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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　非線形光学結晶の結晶欠陥を不活性化するためのシステムであって、
　選択された濃度の、水素、重水素、水素含有混合物、重水素含有混合物の少なくとも１
つを含む不活性化ガスを含むように構成された曝露チャンバであって、前記チャンバ内部
での前記不活性化ガスへの曝露のために少なくとも１つのＮＬＯ結晶を含むようにさらに
構成された前記曝露チャンバと、
　前記曝露チャンバに流体的に接続される不活性化ガスソースと、
　前記不活性化ガスソースと前記曝露チャンバとの間で流体的に接続され、前記不活性化
ガスソースからの不活性化ガスを前記曝露チャンバに選択的に供給するように構成された
流量制御装置と、
　前記チャンバ内部に前記ＮＬＯ結晶を保持するように構成され、加熱エレメントを備え
た基板と、
　前記基板の前記加熱エレメントと前記流量制御装置に通信で結合されたコンピュータコ
ントローラと、
　を備え、前記コンピュータコントローラは、
　前記流量制御装置により、前記曝露チャンバへ選択された流量レートの不活性化ガスの
流れを供給し、
　少なくとも１つのＮＬＯ結晶を不活性化ガスに曝露して前記ＮＬＯ結晶内のダングリン
グボンドと破壊された結合の少なくともいずれかを修復する間に、前記基板の前記加熱エ
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レメントにより、前記ＮＬＯ結晶の温度を３００℃と３５０℃の間に維持する、
ように構成された１つ以上のプロセッサを備える、
　システム。
【請求項２】
　前記流量制御装置が、前記曝露チャンバに供給される不活性化ガスの前記流量を、約１
０～２００ｃｍ３／分の範囲内に維持するように構成される、請求項１に記載のシステム
。
【請求項３】
　前記基板は、ベータ型ホウ酸バリウム（ＢＢＯ）、三ホウ酸リチウム（ＬＢＯ）、四ホ
ウ酸リチウム（ＬＴＢ）、ホウ酸リチウムセシウム（ＣＬＢＯ）、およびホウ酸セシウム
（ＣＢＯ）の内の少なくとも１つを備えるＮＬＯ結晶を保持するように構成される、請求
項１に記載のシステム。
【請求項４】
　水素、重水素、水素含有混合物、重水素含有混合物の少なくとも１つを含む前記不活性
化ガスの前記選択された濃度が約５～１０％の範囲にある、請求項１に記載のシステム。
【請求項５】
　前記不活性化ガスが水素含有分子と重水素含有分子の少なくとも１つを含む、請求項１
に記載のシステム。
【請求項６】
　前記水素含有分子と重水素含有分子の少なくとも１つが、低分子量の分子を備える、請
求項５に記載のシステム。
【請求項７】
　前記低分子量の分子がアンモニアまたはメタンの内の少なくとも１つを備える、請求項
６に記載のシステム。
【請求項８】
　非線形光学結晶の結晶欠陥を不活性化するための方法であって、
　非線形光学（ＮＬＯ）結晶を提供するステップと、
　前記ＮＬＯ結晶の温度を３００℃と３５０℃の間に維持するステップと、
　ＮＬＯ結晶内のダングリングボンドと破壊された結合の少なくとも１つを修復するため
に選択された濃度又はこれに近い濃度の、水素、重水素、水素含有混合物、重水素含有混
合物の少なくとも１つを含む不活性化ガスに前記ＮＬＯ結晶を曝露するステップと
　を含む、方法。
【請求項９】
　前記ＮＬＯ結晶が酸化物型非線形結晶である、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記ＮＬＯ結晶が、ベータ型ホウ酸バリウム（ＢＢＯ）、三ホウ酸リチウム（ＬＢＯ）
、四ホウ酸リチウム（ＬＴＢ）、ホウ酸リチウムセシウム（ＣＬＢＯ）、およびホウ酸セ
シウム（ＣＢＯ）の内の少なくとも１つを備える、請求項８に記載の方法。
【請求項１１】
　前記ＮＬＯ結晶の不活性化の程度が、前記ＮＬＯ結晶のＩＲスペクトル、可視スペクト
ル、および／またはＵＶスペクトルでの１つまたは複数の選択された吸収バンドを活用し
て監視され、前記選択された吸収バンドの特性が、前記ＮＬＯ結晶のＯＨ結合の存在度の
関数である、請求項８に記載の方法。
【請求項１２】
　前記不活性化ガスの前記選択された濃度が約５～１０％の範囲である、請求項８に記載
の方法。
【請求項１３】
　前記不活性化ガスが、選択された濃度で水素、重水素、水素含有混合物、重水素含有混
合物の少なくとも１つと混合された少なくとも１つの不活性化ガスを含む、請求項１に記
載のシステム。
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【請求項１４】
　前記不活性化ガスが、酸素を含むガスでない、請求項１に記載のシステム。
【請求項１５】
　前記不活性化ガスが、水素、重水素、不活性化ガスの選択された濃度の混合ガスであり
、混合ガス中の重水素の相対量が、不活性化の程度を最適化することにより決定される、
請求項１に記載のシステム。
【請求項１６】
　前記不活性化ガスが、選択された濃度で水素、重水素、水素含有混合物、重水素含有混
合物の少なくとも１つと混合された少なくとも１つの不活性化ガスを含む、請求項８に記
載の方法。
【請求項１７】
　前記不活性化ガスが、酸素を含むガスでない、請求項８に記載の方法。
【請求項１８】
　前記不活性化ガスが、水素、重水素、不活性化ガスの選択された濃度の混合ガスであり
、混合ガス中の重水素の相対量が、不活性化の程度を最適化することにより決定される、
請求項８に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本願は、以下に示す出願（複数の場合がある）（「関連出願」）に関連し、これらの出
願から利用可能で有効な最先の出願日（複数の場合がある）の利益を主張する（たとえば
、特許仮出願以外の利用可能な最先の優先日を主張するか、または関連出願の親出願、祖
父出願、曽祖父出願等のありとあらゆる出願に関する特許仮出願についての米国特許法（
ＵＳＣ３５）１１９条の下における利益を主張する）。
【０００２】
　米国特許商標庁（ＵＳＰＴＯ）の法定外要件のため、本出願は、２０１１年１０月７日
に出願されたＹｕｎｇ－Ｈｏ　ＣｈｕａｎｇおよびＶｌａｄｉｍｉｒ　Ｄｒｉｂｉｎｓｋ
ｉを発明者とするＮＬＯ　ＣＲＹＳＴＡＬ　ＰＲＯＰＥＲＴＩＥＳ　ＢＹ　ＨＹＤＲＯＧ
ＥＮ　ＰＡＳＳＩＶＡＴＩＯＮと題する米国特許仮出願６１／５４４，４２５の通常の（
非仮）特許出願を構成する。
【０００３】
　本発明は、非線形光学材料の分野に関し、特に、結晶欠陥を直すために非線形光学結晶
を不活性化するためのシステム及び方法に関する。
【背景技術】
【０００４】
　現代の多くのレーザシステムは、非線形光学（ＮＬＯ）素子を必要とする。たとえば、
ＮＬＯ素子は、一般に周波数混合（たとえば、高調波発生、パラメトリック発振／パラメ
トリック増幅等）、ラマン増幅、カーレンズモード同期、電子光学変調、音響光学変調お
よび他等の用途で使用される。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】米国特許第６，６６７，８２８号
【特許文献２】米国特許出願公開第２００２／０１０９１１０号
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　ＮＬＯ素子のレーザ誘起損傷（ＬＩＤ）は現代の多くのレーザシステムの主要な制限に
なっている。ＬＩＤは、レーザ光線と所与のＮＬＯ素子を構成する材料との間の相互作用
の結果として発生する。その結果、ＮＬＯ素子は、経時的に、透過率、反射率、屈折率等
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の物理的性質にマイナス影響を与えることがあるＬＩＤを被る。同様に、ＬＩＤの発生に
起因する物理的性質のこの劣化が、最終的にはレーザシステム内部でのＮＬＯ素子の故障
につながる。
【０００７】
　ＬＩＤは、波長が３００ｎｍ未満の深紫外線（ＤＵＶ）光等のより短い波長の電磁スペ
クトルを活用するレーザシステムでなおさらに問題となる。さらに、レーザ誘導損傷速度
は、転位、不純物、空孔等のＮＬＯ素子に存在する材料欠陥によっても影響を受ける。大
部分の場合、所与のＮＬＯ素子での材料欠陥により、ＮＬＯ素子はＬＩＤにより耐性がな
くなる。したがって、ＮＬＯ素子は、材料欠陥の結果としてより短い寿命を有する。
【０００８】
　本発明は、本明細書に開示される新規のシステムおよび方法を活用するＮＬＯ素子の損
傷抵抗を改善することによって上記の問題を軽減することを対象とする。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　１つまたは複数の非線形光学（ＮＬＯ）結晶の結晶欠陥を直して、性能を改善するまた
はレーザ誘起損傷に対する抵抗性を高めるためのシステムおよび方法が開示される。一態
様では、水素分子または水素原子を活用して結晶欠陥を不活性化することによってレーザ
誘起損傷に対する１つまたは複数の非線形光学（ＮＬＯ）結晶の抵抗性を高めるためのシ
ステムが提供され、システムは、選択された水素濃度の、または選択された水素濃度近く
