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概要

私は、本論文でブラッグ結晶と同程度のエネルギー分解能を持つと同時に、ある程度のエネルギー帯域を
も持つ新しい分光結晶について述べる。
ブラッグ結晶は波長分解能は高いが、基本的に単色 X線測定用であり、異なる輝線を同時に測定する場

合には適しない。回折格子の波長分解能はブラッグ結晶に比べてやや劣る程度で、波長帯域を有する。し
かし、高エネルギーX線に対して高い効率を得るためには、斜入射で使用する必要がある。その場合 0次
光の散乱の影響が大きいので使用するのは困難である。また、刻印精度の技術的限界があり、ブラッグ結
晶に比べて分散角も小さくならざるを得ない。ここに提案する数ミクロンの非常に薄い結晶はブラッグ結
晶なみの波長分解能を持ち、かつ波長帯域を有する分散素子として用いることができる。これは隣接した
輝線を同時に分離してX線を精度良く測定するのに有効な手段として期待される。
我々は、 4種類の厚みが異なるシリコン結晶を用意した。まず結晶の正確な厚みを測定し、それからチ

タンのK輝線をそれぞれの結晶で分光させ、最も薄い結晶でチタンのK�1 とK�2を同時に取り出すこと
に成功した。チタンのK�1とK�2のエネルギー差は約 6[eV]である。 6[eV]のエネルギー差の輝線を検
出可能な強度で同時に分光できる分光素子はいままでに類を見ないものである。
我々は、この分光X線の回折強度曲線を作り、分光効率、分解能等を求め、分散素子としての性能を評

価した。その結果分解能は 3:0� 103、反射効率は 1.0%、バンド幅は 23.8[eV]であることが分かった。
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第 1 章

序

1.1 はじめに

宇宙には、ブラックホールのように光でも脱出できない超強重力場の世界、一瞬で 1051ergものエネル
ギーを放出する超新星爆発、何億度という超高温状態等、地上では達成できない極限状態が存在する。そ
のような場所の多くではいろいろな機構を通して X線を放射している。すなわち、宇宙に散在するさまざ
まな極限状態を解明するにはX線による観測がたいへん重要な役割をはたす。
現在まで、X線天文学は、いろいろな装置を人工衛星等に搭載し、数々の成果を挙げてきた。日本で第

4番目の X線天文衛星「あすか」は、直接撮像型の X線 CCDと位置検出型蛍光比例計数管を搭載し、そ
れまでよりも高エネルギー分解能で統計精度の良いエネルギースペクトルが取得できるまでに至った。
エネルギースペクトルの観測からは、天体の元素組成比、プラズマのイオン化状態など、いろいろな物

理状態が観測できる。「あすか」に搭載された CCDでは、 H-like Fe イオンとHe-like Fe イオンからの
鉄輝線を分離できるに至っており、このエネルギー分解能は、 E=dE ＝ 50@6keV程度である。しかし、
これらの輝線も分解できない輝線の集まりであり、個々の輝線が持つ詳細な物理状態の情報を引き出すこ
とはできていない。したがって、天体の物理状態をさらに正確に決定できるようになるには、分解能の向
上が必要不可欠である。
高い効率と、高いエネルギー分解能で分光観測を実現するためには、回折格子などを用いた分散系、検

出器自身のエネルギー分解能を用いた非分散系を用いた観測が行われる。
高分解能な非分散系の代表として、今年 2月に打ち上げ予定の X線天文衛星 ASTRO � E に搭載され

るマイクロカロリーメータ (X-RaySpectromerer:XRS)が挙げられる。このエネルギー分解能は E=dE ＝
500@6keVを達成する。しかし、 XRSは 65mKの極低温に冷却しなければならず、大きな冷却装置が必
要である。また、冷媒の消費量で寿命が決まり、約 2年という短さである [6]。
一方、代表的な分散系ではブラッグ結晶と回折格子が挙げられる。ブラッグ結晶による分光器では、分

解能 E=dE を 10000以上にすることが可能である。しかし、分光観測を行うには X線のエネルギーに応
じて入射角を変える必要があり、あるバンドを測定するには大変な時間を必要とするので、衛星観測で用
いるには実用的でない。一方、回折格子は広いバンド幅を持つので、入射角を固定したままでエネルギー
スペクトルをとることができ、その上 E=dE ～ 1000程の分解能も持ち合わせている。しかし、刻印数の
技術的限界があるため、 X線の場合は低エネルギーでしか使用できない。実際、いくつかの X線天文衛星
に搭載されてきたが、X線のエネルギーが 2[keV]以上で効率が大きく落ちている。
そこで我々は、ブラッグ結晶と回折格子の両方の長所を生かした、つまりブラッグ結晶のように非常に

