
FIG. 1 Two-dimensional XRD images around 222 reflections of ITO 

films: a) as-deposited, b) 180℃, c) 190℃, d) 195℃, e) 208℃, f) 300℃, 
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【緒言】 フレキシブルデバイス等に応用される機能性薄膜では，非晶質の状態で成膜されアニー

ル処理などを経て結晶化させて利用されるものも多い．その結晶化条件の検討においては，アニ

ール処理後の結晶性評価や物性評価の結果から条件出しをしていることが多いと思われる．また，

結晶性評価には X線回折法（XRD）が良く用いられるが，十分な信号強度を得るため厚い膜を成

膜して評価していることも多い．しかし，膜厚が薄い場合でも同じ温度で結晶化するのか，アニ

ール処理過程で結晶性や配向性が変化していないのか，といった疑問が残る．そこで我々は，膜

厚が薄い試料において連続的な加熱処理を行いながら X線回折のその場観察を行い，固相結晶化

の様子を観測することとした． 

  【実験】 まず，Sn 添加 (5 wt. %) In2O3 (ITO) 薄膜 (膜厚: 50 nm) を反応性プラズマ蒸着法によ

りガラス基板上に無加熱条件で成膜した．X線回折その場観測には， 2次元検出器（HyPix-3000）

および回転対陰極型 X線源（Cu）を搭載した SmartLabシステム（1）を用い，入射光学素子として

CBO-f を採用しポイント状のX線ビ

ームを作った．加熱ステージには

AntonPaar 社 製 加 熱 試 料 台

（DHS-1100）を使用した．加熱過程

における変化を連続的に追いかける

ため，室温から 300℃まで 5 ℃/分の

ペースで昇温加熱を行い，入射角度

は 15°に固定したまま，数秒毎に 2

次元検出器による露光測定を行った．

２θの領域としては，ITO の一番強

い反射指数である，222 反射（２θ

≒30°）付近に設定した．得られた

2次元回折像から，2θ/ωプロファイ

ルおよび方位ばらつきを表すχスキ

ャンプロファイルを抽出し解析を行

った． 

【結果と考察】図  1 に加熱温度

180℃から 300℃までの温度数点におけ

る 2次元回折像を示す．(2) 各図の鉛直方

向がほぼ 2θ/ω測定のプロファイルに対応し，各図のほぼ水平方向の円弧状の分布が方位ばらつ

き（χスキャンプロファイル）に対応する．As-depoの状態(図 1-(a))から温度 180℃の時点(図 1-(b))

ではまだ回折信号がはっきりと確認されないが，190 ℃ (図 1-(c))からは明瞭に 222反射が観測さ

れ結晶化が始まったことがわかる． 
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