の水素濃度を有する不活性化ガスを含むように構成された曝露チャンバであって、チャン
バ内部の不活性化ガスに曝露される少なくとも１つのＮＬＯ結晶を含むようにさらに構成
されたチャンバと、曝露チャンバに流体的に接続された不活性化ガスソースであって、曝
露チャンバの内部に不活性化ガスを供給するように構成された不活性化ガスソースと、チ
ャンバ内部にＮＬＯ結晶を保持するように構成された基板であって、選択された温度でま
たは選択された温度近くでＮＬＯ結晶の温度を維持するようにさらに構成され、選択され
た温度がＮＬＯ結晶の融解温度である基板とを含むことがある。
【００１０】
　別の態様では、水素を活用して結晶欠陥を不活性化することによってＮＬＯ結晶のレー
ザ誘起損傷に対する抵抗性を高めるための方法が提供され、方法は（ｉ）ＮＬＯ結晶の温
度を選択された温度でまたは選択された温度近くで維持するステップであって、選択され
た温度がＮＬＯ結晶の融解温度以下である、維持するステップと、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶を
、選択された水素濃度のまたは選択された水素濃度近くの水素濃度を有する不活性化ガス
に曝露するステップとを含むことがある。
【００１１】
　別の態様では、水素分子または水素原子を活用して結晶欠陥を不活性化することによっ
てレーザ誘起損傷に対する非線形光学（ＮＬＯ）結晶の抵抗性を高めるための方法が提供
され、方法は、（ｉ）ＮＬＯ結晶に対してアニールプロセスを実行して、ＮＬＯ結晶の水
分含量またはＯＨ含有量を削減するステップと、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶を、選択された水素
濃度のまたは選択された水素濃度近くの水素濃度を有する不活性化ガスに曝露するステッ
プとを含むことがある。
【００１２】
　別の態様では、１つまたは複数の試料を光学的に検査するためのシステムが提供され、
システムは、試料ステージと、試料ステージの上に置かれる１つまたは複数の試料の表面
の一部を照明するために構成されたレーザシステムであって、少なくとも１つの不活性化
され、かつアニールされたＮＬＯ結晶であって、選択されたレベル以下の水分含量を確立
するほど十分にアニールされるＮＬＯ結晶であって、選択された不活性化レベルを確立す
るのほど十分にさらに不活性化されるＮＬＯ結晶と、選択された波長の光を生成するよう
に構成された少なくとも１つの光源であって、ＮＬＯ結晶を通して光を伝達するようにさ
らに構成された光源と、ＮＬＯ結晶を収容するように構成された結晶ハウジングユニット
とを含むレーザシステムと、試料の表面から反射される照明の少なくとも一部を受光する
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ように構成された検出器と、検出器に通信で結合されたコンピューティングシステムであ
って、検出器によって受光される照明の少なくとも一部に関する情報を取得するように構
成されたコンピューティングシステムであって、検出器によって受光される照明の少なく
とも一部に関する情報を活用して試料の少なくとも１つの欠陥の存在または不在を決定す
るようにさらに構成されたコンピューティングシステムとを含むことがある。
【００１３】
　上記の概要および以下の詳細な説明がともに例示的かつ説明的にすぎず、必ずしも本発
明を請求される通りに制限しないことが理解されるべきである。本明細書に組み込まれ、
本明細書の一部を構成する添付図面は本発明の実施形態を示し、概要とともに本発明の原
理を説明するために役立つ。
【００１４】
　本開示の多数の優位点は、添付図面を参照することにより当業者によってよりよく理解
され得る。
【図面の簡単な説明】
【００１５】
【図１Ａ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するためのシステムを示
すブロック図である。
【図１Ｂ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するためのシステムの曝
露チャンバの概念図である。
【図２Ａ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するための方法を示す流
れ図である。
【図２Ｂ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するための方法を示す流
れ図である。
【図２Ｃ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するための方法を示す流
れ図である。
【図２Ｄ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶を不活性化するための方法を示す流
れ図である。
【図３Ａ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶をアニールし、不活性化するための
方法を示す流れ図である。
【図３Ｂ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶をアニールし、不活性化するための
方法を流れ図である。
【図３Ｃ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶をアニールし、不活性化するための
方法を流れ図である。
【図３Ｄ】本発明の一実施形態に従って、ＮＬＯ結晶をアニールし、不活性化するための
方法を流れ図である。
【図４】本発明の一実施形態に従って、アニールされ、不活性化されたＮＬＯ結晶を備え
たレーザシステムを示すブロック図である。
【図５】本発明の一実施形態に従って、ウェハまたはフォトマスクを検査するためのシス
テムを示すブロック図である。
【発明を実施するための形態】
【００１６】
　ここで添付図面に示される、開示されている主題を詳細に参照する。
【００１７】
　概して図１Ａから図５を参照し、本開示に従って非線形光学（ＮＬＯ）結晶を不活性化
するためのシステムおよび方法が説明される。レーザシステムは、通常、とりわけ周波数
混合、ラマン増幅、カーレンズモード同期、電子光学変調、音響光学変調等の多くの用途
にＮＬＯ結晶を活用する。レーザシステム内部での電磁放射線への曝露は、ＮＬＯ結晶の
物理的性質（たとえば、透過率、反射率、屈折率等）に影響を及ぼす。結果として生じる
ＮＬＯ結晶の物理的性質に対する変化が、通常、レーザ誘起損傷（ＬＩＤ）と呼ばれ、Ｎ
ＬＯ結晶が適切に機能をするのを妨げる傾向がある。ＮＬＯ結晶は、転位、不純物、空孔
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等の大量のまたは多量の結晶欠陥を有するときにＬＩＤに対する耐性がより乏しい。本発
明は、水素活性化および／または結晶アニールを活用してＮＬＯの結晶欠陥を直すための
システムおよび方法を対象とする。
【００１８】
　本開示全体を通して使用されるように、用語「結晶」、「ＮＬＯ結晶」または「非線形
結晶」は、概して周波数変換に適した非線形光学結晶を指す。たとえば、本発明の非線形
光学結晶は、第１の波長（たとえば、５３２ｎｍ）の入射照明をより短い波長（たとえば
、２６６ｎｍ）の出力照明に周波数変換するように構成されてよい。さらに、本発明の非
線形光学結晶は、ベータ型ホウ酸バリウム（ＢＢＯ）、三ホウ酸リチウム（ＬＢＯ）、四
ホウ酸リチウム（ＬＴＢ）、ホウ酸リチウムセシウム（ＣＬＢＯ）、ホウ酸セシウム（Ｃ
ＢＯ）、酸化物型非線形結晶等を含んでよいが、これに限定されるものではない。
【００１９】
　本開示を通して使用されるように、用語「ウェハ」は概して半導体物質または非半導体
物質から形成される基板を指す。たとえば、半導体材料または非半導体物質は、単結晶シ
リコン、ガリウムヒ素、およびリン化インジウムを含むが、これらに限定されるものでは
ない。ウェハは１つまたは複数の層を含んでよい。たとえば、係る層は、レジスト、誘電
物質、導電材料、および半導体材料を含んでよいが、これに限定されるものではない。係
る層の多くの異なるタイプは技術で既知であり、本明細書に使用されるような用語ウェハ
は、すべてのタイプの係る層が形成され得るウェハを包含することを目的とする。
【００２０】
　図１Ａおよび図１Ｂは、ＮＬＯ結晶１０４を結晶内部の結晶欠陥を直すために不活性化
するためのシステム１００を示す。これらの欠陥は、結晶１０４内部のダングリングボン
ドまたは破壊された化学結合に水素原子を付着することによって直し得る。たとえば、ダ
ングリングボンドまたは破壊化学結合は、多くの場合、ＮＬＯ結晶寿命だけではなく物理
的性質／光学的性質にも影響を及ぼす主要なタイプの欠陥である酸素ダングリングボンド
を含むことがある。一実施形態では、システム１００は、多量の不活性化ガスを含むよう
に構成された曝露チャンバ１０１を含んでよい。曝露チャンバ１０１は、ＮＬＯ結晶１０
４が曝露チャンバ１０１内部に入れられた不活性化ガスに曝露され得るようにＮＬＯ結晶
１０４を含むようにさらに構成されてよい。また、曝露チャンバ１０１は、ＮＬＯ結晶１
