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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　Abstract

For　ch肛acte亘ze　l・㈱1§u㎡ace§tmcture・f　pe㎡ect　c璽ystal　w輌th　high　spa掘resdution，

monochromatic，　high　brilliance　and　plane　wave　micro－beam　is　necessary．　In　this　study，　we　suggest

the　new　method　that　gives　high　bdlliance　and　plarie　wave　micro－beam．　As　a　result　of　experiment，

輌nth輌s　a汀angement，量t　is　enable　t◎from　h輌gh　stab輌口ty　m輌cr◎－beam。

　1．緒言　　　　　　　　　　の加工精度が要求される・そのため・光学素子の製作精
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　度の段階でマイクロビームの実現が左右されてしまうと

　極微小あるいは微小領域であるが故にその構造および　　いうのが現状である。しかしこれまで多くの研究者らに

詳細が未だに不明である重要な結晶は，物質を取り扱う　　よって精力的にマイクロビームの研究がなされ，当研究

広範な分野に数多く存在している。特に，物質の特性や　　室においても直径7μmのX線導管（XGT，キャピラ

機能のほとんどが局所的な特性によって支配されること　　リー）による2μmの収束マイクロビームの形成に成功

が多いことから，今日，物質の化学的組成や電子構造，　　している。しかし，現在の実験室系マイクロビーム形成

原子配列などの局所的評価法の研究開発が更に重要視さ　　　として主に利用されるガラスキャピラリー（導波管）法，

れるようになってきた。なかでも，半導体に代表される　　放射光施設で主に行われる湾曲結晶によるマイクロビー

ミクロンオーダーの制御が必要とされる材料では，局所　　ム形成のいずれも運動学回折理論に基づく集光であり，

的表面構造が材料の性質を大きく左右する重要な箇所と　　エネルギー（波長）が一様でないという特徴がある。こ

なっている。その局所的表面構造の評価には動力学回折　　れでは空間分解能が一般に良くない。

理論に基づく回折が利用されているが，高い空間分解能　　　　そこで本研究では，非対称反射を利用した新しいマイ

での局所的評価は平行かつ単色なマイクロビームによっ　　クロビーム形成法を提案する。この形成法には，単色で

てのみ可能となる。　　　　　　　　　　　　　　　　　平行度の高いマイクロビームが得られるという特徴以外

　一般に，マイクロビーム形成は反射もしくは回折を利　　　にも，シリコン結晶技術（超精密加工技術）の発展によ

用した光学素子を用いて行われるが，その光学素子の作　　　り高精度光学素子の入手が容易であり，種々のサイズを

製には可視光用の光学素子よりも2桁以上高い0・1～10［nm］　　持つビームを目的に応じて形成することが理論上容易で
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あるという大きな特徴がある。将来，放射光の高輝度特　　　　　　　　　　　　　ωo：入射線の角度幅

性を利用したマイクロビーム技術は，多様なビームモー　　　　　　　　　　　　ωρ：回折線の角度幅

ドの一つとして様々な分野の基礎的技術になると言われ　　　　　　　　　　　　1。：入射線の横幅

ている。近年，放射光の利用により数μm径という実用　　　　　　　　　　　　　1g：回折線の横幅

的なマイクロビームが得られており，マイクロビーム技　　　　　　　　　　　P　：偏向因子

術の進歩とともに新しい研究分野が開拓されつつある。　　　　　　　　　　　κg：電気感受率

このような背景のもと，放射光の利用と合わせたマイク　　ここに示したように，本研究では従来の非対称反射とは

ロビーム形成技術の研究は重要視されている。そこで本　　異なり逆方向からX線を入射している。この方法を用い

研究では，実験室系でのシンクロトロン放射光の縮小光　　ると（4）式より，第一結晶でωρ＝0．251［arcsec］，第二

学系における平板モノクロメータ結晶を用いた全く新し　　結晶でωgニ0．294［arcsec］となる。また，単位面積当

いマイクロビーム形成法の提案及び基礎的研究を行うこ　　たりのビーム強度Eがω2に比例することから，非対称因

とを研究目的とする。　　　　　　　　　　　　　　　　子b（b＞1），入射線と回折線のビーム面積を％，％と

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　するとマイクロビームの輝度は次式で表される。
　2．原　理

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
本研究では・結晶麺に対して回折面が・傾斜したシ　曙一一晋一　　　　　（5）
リコンモノクロメータ結晶を用いた回折を利用している。

