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概要
本修論では将来の X線天文衛星の搭載に向けて、マイクロマシン技術を用いた独自の超軽量・高角度分

解能の X線望遠鏡の基礎開発を行った。X線は物質に対する屈折率が 1より小さいため、集光・結像には

全反射を利用した斜入射光学系がよく用いられる。しかし全反射の許される反射臨界角は 1 keV の入射 X

線に対して数度と小さく、有効面積を稼ぐために多数の鏡を用意する必要がある。そもそも宇宙から飛来

する X線は地球大気によって吸収されてしまうため、人工衛星で観測する必要があり、搭載重量の制限か

らでるだけ軽量でなければならない。衛星プロジェクトの大型・長期化と、より短いスパンで打ち上げら

れる中小型衛星計画への期待から、X線望遠鏡も軽量化・低労力およびコスト化が求められている。そこ

で注目されているのがマイクロポアオプティクスである。

マイクロポアオプティクスとは薄い基板に多数の穴構造を作り、その側壁を X線反射鏡として利用する

ものである。従来の X 線望遠鏡に使われてきた鏡を縮小化することで、大幅な軽量化が可能となると考

えられる。そこで我々のグループではマイクロマシン (MEMS) 技術の一つ、シリコン結晶異方性エッチ

ングを応用した方法を提案し開発してきた (東大 輿石修論 2007年, Ezoe et al. Applied Optics 2006 な

ど)。数百 µm の薄いシリコン基板に異方性エッチングで µm レベルの微細な穴を多数開け、原子レベル

で滑らかな側壁 (結晶面)を鏡として利用する。基板が薄いため世界で最も軽い望遠鏡が原理的に製作可能

である。エッチングによって一度に多数の鏡を製作できることから、低労力化・低コスト化も期待できる。

我々は鏡を試作し、世界で初めて X線反射に成功し、また一段型光学系を試作してイメージングにも成功

した。しかし、この手法では反射面はフラットな結晶面による直線構造のみとなり、結像性能にとって大

きな制約となる。また多数の鏡チップを理想曲面を近似するように並べる必要があった。

そこで我々は軽量性と高い角度分解能を同時に実現するための新たなMEMS X線光学系を考案した (特

許出願)。まず (1) シリコンドライエッチングもしくは (2) X線 LIGAを用いてシリコンもしくは金属の

微細な曲面穴構造体を作る。次に (3) 磁気研磨と (4) 水素アニールを用いて側壁を nm レベルに平滑化し、

X線鏡とする。最後に (5) 塑性変形もしくは弾性変形を用いて構造体を理想曲面に近づける。(1) および

(2) の手法では穴の形状は直線的ではなく、曲面構造も可能なため、異方性エッチングのように角分解能は

制限されない。ただし、側壁は rms > 10 nm と粗いことが知られており、(3) もしくは (4) の平滑化が必

要となる。また穴は基本的に基板に対して垂直なため、平行光を点に集光結像するために、(5) をもちいて

変形する。この方法では望遠鏡は一枚のウェハから一体型で製作が可能であり、鏡を一枚一枚製作し、並

べる手間が省ける。角分解能は X線回折で制限され、20 µm の穴幅なら分解能は 13秒角が達成できる。

本論文では開発の第一段階として、まず (1) と (2)の手法を用いてそれぞれシリコンおよび Niから成る

約 1 cm 角の鏡チップを製作し、(3)および (4)を用いて側壁の平滑化の条件出しを行った。まずシリコン

ドライエッチングでの鏡チップの製作については、フォトリソグラフィーやエッチングパラメータの条件

出しを行うことで、穴幅の形状精度 ∼1 µm、表面粗さ ∼30 nm を達成した。そしてシリコンチップを水

素アニールで平滑化することで、世界で初めて X線反射の実証に成功した。反射プロファイルから見積も

られる側壁の表面粗さは ∼7 nm であり、4倍程度の改善が見られた。同様に LIGA の条件出しを行い Ni

チップで、シリコンドライエッチングよりも良い表面粗さ ∼9 nm を達成した。Ni は水素アニールによる

平滑化ができないため、磁気研磨で平滑化し、やはり世界で初めて X線反射を実証することに成功した。

見積もられた表面粗さは ∼4 nm であり、やはり 2倍程度の改善が見られた。これらの鏡チップによる側

壁平滑化の条件出しと平行して、シリコンドライエッチングを行った基板の高温塑性変形についても試し、

曲率半径 1000 mm の微少な球面変形に成功した。今後はこれらの条件出しをさらに進め、< nm のより

滑らかな反射面を狙うと同時に、光学系の試作と結像性能の評価へと進む予定である。



ii

目次

概要 i

第 1章 X線宇宙物理学と次世代宇宙X線光学系 1

1.1 X線宇宙物理学 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1

1.2 X線光学の基礎 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1

1.2.1 X線の屈折率 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1

1.2.2 X線の反射率 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 5

1.2.3 表面粗さによる反射率の影響 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 7

1.2.4 散乱 X線の強度 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 11

1.2.5 Plain-Wave Born Approximation : PWBA . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 12

1.2.6 Bidrectional Reflectivity Distribution Function : BRDF . . . . . . . . . . . . . 13

1.3 宇宙 X線望遠鏡 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 14

1.3.1 結像光学系に要求される条件 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 14

1.3.2 宇宙 X線望遠鏡の構造 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15

1.3.3 光学系の性能パラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 15

1.3.4 これまでの望遠鏡の製作方法と性能の比較 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 16

1.4 将来計画に向けた宇宙 X線望遠鏡 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 18

1.4.1 多層膜反射鏡を用いた硬 X線光学系の開発 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 18

1.4.2 マイクロポアオプティクスの開発 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 18

1.4.3 MEMS X線光学系の開発 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 21

1.5 本修論の目的 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 22

第 2章 MEMS 技術の基礎 23

2.1 MEMS (Micro Electro Mechanical Systems) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 23

2.2 MEMSの製造技術 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 24

2.2.1 シリコン基板の選定 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 24

2.2.2 フォトマスクのデザインと製作 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25

2.2.3 保護膜の成膜 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 25

2.2.4 リソグラフィ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 26

2.2.5 エッチング . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 27

第 3章 新MEMS X線光学系と必要な要素技術 30

3.1 新MEMS X線光学系の提案 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 30

3.2 要素技術 1 : シリコンドライエッチング . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31



目次 iii

3.2.1 原理 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 31

3.2.2 プロセスパラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 33

3.3 要素技術 2 : X線 LIGA . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 35

3.3.1 原理 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 35

3.3.2 プロセスフロー及びパラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 37

3.4 要素技術 3 : 磁性流体研磨 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 39

3.4.1 磁性流体とは . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 39

3.4.2 原理 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 40

3.4.3 プロセスパラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 41

3.5 要素技術 4 : 水素アニール . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 41

3.5.1 原理 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 41

3.5.2 プロセスパラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 42

3.6 要素技術 5 : シリコン高温塑性変形 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 45

3.6.1 原理 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 45

3.6.2 プロセスパラメータ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 47

3.7 要素技術開発の分担 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 49

第 4章 シリコン鏡チップの製作とX線反射の実証 50

4.1 目的 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50

4.2 鏡チップの製作と評価 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50

4.2.1 フォトリソグラフィの条件出し . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 50

4.2.2 ドライエッチングの条件出し . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 57

4.2.3 磁気研磨 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 64

4.2.4 水素アニールの条件出し . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 72

4.3 X線反射測定実験 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 73

4.3.1 入射 X線に対する鏡チップの角度プロファイル . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 73

4.3.2 実験セットアップ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 74

4.3.3 Al Kα (1.49 keV)のライン確認 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 76

4.3.4 55Fe線源によるエネルギー較正 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 77

4.3.5 X線の光軸合わせ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 77

4.3.6 本測定 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 78

4.3.7 モデルとの比較 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 79

第 5章 Ni鏡チップの製作とX線反射の実証 81

5.1 目的 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2 X線反射測定実験 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2.1 入射 X線に対する鏡チップの角度プロファイル . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2.2 実験セットアップ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2.3 Al Kα (1.49 keV)のライン確認 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2.4 55Fe線源によるエネルギー較正 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 81

5.2.5 X線の光軸合わせ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 82

5.2.6 結果 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 83



目次 iv

第 6章 光学系を目指した高温塑性変形 85

6.1 目的 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 85

6.2 光学系ウェハの高温塑性変形と評価 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 85

6.2.1 ベアシリコンの高温塑性変形とその評価 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 85

6.2.2 変形治具の形状評価 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 89

6.2.3 D-RIEプロセス後のウェハの高温塑性変形とその評価 . . . . . . . . . . . . . . . . 92

第 7章 結論と展望 97

7.1 結果のまとめ . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 97

7.2 今後の展望 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

7.2.1 シリコンドライエッチング . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

7.2.2 X線 LIGA . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

7.2.3 磁性流体研磨 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

7.2.4 水素アニール . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

7.2.5 高温塑性変形 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 98

参考文献 99

謝辞 100



1

第 1章

X 線宇宙物理学と次世代宇宙 X 線光学系

1.1 X線宇宙物理学

宇宙物理学とは、宇宙で起こっている諸現象を物理学を用いて記述していく学問である。宇宙物理学の

対象は多岐にわたり、太陽のような星や惑星、銀河、銀河団などの天体だけでなく、天体の活動や星間現

象、超新星、活動銀河などの爆発・活動現象や宇宙の誕生とその進化を含む宇宙論までと幅が広い。では

この宇宙物理学の中で、X線宇宙物理学とはいったいどのような学問なのだろうか。

宇宙における X線は 100 万 ∼1 億 Kにまでおよぶ銀河団中の高温プラズマからの熱的放射や、活動銀

河核や超新星残骸のショックで相対論的に加速された電子によるシンクロトロン放射や逆コンプトン放射

などの非熱的放射などに起因している。X線を放射する天体は多岐に渡り、白色矮星、中性子星、恒星質

量ブラックホール、活動銀河核の超巨大ブラックホールなどの高密度天体や、超新星残骸、銀河団などの

高温プラズマ、さらには地球、月、金星、火星、木星、土星、彗星といった太陽系天体も X線源として知

られている。このように X線宇宙物理学を通じ、近くは太陽系、果ては z>1の太古の宇宙で起こっている

高エネルギー現象を理解することができる。

X線は地球大気により吸収されてしまうため、大気圏外での人工衛星による観測が行われる。X線宇宙

物理学の発展はこの人工衛星に載せられる検出器と光学系の発展によるものが大きい。例えば分光能力の

高い検出器があれば、銀河団の高温ガスの内部構造を知るための熱運動の速度分散が分離できたり、また

各輝線の微細構造からプラズマの密度や温度についての精密なプラズマ診断が可能となる。同様に撮像能

力の高く、有効面積が大きい光学系があれば、ショック構造を分解して見ることができ、また宇宙論的に

遠方に存在する暗い天体の観測が可能であり宇宙論パラメータに制限をつけることが可能である。このよ

うに分光・撮像により X線宇宙物理学はその対象を広げてきた。ここでは撮像の例として、銀河団 Abell

1689と我々が観測したスターバースト銀河 NGC 4631のイメージを図 1.1 に示す。このように X線宇宙

物理の発展には搭載機器の性能向上が不可欠である。

1.2 X線光学の基礎

ここでは X線光学の基礎物理について説明する。

1.2.1 X線の屈折率

X線に限らず一般に電磁波が物質中を進行するとき、角振動数 ω で振動する電場 E と物質中に誘起さ

れる電荷分布の偏り P が重なって伝搬する。電場を E、分極電荷密度を ρp、分極電流を jp とすると、
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+32°25′

+32°35′

図 1.1: 左図: Chandra衛星による Abell 1689のイメージ。視野はおよそ 2’×2’。右図: すざく衛星による

スターバースト銀河 NGC 4631のイメージ。視野はおよそ 17’×17’。

divE =
1
ϵ0

ρp (1.1)

が成り立つ (MKS 単位系)。ϵ0 は真空中の誘電率で、µ0 を真空中の透磁率、光速 cとすると ϵ0µ0 = 1/c2

という関係にある。定常状態において、物質中に実電流と実電荷密度による電磁場はないものとする。jp、

ρp はそれぞれ分極 P の時間変動による電流および電荷密度に対応し、時間 tとして、

jp =
∂P

∂t
ρp = −divP

(1.2)

と与えられる。電束密度D は電場 E と分極 P を用いて、

D = ϵE + P = ϵE

P = ϵ0χE
(1.3)

と表させる。ϵは物質の誘電率である。χは物質の電気感受率と呼ばれ、上式から、

ϵ = ϵ0 (1 + χ) (1.4)

の関係が得られる。いま分極 P は物質中の電子の総局振動の重ね合わせと考えられる。図 1.2のように真

空中から物質中に X線が入射すると、この物質中の分極により電磁波の伝搬速度や位相が変化し、屈折、

反射現象が生じる。屈折率 nは、

n =
√

ϵµ

ϵ0µ0
(1.5)
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と表される。一般の物質では µ = µ0 が成り立つので、以下では、

n =
√

ϵϵ0 (1.6)

と考える。

θ0 θ0

θ

E0 Erefl

E

n0=1

n

Incident wave Reflected wave

Reflacted wave

Vacuum

Material

図 1.2: 物質における X線の反射屈折。

屈折率 nは物質中の電磁波に対知る電子の応答を考えることで求められる。自由電子の運動方程式は古

典論では、

m

(
d2x

dt2
+ γ

dx

dt

)
= −eE0e6−iωt (1.7)

で与えられる。ただし電場は E = E0e
−iωt の振動電場とした。左辺第 2項 γ dx

dt は、物質中の電子が格子

振動、電子同士の散乱などにより散乱され、速度を失う効果を現す摂動項である。これより、

x =
e

m (ω + iγω)
E0e

−iωt (1.8)

と解ける。したがって分極と誘起される電流は、単位体積あたりの電子数を ne とおいて、

P = −neex = − nee
2

m (ω + iγω)
E0e

−iωt

jp = −nee
dx

dt
= i

nee
2

m (ω + iγω)
E0e

−iωt

(1.9)

となり、誘電率は

ϵ (ω) = ϵ0 −
nee

2

m (ω2 + iγω)
= ϵ0

[
1 − ω2

0

(ω2 + iγω)

]
(1.10)

で与えられる。ここで ω0 =
√

n2e2

mϵ0
はプラズマ振動数と呼ばれる。γ は摂動項なのでいま 0とすると、式

(1.4)、(1.6)、(1.10)から屈折率 nについて、

n2 (ω) = 1 − nee
2

mω2ϵ0
= 1 − ω2

0

ω2
(1.11)

の関係が得られる。ω0 は例としてアルミニウムでは、~ω0 ∼ 15 eV となり、紫外線から軟 X線の領域に

くる。すなわち、エネルギー ∼100 eV 以上の X線領域では、ω > ω0 から nは 1よりも小さく、したがっ
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て電磁波は真空中から物質に入るときに全反射される。ただし、nは非常に 1に近い値のため、物質表面

に対して極めて浅い角度で入射する必要がある。X線を考えるときに普通の可視光とは異なり、直入射・

屈折系ではなく、物質表面での全反射を利用した斜入射系を用いるのはこのためである。また、ω > ω0 で

は金属のような自由電子の存在する物質だけでなく、ガラスのような絶縁体も上のモデルで近似できるこ

とが知られている。

さらに、より一般的には ne (r)は位置依存性を持ち、結晶構造因子 F (r)を用いて、以下のように波数

K について、

n (r) =
1
vc

∫
単位格子

F (r) e−iK·rdr (1.12)

とフーリエ変換される。ただし vc は結晶の単位格子体積である。平均的に散乱角 0の前方散乱 (K = 0)

と考えると、このときの構造因子を F0 とおいて、平均の電気感受率 χ0 は

χ0 = − e2

mω2ϵ0vc
F0 (1.13)

となり、屈折率 nは式 (1.4)と (1.6)から、

n = 1 − e2

2mω2ϵ0vc
F0 (1.14)

と与えられる。さらに実部と居部に分けて、

n = 1 − δ − iβ (1.15)

と置く。F0 は原子散乱因子と異常分散項に分けられる。異常分散項は X線の振動数が原子の吸収端に近

いとき、共鳴効果により屈折率が変化する効果を表している。いま、原子散乱因子と異常分散項の和を

f1 + if2 とおいて、

F0 = f1 + if2 (1.16)

と表す。単位格子中の電子数を Zc とおくと、nevc = Zc により、上式から、

δ =
ω2

0

2ω2

f1

Zc

β =
ω2

0

2ω2

f2

Zc

(1.17)

と求まる。物質が単体の場合、NAZcρ/A(NA はアボガドロ数、ρと Aはそれぞれ物質の密度と原子量)か

ら、数値を代入すると、

δ = 4.2 × 10−4 ρ
(
g cm−3

)
A

f1

(
~ω

1keV

)−2

δ = 4.2 × 10−4 ρ
(
g cm−3

)
A

f2

(
~ω

1keV

)−2
(1.18)

と求まる。図 1.3に金とシリコンの光学定数 δ, β と原子散乱因子 f1, f2 のエネルギーによる変化を示す。
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β は物質での吸収を表す因子である。これは真空中の電場 E = eE0e
−iω(t−nz/c) の物質での屈折を考え

るとすぐに理解できる。すなあち nの虚数部分の存在により、eωβz/c の項が生じる。波の強度は振幅の 2

乗に比例するので、減衰項として e−2ωβz/c が生じる。これから線吸収計数

µ =
2ω

c
β (1.19)

が導きだせる。

図 1.3: 金とシリコンの光学定数および原子散乱因子。

1.2.2 X線の反射率

前節で示したように、X線領域では物質の屈折率 nは 1よりも小さい。よって X線が空気中からより密

度の大きい物質の表面にある臨界角 θc よりも小さい角度で入射すると、図 1.2のように全反射が起きる。

θc は吸収を無視すると (β = 0)、スネルの法則 sin
(

π
2 − θc

)
/ sin π

2 = n = 1 − δ と、θc が小さいことから

sin
(

π
2 − θc

)
= cos θc = 1 − θ2

c

2 を用いて、

θc =
√

2δ = 1.66

√
ρ (g cm−3)

A
f1

(
~ω

1keV

)−1

(1.20)

と求まる。図 1.3を見ると、金の場合には 1 keV =1000eVでは δ ∼ 0.002、f1 ∼ 50である。ρ = 19.3、

A = 197、~ω = 1 を上式右辺に代入すると θc = 3.7◦ と求まる。一方、θc =
√

2δ から臨界角は、
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0.06rad ∼= 3.6◦ である。これより確かに上の式が成立していることが分かる。図 1.4に様々な物質の臨界

角のエネルギー依存性を示す。金のように原理量と密度が大きいものほど、大きい斜入射角が許されるこ

とが分かる。グラフのでこぼこは吸収端による効果であり、例えばシリコンでは 1.84 keV に K吸収端が

ある。

物質の表面で図 1.2のように屈折した波は、θ < θc では、エバッセント波と呼ばれ、その侵入深さは図

1.5のように指数関数的に減衰し、θ > θc では普通の X線の吸収にもとづく侵入深さとなる。いま図 1.2

のように、入射波、反射波、屈折波の電場の大きさをそれぞれ E0、Eref、E とし、斜入射角を θ0 とおく

と、物質の境界での電場の境界面に平行な成分が等しいことと、電束密度の境界面に垂直な成分が等しい

ことから、

E0 + Erefl = E
√

ϵ0 (E0 − Erefl) sin θ0 =
√

θ
(1.21)

が成り立つ。ただし、入反射電場ベクトルは境界に対し垂直とした。上式から求まる反射波に対する強度

が反射率となる。上より、

Erefl

E0
=

sin θ0 − n sin θ

sin θ0 + n sin θ
(1.22)

となる。さらにスネルの法則 sin (π/2 − θ0) = n sin (π/2 − θ) および式 (1.15) を用いて、反射率 R⊥ =

|Erefl/E0|2 は、

R⊥ =
a2 + b2 − 2a sin θ0 + sin2 θ2

a2 + b2 + 2a sin θ0 + sin2 θ2

(1.23)

と求まる。ただし、a、bはそれぞれ、

2a2 =

√(
(1 − δ)2 − β2 − cos2 θ0

)2

+ 4 (1 − δ)2 β2 −
(
(1 − δ)2 − β2 − cos2 θ0

)
2b2 =

√(
(1 − δ)2 − β2 − cos2 θ0

)2

+ 4 (1 − δ)2 β2 +
(
(1 − δ)2 − β2 − cos2 θ0

) (1.24)

で与えられるパラメータである。これをフレネル (Fresnel)の式と呼ぶ。式 (1.21)で入反射電場ベクトル

を境界に対し平行とすると、反射率 R|| は、

R|| = R⊥
a2 + b2 − 2a cos θ0 cot θ0 + cos2 θ0 cot2 θ0

a2 + b2 + 2a cos θ0 cot θ0 + cos2 θ0 cot2 θ0
(1.25)

である。θ0 ∼ 0 の臨界角付近では、この 2 つの反射率の違いはちいさい。また式 (1.25) からわかるよう

に、nが小さいほど反射波の振幅が大きくなり、反射率が向上する。式 (1.20)からも原子量に対する密度

の比が大きくかつ f1 が大きな物質ほど反射材として適していることが分かる。図 1.6に入射角が 0.1∼5◦

のときの、Au、Siの反射率をエネルギーの関数として示した。図中の反射率のとびは、図 1.4のときと同

じく、吸収端によるものである。図 1.7にエネルギー 1000∼20000 eV のときの、反射率の角度の関数と

して示した。原子量の大きな金属は反射臨界角は大きいのだが、金属中の自由電子による吸収も大きく反

射波の強度が減ってしまうためである。原子量の小さな物質でも、臨界角以下では高エネルギーの方が反

射率が高いことが見てとれる。これもエネルギーが高い方が吸収の効果が小さいからである。
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図 1.4: 金、ニッケル、シリコンの臨界角のエネルギー依存性。

図 1.5: 金とシリコンの侵入深さ。

1.2.3 表面粗さによる反射率の影響

前節で論じたような X線の全反射が理想的に成り立つためには、その波長 (∼ Å)程度まで反射材を磨き

あげなくてはいけない。それはそれは物質の表面が荒れていると散乱波が干渉し、反射率が理想より減少

するためである。この効果を表す因子はデバイウォラー因子と呼ばれ、以下のように導出される。

表面の局所的な高さ hが平均面 h̄ = 0を中心にガウス分布

P (h) =
1√
2πσ

exp
(
− h2

2σ2

)
(1.26)