０４が曝露チャンバ１０１内部に入れられた不活性化ガスに曝露される間にＮＬＯ結晶１
０４を保持するように構成された基板１０２を含むようにさらに構成されてもよい。代わ
りに、基板１０２は、チャンバ１０１の内部表面の一部であってもよい。
【００２１】
　本発明の不活性化ガスは、選択された水素濃度を有する２つ以上のガス状混合物を含ん
でよい。一実施形態では、ガス混合物は分子状水素（Ｈ２）を含むことがある。別の実施
形態では、不活性化ガスは、化学反応時にまたは分解時に水素を生じさせることがある低
分子量ガスを含むことがある。係る低分子量ガスはＮＨ３またはＣＨ４を含んでよいが、
これらに限定されるものではない。所望される水素濃度は、通常の大気条件下で存在する
水素の天然存在度を超える濃度を含んでよい。この点で、不活性化ガスの水素濃度は空気
中に自然に存在する水素濃度を超える濃度から構成されてよい。別の態様では、水素の所
望される濃度は、ユーザによって選択される濃度、またはＮＬＯ結晶１０４の１つまたは
複数の物理的な属性を活用して決定される濃度であってもよい。不活性化ガス混合物はさ
らに、アルゴン、窒素、ヘリウム等の不活性ガスを含んでよい。
【００２２】
　追加の実施形態では、本発明の不活性化ガスは、５～１０％の範囲の水素濃度を有する
ガス混合物を含んでよい。本明細書では、この水素濃度範囲が制限ではなく、単に説明の
ために提示されていることに留意されたい。不活性化ガスの水素濃度レベルが、所与の用
途に適切な任意の範囲を含んでよいことが意図される。追加の実施形態では、不活性化ガ
ス混合物の水素濃度は、不活性化の結果を改善するために水素の重同位体、重水素を含ん
でよい。混合物中の重水素の正確な量は、不活性化結果を最適化することによって決定さ
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れてよく、全水素塗度の一部から、混合物中の全水素の１００％に及ぶことがある。
【００２３】
　一実施形態では、システムは、曝露チャンバ１０１に流体的に結合され、不活性化ガス
を曝露チャンバに供給するように構成された不活性化ガスソース１０８をさらに含んでよ
い。曝露チャンバ１０１は、不活性化ガスソース１０８から不活性化ガスを受け取るよう
に構成され、不活性化ガスソース１０８から受け取った不活性化ガスを曝露チャンバ１０
１の内部にうつすようにさらに構成されたガス流入ポート１０５を含んでよい。曝露チャ
ンバ１０１はさらに、曝露チャンバ１０１の内部から不活性化ガスを放出するように構成
されたガス流出ポート１０６を含んでよい。
【００２４】
　追加の実施形態では、システム１００は、不活性化ガスソース１０８と曝露チャンバ１
０１との間で流体的に接続された流量制御装置１１０を含んでよい。流量制御装置１１０
は、不活性化ガスが曝露チャンバ１０１に供給される速度を制御するように構成されてよ
い。流量制御装置１１０は、流量制御装置１１０を曝露チャンバ１０１に流体的に接続す
る少なくとも１本の導管を不活性化ガスが通り抜ける圧力もしくは速度を調節するための
バルブ、レギュレータ、または他の手段を含んでよい。流量制御装置は、曝露チャンバの
ガス流入ポート１０５に流体的に接続されるようにさらに構成され、不活性化ガスがガス
流入ポート１０５を通って曝露チャンバ１０１の内部に供給される速度を制御するように
さらに構成されてよい。別の実施形態では、流量制御装置１１０または追加流量制御装置
（不図示）は、曝露チャンバ１０１のガス流出ポート１０６に流体的に接続されるように
構成されてよく、不活性化ガスが曝露チャンバ１０１の内部から除去される速度を制御す
るようにさらに構成されてよい。
【００２５】
　別の実施形態では、システム１００は、流量制御装置１１０に通信で結合された１台ま
たは複数のコンピューティングシステム１１２をさらに含んでよい。コンピューティング
システム１１２は、流量制御装置１１０に、不活性化ガスが曝露チャンバ１０１に供給さ
される速度を制御するための命令を与えるように構成されてよい。コンピューティングシ
ステム１１２は、流量制御装置１１０または追加の流量制御装置（不図示）に、不活性化
ガスが曝露チャンバ１０１から除去される速度を制御するための命令を与えるようにさら
に構成されてもよい。コンピューティングシステムは、流量制御アルゴリズム１１８を含
むプログラム命令１１６で構成されるフラッシュメモリ素子、固体記憶装置、光記憶装置
、ランダムアクセスメモリ装置、または他の静的記憶装置もしくは動的記憶装置等のキャ
リア媒体１１４を含んでよい。流量制御装置１１０に含まれることがある圧力バルブを構
成するためのアルゴリズム等の流量制御アルゴリズム１１８は、技術にとって既知である
。たとえば、流量制御アルゴリズム１１８は、圧力バルブの機械的性質と所望される流量
との間の相互関係に基づいて圧力バルブを作動させるように流量制御装置１１０に命令し
てよい。いくつかの実施形態では、１０～２００ｃｍ３／分のユーザ選択流量が、曝露チ
ャンバ１０１内部に入れられたＮＬＯ結晶１０４を不活性化するための所望の流量であっ
てよい。ただし、不活性化ガス混合物またはＮＬＯ結晶１０４の組成によっては、１０～
２００ｃｍ３／分を除く流量が所望されることもある。上述の流量範囲は例示的にすぎず
、決して本発明を制限することを目的としていない。
【００２６】
　追加の実施形態では、曝露チャンバ１０１の内部にＮＬＯ結晶１０４を保持するように
構成された基板１０２は、ＮＬＯ結晶１０４の温度を制御するようにさらに構成されてよ
い。一態様では、ユーザは周囲温度または室温よりも高いが、ＮＬＯ結晶１０４の融解温
度未満の温度を選択してよい。たとえば、基板１０２は、３００～３５０℃の範囲もしく
は何らかの他の選択された温度にＮＬＯ結晶を加熱して結晶内部への水素透過を改善する
、分子状水素（たとえば、Ｈ２）もしくは他の水素含有分子の原子状水素への分解を軽減
する、または水素とＮＬＯ結晶との間の望ましくない反応生成物（たとえば、弱いＯＨ結
合、水等）を排除するように構成されてよい。本明細書では、基板１０２が、任意の実現
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可能な温度またはＮＬＯ結晶１０４の不活性化の成功に望ましい温度の範囲でＮＬＯ結晶
１０４の温度を上昇させる、減少させる、および／または維持するように構成されてよい
ことが意図される。したがって、上述の温度範囲は例示的にすぎず、決して本発明を制限
することを目的としていない。
【００２７】
　上述のシステム１００に従って、図２Ａから図２Ｄは、ダングリングボンドまたは破壊
化学結合によって引き起こされた結晶欠陥を直すために、水素でＮＬＯ結晶１０４を不活
性化するための方法２００の流れ図を示す。図２Ａを参照すると、方法２００は、以下の
ステップの内の１つまたは複数を含むことがある。（ｉ）ステップ２０２、ユーザによっ
て選択された温度またはＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の属性（たとえば、組成、水
分含量、欠陥レベル等）を活用して決定される温度である選択された温度でまたは選択さ
れた温度近くでＮＬＯ結晶１０４の温度を維持することと、（ｉｉ）ステップ２０４、ユ
ーザによって選択された水素濃度またはＮＬＯ結晶１０４の内の１つまたは複数の属性を
活用して決定された水素濃度である選択された水素濃度を有する不活性ガスにＮＬＯ結晶
を１０４を曝露すること。
【００２８】
　ステップ２０２で、ＮＬＯ結晶１０４の温度は、システム１００の曝露チャンバ１０１
にＮＬＯ結晶１０４を保持するように構成された基板１０２等の任意の加熱素子および／
または冷却素子（以後「加熱素子」）によって制御されてよい。加熱素子は、ユーザ選択
温度、ＮＬＯ結晶１０４の１つもしくは複数の属性を活用して決定された温度、または結
晶の中への水素透過を改善する、Ｈ２分子のＨ原子への分解を軽減する、もしくは水素と
ＮＬＯ結晶１０４との間の１つまたは複数の反応から望ましくない生成物（たとえば、弱
いＯＨ結合、水等）を排除する任意の温度であってよい選択された温度にＮＬＯ結晶１０
４を加熱するまたは冷却するように構成されてよい。たとえば、一実施形態では、選択温
度は約３００～３５０℃の範囲の温度であってよい。加熱素子は、ＮＬＯ結晶１０４を適
切に不活性化するのに要する時間等の選択された期間、選択温度でまたは選択温度近くで
ＮＬＯ結晶１０４の温度を維持するようにさらに構成されてよい。たとえばＮＬＯ結晶１
０４を適切に不活性化するのに要する時間は、約１００～２００時間の範囲にあってよい
。したがって、一実施形態では、加熱素子は約１００～２００時間の範囲内の選択期間、
選択温度でまたは選択温度近くでＮＬＯ結晶１０４の温度を維持するように構成されてよ
い。上述の温度および時間分はほんの一例として含まれ、これらのパラメータが本開示の
本質から逸脱することなく大幅に改変されてよいことが意図される。したがって、本明細
書中の何も決して本発明を制限すると解釈されるべきではない。
【００２９】
　ステップ２０４で、ＮＬＯ結晶１０４は、システム１００の曝露チャンバ１０１等の大
気によって管理された容器内部の不活性化ガスに曝露されてよい。不活性化ガスは、選択
