
現在の半導体製造プロセスにおいて、歩留り向上を図るために

は、パーティクルの減少とともに、金属汚染の減少は不可欠であ

る。金属汚染としては、ウェーハ、プロセス、製造装置あるいはユ

ーティリティー起因などが考えられるが、その測定方法として

は、ICP-MSなどの化学分析、SIMSなどの物理分析などがある。

化学分析では、超純水や薬液のように簡単な前処理で分析でき

る場合を除き、ウェーハを直接分析はできない。物理分析では、

ミクロンオーダの局所的な分析はできるが、ウェーハ全面ある

いは局所を高感度（10の10乗台atoms/cm2、単位は以下同じ）で

分析する手法は、1980年代では未だ登場していなかった。ウェー

ハ上での金属汚染を非破壊、非接触、高感度で分析する手法が

待ち望まれた。

当社（テクノス）はX線分析装置のメーカーとして、1987年大

阪で産声を上げた。最初の2年で、全反射蛍光X線分析装置、

EXAFS（Extended X-Ray Absorption Fine Structure）、2結晶蛍

光X線分析装置、画像マッピング装置などを製作した。

全反射蛍光X線分析は、蛍光X線分析の一種である。蛍光X線

分析装置は、鉄鋼、非鉄金属、セメントなどの工業原料などを加

圧成型後、測定するものである。一方全反射蛍光X線分析装置

は、微少量試料の分析に威力を発揮する。

全反射蛍光X線分析法は、実は日本が初めてその応用を世界に問

ったもので、1971年に九州大学の米田先生、堀内先生が提唱された

ものである。その後、各種アプリケーション例が発表され、

表面分析法の一種としてISO化された（ISO TC201 WG-2委員会

で検討され、ISO 14706、ISO 17331などがすでに発行されている）。

我 が々、全反射蛍光X線分析装置を製作し始めたころ、海外でし

か実績がなく（主に環境分析）アプリケーションを捜し求めた。当

初、微少量試料ということで兵庫県警の科捜研と共同開発など

を行ったが、民間向けにそこそこの台数が見込めるアプリケー

ションを探していた。当初は、微少量試料を、表面が清浄で鏡面

の支持体の上において分析を行っていた。しかし、支持体は鏡面

でも試料自体は鏡面でないため、バックグラウンドが高く、良

いS/Nでの分析は困難であった。そこで、試料自身が鏡面であ

れば高いS/N分析できると考え、各種試料を試してみた。最初

に磁気ディスクのメディアに注目した。しかし測定対象が主成

分分析であり、微量でないこと、高精度分析が必要なことから断

念した。次に出会ったのがシリコンウェーハであった。

当時（1989年）デバイス製造に当たって、プロセスあるいはウェ

ーハ自身の金属汚染が耐圧不良や接合リークなどを引き起こし、

歩留りを下げていた。特に10の10乗台以上の遷移金属（特に

Fe、Cuなど）がその張本人であった。

全反射蛍光X線分析装置にとっては、シリコンウェーハの分析

はまたとない分析対象であった。表面は鏡面であり、分析対象は

微量の遷移金属であり、バルクではなく表面分析であった。また、

遷移金属というのは、蛍光X線分析では特に得意とする高感度

分析可能な元素であった。

さっそく環境用の全反射蛍光X線分析装置で分析を行ったが、

さすがに感度不足であった。そのときの分析感度は10の12乗程

であった。この数字を見て、最初のユーザ予定者は去っていった。

その半年後、東芝の半導体材料技術部（当時）の松下氏、土屋

氏がその技術に目を付け、10の10乗台の感度を持つ全反射蛍光

X線分析装置の開発を持ちかけた。当時の実力からすると約100

倍の感度アップである。

簡単に100倍の感度アップといっても、X線強度だけをアップす

るとなると10,000倍の強度アップが必要であり、余程のブレーク

スルーがない限り不可能である。また、感度を稼ぐためにEDX

（エネルギー分散蛍光X線分析法）方式を採用しているため、

検出器にSSDを用いており、単純にX線強度を増加しても検出

器がすぐにパンクしてしまう。そこで、X線強度は上げつつもバ

ックグラウンドをいかに下げるかが焦点となった。まずX線強

度を上げるために、X線源を封入管から回転対陰極に代えること

により、約5倍の感度アップを実現した。次にバックグラウンド

を下げる方法であるが、励起方法を従来のダイレクト照射から

モノクロ（単色）励起に代えた。これは全反射蛍光X線法に劇

的な革命を起こした。バックグラウンドがなんと100分の1以下

になったのである。

なぜバックグラウンドがか

くも劇的に低下したのかを

簡単に説明すると、このバ

ックグラウンドの成分はほ

とんど基板のシリコンの散

乱線成分であり、これをい

かに取り除くかであった。

全反射蛍光X線では、入射

角は通常の蛍光X線と比べ

て非常に低く、0.05度とか0.1度しかない。通常の蛍光X線では

30度とか60度である。このように非常に低角ではほとんどの入

射X線は反射してしまい、ほんの一部のX線のみが試料表面（数

ナノメートルから数十ナノメートル）の領域で相互作用を起こ

す。このように試料表面のみが分析対象で、基板の影響を受けな

い。言葉を代えれば、基板からの散乱線は無視できる。さらには、

入射X線がX線管よりのダイレクト成分の場合、高エネルギー

成分が入射すると全反射せず、試料中に入り、ほとんどが散乱成

分となりバックグラウンド成分が無視できない。一方、入射X線
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をモノクロ（単色化）すると、高エネルギー成分がカットされ、