をしているとすると、この面に入射した波長の λの平面波 e−i(ωt− 2πz
λ ) は、入射波と反射波で図 1.8のよ

うに 2h sin θ だけ光路差が生じる。そのため反射波の強度は I は入射波の強度 I0 に対して、

I = I0

∣∣∣∣∫ ∞

−∞
P (h) expi

(
2π

λ
(z + 2h sin θ) − ωt

)
dh

∣∣∣∣2 (1.27)

= I0exp

[
−

(
4πσ sin θ

λ

)2
]

(1.28)

のようになる。ここで、σ は表面の荒さの標準偏差である。すなわち
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図 1.6: 金とシリコンの各入射角度における入射エネルギーに対する反射率。

図 1.7: 金とシリコンの各入射エネルギーにおける入射角度に対する反射率。

exp

[
−

(
4πσ sin θ

λ

)2
]

(1.29)

がデバイウォラー因子であり、その分だけ、反射率は減少する。この効果はエネルギーが高いほど、また

斜入射角度が大きいほど大きい。図 1.9に 1 keV における Au とシリコンの反射率の σ = 0, 10, 30, 50 Å

での変化を示した。X線はエネルギーが高いため、表面が Åレベルで荒れているだけでも入射角 1◦ 以上

での反射率は大きく減ってしまう。現在の技術では、後述する X線望遠鏡の製造方法として最も理想的と

される、直接表面を研磨する方法でも、表面荒さの標準偏差は Å程度であり、図のような高エネルギーの

X線でこの効果は避けられない。

なおこのデバイウォラー因子に影響を及ぼす表面粗さの標準偏差 σ は、可干渉長スケールでの粗さであ

る。可干渉長とは、電磁波がコヒーレントでいられる距離のことを指す。例えば理想的な電磁波ではある

光路差での位相差は変わらず、干渉を起こす。しかし、実際はレーザーのような位相が非常にそろったも

のであっても、量子力学的不定性から時間が経てば、もしくは距離が離れれば位相はランダムにずれて、互

いに干渉しなくなる。干渉しうる光路差の目安となるのが可干渉長であり、

lc = cτ ∼ c

∆ν
=

|λ2|
∆λ

(1.30)

と表される。ここで、∆λは自然幅、τ は可干渉時間である。例えば Al Kαの可干渉長は∼2 µmと見積も
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られる。一般に自然光のコヒーレント長は数 µm程度であり、レーザー光では数キロにおよぶ場合もある。

z

x

I0

I

θ h

Incident wave

Reflected wave

図 1.8: 粗さのある物質表面上での反射。

図 1.9: 金とシリコンに 1 keVの X線が入射したときの入射角度に対する反射率の表面粗さの影響。
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図 1.10: 金とシリコンに X 線が 1◦ で入射したときの入射 X 線エネルギーに対する反射率の表面粗さの

影響。
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1.2.4 散乱X線の強度

ふつうに取り扱う結晶は粒界、転位などの格子欠陥を多く含み、3次元的な周期性が乱れている。それを

モデル化したものがモザイク結晶で、多数の周期性の乱れのない微小領域 (モザイク片)がわずかな方位の

ずれの分布をもって集合していると考えられる。モザイク結晶では互いに干渉しあえる領域が小さいので、

入射線は結晶中でほとんど 1回だけ散乱を受ける。このような場合に成り立つのが運動学的回折理論であ

る。たいていの無機、有機結晶にはこの理論が適用される。非晶質固体や液体の場合にも成り立つ。

結晶に限らず任意の形態をもつ物質による X線のトムソン散乱を考える。その際、運動学的回折理論で

は、X線は物質中で 1回だけ散乱を受け、また、入射線は物質中で回折のために弱まることはないと仮定

される。なお運動学的回折理論は、散乱理論に置いて相互作用が十分弱いときに用いられるボルン近似に

対応する。物質からの散乱波の振幅は物質に含まれる各電子からの散乱波の振幅を、電子の位置による波

の位相のずれを考慮して、加えあわせたものになる。物質の各部分から生じた散乱は異なる位相をもって

互いに干渉しあい、その結果、散乱波の強度は方向によって異なってくる。

いま、図 1.11のように入射波と散乱波の波数ベクトルを k0、kとするとき、散乱ベクトルK は、

K = k − k0

K =
4π

λ
sin

Θ
2

(1.31)

と表される。ここで Θは散乱角である。すると点 Aから の散乱波は、散乱体中の任意の原点 Oからの散

乱波との間に位相差 (k−0) · r (= K · r)を生ずる。ここで位置 r での原子の数密度を ρ (r)とすると、微

小体積要素 drで散乱される波の振幅は、ρ (r) exp (iK · rdr)に比例する。したがって、強度 I0 の X線が

入射した場合の散乱体全からの散乱波の強度は、構造因子と呼ばれる、∫
散乱体

ρ (r) e−iK·rdr ≡ A (K) (1.32)

に 1個の電子による散乱振幅 −re を乗じたもので表されるので、

I = I0
Pr2

e

r2
|A (K)|2 (1.33)

A

K k

k0 O

dr

dv

Incident wave

Scattering wave

k

k0

K

Scattering vector

Scatterer

α

2Θ

図 1.11: 大きさをもつ物質による X 線のトムソン

散乱。

z

y

x

θi

θs

φ

図 1.12: 物質表面による X線の散乱。
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となる。

ここで 1個の電子による散乱波の強度 Ie = I0
Pr2

e

r2 (P は偏光因子)であるから、

I = Ie |A (K)|2 = Ie

∣∣∣∣∫
散乱体

ρ (r) e−iK·rdr

∣∣∣∣2 (1.34)

のように書き換えられる。

次に図 1.12のような物質表面での X線の散乱を考える。粗さのある平面を考えたときに、図 1.8のよう

に平均の表面に x、y 軸を、それらに垂直に z 軸を定義する。これからK のそれぞれの方向に対する成分

は、xz 面内から X線が入射したする。図 1.12でのK (Kx,Ky,Kz)の成分はそれぞれ、

Kx =
2π

λ
(cos θi − cos θs cos φ)

Ky =
2π

λ
(− cos θs sinφ)

Kz =
2π

λ
(sin θi + sin θs)

(1.35)

となる。ここで物質表面上での反射に運動学的回折理論を適用すると、反射 X線強度は、

I = I0R0

∣∣∣∣ 1
S

∫
S

dxdyexp [−iKzZ(x, y)] exp [−i(Kxx + Kyy)]
∣∣∣∣2 (1.36)

と導くことができる。ここで R0 は式 1.23および 1.25から求まる X線反射率、S は X線照射領域である。

以上から X線の散乱 (正反射でない散乱成分)について考える。いくつかの理論があるが代表的な 2つ

の方法について述べる。いずれもK · z の小さい場合にのみ適用されるものある。

1.2.5 Plain-Wave Born Approximation : PWBA

式 (1.36)より

I = I0R0
1
S

∫
S

dxdy
1
S

∫
S

dx′dy′ exp ((−iK (Z(x, y) − Z(x′, y′))))

× exp (−i (Kx (x − x′) + Ky (y − y′)))
(1.37)

と変形する。ここで相対座標 (X,Y ) ≡ (x′) − x, y′ − y)を導入し、g(X,Y )を

g(X,Y ) ≡
〈
(z(x′, y′) − z(x, y))2

〉
(1.38)

と定義する。g(X,Y )は R =
√

X ′, Y ′ の距離だけ離れた 2転換の粗さを表しているが、R → ∞のときに
は g(X,Y )は無限大にはならないはずである。(さもなければ、R → ∞のときは反射率が 0となってしま

う。)よって、適当なカットオフ ξ をつけ、例えば、

g(R) = 2σ2

(
1 − exp

(
−

(
R

ξ

)2h
))

(1.39)

とし、g(X,Y )を適当な値 2σ に収束させるようにする。

ここでさらに (z(x′, y′) − z(x, y))がガウス分布をすると仮定すると、式 (1.37)は、
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I = I0R0
1
S
∞SdXdY exp

(
−K2

zg(X,Y )
2

)
exp (−i(KxX + KyY )) (1.40)

と書き直される。さらに Correlation Function C(X,Y )を、

C(X,Y ) ≡ 〈z(x′, y′)z(x, y)〉 = σ2 − 1
g
(X,Y ) (1.41)

と定義することにより、式 (1.39)を

I = I0R0 exp
(
−K2

zσ2
) 1

S
∞SdXdY exp

(
K2

zC(X,Y )
)
exp (−i(KxX + KyY )) (1.42)

ここで F (Kz, R) ≡ exp(KzC(X,Y )) − 1とすると、R → ∞では F → 0となるため (無限大の平面状

に光が当たっている場合には散乱は 0になるはずであるため)、式 (1.39)を正反射成分と散乱成分に分ける

ことができる。よって I = Ispec + Idiff と分けて、

Ispec = I0R0 exp
(
−K2

zσ2
)
δ(Kx)δ(Ky) (1.43)

Idiff = I0R0 exp
(
−K2

zσ2
) ∫ ∞

0

dRRF (Kz, R)J0(Kz, R) (1.44)

となり、式 (1.44)は式 (1.28)に一致している。これは正反射成分と散乱成分の反射強度を同時に得ること

ができ、Kzσ が小さい場合には、比較的実験結果を再現している。ただし式 (1.39)が物質の表面状態を与

えるわけであるが、これが形状測定の結果と一致しないことも多く、問題も多いが、最近では粗さが比較駅

大きい表面に対しても適用できる Distorted-Wave Born Approximation : DWBAがよく使われている。

1.2.6 Bidrectional Reflectivity Distribution Function : BRDF

この理論は正反射でない散乱成分のみを取り扱う。まず物質表面を表面波長の異なる正弦波の重ね合わ

せと考え、入射 X線は表面のその多数の回折格子 (図 1.13)によって散乱させると考える。ただし回折格

子の回折条件の式、

mλ = D (cos θi − cos θs) (1.45)

での m = 1の回折光のみについて考える。ここで表面上の凹凸 (Z(x,y))のフーリエ変換の 2乗を Power

Spectral Density(PSD)として、

PSD2(fx, fy) =
1
A

∣∣∣∣∣
∫ A

0

exp(2πi(fxx + fyy))Z(x, y)dxdy

∣∣∣∣∣
2

(1.46)

の式で与えることで、回折格子による 1次散乱強度を、

dI

dθs
= I0

16π2

λ4
sin θi sin2 θs

√
(R(θi, θs))PSD2(fx, fy) (1.47)

で与える。ここで λ4 はレイリーの blue-sky因子、sinの項は幾何学的効果、R(θ)は式 (1.23)、(1.25)の

R0(θ)であり、この項は臨界角付近の散乱強度の急激な変化 (Yoneda効果)を補正するためにある。

ただ注意すべき点は、BDRFは式 (1.36)での、z 方向の変位による位相の変化 exp(−iKzZ(x, y))を考

慮していないことである。よって当然ながら KzZ(x, y) ≪ 1 となる非常に滑らかな面内にのみ適用でき

る。実際の X線散乱測定では 1次元のみの測定が普通であるので 1次元の式を与えると、
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dI

dθs
= I0

π

λ
sin θi sin2 θs

√
(R(θi)R(θs))PSD1(fx)

PSD1(fx) =
1
L

∣∣∣∣∣
∫ L

0

exp(2πifxx)Z(x)

∣∣∣∣∣
2 (1.48)

となる。

Incident wave Reflected wave

θi θs

l

図 1.13: 回折格子による X線の散乱。

1.3 宇宙X線望遠鏡

1.3.1 結像光学系に要求される条件

一般的に光学系が結像するために必要な条件として「レイリーの 1/4波長条件」および「アッベの正弦

条件」が挙げられる。前者は、物点からでたすべての光線が、光学素子を経て像点に至るまでの光学的距

離 (空間的な光路長に屈折率をかけたもの)の差の絶対値が、使用する波長の 1/4以下でなくてはならない

というもので、これは光源から放射された X線が異なる経路を経て焦点で互いに干渉しあって像を形成す

るための条件である。後者は、光軸上の物点 O から光学素子の任意の点を見込む角を α、同様に光軸上の

像点 I から見込む角を α′ としたとき、式 (1.49) が成り立たなくてはならないというもので、これは光軸

近辺に広がりのある物体が、歪みなく像面で結像できるための条件である。

sinα

sinα′ = const. (1.49)

α
α’O I

図 1.14: アッベの正弦条件。
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1.3.2 宇宙X線望遠鏡の構造

前節で示したように X線に対する物質の屈折率は 1よりもわずかに小さいために、光学望遠鏡のように

直入射させて集光させることは非常に難しい。そこで、X線をおおよそ 1 ◦ 以下で入射させる全反射を利

用した斜入射光学系が、宇宙 X線望遠鏡では一般的に用いられている。

この斜入射光学系の中に、共通の焦点を持つ回転放物面と回転双曲面を同軸上に組み合わせ、2回反射さ

せて集光させるWolter型光学系がある。回転放物面の内側を反射面として用いれば、光軸に平行に入射し

てきた光は 1点に集光するが、光軸からずれて入射してきた光では収差が大きすぎて像を結ぶことはでき

ない。このために 2回反射させて収差を限りなく抑えている。

また、図 1.15のように、このWolter型光学系にも回転放物面の凹面と回転双曲面の凹面の組み合わせ

による I型、凹面と凸面の組み合せによる II型、凸面と凹面の組み合せによる III型がある。このうち、同

じ焦点距離で最も入射角を小さくできる I型が宇宙 X線望遠鏡に採用されている。

一方、光学望遠鏡と同様の X線の直入射光学系として、反射面に多層膜をコーティングして用いるもの

もある。これにより、物質の全反射の臨界角を超えた入射角でもブラッグ条件を満たすときに干渉によっ

て高い反射率が得られるため、望遠鏡の入射角を大きく設定できるので、集光力の高いかつ広い視野での

観測が可能になる。しかし、有効な帯域はブラッグ条件を満足する波長の 1/10程度に制限されるため広い

エネルギー帯域での撮像ができない。

図 1.15: Wolter型光学系の種類。上段左：I型、上段右：II型、下段左；III型。

1.3.3 光学系の性能パラメータ

ここで X線望遠鏡を評価するための二種類の性能パラメータがある。一つは「有効面積」と呼ばれる光

軸方向から見た反射面の面積 (開口面積)に反射を掛けた量である。式で表すと有効面積 Seff は以下のよ

うになる。

Seff (E) =
∫

S (θ)R2 (θ,E) (1.50)
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ここで、S (θ)はWolter型光学系の一段目の反射鏡に入射角が θ ∼ θ+δθの間にある開口面積、R (θ,E)

は入射角 θ, エネルギー E のときの鏡面の反射率を表す。

有効面積を上げるために、宇宙 X線望遠鏡では図 1.16のように同じ焦点を持つ反射鏡を同心円上に多数

並べられている。さらに有効面積を上げるためには、口径を大きくすることが必要となる。しかし斜入射

光学系では X線の臨界角を超えるほど大きくしても全反射が起こらないために口径の大きさには限度があ

る。したがって、焦点距離を一定とすれば、口径内に占める反射鏡の枚数を多くして開口面積 S を大きく

することが有効面積を上げる重要な鍵となる。同時に反射率を上げるために反射面に用いられる物質をで

きるだけ大きな原子番号の物質を用いることも一つの手段である。いずれの方法でも有効面積と引き替え

に望遠鏡の重量化が問題となりうる。

二つ目のパラメータが結像性能である。光軸に平行に入射した X 線が反射鏡によって焦点面で結像さ

れたとき、理想的には 1点に結像するが、実際にはある程度広がりを持ってしまう。この広がりをもとに

通常は、焦点を中心として、全反射強度の 50% が含まれる円の直径の大きさで表し、HPD(Half Power

Diameter) と呼ばれている。これを小さくするためには、できるだけ理想曲面上に非常に滑らかな面を

持った形状精度の良い反射鏡を配置しなければならない。

1.3.4 これまでの望遠鏡の製作方法と性能の比較

これまでに打ち上げられた X 線望遠鏡の製作方法を大きく分類すると (1). 解像力を重視した非球面型

(直接研磨)、(2).集光力を重視した多重薄板型 (非研磨)、(3).性能は少し劣るが両者の特徴を兼ね備えた非

球面多重薄板型に分けることができる。どの方式をとるかは観測目的あるいは衛星の大きさや重さによっ

て決められている。以下では順にこれらの製作方法とその性能に関して述べる。

(1)は超精密非球面加工法により、Wolter I型の光学系に合うように鏡面形状を回転放物面と双曲面に

直接研磨したもので、角度分解能を 1秒角以下にすることが可能である。しかし、鏡面基板 (石英ガラス、

ゼロデュア)の厚さは 15∼25mm厚くなり、集光力を増大するために口径を大きくするとともにその中に

複数の反射鏡を共焦点配置に設置しなければならない。そのために斜入射角が 1∼2 ◦ と大きくなって、観

測できるエネルギー領域が制限される。したがって、焦点距離を長く設計する必要があり、重量も大きく

なる。また、鏡自身が厚いために開口効率も非常に小さくなってしまう。世界初の撮像衛星 Einstein衛星

や 1999年に打ち上げられた Chandra衛星 (図 1.16左)などの望遠鏡がこの方法を用いて製作された。

(2)は解像力は悪くても集光力をできるだけ大きくするために考案されたこの方式は、 Wolter I型の二

つの反射面を回転 2次曲線の代わりに円錐面で置き換え、基板の長さを短く、厚さを 0.1∼0.3mmと極力

薄くし、多数の鏡 (100 枚程度)を共焦点配置に設置することができる。鏡面基板は直接研磨せず、アルミ

ニウム薄板にアクリルを塗布し、その上に金を蒸着することによって、超平滑な鏡面を実現している。こ

れによって開口効率を 60%程度にまで大きくすることができるが、鏡面の形状精度は十分ではなく、解像

力は多数の鏡の組み上げ精度あるいは基板形状のうねりによって決められるが、X線の入射方向から見た

反射面の幅がそのまま投影されるため、基板の長さを短くすることによって改良することも可能である。

1993年に打ち上げられた日本の「あすか」衛星 (図 1.16中)の望遠鏡などがこの方法を用いて製作された。

(3) は解像力が優れ、集光力を大きくするために考えられた中間的な方式である。すなわち、非球面に

研磨成形された雄型の母型からレプリカ鏡を作り、基板を薄くする。これには雛形法の確率と形状保持が

できる薄い基板素材が必要になる。これまでに金を雛型剤として炭素繊維にで強化されたエポキシ基板

や、電鑄法で作られたニッケル基板に熱衝撃によって写し取る方法が試みられている。基板の厚さはおよ

そ 1mm以上で開口効率は 30%程度だが、解像力は 10秒角以下が達成できる。2000年に打ち上げられた

ヨーロッパの XMM-Newton衛星 (図 1.16右)の望遠鏡などがこの方法を用いて製作された。
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2005年に打ち上げられた日本の「すざく」の X線望遠鏡では (2)と (3)を組み合わせたもので、金が蒸

着されたガラス母型に薄いアルミ基板を圧着して金のみを剥しとる方法を用いて製作された。これにより

集光力および解像力は「あすか」衛星よりも高く、比較的軽量である。

図 1.17 にこれまでに打ち上げられた宇宙 X 線観測衛星搭載の望遠鏡についての性能のまとめを示す。

より良い角度分解能を達成するには、より重い鏡が必要であることが見て取れる。これは主に鏡の剛性が、

鏡の厚みの三乗に比例して増してゆくことに起因している。これまでで最高の角度分解能を達成したのは

Chandra衛星の望遠鏡であり 0.5 秒角を誇る。一方、これまでで最軽量を達成したのは「あすか」衛星の

望遠鏡である。

図 1.16: これまでに打ち上げられた代表的な X線望遠鏡。左から順に Chandra, あすか, XMM-Newton。

図 1.17: 衛星に搭載された X線望遠鏡の性能の比較。横軸は角度分解能、縦軸は 1 keVでの有効面積 1000

cm2 を達成するために必要な重量。星、菱形および丸印がそれぞれ直接研磨、レプリカ、フォイ

ル方式の鏡の製法を表す。黒字は衛星プロジェクト名を示す。黄色は、次世代用マイクロポアオ

プティクスの性能の期待値。



第 1章 X線宇宙物理学と次世代宇宙 X線光学系 18

1.4 将来計画に向けた宇宙X線望遠鏡

1.4.1 多層膜反射鏡を用いた硬X線光学系の開発

近年の超薄膜技術の進展に伴い将来計画としての多層膜を用いた硬 X 線光学系の開発が進められてい

る。単層膜では全反射の臨界角が 0.5◦ 以下となってしまい 10 keV以上の反射は実用的ではない。しかし、

反射面の深さ方向に 100層程度の周期的な構造を形成すれば、ブラッグ反射により数 10 keVまで高い反

射率が得られる。このときの膜厚は X線の侵入深さと同じ程度であり、式 (1.51)で与えられるブラッグ条

件を満足することが必要になる。

mλ = 2d sin θm

(
1 − 2δ − δ2

sin2 θm

)
。 (1.51)

ここでmは反射の次数、θm は波長 λのm次光の斜入射角を表し、dは結晶では格子定数であるが多層膜

の場合には周期長であり、一組の重元素 (dH)と軽元素 dL の層厚の和 (d = dH + dL)として与えられる。

δ も同様に 2種類の物質の厚さの加重平均として与えられる。

日本の次の宇宙 X線天文衛星 Astro-H (2013年頃打ち上げ予定)ではこの方法を用いた X線望遠鏡が搭

載される予定である。「すざく」衛星と同様に Pt/Cの多層膜を蒸着されたガラス母型にアルミ板を剥し取

る方法で製作している。有効なエネルギー領域は 0.5∼80 keVの予定である。

X-ray

θ θ

d
C

Pt

図 1.18: Astro-H 衛星搭載予定の Pt/C 多層膜反射

鏡の概念。

図 1.19: 「すざく」衛星の Au 単層膜と Astro-H 衛

星の Pt/C多層膜の理論的な反射率の比較。

1.4.2 マイクロポアオプティクスの開発

X線望遠鏡を宇宙に打ち上げるには数 100万円/kgの打ち上げ費用が必要となる。図 1.17に示したこれ

まで打ち上げられた衛星の望遠鏡の重量を参考にするとその額がいかに莫大であるとわかる。将来の巨艦

衛星や、コストを抑えた中小型衛星のため、近年でるだけ軽量な光学系が求められている。しかし、ただ

軽量であってはサイエンスからの要求を満たすことができない。したがって、これまでの性能を持ち合わ

せたままいかに軽量な X線光学系を製作しなければいけない。

そこで着目されているのがマイクロポアオプティクスである。図 1.20 のように、これまでの X線望遠鏡

を例えば 1/A倍したとすると、鏡一枚の重量は A−3 に比例して減少する。このままでは有効面積も損なわ

れてしまうために鏡の枚数を A2 に比例して増やす必要がある。その結果、光学系の重量は A−3+2=A−1
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図 1.20: マイクロポアオプティクスの概念。