高い分解能を持ち、高エネルギー X線にも使用でき、かつ回折格子のように広いバンド幅を持つような X

線分光素子として、薄膜結晶を用いた分光器を考案した。
本論文では、まずブラッグ結晶と回折格子について原理と具体例を説明する。次に新しい薄膜結晶分光

器の概念を説明し、シミュレーションによる結果を示す。最後に、実際に厚みの異なる結晶で分光実験を
行い、分光素子としての評価を述べる。
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第 2 章

X線分光素子

X線分光器は、回折格子とブラッグ反射を用いた結晶分光器に大別できる。回折格子は分解能 E=dE �
1000程度の分光能力を持ち、かつ広いバンド幅にわたり、一挙に分光することが可能である、。しかし、
刻印数に技術的な限界 (10000本 /mm程度)があるために、 X線を分光させる場合は低エネルギーの X線
を斜入射で入射させる場合でしか使用できない。また、刻印精度に限界があるため、非分光成分を消すこ
とは非常に難しい。さらに、斜入射で使用すると、 0次光からの散乱を大きく受けてしまうという弱点が
ある。一方ブラッグ結晶を用いた分光器では、分解能を E=dE �10000以上にすることも困難ではなく、
かつ高エネルギーでも使用可能である。しかし、一度に分光可能なエネルギー幅が狭いため、本質的には
分光器というよりは狭帯域フィルター (モノクロメーター)と言うべきものである。したがって、あるバン
ドを測定するには大変な時間を必要とする。
本章では、回折格子とブラッグ結晶についての原理を説明し、具体的な回折格子、分光結晶を紹介する。

2.1 回折格子

2.1.1 回折格子によるスペクトルの分散

回折格子とは、平面あるいは凹面上に多数の極めて精密な平行スリットまたは平行溝を配列した光学素
子のことであり、干渉の原理に従って光を波長成分 (スペクトル)に分散させる。

θ

d
s

入射光
回折光

次光0
入射角φ

回折角

図 2.1: 平行スリット列による回折
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図 2.1に、平面上にスリット幅 dの平行スリット群が間隔 sで配列されている回折格子に、入射角 �で
波長 �の平行光が入射させる場合の分散についての概略図を示す。ここで回折格子のスリット総数をNと
すると、回折角 �方向への回折強度 Iは次式によりもとめられる。

I = I0
sin2 �

�2
sin2N�

sin2 �
(2.1)

ただし、 �=�d(sin�+sin �)/�、 �= �s(sin�+sin �)/�、 I0は直進透過光 (0次光)の強度であり、格
子面法線に対し同じ側にある入射角、回折角は同符号をとるものとする。
式 (2.1)は、図 2.2(a)の幅 dの単スリットによる回折光強度と、図 2.2 (b)の間隔 sで N個の無限スリッ

ト群による回折光強度の積であり、回折角と回折光強度の関係は、図 2.2(c)のようになる。この回折光強
度分布は、mを整数として �=m�を満足する方向に極大をとるため、入射光は次式に従って分散する。

m� = s(sin�+ sin �) (2.2)

式 (2.2)は回折格子の基本式であり、mの値 (0、± 1、± 2、 � � �)を回折次数とよぶ。

sin + sinθ

φsin + sinθ

φsin + sinθ

(c)

φ
2λλ0

λ 2λ0

λ0 2λ

/ d/ d

/ s/ s

/ s/ s

(a)

(b)

図 2.2: 回折光強度分布
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2.1.2 回折格子の角分散、分解能

分光器でよく使われる回折格子は数十万本のスリット、または反射型の場合のグルーブから成っている。
このようにスリットやグループの数 Nが大きいと主極大は非常に狭くなる。主極大の隣の副極大は主極大
からのずれが大変小さいため観測することがでない。また、他の副極大は強度が大変小さいため観測する
ことができない。
分光計としての回折格子の働きについて論じるために、光源が単色光でなく各種の異なった波長が出て

くるような場合を想定してみよう。 0次の極大の位置は全ての波長について同じである。しかし、他の次
数の極大の位置は波長によって異なる。つまり光源に含まれる異なった波長の種類と同じ数の線が干渉の
各次数 (0次を除く)に現れる。これらの線は光源から出た種々の単色光に対する別々の像とみなすことが
でき、第 1次、第 2次 � � �等各次数の干渉に対応する線は第 1次、第 2次 � � �のスペクトルを形成すると
いうことができる。回折格子の場合、与えられた次数の線の偏角は波長及びスリット間の距離 (格子定数)
を使って大変簡単な関係式で表すことができる。それゆえ、回折格子を使うと波長の絶対測定が可能にな
る。
異なる波長の光が同時に入射したとき、回折光の分離の度合を知る指標として、回折角差�� と入射波