された水素濃度を有するガス混合物であってよい。選択された水素濃度は、ユーザ選択濃
度、ＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の属性を活用して決定された濃度、または不活性
化ガスからの水素原子をＮＬＯ結晶１０４の破壊化学結合もしくはダングリングボンドに
付着することによってＮＬＯ結晶１０４の結晶欠陥を直すために許容可能な任意の濃度で
あってよい。たとえば、一実施形態では、不活性化ガスの選択水素濃度は、不活性化ガス
混合物の約５～１０％の範囲の水素濃度であってよい。ただし、上述の水素濃度は例とし
て含まれるにすぎず、決して本発明を制限することを目的としていない。
【００３０】
　図２Ｂを参照すると、ステップ２０４は、ユーザによって選択された流量、ＮＬＯ結晶
１０４の１つまたは複数の属性を活用して決定された流量、選択水素濃度でもしくは選択
水素濃度近くで容器内の不活性化ガスの水素濃度を維持するために許容可能な流量、また
は不活性化ガスからの水素原子をＮＬＯ結晶１０４の破壊化学結合またはダングリングボ
ンドに付着することによってＮＬＯ結晶１０４の結晶欠陥を直すための十分な任意の流量
等の選択された流量でまたは選択された流量近くで、不活性化ガスが容器を通って流れて
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よい流量を維持するステップ２０６を含んでよい。流量は、システム１００の流量制御装
置１１０によって、またはガスが１本または複数の導管を通り抜ける圧力または速度を制
御するための任意のバルブ、レギュレータ、もしくは他の手段によって調整されてよい。
たとえば、一実施形態では、流量制御装置１１０は、曝露チャンバを通って流れる不活性
化ガスの流量を約１０～２００ｃｍ３／分の範囲で選択された流量に調整するように構成
されてよい。ただし、流量の上記範囲はほんの一例として含まれ、それは決して本発明を
制限すると解釈されるべきではない。
【００３１】
　図２Ｃおよび図２Ｄを参照すると、方法２００の一実施形態は、ＮＬＯ結晶１０４の不
活性化の程度を監視するステップ２０８をさらに含んでよい。ＯＨ結合の量は、一般に、
水素原子をＮＬＯ結晶１０４の酸素ダングリングボンドに付着させる結果としてＮＬＯ結
晶１０４が不活性化するにつれて増加するため、不活性化の程度は、ＮＬＯ結晶１０４の
ＯＨ結合の量またはＯＨ結合の量の変化に相互に関連付けられてよい。したがって、不活
性化の程度は、ＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の吸収バンドを分析することによって
監視されてよく、吸収バンドはＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の数の変化によって影響を受
ける。吸収バンドは、ＮＬＯ結晶１０４が１つまたは複数の波長を有する照明を吸収する
レベルを検出するための技術にとって既知の任意の方法を使用することによって分析され
てよい。一実施形態では、不活性化の程度は、フーリエ変換赤外分光法（ＦＴＩＲ）を活
用して監視されてよい。たとえば、フーリエ変換赤外分光法（ＦＴＩＲ）を活用すると、
ＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度は、ＮＬＯ結晶１０４の赤外線（ＩＲ）スペクトル内
の少なくとも１つの吸収バンドを観察することによって監視されてよい。ＮＬＯ結晶１０
４の不活性化の程度を監視するためのＦＴＩＲプロセスは以下のステップの内の１つまた
は複数を含むことがある。（ｉ）１つまたは複数の波長を有する照明をＮＬＯ結晶１０４
を通して伝達することと、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４を通って伝達された照明を検出する
ことと、および（ｉｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４を通って伝達された照明についての情報を活
用して、１つまたは複数の波長でＮＬＯ結晶１０４によって吸収される照明の量を決定す
ることと、および（ｉｖ）１つまたは複数の波長でＮＬＯ結晶１０４によって吸収される
照明と、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量またはＯＨ結合の量の変化との間の相互関連を
活用してＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度を決定すること。
【００３２】
　方法２００の追加の実施形態では、ＮＬＯ結晶１０４は、ＮＬＯ結晶１０４が十分に不
活性化されるまでステップ２０４で不活性ガスに曝露されてよい。ＮＬＯ結晶１０４の不
活性化の程度を監視するステップ２０８は、ＮＬＯ結晶１０４が十分に不活性化されたか
どうかを判断するために活用されてよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度
は、約３２００から４０００ｃｍ－１の範囲のＩＲスペクトルの１つまたは複数の波長で
出現するまたは強度を変更するＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の吸収バンドを観察す
ることによって決定されてよく、該波長で出現するまたは強度を変更する吸収バンドの振
幅または強度は、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量またはＯＨ結合の量の変化に相互に関
連する。たとえば、ＦＴＩＲは赤外線スペクトルで３５８０ｃｍ－１近くの（Ｈ２Ｏを含
む）－ＯＨ結合の吸収を監視するために使用されてよい。たとえば、ＦＴＩＲ監視は原位
置で実行されてよく、結晶は、それが不活性化を受けている間にＦＴＩＲで監視される。
ステップ２０８は、ＮＬＯ結晶１０４が、ＦＴＩＲ吸収スペクトルの１つまたは複数の選
択されたピークの積分ピーク強度の相対変化を監視することによって十分に不活性化され
たかどうかをさらに判断してよい。たとえば、ステップ２０８は、－ＯＨ吸収ピークの５
％の減少が観察されるときに十分な不活性化を決定してよい。
【００３３】
　十分な不活性化のための吸収バンド波長およびパーセンテージ変化の上述の範囲はほん
の一例として含まれ、ＩＲスペクトル、可視スペクトル、および／またはＵＶスペクトル
の他の波長で１つまたは複数の吸収バンドが出現してよいことが意図される。したがって
、波長の上記範囲は、決して本発明を制限することを目的としていない。
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【００３４】
　上記ステップは逐次的でもなければ、必須でもなく、任意の順序または互いに並行に発
生してよい。たとえば、方法２００の一実施形態では、ＮＬＯ結晶１０４はステップ２０
４で規定されるように不活性化ガスに曝露されてよく、同時に、ＮＬＯ結晶１０４の不活
性化の程度は、ステップ２０８で規定されるＦＴＩＲを活用して監視されてよい。いくつ
かの例では、ステップの内のいくつかまたはすべてを組み合わせること、およびステップ
を本明細書で説明する順序から外れるシーケンスでステップを配列することが有利となる
場合がある。本明細書の説明は説明的にすぎず、本明細書に開示される１つまたは複数の
方法をステップの任意の特定のシーケンス、順序または組み合わせに制限することを目的
としていない。
【００３５】
　図３Ａから図３Ｄは、ＮＬＯ結晶１０４を不活性化し、アニールするための方法３００
を示す。図３Ａを参照すると、方法３００は、以下のステップの内の１つまたは複数を含
むことがある。（ｉ）ステップ３０２、ＮＬＯ結晶１０４にアニールプロセスを実行して
、ＮＬＯ結晶１０４の水分含量またはＯＨ含有量を削減すること、および（ｉｉ）ステッ
プ３０４、ＮＬＯ結晶１０４を、ユーザ選択水素濃度またはＮＬＯ結晶１０４の１つまた
は複数の属性を活用して決定された水素濃度である選択された水素濃度を有する不活性化
ガスに曝露すること。
【００３６】
　ステップ３０２で、ＮＬＯ結晶１０４は乾燥した大気（たとえば、清潔な乾燥した空気
または乾燥した不活性ガス）中でアニールプロセスを受けて、ＮＬＯ結晶１０４から水分
子またはＯＨ分子の少なくとも一部を取り除いてよい。アニールプロセスは技術にとって
既知であり、以下のステップの内の１つまたは複数を含むことがある。（ｉ）ＮＬＯ結晶
１０４を溶解するまたはＮＬＯ結晶１０４に損傷を与えることなく、ＮＬＯ結晶から水分
子を取り除くほど高い値等の選択された温度にＮＬＯ結晶１０４の温度を上昇させるまた
は低下させること、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４の温度を、ＮＬＯ結晶１０４の水分含量を
選択されたレベルに減少させるのに十分な期間等、選択された期間、選択された温度でま
たは選択された温度近くで維持すること、および（ｉｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４の水分含量