となる。すなわちこの Aの値をできるだけ大きく設定するればするほど縮小により、軽量化が可能となる。

この原理をもとに世界ではさまざまなマイクロポアオプティクスの開発が進められている。代表的なも

のとして挙げられるのは MCP (Micro Channel Plate) と HPO (High-performance Pore Optics)、さら

に我々のグループが考案したMEMS X-ray Optics である。以下ではまず前者二つについて順に説明する。

MCPは元々は電子を二次元的に検出し増倍する電子増倍素子であり、直径数十 µmの小さな穴が多数

空いたガラス基板でできている。この穴の側壁を X線の反射面として利用することで、従来の X線光学系

よりも一桁以上の軽量化が実現可能である [1]。開発は主にイギリスの Leicester 大学を中心として行われ

ており、図 1.21(左)のようにMCPを球面状に変形してできる Lobster-eye 光学系を用いて全天モニタを

行う計画が検討されている。また図 1.21(右)のように球面状に変形したMCPを 2段状に並べたWolter I

型の光学系も開発されている。また有効面積を向上させるために側壁に金属のコーティングに成功した例

もある。角分解能は穴の配置によって制限され、典型的な角分解能は 2分角である。

HPOは表面研磨したシリコンの片面に図 1.22のようにリブ状構造を形成してスタックして変形するも

のである。リブの反対面が X線の反射面となる。円錐状の母型形状に沿って曲げることで Wolter I型光

学系の鏡モジュールの一つが作られる [2]。モジュールを組み合わせればWolter I型光学系の完成である。

この方法は穴の大きさが基板の厚みで制限され、およそ 200 µmであるため、MCPよりも一桁ほど重くな

ることが予想されている。一方、シリコン基板自体のフラットネスや剛性のため、角分解能はおよそ 5秒

角以下となることが期待されている。これは欧州宇宙機関 ESAを中心に開発が進められており、2020年

頃打ち上げ予定の超巨大衛星計画 IXOへの搭載を目指している。

図 1.17に示すようにこれら 2種類のマイクロポアオプティクスは従来の望遠鏡に比べ、一桁以上軽量で

ありながら、優れた角度分解能を達成することが期待されている。
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図 1.21: MCP X 線光学系の概念図。左上：MCP を用いた Lobster eye 光学系。右上：MCP を用いた

Wolter I型光学系。左下：Lobster eye 用MCP。右下：Wolter I型用MCP。

図 1.22: HPOの製作行程。左：研磨されたリブ形状のシリコン基板、右：左のシリコン基板が円錐状の母

型に重ねられて曲げられている様子
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1.4.3 MEMS X線光学系の開発

我々のグループでは 2004年度から HPO や MCPを凌ぐ性能を持つ、世界最軽量の独自のマイクロポ

アオプティクスを考え開発を進めてきた [3-5]。マイクロポアオプティクスの概念は薄い基板に細かい穴を

開け、その側壁を X線鏡として利用することである。そのためには側壁は nm オーダーかそれ以下に滑ら

かでなくてはならない。この目的のため、我々は半導体微細加工を使ったマイクロマシン技術に着目した。

特に、シリコン結晶異方性エッチングと呼ばれる方法では、KOH エッチング液に対する結晶面によるエッ

チングレートの違いから、エッチング後に非常に滑らかなシリコン (111)結晶面を得ることが可能である。

この手法の利点は主に 2つ存在する。一つは µm スケールの微細な穴が製作可能であることから、基板

は数百 µmオーダーに薄くでき、そのため原理的に世界最軽量の X線光学系が可能であることである。二

つ目は、一回のエッチングで多数の穴すなわち鏡を製作可能である点であり、従来一枚一枚製作していた

鏡を一括して大量生産できる。そのため低コストとなる。

我々はシリコン (110)基板を用いた図 1.23のような製作プロセスフローを考え、実際にこの手法で製作

した側壁で、X 線反射を世界で初めて実証することに成功した。また光学系の試作プロセスを立ち上げ、

土台と鏡チップからなる図 1.24に示すような、一段型光学系を試作した。鏡チップの側壁粗さは、エッチ

ング中に超音波をかけることで格段に向上し、2 Åを達成している。そして本光学系を用いて Al Kα に対

するこの方法で世界で初めてのイメージの取得に成功した [6-7]。

図 1.17に、この手法での MEMS X線光学系の期待される性能を示す (矢印は除く)。ここで異方性エッ

チングの側壁は結晶面に沿うため基本的にフラットであり、そのため図 1.23に示すように、多数の鏡チッ

プを配置して理想曲面を直線近似する必要がある。角度分解能は、並べる鏡チップのサイズと焦点距離に

依存し、典型的に数分角と考えられる。

図 1.23: 従来の MEMS X線光学系のプロセスフロー。
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図 1.24: (a) 試作した 1回反射型MEMS X線光学系。(b) 鏡チップの拡大図。(c) Al Kα 集光像。

1.5 本修論の目的

本修士論文の目的は、我々のグループが世界にさきがけて開発してきた MEMS X 線光学系をさらに進

め、世界最軽量かつ秒角の角度分解能を持ち合わせた究極のマイクロポアオプティクスを開発することで

ある。本論文ではまず §2 でMEMS の基本的なプロセスについて説明を加えた後、§3 で新しい MEMS X

線光学系を提案する。そして、§4, 5 で鏡チップを使った X線反射実証のための要素技術の条件出しと実

験について述べ、形状や表面粗さについて評価する。そして §6 で変形技術の条件出しと評価を行って最後
に §7 で今後の可能性について述べる。
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第 2章

MEMS 技術の基礎

MEMS とは Micro Electro Mechanical Systems の頭文字を取ったものであり、「微小電気機械システ

ム」と訳される。その言葉どおり半導体の微細加工技術を駆使して作製されたマイクロメーターサイズの

微小な部品から構成される電気機械システムであり、マイクロマシンとも呼ばれる。MEMSプロセスの基

本について説明してゆく。

2.1 MEMS (Micro Electro Mechanical Systems)

シリコンをはじめとした半導体の集積回路の製作に用いられるフォトリソグラフィと呼ばれる加工技術

を基本とした立体的な微細加工技術を「マイクロマシニング」と言う。この「マイクロマシニング」を用いる

とシリコン基板などにセンサ、回路、アクチュエータ、あるいは微細構造体のような様々な要素を集積化し

た、高度な働きをする小型システムを実現することができる。このような小型システムを「MEMS(Micro

Electro Mechanical Systems)」と呼び、情報機器周辺をはじめとする広い分野でシステムの鍵を握る重要

な要素として用いられている。

MEMS技術を用いて商業的な面で最も成功した Texs Instruments社の DMD(Degital Mirror Device)

を図 2.1に示す。これは CMOS半導体基板上に 16µm角の可動ミラー (±12◦)を 1080×1024などの 2次

元アレイ状に配置されたもので、一つ一つのミラーが 1画素となって画像を構成し、光源やレンズ系との

組み合わされてコンピュータ用のプロジェクタ、投影型 TVディスプレイ、劇場用デジタル映写機など画

像映写装置に広く応用されている。

図 2.1: 代表的なMEMSデバイス Texs Instruments社の DMD(Degital Mirror Device)。
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2.2 MEMSの製造技術

MEMSを製作する行程は基本的には (1)シリコン基板の選定、(2)フォトマスクのデザインと製作、(3)

保護膜の成膜、(4)リソグラフィ、(5)エッチング (6)実装に大きく分けることができる。以下では、その

詳細について順に説明する。

2.2.1 シリコン基板の選定

図 2.2: 様々な大きさのシリコン基板。

MEMSデバイスの製作はシリコン基板が主流である。シ

リコン基板は (100), (110), (111)結晶面のうちいずれかの

結晶面が表面になるように切断、研磨された形で販売され

ている。シリコンは §2.2.5に述べる強アルカリ溶液等で結

晶異方性を持つために、どのような形状にエッチングをし

たいかを念頭においてシリコン基板を選択する必要がある。

シリコン基板には通常 B, P, Asなどの不純物がドープさ

れており、一定の不純物濃度になるように管理されている。

不純物濃度は通常抵抗率 (Ω·cm) で表され、濃度が高いほ

ど抵抗率が低くなる。シリコン基板は不純物元素の種類に

よって、p 型シリコン基板 (不純物は B)、n 型シリコン基

板 (不純物は P, As)に区別される。基板上電気回路やピエ

ゾ抵抗を製作するときには、p型か n型か、不純物濃度などを考慮する必要があるが、単にマイクロ構造

体として用いる場合は特に気にしなくても良い。

シリコン基板の外周には 1ヶ所、あるいは 2ヶ所が直線状に切断されている。これは orientation flat(通

称オリフラ)と呼ばれ、シリコン基板の結晶面によって切断のされ方が異なっている。このオリフラによっ

て、シリコン基板の結晶方向を目視で確認可能であり、一般的な精度は ±2◦ である。

基板の直径は 1, 2, 3, 4· · ·インチなど様々なサイズがあり、径が大きいほど生産性が向上するため、近
年の半導体 ICプロセス用には 8∼12インチが主流となっている。一方MEMSプロセスでは必ずしも最先

端の生産設備を要しないことと、多品種少量生産になることが多いため 4∼8インチが用いられることが多

い。基本的に装置によって扱える基板の径は決まっており、一つの生産ラインは決まった径の基板しか流

せないため、あらかじめ装置が扱える基板の径を知っておく必要がある。

基板の厚さは 100∼1000µm程度である。一つの基板面内の位置によって厚さは均一ではなく、このばら

つきは一般に 5∼10µmだが、MEMSの需要の高まりによって、最近では厚さにばらつきの少ない基板の

供給が始まっている。

単なるシリコン基板の他に薄いシリコン/シリコン酸化膜/シリコンというサンドイッチ構造の

SOI(Sillicon On Insurate) 基板もしばしば用いられる。薄いシリコン層の厚さは通常 50µm 以下で、

活性層シリコンと呼ばれる。SOI基板を用いる場合、活性層のシリコンをそのままマイクロ構造体として

用いる事が多くマイクロ構造体の厚さを正確に決定することができる。

MEMSではシリコン基板の他に、パイレックスや石英のガラス基板、プラスチックチックシートが用い

られる場合もある。ガラス基板は流体デバイスなどに用いられることが多い。ガラス基板はフッ酸によっ

て流路を比較的容易に形成が可能である。またプラスチックシートは打ち抜き加工によって微細加工され

ることが多い。ガラス基板やプラスチックシートを 100µm以下で微細加工する場合は、ホットエンボス、



第 2章 MEMS 技術の基礎 25

ナノインプリント技術などの微細形成技術が用いられる。

2.2.2 フォトマスクのデザインと製作

フォトマスクは、MEMSの製造過程で用いる原板となる。したがって後のプロセス、例えばレジストや

エッチングの種類、エッチング後の状態などをあらかじめ考慮してデザインしなければならない。

フォトマスクは石英ガラスに遮光材料が成膜されている。遮光材料として代表的なものにエマルジョン

(写真乳剤)と金属薄膜が用いられ、それぞれエマルジョンマスク、ハードマスクと呼ばれる。エマルジョ

ンはゼラチンに臭化銀 (AgBr)の微粒子を分散させたもので、露光・現像を行うと Agが還元析出して黒化

像になり、同時に未露光部が消失する白黒写真と同じ原理である。エマルジョンの厚さは数 µm程度であ

り、実用的な最小パターンもその程度の大きさとなってしまう。製作には露光後に現像を行えばフォトマ

スクとなる。

一方、ハードマスクの遮光材料として一般的なものが Cr(クロム)である。Crは遮光性が高く、安定で、

形成後の残留応力が小さいなどの特徴から用いられている。エマルジョンマスクよりもさらに微細なパ

ターンが可能である。ガラス基板上に Crと電子ビーム用のレジストが塗布された状態で販売されており、

製作行程としては電子ビーム描画装置での露光、現像、ベーク、Crのエッチングという流れで行われる。

フォトマスク表面に異物が付着すると不要な遮光部となって精度低下やパターン欠陥の原因となるので、

フォトマスクの管理は慎重を要する。　

2.2.3 保護膜の成膜

一般的にシリコンの保護膜にはシリコン酸化膜 (SiO2)、シリコン窒化膜 (Si3N4)が用いられる。シリコン

酸化膜は熱的に接合させるがことができる。また化学的気相成長法 (CVD: Chemical Vapor Deposition)

と呼ばれる原料がガスで供給されシリコン基板表面上における触媒反応によって成膜することもできる。

酸化膜は必要な膜厚が 2µm以下なら、熱酸化によって容易に得られる。熱酸化は強い圧縮の内部応力をも

つが、これは 1個のシリコン原子が酸化物になるのに単結晶シリコンに比べて約 2倍の体積を必要とする

からである。熱酸化膜を形成した場合、このことを念頭に置いておく必要がある。APCVD 酸化膜 (AP:

常圧 Atmospheric Pressure)は熱酸化と同様に簡単なプロセスで成膜することができるが、KOH溶液に

おいては熱酸化膜に比べて 3倍以上早くエッチングされてしまうことがわかっている。他にも LPCVD酸

化膜 (LP: 低圧 Low Pressure)もあるが、これも KOH溶液中でのエッチング速度が無視できないほど大

きい。また、酸化膜の除去にはフッ酸 (HF)を用いることによって比較的簡単にできる。

シリコン窒化膜はシラン系のガスとアンモニアガスを用いた LPCVD または PECVD(PE: Plasma

Enhanced)で成膜される。これらのプロセスは酸化膜の場合に比べてずっと複雑である。しかし酸化膜に

比べて窒化膜は KOH溶液中ではるかに溶解しにくい。このエッチング速度はあまりにも小さいのでこれ

までにまだその値が特定されていない。これが窒化膜の大きなメリットでもありデメリットでもある。す

なわち保護膜として十分機能はするが、パターニングもしくは除去が難しい。加熱リン酸を用いればエッ

チング速度が遅い (10nm/min)ものの可能である。しかし、リン酸の取り扱いが面倒かつパターニングす

るためには保護膜として酸化膜を用いなければならない。そのため気体によるエッチングが一般的である。

表 2.1にそれぞれの膜の成膜方法を示す。
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表 2.1: シリコン酸化膜とシリコン窒化膜の代表的な成膜方法。

保護膜 成膜方法 反応 温度 圧力

シリコン酸化膜 熱酸化 Si + O2 → SiO2 1000◦C

　　　　　　　 (AP)CVD SiH4 + O2 → SiO2 + 2H2 ∼400◦C ∼105Pa

シリコン窒化膜 LPCVD 3SiH2Cl2 + 4NH3 → Si3N4 + 6HCl + 6H2 650∼800◦C 20∼200Pa

　　　　　　　 PECVD SiH4 + NH3 → SixN∗
y+ (H2) + (N2) 250∼400◦C 30∼500Pa

∗ プラズマでは成膜条件が複雑で化学的に安定した膜ではないため SixNy または SIN と表示する。

2.2.4 リソグラフィ

エッチング用のパターンを形成するプロセスがリソグラフィである。基本的には半導体プロセスと同様

に紫外 ∼可視光を光源に用いるフォトリソグラフィが中心である。図 2.3がその一般的な行程を表わす。

以下では各行程ごと、ただし図 2.3(1)は前節で紹介したようにシリコン基板上に保護膜の成膜であるため、

(2)から順に説明する。

図 2.3(2)は、現像液に可溶な樹脂と不溶の感光剤を混合して有機溶媒に溶解した状態となっている高分

子材料のフォトレジストを、塗布して乾燥させる行程である。このフォトレジストにはポジ型とネガ型の 2

種類あり現像後に露光部が消失するものをポジ型フォトレジスト (感光剤はジアゾキノン)、露光部分が残

るものをネガ型フォトレジストという。まず下地となるシリコンとフォトレジストとの界面の密着をよく

するために、密着性向上剤 (プライマー)である HMDS(ヘキサメチルジシラザン)をスピンコートし、連

続してフォトレジストを同様にスピンコートする。スピンコートとは回転する基板上に液を滴下して、遠

心力と液の粘性・濡れ性を利用して液を基板上に広げる方法である。このときの膜厚 T は回転数 ω によっ

て決まり、

T ∝ 1√
ω

(2.1)

が成立することが知られている。ただし膜厚は液の粘度にも大きく依存する。一方、すでに凹凸のある

シリコン基板に対してはスピンコートすることはできない。したがってこの場合はスプレーコートする必

要がある。しかしスピンコートと比べると平坦度が低い。

塗布後にベークすると有機溶媒が揮発して固化する。現像液中の溶解速度はこのベーク条件に依存する。

ベーク温度が低いか時間が短いと、現像速度は大きくなるもののコントラストは低下し、鮮明で精度の高

いパターンは得られにくくなる。また、温度が高いと熱的に感光と同じ反応が起こってしまうので注意が

必要である。

図 2.3(3)は、フォトレジストを塗布したシリコン基板上にフォトマスクを介して UV光 (代表的には g

線 436nmや i線 365nm)を露光する行程である。ポジ型レジストの場合、感光剤のジアゾキノンは感光す

るとケトンになり、さらに水と反応することでカルボン酸になり、アルカリと容易に反応して溶解するよ

うになる。したがって現像液はアルカリ性である。

ネガ型レジストの場合、原理がポジ型とは全く異なり、感光によって架橋反応と呼ばれる樹脂 (ゴムの一

種) の高分子成分がお互いに絡み合うように結合をつくる、ある種の硬化反応が起きる。この架橋反応に

よって現像液に不溶になる。ネガ型は感光速度が大きく、さらに基板への密着性が良好である。また化学

耐性・プラズマ耐性がポジ型と比べて高いために、エッチング保護膜として良好な特徴をもつ。しかし現
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像液で膨潤を起こしやすいために解像度はポジ型に比べて劣る。

図 2.3(4)は、露光したフォトレジストを現像液に浸し、ポジ型では露光部分、ネガ型では未露光部分を

アルカリ性の現像液により溶解させる行程である。現像は化学反応であるから温度に敏感であり、よく管

理する必要がある。また後のプロセスによっては現像後にポストベークもしくはハードベークと呼ばれる

ベークを行う。これはフォトレジストをより硬化させて保護膜としての機能の向上をはかるものであるが、

この際にレジスト形状が変化する恐れもある。

(1) Passivation layer put on the Si wafer 

(2) Primer and photoresist coat

Passivation layer

Primer
Photoresist

Si wafer

(3) UV light expose through the photo mask

(4) Photoresist develop with developer 

Photo-mask

UV light

図 2.3: ポジ型レジストを用いたフォトリソグラフィの一般的な行程。

2.2.5 エッチング

エッチングとは対象となる材料を化学的に加工もしくは溶解することをいう。MEMSの製造において、

構造体を作製する主要技術に「サーフェースマイクロマシニング」と「バルクマイクロマシニング」がある。

前者はシリコン基板上の保護膜に対して構造体を形成するもので、後者はシリコン基板そのものをエッチ

ングして構造体を形成するものである。また対象となる材料によってエッチャント (エッチングする溶液も

しくはガス)は異なり、同じ材料でも設計によって最適なエッチャントを選択する必要がある。

エッチング方法には大きく分けて図 2.4[a]、[b] のような液体中で行うウェットエッチング、図 2.4[c]、

[d]のような気体中で行うドライエッチングがある。また、方向に依存せずにエッチングを行う等方性エッ

チングと、依存する異方性エッチングがある。等方性エッチングには [a]、[c]のように保護膜の下側もエッ

チングされてしまう再度エッチングが生じる。これを利用した技術を犠牲層エッチングと呼ばれ、サー

フェースマイクロマシニングに用いられる。異方性エッチングでは、単結晶材料のウェットエッチングの

場合、[b]のように結晶方向にエッチング速度が依存する性質を利用するでき、結晶異方性エッチング呼ば

れ、バルクマイクロマシニングに用いられる。またドライエッチングでは、[d]のようにイオンを基板に照

射するイオンエッチングがあり、反応性イオンエッチング (RIE)と呼ばれる。フッ素イオンのような反応

性イオンを用いると、高速でしかも基板の材料を保護膜よりも選択的にエッチングできる。特に深いエッ

チングを行う Deep-RIE(D-RIE)は、バルクマイクロマシニングによく用いられる。各種のエッチング方

法を表 2.2に示した。

図 2.4[a]は主にシリコンの保護膜として用いられるシリコン酸化膜のエッチング時に行われる。その場

合フォトレジストを保護膜としてエッチャントはフッ酸 (HF)が一般的である。このエッチングには 2つ
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[a] Isotropic wet etching [b] Anisotropic wet etching
     (Crystal anisotropic etching) 

[c] Isotropic dry etching
     (Gas, plasma etching)

[d] Anisotropic dry etching 
     (Reactive ion etching)

Reactive ion
Reaction product

Reactive gas

Wafer

Etching solution Etching solution 
Passivation layer

図 2.4: ウェットエッチングとドライエッチング。

表 2.2: エッチングの例。

材料 エッチング液 エッチングガス 等方性/異方性 保護膜の例

Si HF + HNO3 ——— 等方性 SiO2

Si KOH, TMAH 他 ——— 結晶異方性 SiO2

Si ——— SF6 + C4F8 垂直異方性 フォトレジスト

SiO2 HF ——— 等方性 フォトレジスト

SiO2 SF6, C4F8 + H2 ——— 等方性 フォトレジスト

Si3N4 ——— SF6 + C4F8 垂直異方性 フォトレジスト

フォトレジスト ——— O2 等方性 Si, SiO2

の基本的なステップで進行すると考えられている。第一に水素イオンがシリコンと酸素結合を断ってシリ

コンと水酸イオンとの結合を基板表面に作る。この反応に続いて第二にフッ化物イオンがこのシリコン水

酸イオンの結合に反応して SF4 を生成する。この物質は水溶液中に溶ける性質があり、H2SiF6 のかたち

で溶解する。したがってその化学反応は以下のような式で表され、常温でのエッチング速度はおよそ 0.1

(µm/min)である。

SiO2 + 6HF → H2SiF6 + 2H2O (2.2)