本研究の幾何学的関係及び使用した主な式を以下に示す。　　ここで，b＞1のときωは低下するので二次元的強度は

6－奄堰Fili圭S　　　　　（・）㌶二㌶；こぎ量還：籔麗蕊

　ω。＝万ω、　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　は入射X線のb倍にすることができる。同じ非対称因子

　　＿上L　　　　　　　　　　　　　　　　　（2）　　　のモノクロメータ結晶を用い，入射X線のサイズが同じ
ω仁 怐@　　　　　　　であれば触発散が小さレ、線源ほど全反射の触幅は

（3） ﾄ㌻鞘㌻㌶三裏：二㌶㌘

…撒万　　　（4）：濃㌶㌫竺㌘」鴬》ス襟
　　　　　　　　　　●　：非対称因子　　　　　　　　　　とを試みる。この方法は他に類を見ない新しい発想に基

　　　　　　　　　　θB：ブラッグ角　　　　　　　　　つくものであり，基礎的研究もないまさに新しい研究で

　　　　　　　　　　ω，：全反射の角度幅　　　　　　　　ある。

0・　芦ゴ

・．．，．　　　汐　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’、，．・　　　　　w

ごア蚕㌦．　　　　　　　　…≒∋
．＿．＿．こ．．＿．　　　’◆”…．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　°・・＾．．　　　　　　…

Diffracting　Plane

図一1　非対称反射の幾何学的関係
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　3．実験装置　　　　　　　　　　　　　　　　　板に厚さ16［mm］の鋼板を各々使用した・その他補

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　強板を含む数百［kg］の重量の鋼材を用い，強度を考

　3．1線源　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　慮に入れた設計，工作を行った。梁部分には径が40［mm］