が選択されたレベルまで削減されたときに、周囲温度または室温等の選択された最終温度
にＮＬＯ結晶１０４の温度を上昇させるまたは低下させること。水分含量の選択されたレ
ベルは、ユーザによって選択されたレベル、ＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の属性を
活用して決定された水分含量レベル、または所望された光学性能／物理性能もしくは結晶
寿命増加に相互関係がある任意の水分含量レベルであってよい。
【００３７】
　一実施形態では、ステップ３０２のアニールプロセスは、ＮＬＯ結晶１０４の温度を、
選択された時間間隔にわたって選択された温度に上昇させるまたは低下させるステップを
さらに含んでよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４は、約２時間の選択された期間にわたっ
て徐々に約１５０℃の選択された温度に加熱されてよい。ＮＬＯ結晶１０４の温度は、任
意の既知の加熱装置または冷却装置によって上昇してよい、低下してよい、または維持さ
れてよい。たとえば、基板１０２は、ＮＬＯ結晶１０４を加熱するまたは冷却するのに適
した加熱装置または冷却装置を備えてよい。別の例では、チャンバ１０１は、炉または冷
却装置として構成されてよい。加熱装置または冷却装置はさらに、ユーザ選択期間、また
はＮＬＯ結晶１０４の１つもしくは複数の属性を活用して決定された期間等の選択された
期間、選択された温度でまたは選択された温度近くでＮＬＯ結晶１０４の温度を維持する
ように構成されてよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４の温度は、約１０時間、１５０℃で
または１５０℃近くで維持されてよい。代わりに、ＮＬＯ結晶１０４の温度はＮＬＯ結晶
１０４の水分含量またはＯＨ含有量が十分に削減されるまで選択温度でまたは選択温度近
くで維持されてよい。上述の温度、期間、および時間間隔は、ほんの一例として含まれ、
これらのパラメータが本開示の本質から逸脱することなく大幅に改変されてよいことが意
図される。したがって、本明細書中の何も、決して本発明を制限すると解釈されるべきで
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はない。
【００３８】
　追加の実施形態では、ステップ３０２のアニールプロセスは、ＮＬＯ結晶１０４の水分
含量をさらに削減するために繰り返されてよい。アニールプロセスは、必要な場合、１つ
もしくは複数の異なる温度または異なる期間もしくは異なる間隔等の同じパラメータまた
は異なるパラメータを活用して繰り返されてよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４は約１時
間にわたって約２００℃に加熱されてよい。同様に、ＮＬＯ結晶１０４の温度は、約１０
０時間の間、またはＮＬＯ結晶１０４の水分含量もしくはＯＨ含有量が十分に削減される
まで、２００℃でまたは２００℃近くで維持されてよい。上述の温度、期間および時間間
隔はほんの一例として含まれ、これらのパラメータが本開示の本質から逸脱することなく
大幅に改変されてよいことが意図される。したがって、本明細書中の何も、決して本発明
を制限すると解釈されるべきではない。
【００３９】
　ステップ３０２のアニールプロセスは、選択された時間間隔にわたって選択された最終
温度（たとえば、周囲温度または室温）にＮＬＯ結晶１０４の温度を徐々に上昇させるま
たは低下させるステップをさらに含んでよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４は、約３時間
にわたってまたは任意の他の許容できる時間間隔にわたって周囲温度または室温に徐々に
冷却されてよい、または冷却可能であってよい。一実施形態では、ＮＬＯ結晶１０４は、
ＮＬＯ結晶１０４の温度が選択された時間間隔にわたって周囲温度まで徐々に低下するよ
うに、熱を徐々に取り除かせることによって冷却されてよい。別の実施形態では、ＮＬＯ
結晶１０４は、ＮＬＯ結晶１０４の温度を選択された最終温度に低下させるために冷却装
置を活用して冷却されてよい。選択された時間間隔は、ユーザによって選択された任意の
時間間隔、またはＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の属性を活用して決定された時間間
隔であってよい。したがって、本明細書に含まれる任意の時間間隔はほんの一例として含
まれ、決して本発明を制限することを目的としてない。
【００４０】
　図３Ｂおよび図３Ｄを参照すると、ステップ３０２のアニールプロセスは、ＮＬＯ結晶
１０４の１つまたは複数の吸収バンドを分析することによってＮＬＯ結晶の水分含量また
はＯＨ含有量を監視するステップ３１０をさらに含んでよく、吸収バンドは、ＮＬＯ結晶
１０４のＯＨ結合の数の変化によって影響を受ける。吸収バンドは、ＮＬＯ結晶１０４が
１つまたは複数の波長を有する照明を吸収するレベルを検出するための技術にとって既知
の任意の方法を使用することによって分析されてよい。たとえば、ＦＴＩＲを活用すると
、ＮＬＯ結晶１０４の水分含量またはＯＨ含有量は、ＮＬＯ結晶１０４の赤外線（ＩＲ）
スペクトルでの少なくとも１つの吸収バンドを観察することによって監視されてよい。Ｎ
ＬＯ結晶１０４の水分含量またはＯＨ含有量を監視するためのＦＴＩＲプロセスは、以下
のステップの内の１つまたは複数を含むことがある。（ｉ）１つまたは複数の波長を有す
る照明をＮＬＯ結晶１０４を通して伝達することと、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４を通って
伝達された照明を検出することと、および（ｉｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４を通って伝達され
た照明についての情報を活用して、１つまたは複数の波長でＮＬＯ結晶１０４によって吸
収される照明の量を決定することと、および（ｉｖ）１つまたは複数の波長でＮＬＯ結晶
１０４によって吸収される照明と、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量またはＯＨ結合の量
の変化との間の相互関連を活用してＮＬＯ結晶１０４の水分含量もしくはＯＨ含有量また
はＮＬＯ結晶１０４の水分含量もしくはＯＨ含有量の変化を決定すること。
【００４１】
　追加の実施形態では、ステップ３０２のアニールプロセスは、ステップ３１０の監視プ
ロセスを活用して、ＮＬＯ結晶の水分含量またはＯＨ含有量が十分に削減されたという決
定がなされるまで、アニールプロセスの１つまたは複数のステップを実行するステップ３
１２をさらに含んでよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４の水分含量またはＯＨ含有量は、
約３２００～４０００ｃｍ－１の範囲のＩＲスペクトルの１つまたは複数の波長で出現す
るＮＬＯ結晶の１つまたは複数の吸収バンドを観察することによって決定されてよく、該
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波長で出現する吸収バンドの振幅または強度は、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量または
ＯＨ結合の量の変化と相互関係がある。吸収バンド波長の上述の範囲はほんの一例として
含まれ、１つまたは複数の吸収バンドがＩＲスペクトルの他の波長で出現してよいことが
意図される。したがって、上述の波長の範囲は、決して本発明を制限することを目的とし
ていない。
【００４２】
　ステップ３０２のアニールプロセスの上述のステップは、逐次的でもなければ、必須で
もない。ステップは任意の順序でまたは互いと並行に発生してよい。たとえば、ＮＬＯ結
晶１０４が選択された温度で維持されてよいことが意図される。同時に、ＮＬＯ結晶１０
４の水分含量またはＯＨ含有量は、ステップ３１０によって規定されるようにＦＴＩＲを
活用して監視されてよい。ＮＬＯ結晶１０４の温度が、ＮＬＯ結晶１０４の水分含量また
はＯＨ含有量がステップ３１２によって規定されるように十分に削減されるまで、選択さ
れた温度で維持されてよいことがさらに意図される。いくつかの例では、ステップの内の
いくつかまたはすべてを組み合わせること、およびステップを本明細書で説明する順序か
ら外れるシーケンスでステップを配列することが有利となる場合がある。本明細書の説明
は説明的にすぎず、本明細書に開示される１つまたは複数の方法をステップの任意の特定
のシーケンス、順序または組み合わせに制限することを目的としていない。
【００４３】
　ＮＬＯ結晶１０４がＮＬＯ結晶の水分含量またはＯＨ結合を削減するためにアニールさ
れた後に、ＮＬＯ結晶１０４を水素で不活性化して、その内のいくつかがステップ３０２
のアニールプロセスから生じた可能性がある１つまたは複数のダングリングボンドまたは
破壊化学結合によって引き起こされる結晶欠陥を直すことが有利な場合がある。したがっ
て、方法３００のステップ３０４で、ＮＬＯ結晶１０４は、システム１００の曝露チャン
