ線回折実験結果 
       （λ＝1.353Å、ソーラースリット：0.500°） 
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6.今後の課題 

c-BN生成過程のサンプル又は、最表面の c-BN部を削ったサンプルを用意し、

w-BNと思われる回折結果と比較することで c-BNと w-BNの識別を試みる。そ

して、シンクロトロン光による X線回折で、c-BNと w-BNが識別できることを

確認し、最終的には、プラズマ CVDにおける c-BN生成条件を見極めていきた

いと考えている。 
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Fig.3  37.6°付近の詳細な測定を行ったＸ線回折実験結果 
（λ＝1.353Å、ソーラースリット：0.114°） 