　線源には高輝度特性を持つシンクロトロン放射光　　の炭素鋼研き棒鋼を使用しており，第一結晶の回転軸を

（Synchr◎tron　Radiation，略してSR）を使用するの　　正確に得ることができるようにした。結果的に装置の総

が望ましいが，まだ基礎的研究の段階であるので，本研　　重量は200［kg］以上になったが，非常に安定度の高い

究ではMoターゲット回転対陰極型発生装置（RU　2000一　　装置が完成した。

B：CN　4148　B　2）を使用した。これはターゲット回転数2500　　　次に装置の全体図及び各微小角走査部分の性能にっい

rpm，焦点形状はポイントフォーカスで実焦点サイズ0．3×　　て以下に詳細を示す。まず初めに装置全体を上から見た

3［mm2］，実効焦点サイズ0．3×0．3［mm2］の強力X　　ときと側面から見たときの詳細図を図一2及び図一3に

線発生装置である。この発生装置は従来のものより単位　　　示す。

面積当たり20～60倍の高輝度X線を発生，利用できるこ　　　次に各微小角走査部分の性能について示す。第一結晶

とから本研究の線源に選んだ。本研究が高輝度にこだわ　　部は2つの回転機構を有しており，1つ目は粗調節用で

るのはそれが単に画像形成時間の短縮のみならず，種々　　360［deg］回転することができ手動による角度調節に

の高分解能像形成を可能にするからである。ここで，将　　用いる。2つ目は微調節用で0．05～0．1［arcsec／step］

来利用を考えているシンクロトロン放射光の代表的な特　　の範囲で微小角走査が可能である。ここでは2つ目の微

徴を以下に示す。　　　　　　　　　　　　　　　　　　小角走査部分（F．M）について具体的に示す。まず1．8

1．大強度である　　　　　　　　　　　　　　　　　　［deg／step］のステッピングモータ佃本サーボ㈱，

2．電波領域からX線領域に及ぶ連続スペクトルを持つ　　KP　6　A．M　2－001）でウォームを駆動しホイルに回転

3．指向性が良い（ほとんど平行光に近い）　　　　　　　を伝え，その回転力でマイクロメータの先に取り付けた

4．軌道面内に電気ベクトルを持つ直線偏向光である　　　カップを回し推進力を得る。このときウォームとホイー

5．パルス光である　　　　　　　　　　　　　　　　　ルのギヤ比は1：5◎のものを使用した。また，ウォーム両

　3．2装置の作製　　　　　　　　　　　　　　　　　端を小型のベアリングで固定しモータの回転をスムーズ

　結晶内部の微細構造の詳細な情報を得るためには，用　　に伝えることができるようにした。次に，第一結晶の回

いる入射線束の形状，寸法，波長分布，角度分布，試料　　転中心から延びたアームの200［mm］の地点をさきほ

とフィルム（観察系）までの距離などが実験上重要な因　　どの推進力を使いマイクロメータの先端で押し上げるよ

子となってくる。そこでまず，単色かつ平行度の高いマ　　うに設計した。このときアームと微小角走査部分の間に

イクロビーム形成に最適なX線光学系を作製することか　　バネを張り，アームと微小角走査部分のマイクロメータ

ら始めた。その際，既製の装置の仕様に頼ることはさけ，　の先端が離れないようにした。これにより，安定な状態

平行マイクロビーム形成を第一目標として装置の部分的　　での0．◎516［arcsec／step］という微小回転が可能とな

活用を含めた種々の装置作製を行った。その内容を以下　　り，最大2．86［deg］の連続走査が可能となった。

に示す。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第二結晶部は粗動走査部分（MF．M）と微動走査部分

　第一結晶及び第二結晶には（220）非対称反射が起こる　　　（VF．M）とから構成した。粗動走査部分は回転中心か

シリコンモノクロメータ結晶を使用した。このとき，半　　ら延びたアームの100［mm］の地点をマイクロメータ

値幅は◎．1［arcsec］前後と非常に狭くなる。しかし，　　の先端で押し上げるように設計した所以外は第一結晶部

第一結晶にはビームダイバージェンスが0．0115［rad］　　の微小角走査部分と全く同じにした。これにより0．103

もあるX線を入射していることを考慮すると，粗動で少　　　［arcsec／step］の微小回転及び最大5．71［deg］の

なくとも1［arcsec］以下の角度走査が必要となる。そ　　連続走査が可能となった。これに対し，微動走査部分で

こで，今回作製した装置は大きく分けて0．◎δ［arcsec］　　は1．8［deg／step］のステッピングモータ（日本サー

の微小回転が可能な第一結晶部と精密回転機構を有する　　ボ㈱，KP　6　M　2－◎◎1）を使いトルクカを用いること

第二結晶部とから構成した。特に第二結晶部では円筒の　　　で極微小角走査を可能にした。この微動走査部分の詳細

ねじり（トーション）を利用した精密ゴニオメータによ　　図を図一4に示す。トルクカはアームの中心部分を含む

り0．01［arcsec］オーダの精密走査を可能にした。　　　数カ所にスリットを切ることで効果的に働く。この部分

　装置全体は主に一般構造用圧延鋼材で作製した。側面　　ではコイルバネによってねじれの中心から延びたアーム

に厚さ20［mm］の鋼板を2枚使用し，底板と跳ね上げ　　の200［mm］の地点ともう一つのアームとを連結し，
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図一3　ビームラインの詳細図（側面）

その先端をマイクロメータの先端で押し上げることでト　　2枚の真鍮板の間隔を変化させ結晶の水平軸を僅かに傾

ルクカによる微小回転が得られるようにした。このとき，　斜することで行った。

ステッピングモータに取り付けたマイクロメータの先端　　　3．3測定器系の作製

が進む距離y［mm］と第二結晶部の回転角θ［arcsec］　　　本研究ではカウンター回路やモータドライバ「ステッ

との関係はθ＝2．8y－0．9763となる。これにより0．01　　ピング電源，各種配線等の測定器系の作製，非対称反射

［arcsec］以下での極微小角度走査が可能となり，最大　　　（●＞0）を利用した実験室での縮小光学系マイクロビー

0．0192［deg］の連続走査が可能となった。一般に極微　　ム形成装置システムの構築を行った。測定システムのブ

小回転が必要とされる第二結晶部にはあおり調節用の機　　ロック図を図一5に示す。第一，第二結晶部はパーソナ

構が必要である。そこであおり調節は2枚の厚い真鍮板　　ルコンピュータでモータを制御しており，第一結晶部で

の一端を薄い真鍮板で接続し，マイクロメータの先端で　　　1個，第二結晶部で2個のモータを用いて精密回転制御
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図一5　測定システムのブロック図