バ１０１等の容器内部の不活性化ガスに曝露されてよい。不活性化ガスは、選択された水
素濃度を有するガス混合物であってよい。水素濃度は、ユーザ選択濃度、ＮＬＯ結晶１０
４の１つまたは複数の属性を活用して決定される濃度、または不活性化ガスからの水素原
子をＮＬＯ結晶１０４の破壊化学結合またはダングリングボンドに付着させることによっ
てＮＬＯ結晶１０４の結晶欠陥を直すために許容可能な任意の濃度であってよい。たとえ
ば、一実施形態では、不活性化ガスの選択水素濃度は、不活性化ガス混合物の約５～１０
％の範囲の水素濃度であってよい。ただし、上述の水素濃度はほんの一例として含まれ、
それは決して本発明を制限することを目的としていない。いくつかの実施形態では、ステ
ップ３０４は、上述されたＮＬＯ結晶１０４を不活性化する方法２００からの１つもしく
は複数のステップまたは要素をさらに含んでよい。
【００４４】
　図３Ｃおよび図３Ｄを参照すると、ステップ３０４の不活性化プロセスは、ＮＬＯ結晶
１０４の不活性化の程度を監視するステップ３２０をさらに含んでよい。不活性化の程度
は、ＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の吸収バンドを分析することによって監視されて
よく、吸収バンドは、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の数の変化によって影響を受ける。吸
収バンドは、ＮＬＯ結晶１０４が１つまたは複数の波長を有する照明を吸収するレベルを
検出するための技術にとって既知の任意の方法を使用することによって分析されてよい。
たとえば、ＦＴＩＲを活用すると、ＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度は、ＮＬＯ結晶１
０４の赤外線（ＩＲ）スペクトルでの少なくとも１つの吸収バンドを観察することによっ
て監視されてよい。ＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度を監視するためのＦＴＩＲプロセ
スは、以下のステップの内の１つまたは複数を含むことがある。（ｉ）１つまたは複数の
波長を有する照明をＮＬＯ結晶１０４を通して伝達することと、（ｉｉ）ＮＬＯ結晶１０
４を通って伝達された照明を検出することと、および（ｉｉｉ）ＮＬＯ結晶１０４を通っ
て伝達された照明についての情報を活用して、１つまたは複数の波長でＮＬＯ結晶１０４
によって吸収される照明の量を決定することと、および（ｉｖ）１つまたは複数の波長で
ＮＬＯ結晶１０４によって吸収される照明と、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量またはＯ
Ｈ結合の量の変化との間の相互関連を活用してＮＬＯ結晶１０４不活性化の程度を決定す
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ること。
【００４５】
　追加の実施形態では、ステップ３０４は、ＮＬＯ結晶１０４が十分に不活性化されるま
でＮＬＯ結晶１０４を不活性化ガスに曝露するステップ３２２をさらに含んでよい。ＮＬ
Ｏ結晶１０４の不活性化の程度を監視するステップ３２０は、ＮＬＯ結晶１０４が十分に
不活性化されたかどうかを判断するために活用されてよい。たとえば、ＮＬＯ結晶１０４
の不活性化の程度は、約３２００～４０００ｃｍ－１の範囲でのＩＲスペクトルの１つま
たは複数の波長で出現するまたは強度を変更するＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数の吸
収バンドを観察することによって決定されてよく、該波長で出現するまたは強度を変更す
る吸収バンドの振幅または強度は、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の量またはＯＨ結合の量
の変化に相互関係がある。上述の吸収バンド波長の範囲はほんの一例として含まれ、１つ
または複数の吸収バンドはＩＲスペクトルの他の波長で出現してよいことが意図される。
したがって、上述の波長の範囲は決して本発明を制限することを目的としていない。
【００４６】
　上述のステップは、逐次的でもなければ、必須でもなく、ステップは任意の順序でまた
は互いと並行に発生してよい。たとえば、ステップ３０４の一実施形態では、ＮＬＯ結晶
１０４は、選択された水素濃度を有する不活性化ガスに曝露されてよいことが意図され、
同時に、ＮＬＯ結晶１０４の不活性化の程度は、ステップ３２０で規定されるようにＦＴ
ＩＲを活用して監視されてよい。ＮＬＯ結晶１０４がステップ３２２で規定されるように
十分に不活性化されるまで、ＮＬＯ結晶が不活性化ガスに曝露されてよいことがさらに意
図され、ステップ３２０の監視技法は、ＮＬＯ結晶１０４が十分に不活性化されたかどう
かを判断するために活用されてよい。いくつかの例では、ステップの内のいくつかまたは
すべてを組み合わせること、およびステップを本明細書で説明する順序から外れるシーケ
ンスでステップを配列することが有利となる場合がある。本明細書の説明は説明的にすぎ
ず、本明細書に開示される１つまたは複数の方法をステップの任意の特定のシーケンス、
順序または組み合わせに制限することを目的としていない。
【００４７】
　改質されていないＮＬＯ結晶１０４を活用して達成できるよりもさらに優れた物理性能
／光学性能またはより長い結晶寿命のために、十分にアニールされ、不活性化されたＮＬ
Ｏ結晶１０４をレーザシステムの中に組み込むことが有利となる場合がある。本開示のレ
ーザシステム構成は、１つまたは複数の非線形結晶を含む、モード同期された、ＣＷ、ま
たはＱ切替えされた、および任意の他のレーザまたはレーザシステム等の構成を含んでよ
いが、これに限定されるものではない。本明細書の説明は、深紫外線（ＤＵＶ）、紫外線
（ＵＶ）、赤外線、可視等の電磁スペクトルを含むが、これに限定されるものではない幅
広い範囲の考えられるレーザスペクトルを含むことをさらに目的とする。本明細書で使用
されるように、用語「レーザシステム」および「レーザ」は、１つまたは複数のレーザの
構成を説明するために交互に用いられてよい。
【００４８】
　図４は、不活性化され、および／またはアニールされたＮＬＯ結晶１０４を備えたレー
ザシステム４００を示す。本発明のレーザシステム４００は、光源４０２、ビーム成形レ
ンズの第１のセット４０４、本明細書に上述された不活性化された／アニールされた結晶
１０４、ハウジングユニット４０６、高調波分離要素４０８のセット、およびビーム成形
レンズの第２のセット４１０を含んでよいが、これに限定されるものではない。
【００４９】
　一態様では、光源４０２の出力は、ビーム成形レンズ４０４を使用して不活性化された
／アニールされたＮＬＯ結晶１０４の、または不活性化された／アニールされたＮＬＯ結
晶１０４に近接する楕円形の断面のガウスビームウエストに集束されてよい。本明細書に
使用されるように、用語「近接して」は、好ましくは結晶１０４の中心からのレイリー範
囲の半分未満である。一実施形態では、楕円の主軸のガウス幅間のアスペクト比は、約２
：１と約６：１の中間に位置してよい。他の実施形態では、楕円の主軸の間の比率は約２
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：１と約１０：１との間であってよい。一実施形態では、より幅広いガウス幅が、ＮＬＯ
結晶の立ち去り方向と（たとえば、位置合わせの約１０°の範囲内に）実質的に位置合わ
せされる。
【００５０】
　別の態様では、ハウジングユニット４０６は、周囲大気状況および他の不純物からＮＬ
Ｏ結晶１０４を保護し、それによってその不活性化／アニール状態の維持を容易にしてよ
い。大気水または他の不純物に曝露される結晶が、経時的に劣化し始め、不活性化されて
いない状態またはアニールされていない状態に戻ることがあることに留意されたい。結晶
ハウジングユニットは、参照することにより全体として本明細書に組み込まれる、２００
８年５月６日に出願された「Ｅｎｃｌｏｓｕｒｅ　Ｆｏｒ　Ｃｏｎｔｒｏｌｌｉｎｇ　Ｔ
ｈｅ　Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ　ｏｆ　Ｏｐｔｉｃａｌ　Ｃｒｙｓｔａｌｓ」と題する、
米国特許出願第１２／１５４，３３７号に概して説明されている。いくつかの実施形態で
は、ハウジングユニット４０６は、結晶１０４およびレーザシステム４００の他の構成部
品を収容するために適した大きな構造体を含んでよい。他の実施形態では、ハウジング４
０６は、レーザシステム４００のすべての構成要素を収容するほど大きい場合がある。ハ
ウジングが大きくなるほど、（結晶１０４を劣化から保護し、その不活性化状態／アニー
ル状態を維持するために）レーザシステムの保守および修理のためにより多くの予防措置
が必要となることに留意されたい。したがって、追加の態様では、ハウジングユニット４
０６は、おもにＮＬＯ結晶４０６だけを封入するために適した小さいハウジング構造体か
ら構成されてよい。
【００５１】