図 2.4[b]は主にシリコンの結晶異方性を用いた行程である。原子番号 14のシリコン原子は 4価の電子

をもち、その 4本の肢が互いに共有結合してできる結晶はダイヤモンド結晶構造と呼ばれるもので、格子

常数は a = 5.43Åである。図 2.5に示したシリコンの結晶構造を見ると、ダングリングボンド (未結合肢)

は (100)面では 2本なのに対し、(110)面と (111)面では 1本である。これは (111)面が (100)面よりも

エッチングされにくいことを意味している。また (111)面のバックボンド (背面の固体原子と結合した肢)

は 3 本なのに対し、(110) 面では表面に露出した 2 本のボンドとバックボンドが 1 本であるために (111)

面よりもエッチングされやすい。したがって 3種の結晶面のエッチング速度を R(100)、R(110)、R(111) と
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すると、R(110) > R(100) > R(111) で表される。この違いを利用すると (111)面だけがほとんど溶解されず

に、エッチングされた凹部ではエッチングの遅い (111)面が現れる。

z

x

y

z

x

y

z

x

y

Si(100) Si(110) Si(111)

dangling bond = 2
back bond = 2

dangling bond = 1
back bond = 1 + 2 on surface

dangling bond = 1
back bond = 3

図 2.5: シリコンの結晶構造。左から (100)面、(110)面、(111)面である。各結晶面上にある原子を●、ダ

ングリングボンド (赤)、バックボンド (青)を表している。

図 2.4[d]は主に D-RIE(Deep-Reactive Ion Etching)というシリコン基板を貫通するほどのエッチング

能力のある装置を用いる。これについては次章で詳しく述べる。
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第 3章

新MEMS X 線光学系と必要な要素技術

§1.4 で述べた様に世界最軽量の望遠鏡を目指すためには µm スケールの微細加工すなわちMEMS 技術

が必須である。我々の従来の手法はシリコン異方性エッチングで開けた Åレベルに滑らかな結晶面をその

まま X線反射鏡として用いるものであった。この手法では軽量性は実現できるものの、鏡面がフラットな

ため、鏡を並べる手間と角度分解能への制限が存在した。そこで本章ではこれらの問題点を解決するため

の、新たな MEMS X線光学系の概念とその要素技術について述べる。

3.1 新MEMS X線光学系の提案

従来の MEMS X線光学系の最大の問題は、滑らかな鏡面を得るために結晶異方性エッチングを用いた

ことにより、フラットな鏡面しか得られないことであった。そこで、我々は曲面が可能な微細構造の製作

方法と研磨プロセスでこれを解決することを考えた [7-8]。

新しい MEMS X線光学系は 5つの要素技術から成る。図 3.1に概念図を示す。(1) シリコンドライエッ

チングもしくは (2) X線 LIGA技術により、シリコンもしくはニッケルの曲面穴微細構造を製作する。こ

れらの手法では曲面穴構造が得られるものの、側壁は粗く (rms>10 nm)、X線の全反射による反射成分は

ほとんど見込めない。そこで (3)磁性流体研磨によって側壁を nmレベルかそれ以下に平滑化する。シリ

コン構造体に関してはさらに (4)水素アニールによる平滑化も行う。基板に対し穴は常に垂直なため、平

行光を点に集光結像するため、最後に (5) 高温塑性変形もしくは弾性変形で構造体を球面状に曲げること

により、Wolter I型光学系の一段分が得られる。これを 2段重ねれば Wolter I型光学系が得られる。

この手法の利点は、第一に曲面穴構造と球面変形により、理想に近い鏡面形状が可能なことである。鏡

が薄いため、本来二次曲面であるべき Wolter I 型光学系の曲面を円錐で近似していることによる影響は

ほぼ無視できる。第二に一体成型であるため、従来の MEMS X線光学系のように鏡チップを一つ一つ配

置する組み立て工程を減らすことが可能である。第三に、従来の MEMS X線光学系と同じく穴の径は µ

オーダーが可能であるため、基板は数百 µm程度に薄くできるため、世界最軽量となりうる。また第四に、

一度のプロセス行程で X線鏡を大量生産可能である。

分解能を制限するのは、穴幅が狭いことによる X線回折のぼけである。ぼけ ∆θ によるイメージの広が

りは以下のような式で表される。

∆θ ∼ λ

d
∼ 13”

(
λ

12.4 Å

)(
d

20 µm

)−1

(3.1)

ただし、λは X線の波長であり、dは穴の幅である。すなわち、20 µm の穴幅では分解能の限界は約 13

秒角と見積もられる。穴幅が大きくなることは、基板が厚くなり光学系が重くなることを意味するから、
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図 3.1: 新MEMS X線光学系の概念。

これは角度分解能に制約を設けるとマイクロポアオプティクスの軽量化には限界があることを意味する。

我々の目標はこの回折限界で角分解能が決まる、「究極のマイクロポアオプティクス」である。

3.2 要素技術 1 : シリコンドライエッチング

3.2.1 原理

シリコンドライエッチングとは反応性の気体 (エッチングガス) や、イオンやラジカルによって材料を

エッチングする方法である。エッチングガスには F原子が含まれているものを使用し、例えば SF6、CF4、

NF3、XeF2、F2 などがこれにあたる。これらのガスは放電エネルギーによって生成されるフッ素ラジカ

ル (F∗)がシリコンと結合して SiF4 となる。反応式は以下のようになる。

Si + 4F∗ → SiF4。 (3.2)

これはシリコンだけでなくシリコン酸化膜およびシリコン窒化膜にも適用することができる。ただし、

これらのガスをこのまま使用すると図 2.4[c]のように等方的なエッチング反応を起こし、保護膜直下を大

きくエッチングするマスクアンダーカットが生じてしまう。このためシリコン基板温度を-100◦C以下にす

るか、または SF6+O2 の混合ガスによるエッチングする方式があるが、大きな開口幅に不向きな点や±数
◦Cの誤差で形状が変化する制約の多い技術である。これに変わって、Bosch社が開発したボッシュプロセ

スと呼ばれる SF6 をエッチングガス、C4F8 をシリコン側壁の保護膜として、これらを交互に切り替える

ことでシリコンを深くエッチングする方式がある。原理を図 3.2に示す。Cを含む C4F8 のようなガスを

用いた場合はテフロン (-CF2)n 系の保護膜がプラズマ重合で形成されて垂直異方性を実現している。この

方法では周期的にエッチングするため、それに対応した特徴的な凹凸が側壁にできるために表面粗さは結

晶異方性エッチングに比べて大きい。

D-RIEプロセスはプラズマの発生法により分類され、容量結合型 (平行平板型)、誘導結合型 (Inductive

Coupled Plasma: ICP)、電子サイクロトロン共鳴型に分けられる。図 3.3に D-RIE装置の概略を示す。
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エッチングステップ

SF6
F+SiF4

F*

θ
σ

C4F8
(-CF2-)n

TEtch

パッシベーション
ステップ

TPassi

図 3.2: D-RIE ボッシュプロセスの概念図。

coil
(プラズマ発生用)

 gas

 wafer

plasma

図 3.3: D-RIE装置の原理図。

図 3.4に DRIE(ボッシュプロセス)で製作された構造体の例を載せる。この図からも分かる通り、DRIE

では基本的に保護膜のパターンに従った自由な形状の穴を開けることが可能である。保護膜としては、通

常のフォトレジストの他に、シリコン酸化膜や金属膜がよく用いられる。一般にフォトレジストは Si との

選択性が低く、深く基板を掘るためには厚く塗らなくてはならない。次に選択性が高いのはシリコン酸化
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膜であり、最も高いのは金属膜である。金属膜の場合、事前にフォトレジストを使って、金属膜自体を酸

などでエッチングしてパターニングしなくてはいけない。以下では、本研究で用いた ICPのボッシュプロ

セスでのプロセスパラメータについて述べる。

500 nm
50 µm

図 3.4: D-RIEプロセスにより製作された構造体の例。

3.2.2 プロセスパラメータ

ボッシュプロセスでのプロセス条件は多岐に渡る。ここでは本研究で実際に条件出しに使用した代表的

なプロセスパラメータについてまとめる [9]。

1. サイクルタイム

サイクルタイムとはエッチングと保護 (以下、パッシベーションと呼ぶ)の各々のプロセス時間の

ことであり、エッチング形状とエッチングレートに大きく影響を及ぼす。エッチングとパッシベー

ションは交互に行うため、一セットで一サイクルと呼ぶ。例えば、エッチングとパッシベーション

の時間をそれぞれ 3 sec, 2 sec とすると、1時間のプロセスでの合計サイクル数は 720回となる。一

般に、エッチング時間のパッシベーション時間に対する比が大きすぎると、エッチングレートは上

がるが、図??に示すような逆テーパー形状となる。一方、小さすぎると図 3.5に示すように、底部

でパッシベーション過多となって形状が乱れたり、エッチングが停止してしまうこともある。サイ

クルタイムの合計値を長くすると、側壁のでこぼこ (スキャロップ)が大きくなって、粗さが増す。

サイクルタイムが短すぎるとエッチングが円滑に行われない可能性がある。このようにして、最適

なエッチングとパッシベーションのサイクルタイムを見つける必要がある。

2. ガス流量

ガス流量はエッチングレートに直接影響を及ぼす。当然のことながら、エッチングガス流量が増え

ると、エッチングレートは急激に増加し、また逆テーパー形状となる。しかし多量のエッチングガ

スを用いているにも関わらず、ガスをイオン化するためによりプラズマソースパワーが不十分な場

合、効率良くガスがイオン化 (電離)されず、エッチングレートも頭打ちとなる。一方、パッシベー

ションガス流量を増やすとエッチングレートは下がるが、側壁粗さは低減される。流量が少ないと

保護能力が不十分となり、エッチング形状が崩れてしまう。
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図 3.5: 左図: パッシベーション過多の状態。右図: バランスの取れたサイクルタイムを採用した場合。

3. プラズマソースパワー

プラズマパワーは気体をプラズマ化するためのパワーであり、ガス流量と同様、エッチングレー

ト、パッシベーションに影響を及ぼす。一般的にエッチング時のプラズマソースパワーが高いほど、

エッチングレートは速くなり、逆テーパーとなる。普通、エッチングステップの方がデポジション

ステップに比べるとより高いパワーを採用する。気をつけなければならないのは、活性反応種の密

度を上げるとイオン密度も上がることである。過度のイオンは側壁保護膜も除去してしまう。加え

て強いイオンスパッタは、側壁の破損やマスクのエッチングレート増大などを引き起こしてしまう。

図 3.6にプラズマソースパワー (コイルパワー)、ガス流量とエッチングレートの関係の例を載せる。

プラズマソースパワーが同じ場合は、ガス流量が多い程エッチングレートは速く、同様にガス流量

が同じときはパワーを上げることでエッチングレートは速くなる。但し、あるガス流量に対してパ

ワーを上げていっても、活性反応種がそれ以上効率的に生成されず頭打ちになる。ガス流量に関し

ても同様であり、こちらもある流量でエッチングレートは収束する。よって最適なパワーを選択す

ることが必要である。

図 3.6: コイルパワーおよびガス流量とエッチングレートの関係の例 [9]。



第 3章 新MEMS X線光学系と必要な要素技術 35

4. 圧力

チャンバー内の圧力を高くすることで活性反応種が増え、エッチングレートが速くなり、逆テー

パーとなる。圧力を低くすると、エッチングレートは落ちるが、パッシベーションブレークダウン

(側壁保護膜の剥がれ) を防ぐことができる上、側壁の粗さを抑えることができる。圧力はチャン

バー内のバルブの開度によってコントロールできる。当然この圧力はガス流量やプラズマソースパ

ワーを考慮しつつ最適化する。

5. プラテンパワー

プラテンパワーとは、基板バイアスパワーとも呼ばれ、ウェハ上下の電極によって与えられるパ

ワーである。パッシベーションステップ中にエッチング対象物の底部にできる保護膜は、エッチン

グステップ中にプラテンパワーで、指向性良く加速されたイオンの衝撃の結果取り除かれ、エッチン

グが進む。このため、通常はエッチングステップのみプラテンパワーは印可され、エッチングレー

トとテーパー角に影響を及ぼす。大面積をエッチングするような場合はデポステップ中にもプラテ

ンパワーを印可しエッチングレートを速くする。

6. プラテン温度

プラテン温度は基板の下にある下部電極の温度を変えるパラメータである。この電極に接触してい

るエッチング対象物の温度をほぼ直接的に制御することができる。パッシベーションステップはこ

のプラテン温度に強く依存しており、温度を下げていくと保護膜の付くレートが速くなる。これは

化学反応に起因しているエッチングステップ中のラジカル活性反応種のエッチングを抑制すること

により、結果として保護レートを速くしているためである。プラテン温度は通常 −20℃から 10℃

程度の範囲で設定が可能である。スキャロップに影響を及ぼすため、このパラメータは表面粗さを

考える上で重要なパラメータである。

以上の各パラメータとそのエッチングへの影響をまとめたものを表 3.1に示す。

3.3 要素技術 2 : X線 LIGA

3.3.1 原理

LIGA とは、ドイツ語のリソグラフィ (Lithographie)、電鋳 (電気メッキ、Galvanoformung)、成形

(Abformung) の頭文字を組み合わせた加工技術である。ここでいうリソグラフィとはシンクロトロン放射

光による X 線リソグラフィを指しており、UV 露光と組み合わせて用いる場合は UV-LIGA と表記する

など区別されるのが一般的である。シンクロトロン放射光では、電子は相対論的に加速されているため、

ビーミング効果により高い指向性と物質に対する強い透過性を持った X 線を放出する。これにより厚さ数

十 µmから数 mmの非常に厚いレジストを露光し、幅が数 µmという高アスペクト比の構造体や線スペー

ス数百 nmという超微細加工を行うことができる。露光および現像されたレジストは主に Ni-Fe などの電

気めっきを行うことにより金型へと転写され、その金型を用いて成型を行うことによりプラスチック製品

の大量生産などへと利用される。また、電鋳で転写した金属構造体それ自身を完成品として用いることも

できる。図 3.7に典型的な X線 LIGAプロセスフローを示す。

LIGAプロセスの特徴は、第一に強力な X線による高アスペクト比 (50 以上)の正確な構造体が可能で
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表 3.1: ドライエッチングのパラメータのエッチングに及ぼす影響 [9]。↑は増加、↓は減少、↔は効果な
しもしくは無視できることを表す。

エッチングレート　

エッチング角度
↑: 逆テーパー
↓: 順テーパー 保護膜破れ　

表面粗さ
(スキャロップ)

エッチングガス流量を増やす　 ↑↑ ↑↑ ↑ ↑
パッシベーションガス

流量を増やす 　 ↓ or ↔ ↔ ↓ or ↔ ↓
TEtch: TPassi のサイクルタイム

の比を増やす 　 ↑ ↑ ↑ or ↔ ↑
エッチング中
の圧力を上げる　 ↑ ↑ ↑ ↑ ↑

パッシベーション中の
プラズマソースパワーを上げる　 ↓ or ↔ ↓ or ↔ ↓ or ↔ ↓ or ↔

エッチング中の
プラズマソースパワーを上げる　 ↑ ↑ ↑ ↑

エッチング中の
プラテンパワーを上げる　 ↑ or ↔ ↑ or ↔ ↔ ↔

1. 露光

2. 現像

4. 電鋳(電気メッキ)

5. 上側研磨

6. 下側研磨

7. PMMA除去
3. 種層堆積(Auスパッタ)

PMMA
(300-800 µm)

X線マスク

Au 
(~ 500 Å)

Ni

図 3.7: X線 LIGAのプロセスフロー。

あること、第二に側壁粗さは 10 nmレベルが可能であること、第三に金型成形により高範囲な材料選択が

可能であること (樹脂、金属、セラミックスなど)、さらに第四に X線露光時に入射光に対してレジストを

傾けることで三次元の微細構造体が可能であることである。自由な形状の金属曲面穴構造が可能であり、
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表面粗さが比較的低いことから、X線 LIGAは本研究の目的にうってつけの技術である。図 3.8に LIGA

による微細構造体の例を示す。

図 3.8: LIGAプロセスにより製作された三次元構造体の例。左図: PMMA構造体。右図: Ni構造体。

3.3.2 プロセスフロー及びパラメータ

以下では LIGAのプロセスフローとパラメータについて説明する。

1. 露光

X線平行光をレジストに当てて、露光する。レジストには露光された部分が光により分解し、露光

および現像後に露光部分が現像されるポジ型と、露光された部分が現像液に対して溶解性が低下し、

現像後に露光部分が残るネガ型のレジストがある。ポジ型レジストではポリメチルメタクリレート

(PMMA)、ネガ型レジストはエポキシ系厚膜レジスト SU-8などがある。PMMAはラジカル重合

により重合度が 10000-15000 程度であり、熱可塑性で複雑な形状への加工が可能である。SU-8 は

高い粘度のため厚塗りが可能であり、高い光透過性を持つため深い部分にまで露光可能、などのメ

リットがある反面、疎水性で基板への密着性が悪く基板への塗布が難しい、露光による内部応力の

発生が著しく形状の歪みが起こりやすい、露光・現像後の剥離が難しい、などデメリットがある。

ここでは本研究で用いたポジ型レジストである PMMAの露光効率について述べる。放射光によ

るレジストの露光機構は一次的ではなく、X線吸収に伴い励起された光電子による二次的効果が支

配的となる。つまり、励起された光電子により、レジスト中でさらに多数の二次電子が生成され、こ

れらがレジスト分子の分解や結合反応の要因となっているものと考えられている。従って、吸収エ

ネルギーに比例して反応が起こるものと考えて良い。図 3.9に PMMA露光時の光分解反応機構を

示す。露光プロセスにおけるパラメータは露光時間および露光量の二つがある。一般に露光時間を

長くしたり、露光量を多くすることで PMMAの下部にまで X線が届き、深いパターンの製作が可

能となる。しかし長くし過ぎたり、露光量を多くし過ぎてしまうと、マスクでも完全に遮蔽されな

い X線の量も増えてしまうため、微細なパターンが作れない。

2. 現像

露光後にはレジストの現像を行う。現像には現像液、現像停止液、リンス液と呼ばれる三液を使用

する。現像停止液を用いることにより、より早く現像を止めることができる。特に現像時間が短い
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図 3.9: PMMA露光時に起きる光分解反応。

場合には停止液は必須である。現像液としては、PMMAの場合は GG現像液を用いる。

現像プロセスにおけるパラメータには、現像時間、現像液の種類、温度、濃度などがあり、特に重

要なのが現像時間である。これは現像時間がパターン精度やスリット形状に大きく影響するためで

ある。一般的に現像時間が適切でない場合、パターン精度が悪くなり、テーパー角がついてしまう。

なぜなら、現像時間が長過ぎたり (すなわち露光量が少ない)たり、短すぎる (すなわち露光量が多

い)ときには、ビームの広がり分や吸収体で吸収しきれずに少し露光されてしまった部分なども現像

されてしまい、パターンが広がったり、ビームの広がり角度分のテーパーがついてしまうためであ

る。また現像時間はスリット幅にも大きく依存し、スリット幅が小さい場合、現像液が奥まで届き

づらく、通常現像時間は長くなってしまう。つまり、現像時間の最適化には、製作したいスリット

幅とパターン、さらには露光量とのバランスを考える必要がある。

3. 電鋳 (電気メッキ)

電鋳とはメッキ技術を利用して厚みのある金属構造体を作る技術であり、電鋳技術で製造される構

造体は本研究のように最終的な金属構造体として、もしくはモールディングに使用する金型として

利用される。一般的にメッキは金属を溶かした溶液中に陰極側に被メッキ物の表面に金属を堆積さ

せるものである。メッキに使用される金属は基本的に溶液中で電離する金属であれば使用でき、電

解液が微細孔も含め、細部まで十分に行き渡り、内部応力が小さければ選択が可能である。本研究

での素子では Niを堆積させるためのメッキ浴としてスルファミン酸ニッケルを使用した。電鋳後は

PMMAをクロロホルムに浸けて除去し、PMMAのパターンを転写した Ni構造体を得る。つまり、

PMMAのパターン精度や表面粗さが、そのまま最終的に得られる構造体の性能となる。

4. 研磨

電鋳を行った後、金属構造体は不要な部分を上下面ともに研磨によって除去する。研磨によって厚

みが実効的に PMMA のものよりも減るため、PMMAの厚さは最終的にほしいサンプル素子の大き



第 3章 新MEMS X線光学系と必要な要素技術 39

さによって選択する必要がある。一般的には 200 - 300 µmのサンプルが欲しい場合には 300∼800

µmとする。

3.4 要素技術 3 : 磁性流体研磨

3.4.1 磁性流体とは

磁性流体研磨とは、磁性流体と呼ばれる液体でありながら磁場を印可すると半固体となる素材に砥粒を

混ぜた液体を用いた研磨方法であり、シリコン基板やガラスの表面研磨やステンレス管の内壁研磨に使わ

れている技術であり、nm オーダーの平滑化が可能であることが知られている [10]。磁場を印可しない時に

は液体であるため、本研究のような µmスケールの穴の開いた微細な構造体の内壁にも侵入することがで

き、磁場を変化させることで図 3.1のように内壁を研磨することができるのではないかと考えた。

磁性流体には 2 種類あり、磁性体の粒の大きさで大別される。粒の直径が小さい (∼10 nm) ものは磁

性流体 (Magnetic Fluid : MF) と呼ばれ、粒の直径が大きい (∼5 µm) ものは磁気粘性流体 (Magneto-

rheological fluid : MRF)と呼ばれる。磁性体としては鉄、コバルト、ニッケルなどの金属や酸化鉄、酸化

クロムなどの金属酸化物などが用いられる。これらの磁性微粒子を厚さ ∼数 nmの界面活性剤でコーティ

ングし、油や水などの媒質に分散させたコロイド溶液がMFもしくはMRFである。図 3.10に磁性流体の

概念図と磁場中での例を示す。磁性流体に磁場を印可することにより、磁力線に沿って磁性微粒子が配列

する。磁場の印可をやめると同時にもとの液体に戻る。もともと磁性流体は 1960 年代のはじめ、NASA

のスペースプログラムにおいて宇宙空間の無重力状態におけるロケット用液体燃料磁気的な輸送制御、あ

るいは宇宙服の液体封止材としての利用を狙って開発された。

媒体(base liquid)