さらに励起に寄与しない低エネルギー成分もカットされるため、

低バックグラウンドが実現できる。

かくして、性能面では何とか当初目標感度の10の10乗台が実現

できたが、思いもかけないところに伏兵がいた。それはクリーン

化技術であった。当時我 は々喫茶店を改装した店舗で分析装置

を製作しており、その出荷先は半導体以外の業種向けであり、た

とえば化学関係、環境関係であり、通常の分析室に導入されると

はいえ、半導体業界でのクリーンルームから見るとおよそゴミ

だらけ、コンタミだらけの世界であった。デバイスメーカーより

ウェーハを借用し、測定に供したが、みるみるFe、K、Caのピーク

が現れ、最初はこれは高感度と感激したが、実は分析装置と装置

環境雰囲気のコンタミそのものを測定しているのであった。

さらには、装置設計においてクリーン化が心配なので、当時東北

大学の大見研究室におられた森田先生（現在大阪大学教授）に

装置を見ていただいたが、最初は口をあんぐり開けられて、「初

歩的なことがわかっていないと！」と驚かれた。最初の装置は、

モータやベルトがむき出しで試料と同一雰囲気中にあり、バル

ブなどの使用部品も通常の市販品を使用していた。すぐに試料

室と駆動室を分離したのをはじめ、ダウンフロー方式の採用な

ど矢継ぎ早に手を打ったが、まったく異分野に乗り込み戸惑う

ことばかりであった。

かくして、全反射蛍光X線分析装置を世に出したが、当初デバイ

スメーカ数社に納入し終わったころ、突然某ウェーハメーカー

の役員の方から「すぐに生産を中止してほしい」と電話があっ

た。驚いて「何故ですか？」と問いかけたところ、「お宅のところ

の装置に大変迷惑している」とのことであった。よくよく確認

すると、デバイスメーカでは、全反射蛍光X線分析装置をウェー

ハの受入れ検査に使用しており、そこでFe、Cuなどの金属コンタ

ミが検出されると、クレーム品として受入れ拒否あるいは全ロ

ット不良扱いされるとのことで、何とかしてほしいとのことで

あった。もっとも我々もどうすることもできなくてお断りする

と、すぐにテクノスに来られ、デモ用の装置を見て「この装置を

至急持ってきてくれ」と要望された。デモ装置を出すわけに行

かず、最短で装置を仕上げ納入を行った。その会社はクリーン化

に着手し、すぐに元を取ったとのことであった。

国内で数台出荷した段階で、国内より先にECS（The

ElectroChemical Society）で発表した。新しい手法の発表というこ

とで、大いに反響があり、分析会社のCharles Evans（現EAG）より、

USA、EU、アジアのマーケットでの販売、サービス契約の申込み

があり、受けた。その後20年で、海外100台を含め約380台の全

反射蛍光X線分析装置を販売製作した。

全反射蛍光X線分析装置は、金属汚染分析において一定の地

位を占めることができた。現在も、異物検査装置とのドッキング、

ウェーハ全面・高速測定、さらには前処理装置との一体型と、進

化させることによりさらに発展している。また、半導体だけで

なく、FPD業界や太陽電池関係でも使用され始めており、これから

先も進化を続けていくであろう。

開発には、大学、

産総研などから

の計測やクリー

ン化などの基礎

技術、デバイスメ

ーカなどの現場

からのニーズ、さ

らには、検出器や

光学系などの要

素技術の開発な

どが相俟って成功するものであり、それらの一つが欠けても成

功しないことを身に沁みて感じている。全反射蛍光X線分析法

の応用を世界に先駆けて発表された九州大学の米田先生（故人）、

堀内先生、身近な分野での応用を検討された大阪電通代の谷口

先生、高感度分析で助言をいただいた東大の合志先生、クリーン

化技術でお世話になった大阪大学の森田先生に感謝。また、最初

に半導体向け全反射蛍光X線分析の開発に声をかけていただい

た東芝の松下さん、土屋さん、全反射蛍光X線用の標準試料作成

に尽力いただいたSUMCOの藤野さん（故人）、角田さん、半導

体分析のイロハを教えていただいた松下の東森さん、海外への

紹介に協力いただいたChales EvansのHockett氏、各種要素部品調

達で協力いただいたベンダーの皆さん、テクノスで販売、開発、

生産に従事していただいた各メンバーにこの場を借りて感謝の

意を表します。
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