を可能にした。データの入出力は入出力ボード（1／0）　　実行による微小角走査，ロッキングカーブ作成が可能と

を介してパーソナルコンピュータで行えるようにした。　　なった。勿論，試料走査の位置指定や移動ステップ幅は

入出力ボードにはコンピュータの拡張ユニットに実装す　　全てパーソナルコンピュータによって任意に設定できる

るW－BUS（98）双方向入出力モジュール（コンテック　　ようにした。今回作成したカウンター回路は基本的に74

KK）を使用した・制御・測定プログラムはBASICで　　シリーズのICを使用しており，バッファ回路に7417，

作成し，測定データはカウンター回路でデジタル信号に　　AND回路に74◎8，0R回路に7432を使用した。カゥン

変換する・これをW－BUS（98）インターフェイスボー　　ター用のICには入手が比較的簡単な4◎40を使用してお

ドを介してパ｝ソナルコンピュータに入力し・プログラ　　り，65536カウントまでのカウントを可能にした。また，

ムによりフロッピィディスクへのASCII形式でのセーブ　　検出器の出力の違いによるネガティブパルスへの対応は

を可能にした・BASICプログラムは測定と調節の2つ　　抵抗とトランジスタによって作る反転回路にて可能にし

に区分しており，プログラム実行画面上での簡単な選択，　た。
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　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　と，品線とKβ線とのブラッグ角の差が1．81x10－2［rad］
　4　実　験
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　もあることから2本の回折線の開きは計算上20．2［mm］

今回の実験手順を簡単に示す。　　　　　　　　　　　となる。しかし，実際に測定された2本の回折線の間隔

　1．入射X線サイズの決定　　　　　　　　　　　　　　は0．385［mm］しかないことから，2本の回折線が

　　（線源の焦点サイズ以下にならないように注意する）　　Kα線とKβ線によるものではないということがわかった。

　2．第一結晶からの回折強度曲線の測定　　　　　　　　残る可能性はKα、線とKα2線によるというものである。

　　（φ，ωを変化させ強度，半値幅を調べる）　　　　　低角側の回折，つまりKα、線の幅は∠λKα、／λKα＝3．8×

　3．第一結晶最適条件の決定　　　　　　　　　　　　　10－4，非対称因子b＝41．5から計算上68［μm］となる。

　　（第二結晶表面でのデンタルフィルム像の考慮）　　　これが測定した低角側の回折線の幅68［μm］と一致し

　4．第二結晶からの回折強度曲線の測定　　　　　　　　たことからKα、線による回折線であると言える。次に高

　　（回折強度の著しい低下が予想される）　　　　　　　角側の回折，つまりKα2線の幅は4λKα2／λKαニ5．0×

以上の実験により得られた実験結果を次に示す。　　　　　10－4，b＝41．5から計算上90［μm］となる。これは測定

　4．1　回折強度曲線（第一結晶）　　　　　　　　　　　した高角側の回折線の幅76［μm］という結果と18％も

　第一結晶からの回折強度曲線を図一6に示す。スリッ　　異なっていた。またKα、線とKα2線の間隔は計算上1．25

ト幅が6．569［mm］で実験したもので半値幅が2589　　［mm］となるが，測定した結果は0．385［mm］となっ

［arcsec］であった。このときの回折線をデンタルフィ　　ており大きく異なっていた。これはスペクトル幅を考慮

ルムで撮影したところ間隔が0．385［mm］の2本の回　　に入れても説明が困難であるため，半導体検出器による

折線が確認された。一方の回折線が76［μm］，もう片方　　スペクトルデータによって判断した。その結果，2本の

の回折線が68［μm］で後者の方が黒化度が高かった。　　回折線はMoKαによるものだと断定することができた。

入射X線は570［mm］地点のスリットにおいて6．569　　　4．2　回折強度曲線（第二結晶）

［mm］に制限して実験を行ったことから，0．0115［rad］　　　第二結晶からの回折強度曲線を図一7に示す。図中の

（0．660［deg］）の広がりがあると考えられる。このこ　　囚はスリット幅が6．000［mm］で実験したもので半

とより，特性X線にはKα、，Kα2，　Kβ線が考えられる。　　値幅が867［arcsec］であり，（B）はスリット幅が1．860

ここで2本の回折線がKα線とKβ線である場合を考える　　　［mm］の実験で半値幅が219［arcsec］であった。こ
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のピークはブラッグ角に相当する角度で見られているも　　利用し，装置全体のアースレベルの調節，回折順番の最