界面活性剤
(surfactant)

磁性流体
(magnetic fluid)

反発力

数 nm - 数 µm

図 3.10: 右図: 磁性流体の概念図。右図: 磁場中での磁性流体の例。

図 3.10(左)に流体中での微粒子の様子を示す。流体中では磁場や遠心力がかかっても微粒子同士は均一

に分散する。ここで凝集の要因となる磁気的引力 (磁気双極子相互作用)や電気的引力 (ファンデル・ワー

ルス力)は、微粒子の微小さゆえ非常に小さい。そもそも表面の界面活性剤層の反発力で、粒子はある距離

以上接近できず、凝集は起こらない。また粒子や媒質に働く重力も、粒子の終端速度 (粒子が媒質中を沈

降・浮上するときに重力と流体抵抗が釣り合って等速運動になるときの速度) が粒子の微小化に伴って小さ

くなるために、この運動エネルギーは熱運動 (ブラウン運動) に比べ小さく、結果として、粒子は沈降も浮
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上もせず媒質中を漂う。

磁性流体は磁場をかけることで粒子の磁化が磁場方向にそろうが、零磁場では熱攪乱により磁化が粒子

内で固定されずランダムに回転するために、集団平均の磁化が零になるといういわゆる超常磁性を示すこ

とが知られている。すなわち残留磁場は存在せず、磁場印可をやめると磁化が消滅してもとの液体に戻る。

この磁場への応答性と液体特有の機密性、流動性と利用して、回転軸のシール、医療ではがん治療の造影

剤などで広く利用されている。

3.4.2 原理

磁性流体研磨とは、磁性流体と研磨剤としての砥粒を混ぜ合わせた混合溶液である。磁性微粒子そのも

のには nm オーダーの研磨性は一般にないため、研磨剤としてダイアモンドスラリーのような微粒子を混

ぜることが必要になる。溶液を対象とする構造体に流し込み、磁場を変化させることで磁性流体を動かし、

その動き追随して研磨剤が移動することで研磨が行われる。

図 3.11にMF, MRFを用いたときの研磨プロセスの図を載せる。MF の場合には、まず磁場がかかって

いない状態では研磨剤とMFがバラバラに混在し、磁場がかかると同時に磁束に沿ってMFが一直線上に

並ぶ。磁場が逆向きに変わる際に、磁場が弱くなるため自重により (重力により)MFは下に落ちる。そし

て一時的に再びMFと研磨剤が混在する。次に磁場が逆向きにかかると同時に、再びMFが一直線上に配

列され、上に持ち上がる。この際にMFの間にある研磨剤を押し出す。このプロセスを何度も繰り返すこ

とで、上下にMFが動き、この動きに研磨剤が押し出され上下に動く。このとき研磨剤と研磨対象物がこ

すれることで研磨することができると考えられる。MRFについても全く同様だが、MFと異なり、MRF

の方が通常、研磨剤より大きいため、MRFが研磨剤を押し付けるかたちで研磨対象物と接触し、この結果

研磨される。

MFもしくはMRFの磁性粒子に働く磁力 F は、次式で表される。

F = V χHgrad H (3.3)

ここで V は磁性粒子の体積、χは磁性粒子の磁化率、H は磁場強度を表す。すなわち磁性粒子が大きく、

また磁場強度およびその位置的な勾配が大きければ大きい程か効力は強い。すなわち一般に磁性粒子が大

きなMRF の方が MF よりも加工力は大きいと考えられる。
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図 3.11: 左図: MFの研磨プロセス。右図: MRFの研磨プロセス。
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3.4.3 プロセスパラメータ

以下では、磁性流体研磨における代表的なプロセスパラメータをまとめる。

1. 磁性流体

上で述べた通り磁性流体には MF と MRF の 2種類が存在し 、MRF は MF に比べ強い加工力

を持つ。しかし、粒子の径が大きいため本研究のような数十 µm 以下の微小な穴の内壁の研磨の場

合、中に入って行かないため原理的に用いることができない。また MRF は大きいため、残留磁化

の時間 (径に依存)が長く、上下方向の運動が小さくなる。すなわちこれはある程度のタイムスケー

ルの間 (周波数の逆数程度の時間スケール)で磁化したままの状態であると、重力によって下がらず、

磁束方向に配列したままであるため、研磨能力が下がってしまう。これにより研磨時間が長くなり

うる。

2. 磁場

磁場の絶対値は強ければ強いほど、加工力は大きくなるためできるだけ大きい方が望ましい。同様

に変化の周波数は磁性流体が追随できる範囲で速い方が研磨回数を増やす上で望ましい。

3. 研磨剤

一般に細かい研磨剤を用いる方が仕上がる面粗さは小さくなるが、加工力は落ちる。そのため除き

たい粗さ及び最終的に目標とする粗さを考慮した上で、段階的に異なる研磨剤を用いるなどの最適

な選択が必要となる。

3.5 要素技術 4 : 水素アニール

3.5.1 原理

アニールとは、一般的には基板を高温に保ち原子同士の拡散を促すことで欠陥を減少し均一化、応力を

緩和させることで結晶性を向上させる熱処理プロセスを指す。例えば表面化学の分野では、スパッタリン

グ等によって表面が荒れたときに、融点以下の温度で加熱しアニール工程を施す。これにより不純物を脱

離させたり、バルク結晶に近い様に拡散させたりすることで表面の構造が均一で安定な状態にしている。

アニールは一般的には非酸化性である例えば水素や窒素、不活性ガスであるアルゴン雰囲気中で行われる

ため、それぞれ水素アニール、窒素アニール、アルゴンアニールと呼ばれる。アニールにより、シリコン

の表面粗さの大幅な改善例がいくつも報告されているため、我々はこのプロセスに着目した。具体例とし

て、水素アニール前後のシリコン形状を図 3.15に示す。アニール後はシリコン原子の移動によって形状が

丸みを帯びているのが分かる。

シリコンの水素アニールによる変化はまだ正確な理解はされていない。水素アニール中で起きていると

考えられる、現在有力な 2つの理論を以下で紹介する。

1. Gibbs-Thomson効果 結晶が局所的に凸凹があり曲率をもつ場合、正の曲率をもつ凸部分は融点が

下がり溶けやすく、負の曲率をもつ凹部分は融点が上がり溶けにくくなる。いま固相と気相の界面

を考える。このような結晶界面の原子は結晶内部の原子より他の原子と結合していない未結合手 (ダ

ングリングボンド)や結晶欠陥が存在する。図 3.5.1中の結晶内部の緑の原子に着目すると、六つの

全ての手が他の原子と結合している。これに対し表面にある原子は二つのダングリングボンドを持

ち、凸部分の原子は四つのダングリングボンドを持つ。固相の原子にとってはダングリングボンド
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を持たない状態が安定であり、ダングリングボンドが多い原子ほど高いエネルギーをもち、不安定

な状態にある。このように結晶表面は内部と比較するとエネルギーが高く、これを表面エネルギー

と呼ぶ。この表面エネルギーは表面積に比例し大きくなる。凸部分は分子吸着により表面積が大き

くなるのに対し、凹部分は吸着により表面積が下がる。つまり、エネルギーが低く安定するために、

凸部分はへっこむ方向に、凹部分はより分子が吸着し出っ張る方向に原子は動く。この結果凸部分

は融点が下がり (動きやすくなり)、逆に凹部分は融点が上がる (動きにくくなる)。

2. Mullins-Sekerka理論 曲率をもった界面の形がどのように不安定化してゆくかを扱う理論である。

熱は拡散場であり、温度変化がゆっくりであれば温度場はラプラス場で表すことができる。この温

度場は尖ったものの近くで急峻に変化し、そこで温度勾配が最大になる。一方、熱の移動が温度勾

配由来であることから、尖ったところほど熱の放出が大きく、より大きな潜熱を出して速く成長す

る。つまりラプラス場の効果は Gibbs-Thomson効果と逆の作用をする。この二つの作用が相まっ

て、特別の波数の揺らぎのみが成長する。これが Mullins-Sekerka不安定である。凸部分はラプラ

ス場の性質で不安定になり、どんどん成長するように見えるが、一方で、Gibbs-Thomson効果があ

り、曲率が大きくなると分子が取り付きにくくなり成長は抑制される。これにより結局ある決まっ

た波数の揺らぎのみが選択されて成長することになる。

実験的に得られたトレンチ上部の曲率と、水素アニールプロセス時間の関係を調べてみる。すると図

3.13の左図ように各圧力において曲率を Kとすると、K∝t−
1
4 の関係があり、これはMullins-Sekerka理

論の結果に一致する (図 3.13中の左図の Bはスケール因子であり、定数)。また図 3.13中の右図はこの結

果を受け、Mullinsの連続体理論に基づいてシミュレーションを行った結果であり、実験結果を再現してい

る。これにより、水素アニールによるこのようなマクロ変形は、図 3.14のように表面のシリコン原子によ

る自己拡散によるものと考えられている。

以上より水素アニールは表面粗さの改善には非常に有用であると考えられるが、自己拡散により形状も

大きく変わってくるので注意が必要であることが分かる。

ダングリング
ボンド: 0

ダングリング
ボンド: 4

ダングリング
ボンド: 2

図 3.12: 表面エネルギーの概念図。

3.5.2 プロセスパラメータ

以下ではアニールのプロセスパラメータについて述べる。
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図 3.13: 左図: 水素アニールのプロセス時間の関数としてプロットしたトレンチ上部の曲率の実験値 [11]。

右図: Mullins-Sekerka理論に基づいた形状変化のシミュレーション [12])。

表面のシリコン原子

図 3.14: トレンチ表面にあるシリコン原子の自己拡散の概念図。

1. プロセス温度

シリコンのトレンチ構造を、圧力と時間を変えずに、温度のみを変化させて水素アニールを行った

例を図 3.15に示す。水素アニールによって形状が丸みを帯びているのが分かる。また温度が高くな

るとより丸く変化しているのも確認できる。

2. ガス圧力

同様に図 3.16に温度、時間を変えずに圧力のみを変化させた例を示す。水素圧力を小さくするにつ

れトレンチ上部の曲率は小さくなり、より丸く、変形量が大きくなっている。

3. プロセス時間

図 3.17にプロセス時間および温度による表面粗さの違いを示す。アニール時間もしくは温度を最適

化することで、表面粗さは Åレベルに滑らかになることが分かる。
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図 3.15: 水素アニール前後のトレンチ部分の SEM画像 [12]。左図 (a): 水素アニール前。中央図 (b): 水素

アニール後 (3 min, 1000 ℃, 40 Torr)。右図 (c): 水素アニール後 (3 min, 1100℃, 40 Torr)。

図 3.16: 水素アニール後 (1000℃, 3 min)のトレンチ上部の SEM画像 [12]。(a: 300 Torr, b: 100 Torr,

c: 40 Torr)

図 3.17: 1.5 × 1.5 µm2 スケールの水素アニール前後の原子間力顕微鏡イメージ [12]。(a) 水素アニール

前。(b-f) 水素アニール後 (b : 3 min, 900 ℃、c : 1 min, 1000℃、d: 3 min, 1000 ℃、e : 10

min, 1000 ℃、f : 3 min, 1100 ℃)。
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3.6 要素技術 5 : シリコン高温塑性変形

3.6.1 原理

塑性変形 (plastic deformation)とは、変形のための荷重を取り除いた後、元に戻らずに形状を保つ変形

のことであり、材料の弾性限界を超えた永久変形を指す。例えば金属の場合、物質の融点以下の高温にお

いて荷重をかけることにより、物質を塑性変形させる。我々はこれをシリコン構造体を用いた新MEMS X

線光学系製作における最終プロセスとして、光学系の曲面形状への変形に用いる。Ni 構造体の場合、常温

で弾性変形が可能であるためここでは割愛する。

シリコン単結晶はヤング率が鋼に相当するほど大きく、常温での弾性変形は難しい。また最近まで高温

塑性変形も困難であると考えられていた。しかし近年、水素もしくはアルゴン雰囲気中でシリコンの融点

付近まで高温にすることで、プレス加工による塑性変形が可能であることが報告された [13, 14]。例を図

3.18および図 3.19に示す。

38 mm

Φ10 mm or Φ20 mmΦ10 mm

凸型治具

凹型治具

図 3.18: 左図: 厚さ 0.33 mm、18×18 mm2のSi(100)ウェハの球面変形 [13]。右図: 高温塑性変形の模式

図。治具の材質は Cグラファイト [14]。

シリコン結晶の塑性変形は以下の 2種類の原理で生じていると考えられている。一つはすべり変形 (slip

deformation) である。これは、トランプカードをずらすような変形で、与えられた結晶によって決まって

いる特別な結晶面をすべり面とし、すべり面上の特別な結晶方向をすべり方向とするせん断変形のことで

ある。「すべり」とは、せん断応力により限界を超えた原子の結合が切れ、ある面 (すべり面)を境にしてず

れが生じる現象を指す。すべり面上の線のことをすべり線と言い、このすべり線は結晶構造によって密度、

形状が異なり、面心立方晶ではすべり線の密度は密、形状は直線的、体心立方晶では疎、波状的であること

が知られている。また、すべり線の間隔は大体数 100 原子直径程度であり、すべり帯 (すべり線が幾つか

集まったところ)は数 1000 原子直径程度のスケールである。単結晶、多結晶を問わず、個々の結晶粒の内

部では、塑性変形は主にすべり変形の組み合わせによって起こっていることが知られている。

二つ目は双晶変形 (twin deformation)である。これは結晶が応力を受けて変形するとき、原子が双晶面

を境界として鏡面対称に配列を変えることによる変形である (図 3.21)。衝撃的な荷重がかかったり、低温

での変形で起こりやすい。また結晶構造により起こりやすさは異なる。双晶変形は面心立方晶では起こり

やすく、体心立方晶では起こりにくい。最密六方晶では非常に起こりやすい。
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38 mm

Φ4 mm

凸型治具

凹型治具

図 3.19: 図 3.18と同じ。ただし波形変形。

結晶構造 すべり面 すべり方向

面心立方晶

体心立方晶

最密六方晶

(111)

(110)

(0001)

(111)

(110)

(2110)

(Al, Cu, Si)

(Na, Ba, Mo)

(Mg, Zn, Co )

図 3.20: すべり変形の概念図。

結晶構造 双晶面 双晶方向

面心立方晶

体心立方晶

最密六方晶

(111)

(112)

(1012)

(111)

(112)

(1011)

(Al, Cu, Si)

(Na, Ba, Mo)

(Mg, Zn, Co )

双晶面

双晶方向双晶面

図 3.21: 双晶変形の概念図。

次に原子レベルでどのようなことが起こり塑性変形が起こっていくのかを考える。一般に金属において

はその構成原子は三次元的に規則正しく配列されている。この三次元配列が乱れると、乱れている部分と
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乱れていない部分の境界は線状となる。この境界は転位と呼ばれ、その種類には刃状転位と螺旋転位、二

つが混合している混合転位がある。刃状転位は原子面が途中から抜けており、転位のない結晶に余分面を

むりやり押し込んだ形の結晶欠陥である。転位線に垂直方向に結晶面がずれている。これに対し螺旋転位

は、転位線に対して平行に結晶面がずれている。金属の塑性変形はこの転位の動きによるものである。転

位の性質としては、転位の周辺に応力場ができ、原子の配列の乱れが周辺に影響をおよぼし、ひずみ、応力

が生じる、格子の乱れは 5-6 原子の範囲、小さな力でも転位は増殖し、転位が次々に生じる、などが挙げ

られる。仮に転位のような欠陥がない理想的な原子配列をしているときにあるせん断応力 τ がかかり、破

線を境界とする原子の結合が全て切れ、1原子間距離だけ移動する場合を考える。すると上下面の原子の結

合が全て同時に切れ、隣接した原子の位置に入り、再度原子同士が結合する (図 3.22)。このとき原子の数

は非常に大きいため、結合を切るために必要な外力は大変大きいものになってしまう。しかし、実際には

このような理想的な配列をしている金属はなく、欠陥を持っているため、かなり小さな力でこのような変

形を行える。

ここでは例として刃状転位が存在する箇所にせん断応力が作用する場合に起こる変形のメカニズムを考

える。図 3.23中に記されている二つの原子 (赤とマゼンダ)に着目すると、赤色の原子は刃状転位のため

格子間隔が通常より狭くなっているため、もとの格子間隔に戻ろうと右側に力が働く。逆にマゼンダ色の

原子は通常より格子間隔が大きいためもとに戻ろうとし左側に力が働く。このような状態のときに図にあ

るように各原子に働く力と同じ向きにせん断応力がかかると、二つの原子の結合は切れやすく、小さなせ

ん断応力で切れる。この結果真ん中図のように転位が一原子間距離だけずれる。これを順次繰り返し転位

が結晶の端まで移動して抜けることで塑性変形する。このように塑性変形は、どの部分にどの程度の力を

加えるか、ということが非常に重要となる。

3.6.2 プロセスパラメータ

以下ではシリコン高温塑性変形の代表的なプロセスパラメータについて述べる。

1. プロセス温度

プロセス温度は塑性変形の形状に重要である。シリコンの融点 (1414C◦) になるべく近い方が塑性

変形が忠実に行われ、低温では弾性変形となって、治具を外すともとの形状に戻ってしまう恐れが

ある。しかし、温度が高すぎるとシリコン表面が溶けるなどにより形状への影響が懸念される。

2. 圧力

プロセス温度と同様に圧力は形状精度に影響を及ぼす。圧力が高い方が当然ながら、より治具に

沿った変形が期待される。しかし低温で圧力をかけすぎると、結晶面が治具形状によって、すべら

ず割れる可能性があるため、これも温度と合わせて最適化が必要である。
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τ

τ
刃状転位線
すべり面

余剰半原子面

図 3.22: 左図: 原子の配列が理想的な場合に外力がかかったときの塑性変形のイメージ図 [15]。原子一列

分が動いているとした。右図: 刃状転位している場合のイメージ図 [15]。

せん断力

τ

τ

刃状転位線 すべり面

図 3.23: 刃状転位が存在する箇所にせん断応力が作用したときに起こる塑性変形のイメージ図 [15]。刃状

転位がすべり面上を移動することで塑性変形が行われる。
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3.7 要素技術開発の分担

新 MEMS X線光学系には以上で述べたような 5つの要素技術の開発が新たに必要となる。そこで我々

は日本を代表するマイクロマシン技術の専門家と共に開発を進めた。表 3.2に各要素技術の開発の担当と

項目をまとめる。私は開発項目全般に目を光らせると同時に、特にシリコンドライエッチングの条件出し

および、各工程後の鏡と光学系の形状および粗さ測定と X線評価を主導した。

表 3.2: 新MEMS X線光学系開発の作業分担。

開発項目 研究者名 (機関)

シリコンドライエッチング

および鏡の評価と X線測定

江副 祐一郎 助教、高木うた子 大学院生 (首都大・理工)

満田 和久 教授、山崎 典子 准教授、

輿石 真樹 大学院生、三石 郁之 大学院生 (東京大・理)

X線 LIGA 杉山 進 教授、加藤 史樹 大学院生 (立命館大・COE推進機構)

磁性流体研磨 山口 ひとみ 准教授、Raul E. Riveros 大学院生 (フロリダ大・航空宇宙)

水素アニール 金森 義明 准教授、藤平 慎也 大学院生 (東北大・工)

シリコン高温塑性変形 中嶋 一雄 教授、森下 浩平 助教 (東北大・金属材料研)
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第 4章

シリコン鏡チップの製作と X 線反射の
実証

4.1 目的

光学系の製作に向けて、まずは X線反射の実証を目指し、シリコン鏡チップ製作の条件出しを宇宙研に

て行った (図 4.1)。鏡チップとは 1 cm角の大きさのシリコンチップに D-RIEで多数の円弧状もしくは直

線状の穴をあけたものであり、鏡の形状や粗さの評価に用いる。当然ながら D-RIEプロセス後の表面粗さ

は反射率の点からできるだけ抑えられることが望ましい。また、結像性能の観点から穴はできるだけ垂直

で、かつマスクパターンに忠実なものが望ましい。以下ではこの粗さと形状に着目して D-RIEの条件出し

を行っていく。

4.2 鏡チップの製作と評価

4.2.1 フォトリソグラフィの条件出し

D-RIEでの保護膜として、最も一般的なのがフォトレジストである。フォトレジストはフォトマスクの

形状を再現するためできるだけ薄い方が好ましい。一方で、D-RIEでのエッチング中にエッチングにより

消失してしまわないため、十分な厚さをもつ必要がある。

条件出しでは宇宙研 D 棟 4F クリーンルームの CR の装置を使用した。CR 内は白色光のみではなく、

フォトリソグラフィ用に UV光をカットるすため、イエローブースにも切り替えが可能である。図 4.2左

はホットプレート (AS ONE, HP-2SA)である。温度分布精度は ±2℃、室温では +10 ∼430 ℃まで使用

可能であり、最高到達温度まで約 30 分で高温昇温できる。図 4.2右はスピンコーター (MIKASA, 1H-D7)