　ビーム成形レンズ４０４は、光源４０２からの出力の断面を変更することがあるアナモ
ルフィックレンズを含んでよい。アナモルフィックレンズは、たとえばプリズム、円筒湾
曲素子、放射対称湾曲素子、および回折素子の内の少なくとも１つを含んでよい。一実施
形態では、光源４０２は、結晶１０４内部で二倍にされる可視範囲（たとえば、５３２ｎ
ｍ）で周波数を生じさせるレーザを含んでよい。他の実施形態では、光源４０２は、結晶
４０２内部で結合される２つ以上の周波数を生じさせて、和周波数または差周波数を生成
するレーザ光源を含んでよい。周波数変換および関連付けられたレンズおよびハードウェ
アは、参照することにより全体として本明細書に組み込まれる、２０１２年３月６日に出
願された米国特許出願第１３／４１２，５６４号、Ｄｒｉｂｉｎｓｋｉらに説明されてい
る。
【００５２】
　図５は、フォトマスク（つまり、レチクル）、ウェハ、または光学検査システムを活用
して分析されてよい任意の他の試料等の、１つまたは複数の試料５１０の欠陥を測定する
または分析するために構成された検査システム５００を示す。検査システム５００は、上
述されたレーザシステム４００を含んでよい。レーザシステム４００は、本開示全体で説
明される不活性化された／アニールされたＮＬＯ結晶１０４の内の１つまたは複数を含ん
でよい。一実施形態では、レーザシステム４００のＮＬＯ結晶１０４は、ＮＬＯ結晶１０
４の水分含量を選択された水分含量レベルに削減するほど十分にアニールされてよい。
【００５３】
　追加の実施形態では、レーザシステム４００のＮＬＯ結晶１０４は、酸素ダングリング
ボンド等のダングリングボンドまたは破壊化学結合によって引き起こされる結晶欠陥を直
すほど十分に不活性化されてよい。ＮＬＯ結晶１０４のダングリングボンドまたは破壊化
学結合は、水素原子を、ＮＬＯ結晶１０４の破壊化学結合またはダングリングボンドに結
合することによって不活性化により直されてよい。いくつかの場合、ダングリングボンド
または破壊化学結合の一部はＮＬＯ結晶１０４に対して実行されるアニールプロセスの生
成物である場合がある。ＮＬＯ結晶１０４は、所望される物理性能／光学性能、改善され
たＬＩＤ抵抗、改善された出力ビーム品質、改善された出力安定性、増加した結晶寿命、
またはより高い運転出力を達成するために許容できる、不活性化の選択された程度まで不
活性化されてよい。



(15) JP 6000362 B2 2016.9.28

10

20

30

40

50

【００５４】
　レーザシステム４００のＮＬＯ結晶１０４は、ＮＬＯ結晶１０４のＯＨ結合の存在、不
在、または量に相互関係があるＮＬＯ結晶１０４のＩＲスペクトルで少なくとも１つの吸
収バンドを有してよい。ＮＬＯ結晶１０４の吸収バンドは、ＮＬＯ結晶１０４の不活性化
の程度または水分含量レベルを決定するためにＦＴＩＲを活用して測定されてよい。ＮＬ
Ｏ結晶１０４の吸収バンドの指定された振幅または強度は、ＮＬＯ結晶１０４の十分なア
ニールレベルまたは十分な不活性化レベルに対応してよい。吸収バンドの指定された振幅
または強度は、ユーザによって選択された値、またはＮＬＯ結晶１０４の１つまたは複数
の属性を活用して決定された値であってよい。したがって、レーザシステム４００のＮＬ
Ｏ結晶１０４の吸収バンドは、指定された振幅もしくは強度のまたは指定された振幅もし
くは強度近くの振幅もしくは強度を有してよい。レーザシステム４００は、ＮＬＯ結晶１
０４に照明を提供するように構成された、ダイオード励起ソリッドステート（ＤＰＳ）ソ
ースまたはファイバＩＲソース等の少なくとも１つの電磁波源をさらに含んでよい。電磁
波源によって提供される照明の少なくとも一部は、結晶１０４の周波数変換プロセスにお
いてＮＬＯ結晶１０４を通して直接的にまたは間接的に伝達されてよい。
【００５５】
　検査システム５００は、検査プロセス中に試料５１０を保持するように構成された試料
ステージ５１２をさらに含んでよい。試料ステージ５１２は、試料５１０がレーザシステ
ム４００から伝達される照明の少なくとも一部を受光してよい場所で試料５１０を保持す
るように構成されてよい。試料ステージ５１２はさらに、ユーザ選択場所に試料５１０を
作動するように構成されてよい。試料ステージ５１２はさらに、１つまたは複数のコンピ
ューティングシステムに通信で結合され、試料５１０をユーザによって選択された場所に
、またはコンピューティングシステムによって決定された場所に作動させるように構成さ
れてよく、試料５１０は、レーザシステム４００から伝達される照明の少なくとも一部を
受光してよい。
【００５６】
　検査システム５００は、試料５１０の表面から反射される照明の少なくとも一部を直接
的にまたは間接的に受け取るように構成された検出器５０４をさらに含んでよい。検出器
５０４は、電荷結合素子（ＣＣＤ）または時間遅延積分（ＴＤＩ）ＣＣＤベースの検出器
等の技術にとって既知の任意の適切な検出器を含んでよい。検査システム５００はさらに
、検出器５０４に通信で結合された１つまたは複数のコンピューティングシステム５１４
を含んでよい。コンピューティングシステム５１４は、試料５１０の表面から反射される
照明の特性に関する情報を、検出器５０４から受け取るように構成されてよい。コンピュ
ーティングシステム５１４は、キャリア媒体５１６上で、プログラム命令５１８からの検
査アルゴリズムを実行するようにさらに構成されてよい。検査アルゴリズムは、試料５１
０の表面から反射される照明の特性に関する情報を活用して、試料５１０の１つまたは複
数の欠陥を測定するための技術にとって既知の任意の検査アルゴリズムであってよい。し
たがって、コンピューティングシステム５１４は、試料５１０の表面から反射される照明
に関する情報を活用して、試料５１０の欠陥の存在、不在、量、および／またはタイプ等
の測定を行ってよい。
【００５７】
　検査システム５００は、１つまたは複数の照明光学素子５０３（たとえば、リターダ、
１／４波長板、焦点レンズ、位相変調器、偏光子、鏡、ビームスプリッタ、反射器、収束
レンズ／発散レンズ、プリズム等）を含んでよい。照明光学素子５０３は、レーザシステ
ム４００から発する照明を直接的にまたは間接的に受光するように構成されてよい。照明
光学素子４０３はさらに、レーザシステム４００から試料５１０の表面まで、検査システ
ム５００の照明路に沿って直接的にまたは間接的に受光される照明の少なくとも一部を伝
達するおよび／または導くように構成されてよい。照明路は、レーザシステム４００と試
料５１０の表面との間の直接的な視線等の、照明がレーザシステム４００から試料５１０
の表面にそれに沿って移動できる任意の経路であってよい。いくつかの実施形態では、照
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明路は、照明光学素子または本明細書に開示される任意の他の光学素子を含むが、これに
限定されない１つまたは複数の光学素子の構成によって描かれた経路であってよい。
【００５８】
　一実施形態では、検査システム４００の照明路は、レーザシステム４００から直接的に
または間接的に受光された照明の少なくとも一部を、試料５１０の表面に、または照明路
の追加の構成要素に伝達するように構成されたビームスプリッタ５０８を含んでよい。ビ
ームスプリッタ５０８は、照明の１つのビームを、照明の２つ以上のビームに分割できる
任意の光学装置であってよい。照明路はさらに、レーザシステム４００から直接的にまた
は間接的に受光された照明の少なくとも一部を試料５１０の表面に伝達するように構成さ
れた検査光学素子５０５（たとえば、リターダ、１／４波長板、焦点レンズ、位相変調器
、偏光子、鏡、ビームスプリッタ、反射器、収束レンズ／発散レンズ、プリズム等）を含
んでよい。
【００５９】
　一実施形態では、検査システム５００は、試料５１０の表面から反射される照明の少な
くとも一部を直接的にまたは間接的に受光するように構成された集光光学素子５０５（た
とえば、リターダ、１／４波長板、焦点レンズ、位相変調器、偏光子、鏡、ビームスプリ
ッタ、反射器、収束レンズ／発散レンズ、プリズム等）を含んでよい。集光光学素子５０
６はさらに、試料５１０の表面から直接的にまたは間接的に受光された照明の少なくとも
一部を、検査システム５００の集光路に沿って検出器５０４に伝達するように構成されて
よい。集光路は、試料４１０の表面と検出器５０４との間の直接的な視線等の、照明が試
料５１０の表面から検出器５０４にそれに沿って移動できる任意の経路であってよい。い
くつかの実施形態では、集光路は、集光光学素子または本明細書に開示される任意の他の
光学素子を含むが、これに限定されるものではない１つまたは複数の光学素子の構成によ
って描かれる経路であってよい。
【００６０】
　本開示は、１つまたは複数の試料を総称的に検査することに関連して検査システム４０
０を説明するが、検査システム４００の発明の態様が、半導体または半導体構成部品の製
作または分析で活用される幅広い範囲の検査システムまたは計測システムに拡大されてよ
いことが意図される。検査システム４００は、技術にとって既知の１つまたは複数の作動
形態のために構成されてよい。たとえば、検査システム４００は、明視野検査、暗視野検