のであり・再三に渡る測定でも同様の結果が得られたこ　　適化等を事前に調査して十分なSN比の確保が期待され

とから何らかの回折によるものであることは間違いない。　るような状態で測定を開始した。その結果得られた第二

そこで⑬の状態で一15［arcsec］から＋15［arcsec］　　結晶からの回折強度曲線の回折強度は，バックグラウン

の間，5［arcsec］ごとに計7点でデンタルフィルムに　　ドのカウントが5カウント前後でピーク時が10～20カウ

よるマイクロビーム像を撮影したところ，デンタルフィ　　ントしかなく，半値幅は図一7の圓の実験の場合867

ルム写真のいずれにも2つの点状の回折線が確認された。　　［arcs㏄］，⑬の実験の場合219［arcsec］もあるもの

この2つの回折線は一方がKα2線で，もう片方がKα、線　　が確認された。非対称反射が正の結晶モノクロメータの

によるものだと思われる。いずれもマイクロスポットが　　半値幅は0．2［arcsec］しかないにも関わらず再三の実

確認されており，幅広い回折が起こっていることが確認　　験でも同様な傾向を示した。以上これから言えることは，

できた・　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　本研究の方法でマイクロビームが得られたとしても通常

　5．考察　　　　　　　　100［count／sec］（40　kV／40　mA）以上ないと実験室
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　系では使えないと言われているので，実験室系での利用

　一般に強度は結晶による回折により2桁以上下がると　　を考えるのであれば何らかの方法で回折強度を向上させ

言われている。しかも入射線束の一定の角度広がりの中　　る必要がある。また唯一観測された変化，第一結晶回折

でブラッグ反射の起こる領域は極めて僅かであり，尚か　　後の回折線スリットの幅に第二結晶回折強度曲線の半値

っ線束が縮小される方向に回折を起こすので，ミクロン　　幅が同期している，つまり0．2［arcsec］の半値幅しか

程度の微小領域から得られる回折X線の強度は試料結晶　　ないはずのモノクロメータを使用しているにも関わらず

の体積（構成原子数）に比例することから極端に微弱と　　実際測定された半値幅は幾何学的配置から計算される角

なると考えられる。このため，第二結晶回折後の回折強　　度広がりとほぼ一致するという傾向から，安定したマイ

度も非常に小さくなると推測できる。また，測定では回　　クロビームが形成されたことが確認できる。ピーク，ピー

折波以外のX線が検出器に入るためピークがバックグラ　　ク端の合計7箇所で撮影したデンタルフィルムには計算

ウンドに埋もれている可能性は否めない。そこでバック　　通りのサイズに集光された同様な点が確認され，ピーク

グラウンド強度を可能な限り低減するためにスリットを　　を外れた所では何も写っていなかったという実験結果か
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らも安定したマイクロビームができていることが確認で

きる。この方法によるマイクロビームはSN比は決して
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になると期待される。ここで，輝度の問題はシンクロト

ロン放射光を線源とすることで解決できるため，ここで

は問題としない。

6．結　言

1．超高精度な走査装置と組み合わせた平行マイクロビー

ム形成装置を作製した。第一結晶部，第二結晶部の微調

節部分を作製し，ブラッグ角微調節が第一結晶部で最小

変化角0．0516［arcsec］，有効可変角度2．86［deg］，

第二結晶部で最小変化角0．103［arcsec］，有効可変角度

5．71［deg］を可能にした。

2．非対称因子が正の場合はωが低下し二次元的強度は

低下するが，ビーム面積も小さくなるので三次元的に集

光することで輝度が入射X線の6倍にもなることを指摘

し，新しい平行マイクロビーム形成方法として今回の結

晶配置を提案する。一般に耐震性，雰囲気設定など実験

室系でのマイクロビーム形成には多くの不安因子が付き

まとう。しかし，この方法によるマイクロビーム形成で

は回折強度曲線で幾何学的広がりに相当する半値幅を有

しており，1［arcsec］以下の半値幅の回折が連続的に

生じているという非常に安定したマイクロビームが得ら

れていることがわかった。

3．64×31［μm2］のマイクロビーム形成に成功した。

　この方法によるマイクロビーム形成は他に類を見ない

全く新しい発想に基づくものであり，基礎的研究もない

まさに新しい研究である。今回の基礎的データを基に平

行で単色なマイクロビームによる高い空間分解能の構造

解析がなされ，新しい研究が生まれることを切に願いま

す。今後は放射光の本格的利用と合わせて平行マイクロ

ビームの利用，超精密加工技術，画像解析法の高精度化，

X線検出器時間分解能の向上等が新しい分野を開くこと

になるだろう。