である。次に図 4.3左はベイク炉 (AS ONE, DO-300FA)であり、強制対流式、温度設定範囲は 40∼270

℃、温度分布精度は ±4 ℃ (at 200 ℃)であり、最高温度到達時間は 35分程度である。図 4.3右は露光装

置 (ナノテック, BA100i)である。露光性能としては、有効露光面積 φ125 mm、照度均一度は ±5 %以内、

主波長は 365, 405, 436 nm、露光時間は 0.3∼99.9 秒までで 0.1 秒間隔で設定が可能であり、露光解像度

はライン &スペースで 1∼2 µm、ランプ平均寿命は 1000 時間となっている。

我々はこれまでの研究で産総研の D-RIE 装置を用いてシリコンドライエッチングを行ってきた。そこ

で、フォトリソの条件はまずは産総研で用いたレシピに準ずるものとした。表 4.2.1 に示す。用いたレジ

ストは厚塗り可能なポジレジスト AZP4903である。まず、ウェハ表面は親水性でフォトレジストとの密



第 4章 シリコン鏡チップの製作と X線反射の実証 51

図 4.1: 宇宙研の CRの様子。

図 4.2: ホットプレート (左)とスピンコーター (右)。

着性が悪いため、HMDS(ヘキサメチルジンラザン)などの密着性向上塗布剤で処理を行い、ウェハ表面を

疎水性にしてレジストとの密着性を向上させる。HMDS 処理後、レジストを塗布するのだが、最初に低速

(500 rpm) でレジストをウェハ全体に塗り、次に高速 (2000 rpm)で膜厚の制御を行い、最後により高速

(6000 rpm)回転にすることでウェハ端のレジスト溜まりを除去する。厚塗りレジストは粘性が高いため、

最後のプログラムが必要になる。次にプリベイクをすることでレジスト中の溶媒を蒸発させ、レジストと

の密着性が向上する。

このスタートレシピを試したところ、図 4.4左にあるように露光後に発泡現象が見られ、現像すると図

4.4右にあるようにパターンが壊れてしまった。さらには図 4.4下にあるように、現像不足や圧力のかかり

すぎによりレジストが剥がれている部分もあった。レジストの剥がれは現像時間などを最適化すれば良い

が、発泡は我々として初めて見る現象であり、原因としては、1. 露光時のマスクとウェハのコンタクト状

態が強すぎるため圧力がかかり過ぎた、2. ウェハ内に残った水分が露光によって蒸発し、厚いレジスト内

を抜けきらず、レジスト中で溜まり、それがレジストとウェハの密着性を下げ、パターンを崩してしまっ
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図 4.3: ベイク炉 (左)と UV露光装置 (右)。

表 4.1: 宇宙研でのフォトリソのスタートレシピ

プライマー塗布 (HMDS)　　　　　 350 rpm, 5 sec

1500 rpm, 20 sec

レジスト塗布 (AZP4903) 　　　　　 500 rpm, 5 sec

2000 rpm, 12 sec

6000 rpm, 0.8 sec

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 20 min

プリベイク (ベイク炉 )　　　 100 ℃, 15 min

120℃, 5 min

一日放置　　 　　　　　　　　　　

露光 (ソフトコンタクト) 32 sec, 255 W

現像 (AZ 400K)　　　　　　　　　　 現像液: 純水=1 : 3

た、ことなどが考えられる。まずは 1のコンタクト状態を考え、コンタクトを弱め、マスクとウェハに距

離をあけた。しかし、結果は変わらずウェハ全面に発泡現象が確認されたため、次に 2が原因と考え、レ

ジスト塗布前に高温 (200 ℃, 5 min)でベイクし水をとばすとともに、プリベイク時の温度を 130℃に上

げる、という対処を行った。その結果、局所的には存在するものの、これまでのようにウェハ全面に発泡

現象は見られなくなった。これは光学系製作に対して有効面積の減少、このあとの高温塑性変形での非対

称性につながり、大きなデメリットとなるため、レジスト塗布前に高温でベイク (200 ℃, 5 min)を行った

上で、さらにベイク時間、ベイク温度、さらには露光時間のパラメーターを変えることで条件出しを引き

続き行った。
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図 4.4: 左上図: 露光後に見えた発泡現象の光学顕微鏡図。右上図: 現像後に発泡した箇所を光学顕微鏡で

見た図。左下図: 現像不足によりレジストが剥がれてしまっている。右下図: 圧力のかかりすぎに

より、レジストが剥がれてしまっている。

まずはベイク温度のみを変化させ、発泡の様子を調べたところ、発泡は温度が高くなるにつれ抑制され

る予想通りの傾向となった。しかしプリベイクの温度が高すぎるとレジストが固まりすぎ、現像されにく

くなる。一般に現像時間が長すぎるとパターニング精度が悪くなってしまうため、現像時間を ∼5 minを

目安に現像濃度を上げる、プリベイク温度を下げるなどし、プリベイク温度と現像時間のバランスをとる。

その結果我々は表 4.2.1のような条件で、図 4.5のようなスリット製作に成功した。これまでの発泡現象に

よるパターン崩れがほとんど見られない。ただしパターン幅が設計値の 30 µmより大きく、∼45 µmまで

広がってしまっている。これは厚塗りのためレジスト上部がただれていることが原因である。レジスト塗

布のさいの回転数をこれ以上上げることでレジスト厚を薄くすることができるが、これ以上薄くしてしま

うと D-RIEにより 300 µm貫通がもたなくなってしまう。よって、発泡現象を抑制し、パターンをきれい

にすることは可能だが、パターン幅が広がってしまうため、我々はより薄いレジストでの貫通を目指すこ

とにした。

次に我々はスリット幅が広がらないような、より薄い膜厚が可能なポジ型レジスト S1830を用いて 300

µmウェハ貫通を目指す。スタートレシピを AZP4903と同じにしたところ、発泡現象はほとんど見られな

かった。そこで、より発泡を抑えるため露光時間を短く、現像を短くするために現像液を濃くした。ここ

まででフォトリソを通したところ、パターンとしてもきれいにでき、スリット幅の広がりもほぼ設計値と

同じ値となった。ここまでの条件を表 4.4 に載せる。そこで、この条件を用いて D-RIE を行うことによ

り、貫通が可能かどうかを判断する。選択比 (レジストとウェハのエッチングの比であり、選択比が高けれ



第 4章 シリコン鏡チップの製作と X線反射の実証 54

表 4.2: 条件出しで得られた AZP4903のレシピ

ベイク (ホットプレート)　　　　 　 200 ℃, 5 min

プライマー塗布 (HMDS)　　　　　 350 rpm, 5 sec

1500 rpm, 20 sec

レジスト塗布 (AZP4903) 　　　　　 500 rpm, 5 sec

2000 rpm, 12 sec

6000 rpm, 0.8 sec

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 30 min

プリベイク (ホットプレート )　　　 115 ℃, 30 min

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 20 min

露光 (ソフトコンタクト) 16 sec, 255 W

現像 (AZ 400K)　　　　　　　　　　 現像液: 純粋=1 : 1

~45 µm
~45 µm

図 4.5: 左図: 表 4.2.1の条件による設計値のスリット幅 30 µmの写真。しかし、実際は ∼45 µmに広がっ

ている。右図: 左図を拡大したもの。

ばエッチングに対してレジストの耐性が良い)を求めた結果は 52となり、300 µm貫通には 5.8 µm必要

となり、これは貫通不可能である。そこで我々は現像後にポストベイクと呼ばれるプロセスを加えること

でレジストの選択比向上を目指した。これは現像後にもう一度ベイクすることでレジスト内に残留してい

た溶媒や現像液を除去し、ウェハとの密着性を向上させるためのプロセスであり、ドライエッチングの場

合、プラズマ耐性の向上がのぞめる。但し、ポストベイクの温度が高すぎたり、時間が長過ぎるとレジス

トの形状が変わったり、剥離が困難になる。例として今回のポストベイクしたものとポストベイクしてい

ないレジストのプロファイルを図 4.6に載せる。回転数は少し違うが、同じ S1830を使っているが、明ら

かにレジストがだれている部分が見える。ポストベイク後の結果、選択比は向上し、∼60 となり、300 µm

貫通のためには 5.0 µmとなった。しかし、D-RIEをしてみたが結果として 300 µm貫通はできなかった。

このため S1830はパターニングやスリット幅はきれいにできたのだが、選択比が足りないため貫通は諦め、

我々は選択比が ∼ ∞となる金属マスクを利用することにする。

レジストによる貫通が無理だったため、選択比がほとんど無限にとれる金属マスクでの条件出しを行う
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表 4.3: 条件出しで得られた S1830のレシピ

ベイク (ホットプレート)　　　　 　 200 ℃, 5 min

プライマー塗布 (HMDS)　　　　　 350 rpm, 5 sec

1500 rpm, 20 sec

レジスト塗布 (S1830) 　　　　　 350 rpm, 7 sec

1500 rpm, 33 sec

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 5 min 　

プリベイク (ホットプレート )　　　 115 ℃, 30 min

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 10 min

露光 (ソフトコンタクト) 10 sec, 255 W

現像 (NMD-3)　　　　　　　　　　 現像液: 純水=1 : 0 　
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図 4.6: 左図: S1830 レジストを 1500 rpm で塗布したもののプロファイル。ポストベイクはしていない。

右図: S1830レジストを 1000 rpmで塗布したもののポストベイク後のプロファイル。

ことにする。金属マスクはスパッタ、および金属マスク除去のためのプロセスが入るため、プロセス時間

が長くなる。本研究では金属としてはアルミを用いる。レジストでのプロセスと変わるため、プロセスフ

ローを図 4.7に示す。図にあるように、まずはウェハにアルミスパッタすることで∼200 nmのアルミを成

膜、この上からレジストを塗布し、露光、現像、アルミを除去するために混酸エッチング、ここでパター

ニングが完了しているためレジストを除去し、D-RIE 後に残りのアルミを除去する。このプロセスでは

パターニングの精度はアルミ上のレジストで決まるため、S1830を用いる。レジストは混酸には溶解しな

いため、混酸エッチングのさいにも薄くても問題はない。ここで注意すべき点は、混酸エッチングは等方

ウェットエッチングであり、パターン部分のエッチングが終わった時点で速やかに混酸エッチングプロセ

スを終える必要がある。なお、混酸はシリコンは溶かさない。S1830のレシピには条件出しを行った表 4.4

を用いた。結果を図 4.8, 4.9に載せる。図 4.8より、アルミマスク上の S1830の塗布はうまくできており、

スリット幅もほぼ設計値通りの ∼31 µm(設計値は 30 µm)となっている。また、図 4.9は混酸エッチング

後に S1830を除去したときのスリット写真であるが、レジストパターンを精度良く転写しており、スリッ

ト幅は広がらずに ∼31 µm のままであった。このようにパターン精度やスリット幅も改善されたため、

フォトリソはアルミマスクで行うことにした。アルミスパッタおよびレジストの条件は表 4.4に載せる。
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図 4.7: アルミマスクでの鏡チップ製作のプロセスフロー。
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図 4.8: 現像後の写真。水色の部分がアルミマスクの上にパターニングされた S1830である。
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図 4.9: 混酸エッチング後の写真。黒っぽく見えているのがシリコン表面。
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表 4.4: 条件出しで得られたアルミマスクでのプロセスレシピ

アルミスパッタ 60 sec (200 nm成膜)

プライマー塗布 (HMDS)　　　　　 350 rpm, 5 sec

1500 rpm, 20 sec

レジスト塗布 (S1830) 　　　　　 350 rpm, 7 sec

1500 rpm, 33 sec

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 5 min 　

プリベイク (ホットプレート )　　　 115 ℃, 30 min

常温乾燥　　 　　　　　　　　　　 5 min

露光 (ソフトコンタクト) 10 sec, 255 W

現像 (NMD-3)　　　　　　　　　　 現像液: 純水=1 : 0 　

ブロアー +常温乾燥　　　　　　 10 min

混酸エッチング　　　　　　　　　 10∼15 min

水洗　　　　　　　　　　　　　　 10 min

レジスト除去　　　　　　　　　　 アセトン中で 1 min　

4.2.2 ドライエッチングの条件出し

目標は、表面粗さと形状精度、具体的にはスリット幅の広がりが 1 µm以内, 穴のテーパー角が 0.2°以

内である。これは我々の評価システムの精度からくる上限値である。我々はまずは形状についての条件出

しを行い、次に表面粗さの追求を行った。

鏡チップ用のマスクは図 4.10にあり、鏡チップの各パラメータは図 4.11に示す。スリット幅は 2, 5, 10,

20, 50 µmのものがあるが、開口効率と S1830のパターニングを考慮し、スリット幅は 20 µm、スリット

間隔は 50, 100 µmのもので条件出しをすることにした。曲率のパラメータは影響がないと思い、特に制

限を設けなかった。まず最初に STS推奨の mirror01レシピをベースにした mirror04レシピにて D-RIE

を行った。表 4.2.2 に各レシピをまとめる。mirror01 レシピと mirror04 レシピの違いは表の通りパッシ

ベーションパワーであり、このパワーを増やすことにより形状精度の改善を狙った。図 4.12に結果を載せ

る。結果としては、表側のスリット幅は ∼42 µm, 裏側は ∼75 µmとなった。これは設計値 (20 µm)と比

べ非常に大きい。これはマスクアンダーカットと呼ばれる現象であり、数ミクロンレベルの線幅をもつパ

ターニングをドライエッチングにより形成する場合、どのような材料においてもマスク直下の溝上部にこ

のような特異な現象が生じる。原因はまだ特定されていないが、エッチング・マスク側面で散乱されるイ

オンに起因するだろうと考えられている。そこで次に産総研の同装置でのレシピ (mirror06)を試した。し

かし、結果は図 4.13にあるように表側は ∼42 µm, 裏側は ∼29 µmと大きく広がり、mirror04同様にマ

スクアンダーカットも見られた。

これらの結果からパッシベーションパワーを上げることが必要と判断し、表 4.6に示す mirror07レシピ

を作成した。以下のような表 4.6にあるレシピを作成した。mirror04と比べ、パッシベーションガス流量、

パッシベーション圧力をともに増加させ、パッシベーションパワーを上げることで、より強力に側壁を保

護し、形状精度の向上を狙った。スリット形状の結果は図 4.14、テーパーについては図 4.15に示す。まず
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PD

R

D: スリット幅 
P: スリット間隔
R: 曲率半径 

図 4.10: 鏡チップ用マスク。

磁気粘性流体を用いた内面研磨用マスクデザイン
2006.10.12 version 5 江副 祐一郎

ALMARK

D 5 !m

D 10 !m

D 20 !m

D 50 !m の行

D 2 !m

D 5 !m

D 10 !m

D 20 !m

R = 50,   50,   150,  250,  ",    250, 150,   50    50 mm の列

D スリット幅, S スリットスペース, R スリット曲率

S 50S 50S 50S 50S 50 S100 S100 S100 S100

S100S100S100S100S 50S 50S 50S 50S 50
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S300S300S300S300S200S200S200S200S200

S200S200S200S200 S300 S300 S300

S200S200S200 S300 S300

図 4.11: 鏡チップ用マスクのパラメータ。

スリット形状についてだが、顕微鏡の裏からライトを当てることにより、マスクアンダーカット部分を評

価することに成功した。表側を見ると、マスクアンダーカットはほとんど見られず、スリット幅の広がり

も表が ∼25 µm、裏が ∼27 µmとなり、設計値 20 µmに対し、それぞれ 5, 7 µmの広がり幅と大きく改

善された。しかし、図 4.14右にあるスリット裏側の広がり部分が大きく、この場合は 41−27で ∼14 µm

となる。この広がりはプラズマを発生させることにより生成された荷電粒子が D-RIEにより貫通後、絶縁

体である保護膜のレジストにぶつかり、チャージが逃げれずに溜まり、その結果シリコンをエッチングし

てしまう、と考えられる。このような貫通間際のスリット広がりはノッチと呼ばれる。

またテーパーについてだが、∼0.4 degとなった。テーパーの評価はウェハを反射面と垂直に割り、その
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表 4.5: mirror01, mirror04レシピ

mirror01 mirror04

サイクルタイム TEtch 3.0 sec 3.0 sec

TPassi 2.5 sec 2.5 sec

ガス流量 SF6 　 420 sccm 420 sccm

C4F8 100 sccm 100 sccm

プラズマソースパワー エッチング　 1700 W 1700 W

パッシベーション 600 W 1000 W

圧力 エッチング　　 4.00 Pa 4.00 Pa 　

パッシベーション 1.33 Pa 1.33 Pa

プラテンパワー エッチング　 80 W 80 W

パッシベーション　　　 0 W 0 W

~42 µm ~75 µm

図 4.12: mirror04レシピを用いて製作した鏡チップ。左図: チップの表側。右図: チップの裏側。

断面を見るため、チップのように小さい構造体では評価ができないため、500 µmウェハを用いて評価し

た。このレシピによりスリットの形状およびテーパー角がかなり詰めれてきたため、ここからは粗さの追

求をしていく。

スリット形状を大きく変えず、粗さを改善できるパラメータとして我々が最初に着目したのがチラーの

温度である。これはウェハ下部についている電極の温度を変えるパラメータであり、ウェハ温度を下げる

ことにより、相対的にパッシベーションパワーの増加につながるため、表面粗さの平滑化が期待できる。こ

れまで全てチラーの温度は 10 degであり、マシンのスペックとしては −20 degまで可能である。よって

我々はチラーの温度を 0, −10, −20 degと変えて、D-RIEを行った。スリット形状の結果を図 4.16に、表

面粗さの結果を図 4.17に載せる。チラー温度が 0 degのときはスリット形状に変化はないが、−10, −20

deg のときは表側のスリットの広がりもほぼなくなっており、ほぼ設計値通りの ∼21 µm となっている。

また、裏側のノッチについても −10, −20 degのときにはなくなっている。この結果と表面粗さの結果を

合わせると、mirror07のチラー −10 degがベストレシピであると考えられる。スリットの広がりから推定

すると、テーパーは <0.2 degと考えられる。これ以上は光学系顕微鏡で評価していくのは難しいため、今

後は UV光などを使った評価系でも評価する。
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42 µm

42 µm

29 µm

29 µm

図 4.13: mirror06レシピを用いて製作したチップ。プロセス時間は 125 min。左上図: チップの表側。右

上図: 表側の拡大図。左下図: チップの裏側。右下図: チップの裏側の拡大図。

最後に補足であるが、ノッチの問題も解決するため、両面アルミマスクのプロセスも試したため、これ

らの結果も載せる。裏面にも絶縁体であるレジストではなく、導体であるアルミを付けることで、D-RIE

後にウェハ下部でチャージが溜まるのを防ぎ、ノッチを改善するねらいである。図 4.18に示すように、結

果としてスリットの形状は少し端がすぼむ形となり変わってしまったが、ノッチが改善されているのが確

認できる。但し、これはアルミスパッタの手間を増やすことになるため、mirror07, −10 degの方がより

簡単である。よって以下では mirror07, −10 degを最終レシピとして用いる。
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表 4.6: mirror07レシピ

サイクルタイム TEtch 3.0 sec

TPassi 2.5 sec

ガス流量 SF6 　 420 sccm

C4F8 200 sccm

プラズマソースパワー エッチング　 1700 W

パッシベーション 1000 W

圧力 エッチング　　 4.00 Pa 　

パッシベーション 2.00 Pa

プラテンパワー エッチング　 80 W

パッシベーション　　　 0 W

表 裏

D 20 P 100 R 150

 25 µm  27 µm  41 µm 

図 4.14: mirror07レシピを 95 min行った後の D20 P100 R150チップのスリット形状。
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27 µm

28 µm

θ ~ 0.4 deg

スリット断面

50 µm

290 µm

20 µm

スリット上部

20 µm

スリット下部

スリット断面

図 4.15: mirror07レシピを 95 min行った後の D20 P100 R150チップのスリット形状。

表
mirror07 

裏

@D 20 P 200 R 250 

  20 µm 

 20 µm 

チラー 0 deg

@D20 P 200 R∞

チラー -10 deg

 22 µm 

 21 µm 

チラー -20 deg

@D20 P 200 R∞

 24 µm 

 28 µm  46 µm 

図 4.16: mirror07レシピにおいて、チラーの温度を 0, −10, −20 degと変化させたときのスリットの両サ

イドの光学系顕微鏡の写真。



第 4章 シリコン鏡チップの製作と X線反射の実証 63

10050
1

10

100

1000

Si
de
!w

al
l r

ou
gh

ne
ss

 [n
m

]

Measured scale [µm]

- mirror07(10 deg)

- mirror07(-10 deg)
- mirror07(-20 deg)

- mirror07(0 deg)

図 4.17: mirror07 レシピにおいて、チラーの温度を 0, −10, −20 deg と変化させたときの表面粗さのプ

ロット。表面粗さは rmsは表示。

表

mirror07 (95 min)

 25 µm 

 27 µm  41 µm 裏

片面Alマスク@D 20 P 100 R 150 両面Alマスク@D 20 P 200 R ∞ 

 24 µm 

 25 µm 

図 4.18: mirror07(チラー 10 deg)レシピにおいて、D-RIEのプロセスは全く同じにそろえ、両面アルミマ

スクと片面アルミマスクのときのスリット形状の比較。
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4.2.3 磁気研磨

目的

磁気研磨プロセスは D-RIE、もしくは X線 LIGAプロセス後の工程であり、最終的にこの研磨により

目標となる表面粗さ ∼1 nmを目指す。磁気研磨プロセスをする上で、最終的に研磨して得られる粗さは研

磨前の粗さにも依存するため、D-RIEや X線 LIGAプロセスによる表面粗さも追求しなければいけない。

これに伴い、我々は D-RIEによるシリコンチップの形状および表面粗さ改善の条件出しと平行し、磁気研

磨の条件出しも行ってきた。チップはこちらの条件出しで改善が確認された時点で送付し、コンスタント

にフロリダ大学・立命館大学とミーティングも行ってきた。

尚、これら磁気研磨に関しての条件出しはフロリダ大学の山口ひとみ先生と Raul Rivorsさんにより進

めていただいた。

実験セットアップ

図 4.19にフロリダ大学の実験セットアップを載せる。
 

 
 

 

 
 

457 mm

 
 

 

 

 

457 mm

磁極端3軸ステージ

コイル

図 4.19: フロリダ大学の実験セットアップ。左図: セットアップの斜め図。右図: セットアップの真正面

図。両磁極端の中心に研磨したいものを挟み、磁場をかけ研磨していく。

条件出し (1)—–磁気流体 or 磁気粘性流体

まずは磁気流体 (MF:Magnetic Fluid) と磁気粘性流体 (MRF:Magnetic Rheological Fluid) のどちら

の微粒子を用いて研磨プロセスを行うかを検討する。これらの違いは微粒子の径 (MF: ∼nm。MRF:

∼µm。) である。今回研磨するシリコンチップはスリット幅 20 µm, ピッチ幅 50, 100, 200 µm のため、

この程度のスリットの中に入り研磨を行えるものでないといけないため、相対的に小さいMFを用いたい。

さらに研磨原理でも述べた通り、MRFを用いて研磨する場合、MFでは上下運動により押し出された研磨

剤が間接的に研磨するのに対し、研磨剤を直接押し付けることで研磨する。このため、MFは研磨対象物

にかかる力が小さく、MRFはかかる力が大きくなってしまう。また、MRFは大きいため、残留磁化の時

間 (径に依存)が長く、上下方向の運動が小さくなってしまう。これはある程度のタイムスケールの間 (周

波数の逆数程度の時間スケール)で、磁化したままの状態であると、重力により下がらず、磁束方向に配列

したままであるため、研磨能力が下がってしまう。これにより研磨する時間が長くなってしまうため、大

きなデメリットとなる。よってこれらの条件から、条件出しはMFを用いて行っていく。
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条件出し (2)—–研磨力

ここでは各コイルに流す入力電流の波形を変化させることにより、研磨能力の向上を目指す。研磨能力

の向上のためには、いかに研磨剤と研磨対象物との相対運動を活発化させるか、が一番のポイントとなる。

この相対運動の活発化を促すパラメータとして周波数と磁気流体の運動の向き、の二つが最も影響が大き

いと考えられる。例えば周波数が高い方が磁性体の動きが早く、研磨レートが速い。プロセス時間が長く

なるにつれ、コイルが発熱してしまい、磁力低下につながる。このため、研磨レートも速い方が良い。し

かし、周波数を高くしすぎると今度はその動きに磁気流体が追随できなくなってしまう。また、磁気流体

の運動方向は従来は上下方向となり、従来の研磨プロセス (図 4.20参照)においては研磨対象物に対して

高い研磨能力はのぞめない。

この問題を解決するためにフロリダ大学は逆向きのダイオードを各コイルに取り付けることにより (図

4.20参照)、入力電流の波形を変化させ、より高い周波数 (従来: ∼10 Hz、今回: ∼40 Hz)で磁気流体の動

きが確認され、さらに磁気流体の運動方向を左右方向へと制御するこに成功した。条件出し後に行った研

磨プロセス前後の粗さ評価の結果を図 4.21、4.22、4.23、4.24に載せる。この結果、研磨前では 1 µmス

ケールでの粗さが rms∼ 12 nm(Ra∼11 nm)に対し、研磨後では rms, Raともに ∼5 nmとなっており、

大幅に改善されているのが確認できる。尚、フロリダ大学の粗さ評価は全て Zygo NewView 7200 Optical

Profilerで行っている。

coil 1 coil 2

各コイルへの入力電流 回路図

25696 uH 25696 uH

各コイルへの入力電流 回路図

coil 1 coil 2
25696 uH 25696 uH

図 4.20: 左図: 従来の入力電流の波形とその回路図。磁気流体の運動方向は上下。右図: 逆向きのダイオー

ドを各コイルに取り付け、入力電流を変化させた。このときの入力電流の波形と回路図。これに

より高い周波数での磁気流体の左右方向への運動が可能となった。
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図 4.21: 左図: 研磨前のスリット反射面の三次元図。右図: 左図とは別の角度から見たときの三次元図。

図 4.22: 左図: 研磨前のスリット反射面の表面プロファイルと rms および Ra の値。測定スケールは 10

µm。 右図: 左図と同様に表面プロファイルと rmsと Raの値。但し測定スケールは 1 µm。

図 4.23: 左図: 研磨後のスリット反射面の三次元図。右図: 左図とは別の角度からの図。

条件出し (3)—–研磨剤の大きさ、スリット幅、プロセス時間、振動数

ここまでで研磨で使用する微粒子の大きさや実験セットアップに関しての条件出しを行ってきたが、こ

こではより細かな研磨剤の大きさ、スリット幅、プロセス時間、振動数を変化させることで各パラメータ

に対するトレンドをつかむことを目的とする。粗さとしては rms, Raの値を考え、三次元測定結果に対し、
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図 4.24: 左図: 研磨後のスリット反射面の表面プロファイルと rms、Raの値。測定スケールは 10 µm。右

図: 測定スケール 1 µmの表面プロファイルと rms、Raの値。

傾き補正だけでなく、ここでは large filter, small filterという 2種類のフィルターをかけトレンドを理解

していく。large filterとは ∼10 µmスケールのラージスケール成分へのフィルターであり、ここでの粗さ

の値はこの成分以下の粗さと考えて良い。この中には我々が X線測定に用いている Al Kαのコヒーレン

ト長 (∼2 µm)なども含まれており、X線反射に影響する粗さ成分も含まれる。small filterとは、∼1 µm

以上の成分へのフィルターであり、ここでの粗さの値は全て 1 µm以下のスケールでの粗さとなり、ここ

での粗さの変化は研磨プロセスによるものが主であると考えられる。以下に各パラメータの結果を載せる。

図 4.25にあるように、まず研磨剤の大きさについては他のパラメータを固定した上で 0-0.05 µm, 0-0.2

µm, 0-0.5 µm とすると、結果として大きい微粒子を用いることでラージスケールの粗さは落とすことが

できるのが確認できる。これはより大きな微粒子を研磨剤として使うさいには、同じ時間内では大きなス

ケールの粗さを落とすことができるという一般的な解釈で理解することができる。しかし、スモールス

ケールでは研磨剤の大きさに依らずほぼ同じように見える。

次にプロセス時間についてだが、図 4.26のように、ラージスケールの粗さに関してはプロセス時間があ

る程度長くするにつれ改善されているが、スモールスケールについてはプロセス時間に依らないように見

える。これはスモールスケールの粗さは比較的早く研磨されるが、ラージスケールの粗さを落とすために

はより長い時間をかける必要があると考えられる。

次は振動数を変化させた結果についてだが、図 4.27を見るとラージスケールとスモールスケールともに

高い振動数では粗さが落ちていない。これは振動数を高くすることで同じ時間内でより研磨する回数が増

えることにより、粗さは改善する、という考えに反しているように見える。しかし、自重により重力で下

に落ち、次に磁界がかかり持ち上がり研磨剤を押し出す、という研磨プロセスを考える。振動数が高くな

り過ぎ、自重により下に落ちる時間がなくなってしまうと、下に落ちずにその場で微小振動をしているよ

うに見えることがある。つまり振動数も高くすれば良いわけではなく、研磨プロセスが有効に働く範囲内

での最大値を見極める必要がある。

最後にスリット幅についてだが、図 4.28からラージスケールの粗さについては若干スリット幅が大きく

なるにつれ改善されているように見えるが、有意な差はないように見える。スモールスケールの粗さでは

逆に、スリット幅が小さい方がより滑らかになっているようことが確認できる。これは最終的なスリット

幅が現在の 20 µm ではなく、5 µm としより高いアスペクト比を狙っている我々としては嬉しい傾向と

なっている。
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研磨剤 時間 振動数 スリット幅
0-0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 20 Hz 10 µm

0-0.2 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 20 Hz 10 µm

0-0.5 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 20 Hz 10 µm

large filter small filter

図 4.25: 実験時の各パラメータ、研磨剤の大きさを変えたときのラージスケール、スモールスケールでの

粗さ (rms, Ra)の値と形状測定結果のイメージ。

結果として現時点で large filterでの粗さが X線で評価されるものである。これが 10 nmを切っていな

いので、まだ改善が必要である。
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研磨剤 時間 振動数 スリット幅
0.05 µm アルミナコロイド 0.5 h 25 Hz 10 µm

0.05 µm アルミナコロイド 1 h 25 Hz 10 µm

0.05 µm アルミナコロイド 2 h 25 Hz 10 µm

large filter small filter

図 4.26: 実験時の各パラメータ、プロセス時間を変えたときのラージスケール、スモールスケールでの粗

さ (rms, Ra)の値と形状測定結果のイメージ。
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研磨剤 時間 振動数 スリット幅

0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 25 Hz 20 µm

0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 50 Hz 20 µm

large filter small filter

図 4.27: 実験時の各パラメータ、振動数を変えたときのラージスケール、スモールスケールでの粗さ (rms,

Ra)の値と形状測定結果のイメージ。
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研磨剤 時間 振動数 スリット幅
0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 25 Hz 10 µm

0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 25 Hz 20 µm

0.05 µm ダイヤモンドスラリー 1 h 25 Hz 50 µm

large filter small filter

図 4.28: 実験時の各パラメータ、スリット幅を変えたときのラージスケール、スモールスケールでの粗さ

(rms, Ra)の値と形状測定結果のイメージ。
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4.2.4 水素アニールの条件出し

水素アニールの条件出しは東北大学の金森義明先生と藤平慎也さんに進めていただいた。

我々はまず、水素アニールの条件出し用のため、mirror04レシピを用いてサンプルチップを作成し、東

北大へ送付し、水素アニールプロセスを行っていただいた。実験セットアップは図 4.29 に載せる。プロ

セス後は返送していただき、こちらでプロセス後のウェハを壊し、その断面の様子と表面粗さをラージス

ケールを Dektakで、スモールスケールを AFMで評価した。結果は図 4.30のようになる。図中では水素

アニール前後のシリコンチップの断面、そして KOH結晶異方性エッチング後に得られた断面との比較を

光学系顕微鏡と SEM画像、表面粗さ (10 × 10 µm2 スケールでの rms)で行っている。左図と中央図の比

較から、アニール後はプロセスにより表面が白くなっているのが見てとれる。また、D-RIEに起因してい

ると思われる光軸方向の粗さはまだ完全に消えたわけではないが、アニールプロセスによりかなりなまさ

れている。その後 D-RIEの条件出しにより、パターニング精度が良く、かつより滑らかで垂直性も良いシ

リコン鏡チップの製作が可能となったため、mirror07レシピによるシリコン鏡チップで水素アニールの条

件出しを継続して行っていただいた。これらの条件出しの結果と各パラメータは図 4.31, 4.32, 4.33 に示

す。SEM で粗さがほとんど消えているように見えるため、表面粗さ 10 nm が期待できるのではと考え、

我々は X線照射試験を行った。

Turbomolecular pump
[drive unit]

Infrared gold image furnace

Transfer rod

Mass flow controllers
(MFCs)

Capacitance gauge
[display unit]

Pirani gauge
[display unit]

Cold cathode gauge
[display unit]

Rotary pumps (RPs)

Filters

50 cm

図 4.29: 東北大学の水素アニール用実験セットアップ。
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! !  

! ! ! ! ! ! ! !  

10 µm

エッチング方向
(光軸方向)

mirror04(アニール前) mirror04(アニール後)

300 µm

10 µm

KOH異方性エッチング
rms ~ 40 - 100 nm rms ~ 10 - 30 nm rms ~  1- 10nm 

220 µm

300 µm

 粗さスケールはAFMでの
10 µm × 10 µmでの値

10 µm

図 4.30: 水素アニールプロセス前後と、KOH結晶異方性エッチングとの写真と粗さの比較。写真は光学系

顕微鏡と SEMによるもので、粗さは 10 × 10 µm2 スケールでの rmsの値。

図 4.31: 水素アニール後のシリコンチップのスリットと、その断面の SEM画像。プロセス条件は圧力 13.3

kPa, 水素ガス流量 1 slm, 温度 1300 ℃, プロセス時間 60 min。

4.3 X線反射測定実験

4.3.1 入射X線に対する鏡チップの角度プロファイル

製作した鏡チップの X線反射の実証のために、図 4.34のような実験系を考える。X線源から放射され

た平行な X線が、鏡チップにある角度 φで入射してきた場合、光軸方向の回転軸である φの回転角によ

り、図にあるように三つの状況が考えられる。まず、鏡チップと入射 X線が平行である場合の図 4.34(1)

の状況を考えてみる。入射した X線の一部は鏡チップのピッチ部分に吸収され検出されないが、その他の

入射光は全て検出される。次に光軸方向に対しある角度 φ回転している (2)の場合は、ピッチによる吸収、
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図 4.32: 水素アニール後のシリコンチップのスリットと、その断面の SEM画像。プロセス条件は圧力 6.66

kPa, 水素ガス流量 1 slm, 温度 1300 ℃, プロセス時間 30 min。

図 4.33: 水素アニール後のシリコンチップのスリットと、その断面の SEM画像。プロセス条件は圧力 6.66

kPa, 水素ガス流量 1 slm, 1300 ℃, プロセス時間 120 min。

ダイレクトに検出される成分の他に、反射面に当たり、反射された成分が存在する。X線源からのダイレ

クト成分は、回転角 φに反比例して減少していく。最終的にはダイレクト成分はある角度 φc(コリメータ

角)で全て反射面に遮蔽されてしまう (図 4.34(3))。(2)の場合、φが臨界角より十分に低角度 (シリコンの

1.49 keVに対する臨界角は 1.1 deg)である場合は反射成分が直線の上に超過成分となり加わりプロファイ

ルが変わる (図 5.1)。我々はこの超過成分を確認することで X線の反射を実証する。また、この超過成分

は鏡チップの表面粗さに大きく依存してそのプロファイルが変わるため、得られた反射プロファイルから

鏡チップの X線照射による実効的な粗さが評価できる。なお、鏡チップのピッチ部分にあたり透過してく

る成分も考えられるが、これは 1.49 keVでのシリコンに対する減衰長が 7.9 µmであることを考慮すると

無視して良い。

4.3.2 実験セットアップ

鏡チップでの X線照射試験を行うため、首都大学東京 宇宙実験研究室の所有する X線ビームライン施

設を利用する。セットアップを図 4.36 に載せる。X 線発生源としては、manson 軟 X 線発生装置を用い
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入射角 φ = 0° (全てダイレクト成分)

(1)

0° < φ < φc (ダイレクト成分＋反射成分)

(2)

φ ≧ φc (全てのX線が遮蔽)

(3)

検出器

シリコン鏡チップ側壁

X線

d
T

φc=tan-1(d/T)

φ

φ

detector

sample

1 mm

X線

図 4.34: 左図: 首都大ビームラインでの X線反射成分の検出システムの概念図。右図: 検出器チャンバー

内でのサンプルと検出器のセットアップ写真。
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図 4.35: 図 4.34の検出システムで予想される反射プロファイル。

た。一次ターゲットとして Alを使用したため、放射成分としては一次ターゲットの蛍光輝線 (Al Kα, 1.49

keV)と制動放射による連続成分である。管電圧は 4.0 keV, 電流値は 0.04 mAとした。測定時の真空度は

X線発生装置内はおよそ 1×10−6 Torr, 検出器チャンバー内では約 1×10−5 Torrとなっている。

manson発生装置から出た X線ビームは大きさ φ5 mmの二枚のアルミニウム製ピンホールを通り、図

4.37 左にあるようにアルミニウム製の治具にカプトンテープで固定されたシリコン鏡チップに入射する。

治具位置でのビームサイズは φ7.8 mm であり、治具の穴はこれと比べ小さく φ2.5 mm の穴が開いてい

る。図 4.36左のように検出器とシリコン鏡チップとの位置は固定されており、鏡チップは図 4.36左にあ

る 3軸ステージ (x, θ, φ)の真上に設置されているため各方向に移動可能である。各軸も図 4.36左に定義

されており、X方向は光軸方向に垂直な移動、θ方向はステージ平面の回転、φ方向はステージ平面に垂直
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な方向への回転となっている。ステージの 1 chと物理的な移動距離との対応表は表 4.7に載せる。ステー

ジの可動領域は Xステージは ±300 mm, θ は +180°/−90°, φは ±8°となっている。

検出器内チャンバーの写真を図 4.37右に載せる。検出器には PIN型半導体検出器を用いており、入射

窓は 7 mm2(2.4 mm×2.8 mm)で、0.3 mil(7.5 µm)厚のベリリウム窓が使用されている。

X-rays

TMP

GV

GV GV

Manson X-ray Generator Chamber

Pin Hole Pin Hole

AL 30 nm + PET 200 nm

0.45 m

1.30 m

0.36 m

TMP

Theta stage

Pin stage
X stage

Amptek PIN
Chip

X Phi

Theta

Detector Chamber

首都大学東京 ビームライン

X-ray

X-ray generator

Detector Chamber

2 m

図 4.36: 左図: 首都大学東京にあるビームラインの概念図。右図: 実際の首都大ビームライン写真。X 線

源は manson社Model 3Bの軟 X線発生装置。検出器は SEIKO社製の XR-100CRのシリコン

PINフォトダイオード検出器。

7.5 mm シリコン鏡チップ

図 4.37: 左図: 治具にカプトンテープで固定されているシリコン鏡チップ。右図: 検出器チャンバー内の写

真。検出器は PIN型シリコン半導体検出器 XR-100CR。

4.3.3 Al Kα (1.49 keV)のライン確認

まずはターゲットとして Alをセットし、蛍光 X線のスペクトルのライン確認を行った。結果は以下の

ようになり、予想通りの蛍光輝線によるライン成分と制動放射による連続成分を確認した。ピークチャン

ネルは ∼590 chであり、Al Kαをガウシアンフィットした時の 1 σ は ∼80 chとなった。この範囲にある
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表 4.7: 3軸ステージの対応表。

X-stage 1 ch ⇐⇒ 1 µm

θ-stage 500 ch ⇐⇒ 1°

φ-stage 1000 ch ⇐⇒ 0.48°　　

ものは Al Kα成分がほとんどであると考えられる。

- Al Kα: center ~ 590 ch 
σ ~ 80 ch 

- Al Kα + continuum (bremss)
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図 4.38: generatorから取得されたスペクトル。

4.3.4 55Fe線源によるエネルギー較正

エネルギー較正で用いるバンドが比例計数管 (Proportional Counter: PC)におさまるように、PCのゲ

インを調整し、Al Kα(1.49 keV)、Mn Kα(5.9 keV)、Mn Kβ(6.5 keV)を用いてエネルギー較正を行う。
55Fe線源で得られたスペクトルを図 5.2に載せる。ここでは各ラインのピーク付近をガウシアンフィット

し、Al同様にピークチャンネルや分散値を算出した。Al Kα, Mn Kα, Mn Kβ のピークチャンネルを直

線でフィットした結果も図 4.39に載せる。各点が <10 chの精度で線形性が確認できる。これは十分に 1

σ 内におさまっている。

y [ch] = (285±2.5)x [keV] + (163±13)

この式から 1 σ∼80 ch ∼280 eVとなることが分かる。

4.3.5 X線の光軸合わせ

正確な反射プロファイルを求めるためには、X線ビームと検出器、X線ビームと鏡チップの反射面との

中心だしをしなくてはならない。この節では入射 X線の光軸合わせを行う。x, θ, φの順に中心だしを行っ
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Mn Kα
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Mn Kα:
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σ ~  74 ch

Mn Kβ:
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図 4.39: Al Kα 1.49 keV, Mn Kα 5.9 keV, Mn Kβ 6.5 keVを用いてエネルギー較正を行い、線形性を確

認した。フィットはガウシアンで行い、ピーク値と分散値 (1 σ)を算出した。

ていく。測定中に最も問題となってくると思われるビーム強度の変動については、各測定において基準点

をあらかじめ決めておき、一定間隔で基準点に戻りスペクトルを取得しておく。これを行うことで、基準

点でのカウント数の変動がビーム強度の変動と考えることができるため、時間変動を加味した補正が可能

である。始めに X線ビームと検出器の光軸合わせを行うため x方向をスキャンしていく。検出器の中心付

近以外は粗く 1 mm間隔でスキャンし、中心付近は 0.25 mm間隔でスキャンを行っていった。結果は以下

の図 4.40に示す。中心は図中の「center」であり、決定精度は ∼0.1°である。次に x方向を得られた中心

に動かし、X線ビームと鏡チップの反射面を平行にするために θ, φ方向の中心だしを行った。結果は 5.4

にあり、中心決定精度は各々 ∼0.1°程度である。θ, φ方向は各々 2°, 0.48°間隔でスキャンしていった。

これらは全て積分時間が 100 secであり、スペクトルの 500-600 chのカウントを xが、500-2000 chのカ

ウントを θ, φスキャンに用いた。

4.3.6 本測定

3軸を前節で行ってきた中心に動かし、いよいよ角度プロファイル取得のための本測定を行う。ここで

の測定はより積分時間を長く 600 secとし、中心付近ではより細かく 0.12°間隔でスキャンを行っていく。

測定では 6点ずつ行い、最初と最後の点は基準点に戻り測定する。X線ビーム強度の変動はこの基準点の

カウントが線形に変動していると仮定し、時間変動を補正した。Al Kα 1.49 keV はラインをガウシアン

フィットしたさいの 1 σ 範囲とし、その chを積分し算出した。結果は図 4.42に載せる。また比較のため

図中に 2-4 keVの範囲を積分したものを同時にプロットしてある。実線は製作したシリコン鏡チップのス

リット幅とウェハ厚から計算された X線のダイレクト成分である。プロファイルは Al Kαバンドではダ

イレクト成分の他に超過成分が確認できるが、2-4 keVバンドではほとんどこの超過成分は見えない。こ

れは、シリコンでは K吸収端のある ∼1.8 keVを超えてしまうと、反射率が急激に下がってしまうため、

2-4 keVの高エネルギーではほとんど反射成分は確認できない。今回の結果でもこのようなエネルギー依

存性が見えた。この角度プロファイルは図 4.35で予想されるものと一致していると考えるため、この超過
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図 4.41: 左図: θ 方向の光軸合わせ。右図: φ方向の光軸合わせ。

成分こそ反射成分であると考える。ここで評価される光学系の粗さは Al Kαのコヒーレント長である ∼ 2

µmスケールでの粗さとなる。我々はこの手法での世界初の反射の実証に成功した。

4.3.7 モデルとの比較

X線の反射率とシリコン鏡チップの反射面の表面粗さを定量的に見積もる。フリーパラメーターは表面

粗さであり、理想的なプロファイルに表面粗さによる寄与として Debye-Waller因子をかける。図 4.43に

あるようにプロファイルは表面粗さ ∼4 nmのモデルプロファイルと似ている。
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図 4.42: X線照射試験により得られた反射プロファイルとモデルとの比較 (赤: 2-4 keV, 白: Al Kα )
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第 5章