査、または現在もしくは今後の技術にとって既知の任意の他の形態もしくは構成のために
構成されてよい。検査システム４００は、技術にとって既知の１つまたは複数の検査機能
のためにさらに構成されてよい。たとえば、検査システム４００は、１つまたは複数のフ
ォトマスク、パターン付きウェハ、パターンなしウェハを検査するため、または現在もし
くは今後の技術にとって既知の任意の他の検査機能のために構成されてよい。
【００６１】
　本開示全体で説明される多様なステップが、単一のコンピューティングシステムによっ
て、または代わりに複数のコンピューティングシステムによって実施されてよいことが認
識されるべきである。さらに、システムの異なるサブシステムは、上述されたステップの
少なくとも一部を実施するために適したコンピューティングシステムを含んでよい。した
がって、上記説明は、本発明に対する制限として解釈されるべきではなく、単に例示とし
て解釈されるべきである。さらに、１つまたは複数のコンピューティングシステムは、本
明細書に説明される方法実施形態のいずれかの任意の他のステップ（複数の場合がある）
を実行するように構成されてよい。
【００６２】
　コンピューティングシステムは、パーソナルコンピューティングシステム、メインフレ
ームコンピューティングシステム、ワークステーション、画像コンピュータ、パラレルプ
ロセッサ、または技術で既知の任意の他の装置を含んでよいが、これに限定されるもので
はない。一般に、用語「コンピューティングシステム」は、メモリ媒体からの命令を実行
する１台または複数のプロセッサを有する任意の装置を包含すると広く定義されてよい。
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【００６３】
　本明細書に説明される方法等の方法を実装するプログラム命令は、キャリア媒体上で伝
送またはキャリア媒体に記憶されてよい。キャリア媒体は、有線伝送リンク、ケーブル伝
送リンク、または無線伝送リンク等の伝送媒体であってよい。また、キャリア媒体は、読
取り専用メモリ、ランダムアクセスメモリ、磁気ディスクもしくは光ディスク、または磁
気テープ等の記憶媒体を含んでもよい。
【００６４】
　本明細書に説明される方法のすべては、記憶媒体に方法実施形態の１つまたは複数のス
テップの結果を記憶することを含んでよい。結果は、本明細書に説明される結果のいずれ
かを含んでよく、技術で既知の任意の方法で記憶されてよい。記憶媒体は、本明細書に説
明される任意の記憶媒体、または技術で既知の他の適切な記憶媒体を含んでよい。結果が
記憶された後、結果は、本明細書に説明される方法実施形態またはシステム実施形態のい
ずれによって記憶媒体内でアクセスされ、使用することができ、ユーザへの表示のために
フォーマットすることができ、別のソフトウェアモジュール、方法、またはシステム等に
よって使用できる。さらに、結果は、「恒久的に」、「半恒久的に」、一時的にまたはな
んらかの期間の間、記憶されてよい。たとえば、記憶媒体は、ランダムアクセスメモリ（
ＲＡＭ）であってよく、結果は、必ずしも記憶媒体内で無期限に持続しなくてよい。
【００６５】
　上述された方法の実施形態のそれぞれが、本明細書に説明される任意の他の方法（複数
の場合がある）の任意の他のステップ（複数の場合がある）を含んでよいことがさらに意
図される。さらに、上述された方法の実施形態のそれぞれは、本明細書に説明されるシス
テムのいずれかによって実行されてよい。
【００６６】
　当業者は、本明細書に説明されるプロセスおよび／またはシステムおよび／または他の
技術を達成できる多様な手段（たとえば、ハードウェア、ソフトウェア、および／または
ファームウェア）があること、ならびに好ましい手段が、プロセスおよび／またはシステ
ムおよび／または他の技術が展開される状況に応じて変わることを理解するだろう。たと
えば、実装者が、速度および精度が最重要であると判断する場合、実装者はおもにハード
ウェア手段および／またはファームウェア手段を選んでよい。代わりに、柔軟性が最重要
である場合、実装者はおもにソフトウェア実装を選んでよい。また、さらに再び代わりに
実装者は、ハードウェア、ソフトウェア、および／またはファームウェアの何らかの組合
せを選んでよい。したがって、本明細書に説明されるプロセスおよび／または装置および
／または他の技術を達成し得るいくつかの考えられる手段があり、その内のどれも、活用
される任意の手段が、手段が展開される状況、および実装者の特定の関心（たとえば、速
度、柔軟性、または予測性）に応じた選択肢であり、そのどれもが変わることがあるとい
う点で、他よりも本質的に優れていない。当業者は、実装の光学的な態様が、通常光学的
に指向されたハードウェア、ソフトウェアおよびまたはファームウェアを利用することを
認識する。
【００６７】
　当業者は、装置および／またはプロセスを本明細書に述べられる様式で説明し、その後
工学基準を使用して係る説明された装置および／またはプロセスをデータ処理システムの
中に統合することが技術の中で一般的であることを認識するだろう。すなわち、本明細書
に説明される装置および／またはプロセスの少なくとも一部は、妥当な量の実験作業を介
してデータ処理システムの中に統合できる。当業者は、典型的なデータ処理システムが、
システムユニットハウジング、ビデオディスプレイ装置、揮発性メモリおよび不揮発性メ
モリ等のメモリ、マイクロプロセッサおよびデジタル信号処理装置等のプロセッサ、オペ
レーティングシステム、ドライバ、グラフィックユーザインタフェース、およびアプリケ
ーションプログラム等の計算エンティティ、タッチパッドまたは画面等の１つまたは複数
の対話装置、および／またはフィードバックループおよび制御モータ（たとえば、位置お
よび／または速度を検知するためのフィードバック、構成部品および／または量を移動す
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を概して含むことを認識するだろう。典型的なデータ処理システムは、データコンピュー
ティングシステム／通信システムおよび／またはネットワークコンピューティングシステ
ム／通信システムで通常見られる構成部品等の任意の適切な市販されている構成部品を活
用して実装されてよい。
【００６８】
　本明細書に説明される主題は、異なる他の構成要素の中に含まれる、または異なる他の
構成要素と接続される異なる構成要素を示すことがある。係る示されたアーキテクチャは
例示的にすぎないこと、および実際には、同じ機能性を達成する多くの他のアーキテクチ
ャを実装可能であることが理解されるべきである。概念的な意味で、同じ機能性を達成す
るための構成要素の任意の配置は、所望される機能性が達成されるように効果的に「関連
付けられる」。したがって、特定の機能性を達成するために本明細書で組み合わされる任
意の２つの構成要素は、アーキテクチャまたは中間構成要素と関係なく所望される機能性
が達成されるように互い「に関連付けられている」として見ることができる。同様に、こ
のように関連付けられている任意の２つの構成要素は、所望される機能性を達成するため
に互いに「接続され」ている、または「結合され」ていると見なすこともでき、このよう
に関連付けられることが可能な任意の２つの構成要素は、所望された機能性を達成するた
めに互いに「結合可能」であると見なすこともできる。結合可能の特定の例は、物理的に
結び合わせることができる構成要素および／または物理的に相互作用する構成要素、およ
び／または無線で対話可能な構成要素および／または無線で対話する構成要素、および／
または論理的に相互作用する構成要素および／または論理的に相互作用可能な構成要素を
含むが、これに限定されるものではない。
【００６９】
　本明細書に説明される本主題の特定の態様が示され、説明されてきたが、当業者には、
本明細書の教示に基づき、本明細書に説明される主題およびそのより広い態様から逸脱す
ることなく変更および修正が加えられてよく、したがって添付の特許請求の範囲は、その
範囲内に、すべての係る変更および修正を、本明細書に説明される主題の真の精神および
範囲内にあるとして包含するべきであることが明らかになるだろう。
【００７０】
　さらに、本発明が添付の特許請求の範囲よって定められることが理解されるべきである
。
【００７１】
　本発明の特定の実施形態が説明されてきたが、上述の開示の範囲および精神から逸脱す
ることなく、当業者によって本発明の多様な修正および実施形態がなされてよいことが明
らかである。したがって、本発明の範囲は、本明細書に添付される特許請求の範囲によっ
てのみ制限されるべきである。
【００７２】
　本開示およびその結果として伴う優位点の多くが上述の説明によって理解されると考え
られ、開示される主題から逸脱することなく、またはその重要な優位点のすべてを犠牲に
することなく、構成要素の形態、構造、および配置において多様な変更を加え得ることが
明らかになる。説明されている形態は例示的にすぎず、係る変更を包含し、含むことが、
以下の特許請求の範囲の意図である。
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