Ni 鏡チップの製作と X 線反射の実証

5.1 目的

製作された Ni サンプルに対し、首都大学東京のビームラインにて X 線照射試験を行った。ここでは

LIGA サンプルの X 線照射の実証および反射プロファイルから X 線照射時の実効的な表面粗さ取得を目

指す。

5.2 X線反射測定実験

実験系や手順は水素アニールでの X線反射測定とほとんど同じであり、実験場所は首都大学東京　宇宙

実験研究室のビームラインを利用する。

5.2.1 入射X線に対する鏡チップの角度プロファイル

シリコン鏡チップと同様に、実験前の段階で予想される角度プロファイルを調べておく。図 5.1にある

ように、ニッケル鏡チップの表面粗さに大きく依存したプロファイルとなっている。しかしプロファイ

ルはシリコンの場合と様子が変わり、高角度まで超過成分が確認できる。これはニッケルの K 吸収端が

∼7.7 keVと高いエネルギーにあるため、Al Kα 1.49 keVより高エネルギー領域においても反射するため

である。

5.2.2 実験セットアップ

5.2.3 Al Kα (1.49 keV)のライン確認

まずは水素アニール同様にラインの Al Kαのラインを確認する。このスペクトルをガウシアンフィッ

トし、ピークチャンネルが ∼596 ch, 分散値が 1 σ∼80 chであり、ほとんどシリコン鏡チップの実験時と

同じであることも確認できた。

5.2.4 55Fe線源によるエネルギー較正

シリコン鏡チップと同様に 55Fe 線源を用いてエネルギー較正を行った。Al Kα, Mn Kα, Mn Kβ の

ピークチャンネルを直線でフィットした結果も図 5.2に載せる。各点が <5 chの精度で線形性が確認でき

る。これは十分に 1 σ 内におさまっている。

y [ch] = (285±2.4)x [keV] + (166±12)
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図 5.1: 図 4.34の検出システムで予想される反射プロファイル。

この式から 1 σ∼80 ch ∼280 eVとなることが分かる。
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図 5.2: Al Kα 1.49 keV, Mn Kα 5.9 keV, Mn Kβ 6.5 keVを用いてエネルギー較正を行い、線形性を確

認した。フィットはガウシアンで行い、ピーク値と分散値 (1 σ)を算出した。

5.2.5 X線の光軸合わせ

正確な反射プロファイルを求めるためには、X線ビームと検出器、X線ビームと鏡チップの反射面との

中心だしをしなくてはならない。この節では入射 X線の光軸合わせを行う。x, θ, φの順に中心だしを行っ

ていく。測定中に最も問題となってくると思われるビーム強度の変動については、各測定において基準点
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をあらかじめ決めておき、一定間隔で基準点に戻りスペクトルを取得しておく。これを行うことで、基準

点でのカウント数の変動がビーム強度の変動と考えることができるため、時間変動を加味した補正が可能

である。始めに X線ビームと検出器の光軸合わせを行うため x方向をスキャンしていく。検出器の中心付

近以外は粗く 1 mm間隔でスキャンし、中心付近は 0.25 mm間隔でスキャンを行っていった。結果は以

下の図 5.3に示す。中心は図中の「center」であり、決定精度は??である。次に x方向を得られた中心に動

かし、X線ビームと鏡チップの反射面を平行にするために θ, φ方向の中心だしを行った。結果は 5.4にあ

り、中心決定精度は各々??程度である。θ, φ方向は各々 2°, 0.48°間隔でスキャンしていった。これらは

全て積分時間が 100 secであり、スペクトルの 500-600 chのカウントを xが、500-2000 chのカウントを

θ, φスキャンに用いた。
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図 5.3: X軸方向の光軸合わせ。

5.2.6 結果

各ステージを中心に動かし、いよいよ角度プロファイル取得のための本測定を行う。積分時間は 600 sec

とし、中心付近ではより細かく 0.12°間隔でスキャンを行っていく。得られたプロファイルを図 5.5に載

せる。シリコン鏡チップと同じように図中には Al Kα に対し高エネルギー側である 2-4 keV の反射プロ

ファイルもプロットしておく。実線は製作された LIGA鏡チップの平均スリット幅とチップ厚から求めら

れるダイレクト成分である。この実線に対してシリコン鏡チップと異なり、高いエネルギー側でも超過成

分が確認できる。フィット結果としては rms∼4 nmとなり、磁気流体研磨前の ∼9 nmより改善している

ことが分かる。これはこの手法での世界初の X線反射の実証である。
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第 6章

光学系を目指した高温塑性変形

6.1 目的

鏡チップを用いた X線反射実証と平行して、シリコン光学系製作のための高温塑性変形の条件出しを行

う。我々が目指すのは曲率半径 1 m以上の球面変形であり、変形量は微小である。また穴があいたウェハ

の高温変形も世界的には例がない。そこで以下ではまずベアシリコンを変形し形状精度を確かめる。そし

て次に穴のあいたウェハを変形し、同様の精度が出るかを確かめる。変形は東北大学 金属材料研究所 中嶋

研究室で行っていただいた。

6.2 光学系ウェハの高温塑性変形と評価

6.2.1 ベアシリコンの高温塑性変形とその評価

ベアシリコンの高温塑性変形を行っていただき、変形後のウェハの変形精度を評価するため、レーザー

干渉計を用いた三次元形状測定を行った。測定した試料は高温塑性変形後の Si(111) t300 µm(図 6.1参照)

であり、光学系顕微鏡により変形後のウェハには図 6.2にあるようにウェハ端にすべり線もしくはすべり

帯、ウェハ中心部に斑点のようなものを確認した。ウェハ中心部に見られる斑点についてだが、これらは

高温でのプロセス中に、何かが付着したと考えられるが、具体的な付着物は分かっていない。また、フッ

酸処理も行ってみたが、処理前後で変化は見られなかったことから、酸化物でないことが分かっている。

x [mm]

y [mm]

100

100

(a,b)

曲率半径
R

ウェハ(凹面)断面
ウェハ(凹面)上図

中心

O

100 mm

ウェハ(凸面)上図

図 6.1: 高温塑性変形後の Si(111) t300 µmウェハ。左図: 変形後のウェハの凹面側の写真と解析のための

フィッティングパラメータおよび座標系の定義。右図: 変形後のウェハの凸面側の写真。
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500 µm 1 mm

図 6.2: 高温塑性変形後の Si(111) t300 µmウェハ (左: ウェハ端、右: ウェハ中心部)

次に、変形精度を評価するために、三次元形状測定器 NH-3で測定した結果を図 6.3に載せる。色が中心

対称、球対称に分布していることから予想通りの球面形状に変形されていることが分かる。また、端部の

スクラッチ傷も確認でき、中心と端の z軸の値の違いは 1.20 mmとなり、設計値の 1.25 mmと 0.05 mm

のズレとなっている。

図 6.3: 高温塑性後のベアシリコンの三次元形状測定装置 NH-3でのイメージ。

より詳しく調べるために、図 6.1 で定義した x 方向 (x=10, 30, 50, 70, 90) と y 方向 (y=10, 30, 50,

70, 90) の断面プロファイルを見たのが図 6.4 である。図から、中心の (x, y)=(50, 50) に近づくほど変

形量は大きく、定性的に球面変形が正しく行われていることが確認できる。さらに中心を通る場所でのプ

ロファイルを理想的な球面プロファイルでフィッティングした結果が図 6.5である。x方向の曲率半径は

1044.9±0.9 mm,y方向の曲率は 1039.6±1.5 mmと求まり、有意に設計値より大きい。中心がややずれて

いたとしても、半径は小さくなるでるはずであるため、やはりやや大きな曲率を持って曲げられたと考え

られる。

曲率半径がデザインとずれた原因は、変形治具の形状精度およびプロセス中もしくは後の反りかえりな

どが考えられる。そこで次に変形した治具の形状測定を行う。なお、曲率半径は異なっているが、ウェハ

は円の曲線と非常に良く一致しており、もし仮に治具による原因であるとすると、変形自体は高精度と考
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えられる。なおMEMS X線光学系では曲率半径は焦点距離 (曲率半径/2)を決める。今回の半径のずれは

一回反射の場合、焦点距離 50 cmに対し 2 cmのずれを意味する。これは実際には、検出器位置を調整す

ることで対応可能と考えられる。
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図 6.4: 図 6.1で定義した x方向 (x=10, 30, 50, 70, 90 mm)と y方向 (y=10, 30, 50, 70, 90 mm)の断面

プロファイル。上から x=10, 90 mm及び y=10, 90 mm, x=50 mmおよび y=50 mm, x=30, 70

mm, y=30, 70 mmの結果。
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図 6.5: 赤: 変形中心と思われる x=50 mm(左), y=50 mm(右)における断面プロファイル。青: デザイン

通りの曲率半径 1000 mmをもつ理想球面のプロット。緑: 得られた断面プロファイルを円関数で

フィッティングした結果。
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6.2.2 変形治具の形状評価

曲面形状に変形していただいたウェハの曲率は設計値より有意に大きな値 (中心付近 ∼1040 mm, デザ

イン値 1000 mm)となった。この原因として変形した治具の形状精度が考えられるため、ウェハ同様の形

状測定を変形治具に対しても行った。

測定した治具は図 6.6のような凸型および凹型の二つのである。凸型治具の端には焦げ跡のようなもの

が見えたが、両治具には熱変形後のシリコンに見られたすべり線とすべり帯、およびウェハ全体に広がる

汚れに相当するようなものは見られなかった。また両治具には加工の時についたであろう旋盤傷がついて

いる。また前節同様、レーザー顕微鏡 NH-3で測定した 3次元形状を図 6.7に示す。両治具とも中心対照

であることから設計通りの球面状の形が確認できる。

100mm

100mm

図 6.6: カーボングラファイト製変形治具の写真 (左: 凸型、右: 凹型)。

[mm]

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.20 1.21.00.80.60.40.20

[mm]

図 6.7: 左図は凹型、右は凸型治具の NH3イメージ。黒の点や右図に見える直線は、フォーカスが合わず、

データ点の取得に失敗した箇所。
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より詳しく評価するため、今回はいくつかのフィット領域に分け、各々曲率半径を求める。フィット方

法とフィット領域の定義は図 6.8にある通り、NH-3での三次元イメージから断面プロファイルを取り、中

心を固定し、円フィットを行った。測定領域は x方向 (x=10, 30, 50, 70, 90)、y方向 (y=10, 30, 50, 70,

90)に対し、全体フィット、左端フィット、右端フィット、中心フィットの四つである。表 6.1にはこれに

対する熱変形後のシリコンウェハの結果が載っており、表 6.2、表 6.3は各々凹型、凸型治具の結果である。

その結果、凹型治具は設計値 1000 mmから曲率半径が小さい方にずれ、凸型治具は大きい方にずれてい

ることが分かる。また、これらの治具により変形されたウェハは大きい方にずれ、すなわち凸型治具と同じ

方にずれていることになる。さらには x、y方向や端と中心による曲率半径の違いが小さいため (<1 mm)、

両治具の精度の高さも確認できる。

結果として、凹型治具は小さい方 (∼990 mm)に、凸型治具は大きい方 (∼1028 mm)に曲率半径が両治

具とも設計値の 1000 mmからずれていた。またこれらの治具を用いて変形されたウェハに関しては、曲率

半径が大きい方 (∼1041 mm)にずれ、凸型の治具、すなわち上側治具と同じ方にずれている結果となった。
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図 6.8: 左図：治具のフィット方法について。NH-3の測定から断面図を取り、その形状を円フィット。右

図：フィット領域の定義。ここでは x=0のフィット例を挙げる。全体フィットは全データを用い

てのフィットであり、左端フィットは左端から 10 mm、右端フィットは右端から 10 mm までの

データのみ、中心フィットは中心から ±5 mmのデータ点のみを用いてフィットしている。
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表 6.1 : 熱変形後のウェハの曲率半径。単位は全て [mm] 。

小数点四桁目を四捨五入した上で、誤差はほぼ一律に 0.001 mm。但しこの場合誤差は 1 σ での値。

全体フィット 左端フィット 右端フィット 中心フィット

x=-40 1041.517 1041.516 1041.518 1041.520

x=20 1042.103 1042.092 1042.097 1042.107

x=0 1042.298 1042.297 1042.295 1042.292

x=20 1042.115 1042.112 1042.110 1042.120

x=40 1041.538 1041.536 1041.534 1041.542

y=-40 1041.539 1041.543 1041.535 1041.537

y=-20 1042.114 1042.109 1042.105 1042.109

y=0 1042.301 1042.294 1042.293 1042.293

y=20 1042.103 1042.096 1042.096 1042.105

y=40 1041.514 1041.507 1041.515 1041.524

表 6.2 : 凹型治具の曲率半径。単位は全て [mm]。

小数点四桁目を四捨五入した上で、誤差はほぼ一律に 0.001 mm。但しこの場合誤差は 1 σ での値。

全体フィット 左端フィット 右端フィット 中心フィット

x=-40 990.282 990.281 990.281 990.281

x=-20 990.883 990.883 990.883 990.882

x=0 991.081 991.083 991.082 991.074

x=20 990.872 990.875 990.872 990.871

x=40 990.259 990.260 990.256 990.260

y=-40 990.276 990.273 990.275 990.278

y=-20 990.877 990.877 990.877 990.879

y=0 991.078 990.077 991.075 990.074

y=20 990.877 990.875 990.873 990.880

y=40 990.273 990.270 990.270 990.275

表 6.3 : 凸型治具の曲率半径。単位は全て [mm] 。

小数点四桁目を四捨五入した上で、誤差はほぼ一律に 0.001 mm。但しこの場合誤差は 1 σ での値。

全体フィット 左端フィット 右端フィット 中心フィット

x=-40 1028.366 1028.368 1028.363 1028.368

x=20 1028.951 1028.944 1028.948 1028.951

x=0 1029.144 1029.135 1029.147 1029.136

x=20 1028.952 1028.943 1028.952 1028.952

x=40 1028.360 1028.360 1028.362 1028.360

y=-40 1028.358 1028.361 1028.357 1028.359

y=-20 1028.950 1028.953 1028.942 1028.948

y=0 1029.144 1029.148 1029.134 1029.137

y=20 1028.953 1028.950 1028.943 1028.955

y=40 1028.369 1028.365 1028.368 1028.372
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6.2.3 D-RIEプロセス後のウェハの高温塑性変形とその評価

本節では、D-RIE(mirror01レシピ,70 min)を行い、その後高温塑性変形プロセスを行って頂いた 4 イ

ンチ Si(100) t300µm ウェハ (DMD♯42)の形状精度を調べることを目的とする。評価はこれまで同様レー

ザー干渉計を用いた三次元形状測定 (NH-3)にて行った。

測定は図 1のような設定曲率半径 1000 mmで高温塑性変形された DMD♯42 Si(100) t300 µmウェハに

対し、超音波洗浄およびフッ酸処理後に行った。治具・加工条件を変えたため、DMD♯41に比べ、DMD♯42

の表面はかなりきれいになっている。図 6.9にあるように、表、裏共に設計値のスリット幅 30µmより大

きくずれているのは D-RIEが原因である。高温塑性変形の前後ではスリット形状、幅に変化はないと思わ

れる。

100 mm

上図
断面図

52 µm

75 µm

設計値 30 µm

表

裏

R

図 6.9: 高温塑性変形された 4 インチ Si(100) t300 µm ウェハ。

次にレーザー干渉計 NH-3で測定した三次元形状を図 6.10に示す。ベアシリコンウェハの変形と同様、

色が球対称に分布していることから精度の高い球面変形が行われていることが確認できる。また、D-RIE

によるスリットも確認できるが、段差によるフォーカスエラーや、NH-3での測定ピッチが 200 µmと大き

いため (スリット幅 30 µm,スリットピッチ 200 µm)、設計通りの同心円状には見えていない。PV(Peak

to Valley: z軸の高さの最低点-最高点の高低差)は設計値の 1.25 mmとコンシステントな結果となってい

る。但し、フォトリソの際のマスクの中心出しがうまくできていないため、変形中心とパターン中心 (中心

付近にある穴)が若干異なっている。

中心出しとしては、図 6.11においてまず x方向の断面をフィッティングし最下点を出し、この最下点を

通る y方向の断面に同様にフィッティングを行い最下点を求めることで決定した。測定ピッチは前回の治
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0 0.6 1.2 [mm]

図 6.10: 高温塑性変形された 4 インチ Si(100) t300 µm 基板の NH-3イメージ。

具測定と同様に 200 µmで行った。

治具測定のときと同様にいくつかのフィット領域に分け、各々曲率半径を求めた。フィット方法とフィッ

ト領域の定義は図 6.11にある通り、NH-3での三次元イメージから断面プロファイルを取り、中心を固定

し、円フィットを行った。測定領域は x方向 (x=-40. -20, 0, 20, 40)、y方向 (y=-40. -20, 0, 20, 40)に

対し、全体フィット、左端フィット、右端フィット、中心フィットの四つである。但し、今回の測定におい

ては図 6.12にあるように、オリフラおよび D-RIEによる段差があるため、生データは用いず、screening

したものを用いてフィットを行った。図 6.13に各領域のフィッティングのグラフ、表 6.4にこの結果を載

せる。

その結果、高温塑性変形後のウェハは設計値 1000 mmから曲率半径が大きい方にずれているが、各領

域および各場所においても曲率半径は ∼1 mm以内におさまっていることから高い精度で曲げられている

ことが確認できる。また、各領域の残差のグラフから端の方にいくにつれ円フィットからずれていくのが

見える。

フィットで求めた曲率半径が大きい傾向にあるのはベアシリコンの変形時と同様である。すなわち治具

自体の曲率が 1000 mm より大きい可能性が考えられる。変形精度は基板の中心付近ではおおむねフィッ

ト曲線から < 10 µm のずれに収まっており、高い精度での変形ができていると考えられる。

今後の方針などについては、次章で述べる。
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図 6.12: 左図は x=0の断面の生データ。右図は左図を screening後、中心出しの結果を踏まえ平行移動さ

せたグラフ。
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図 6.13: 各領域のフィッティング結果のグラフ。赤線がフィッティング関数、黒線がデータ、下の緑線は

データとフィッティング関数との残差をプロットしたもの。

表 6.4: 高温塑性変形後のウェハの曲率半径。単位は全て [mm] 。小数点四桁目を四捨五入した上で、誤差

は全て 0.01 mm以下。但しこの場合誤差は 1 σ での値。

全体フィット 左端フィット 右端フィット 中心フィット

x=-40 1032.735 1032.736 1032.740 1032.731

x=-20 1033.312 1033.316 1033.320 1033.308

x=0 1033.506 1033.510 1033.505 1033.509

x=20 1033.315 1033.325 1033.322 1033.312

x=40 1033.736 1033.741 1033.741 1033.730

y=-40 1032.738 1032.737 1032.741 1032.737

y=-20 1033.312 1033.316 1033.317 1033.310

y=0 1033.504 1033.503 1033.504 1033.506

y=20 1033.316 1033.322 1033.320 1033.313

y=40 1032.741 1032.740 1032.743 1032.739
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第 7章

結論と展望

7.1 結果のまとめ

ここでは本修論の目的である、鏡チップを用いた各要素技術の組み合わせによるプロセスの評価、をま

とめていく。現在我々が考えている新MEMS X線光学系は 3つあり、

1. シリコンドライエッチング→磁性流体研磨→高温塑性変形
2. シリコンドライエッチング→水素アニール→高温塑性変形
3. X線 LIGA→磁性流体研磨→弾性変形

となっている。本修論では最後の変形プロセスをのぞき、いくつかのプロセスについて X線照射試験も含

め評価を行ってきた。以下の表 7.1に各プロセスに対する結果をまとめる。表において X線評価となって

いない表面粗さの値は AFMなどの機械的に求めた値である。

1のプロセスについては、研磨後の粗さが改善されていることが確認できる。磁性流体研磨で得られる

最終的な表面粗さは研磨前の初期粗さに依存してくるため、D-RIEの粗さ改善次第では <10 nmもしくは

LIGA同様の粗さの達成が見込まれる。

2 のプロセスでも水素アニール後の表面粗さの改善が見られる。こちらは D-RIE 後の初期粗さに依ら

ず、スモールスケールの粗さは改善できることも確認された。

3のプロセスでも磁性流体研磨プロセスでの粗さ改善が見られる。

表 7.1: 本修論で評価したプロセスの結果。

表面粗さ (平滑化前) 磁性流体研磨後 水素アニール後　

1. シリコンドライエッチング ∼30 nm ∼10 nm

2. シリコンドライエッチング ∼30 nm ∼4 nm (X線評価)

3. X線 LIGA　 ∼10 nm ∼4 nm (X線評価)
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7.2 今後の展望

ここでは前節の各プロセスの結果に基づき、各要素技術ごとに今後の展望を述べていく。

7.2.1 シリコンドライエッチング

シリコンドライエッチングは、鏡チップに関しては引き続きテーパーと粗さ改善レシピの条件だしを行

う。テーパー追求は現在の評価システムではこれ以上はできないため、UV光を当てることにより集光像

から直接評価するなど、評価方法の確立が課題となる。また、粗さについてはエッチングプロセス中に O2

ガスの導入や熱酸化などの粗さ改善レシピの条件だしを行い、rms∼10 nmを目指す。これと同時に光学系

の評価方法の確立、X線照射による評価を行っていく予定である。

7.2.2 X線 LIGA

X線 LIGAは、鏡チップでの条件だしを続け、粗さの改善を目指す。現在の粗さの要因としては、PMMA

の現像時に溶解していく速度が異なり、結果 PMMAに凸凹構造ができてしまうことや、マスク自体のも

つ凸凹構造が PMMA, 最終的には Ni構造体にまで転写されてしまっている、などが考えられる。そこで、

来年度から新しいマスクが導入されるため、こちらのマスクを用いながら、現像の際の撹拌方式を変えて

みるなどを試しながら、rms∼5 nmを目指す。これと平行し、光学系製作方法を確立する。

7.2.3 磁性流体研磨

磁性流体研磨は、シリコン鏡チップ、LIGA鏡チップの研磨の条件だしを引き続き行う。鏡チップも粗

さが改善された時点でフロリダ大へ送付するようにし、最終的に rms1 nmを目指す。また、シリコン光学

系、ニッケル光学系の研磨のためのセットアップの構築も同時に行っていく。

7.2.4 水素アニール

水素アニールは、引き続きシリコン鏡チップの粗さ改善の条件だしを続け、最終的に rms<1 nm を目

指す。

7.2.5 高温塑性変形

高温塑性変形は、開口度が高くなっても同様の変形が可能か、LIGA光学系の弾性変形などを試してい

く予定である。変形後の反射面がどのような形になっているのか、理想曲面からのズレがどの程度像の広

がりを生むのか、などまだ評価方法が構築できていないため、X線もしくは UV光などを照射することで

変形の条件だしにフィードバックをかけていけるようにしたい。
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