長差��の比��/��を用いる。これを角分散とよび、式 (2.2)を微分することにより次式のように表さ
れる。

��

��
=

m

s cos�
(2.3)

回折格子の角分散は、回折次数mに比例し、格子間隔 sに反比例する。
図 2.2(b)のm次回折光のピークから �

N
離れた角度で回折光強度は最も近接した極小値をとる。レイ

りー (Rayleigh)の基準により、回折格子を使用して近接する 2波長として分離可能な限界を図 2.3のよう
に、波長 �のm次回折光の第一極小位置に、波長差��のm次回折光の主極大が位置する場合とすると、
�=��で定義される回折格子の分解能 Rは次式のように表される。

R =
�

��
= mN (2.4)

回折格子の分解能は、回折次数mと格子総本数 Nに比例する。
回折格子によるスペクトル分散では、波長 �と回折次数mの積が同じ値をとる時、回折角は同じ値を

とる。例えば、ある波長の 1次回折光と、その半分の波長の 2次回折光は重なり合う。それゆえ回折格子
を使用して分光する場合には、フィルター等を使用して不要な次数の回折光を除去する必要がある。

λ

波長

λ λ +△

図 2.3: 回折格子の分解能
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2.1.3 回折格子の種類

回折格子は回折する光の性質により透過型回折格子と反射型回折格子とに分類することができる。さら
に、格子が配列されている基盤の形状により平面回折格子と凹面回折格子に分けることができる。
透過型回折格子は、格子面を透過する光の回折を利用するものである。 X線領域で使用される透過型

回折格子は極細の金属線を平行に張ったもの、あるいは低吸収材料の薄膜基盤上に金属の平行線を配列し
たものであり、格子は平面上に配列されている。X線用透過型回折格子の製作法は、まず電子線リソグラ
フィーやレーザー干渉、あるいは機械刻線マスターからの光学転写により、ホトレジスト材料に回折格子
パターンを形成する。次にエッチング、蒸着、メッキ等の化学的微細加工技術により格子断面形状を形成
する。 X線用透過型回折格子は、大面積格子製作の困難さと分光性能上の制約から、用途が限定されたも
のとなっている。
反射型回折格子は、平面あるいは凹面の基盤上に格子溝を配列し、反射回折光を利用する回折格子であ

る。平面回折格子は、平面基盤上に格子溝を配列した回折格子であり、スペクトルの分光機能をもつが、
通常結像機能はもたない。そのため、平面回折格子を使用する分光光学系では、スペクトル結像のための
補助光学素子の使用が必要不可欠となっている。凹面回折格子は、通常凹型球面基盤上に格子溝を配列し
た回折格子であり、スペクトルの分散と結像の両機能を合わせもつ。一般に、 X線領域の放射に対し、金
属反射面の反射率は極めて低いため、分光用光学系ではできるだけ反射面の数を少なくする必要がある。
凹面回折格子は、反射面の数を少なくできる点で有利であり、従来 X線分光素子として広く使用されて来
ている。

2.1.4 格子溝形状と回折効率

回折格子は配列されている格子溝形状により、振幅型回折格子と位相型回折格子に分類される。
振幅型回折格子は入射光に対し透明部と不透明部を交互に配列したものであり、図 2.1に示した透過型

回折格子はこれに相当する。この場合、 0次光の強度が最大となり、透明部と不透明部が等しい場合 (d=s/2)、
1次回折光の強度は 0次光の 4割程度で、 3次以上の奇数次回折光の強度はさらに低く、偶数回折光は生
じない。初期の反射型回折格子は、図 2.4 に示すように、金属面にダイヤモンド工具により周期的な傷を
つけたもので、平面上に残った部分が反射型スリットとなって入射光を回折させる振幅型回折格子であっ
た。この場合も 0次光の強度が最大となり、回折光強度は小さい。

α
入射光

0次光

回折光

入射角
β回折角

図 2.4: 振幅型反射回折格子

7



位相型回折格子は、格子溝形状を鋸歯型、正弦波型、矩形波状等にすることにより、格子の 1周期内で
入射光に位相差を与え、回折光強度特性を用途に合わせて選択できるようにした回折格子である。

(c)(a) 正弦波型 ラミナー型ブレーズ型 (b)

図 2.5: 位相型回折格子の溝形状

-

2K

θ

σθ

α β( )+
)(入射光

回折光

格子面法線溝面法線

図 2.6: ブレーズ型回折格子:回折格子を鋸歯型に加工し、回折光と反射光を干渉させ、 0次光でない特定
の次光に格子を集中することが可能

図 2.5(a)のブレーズ型回折格子は、通常機械刻線によって製作される回折格子であり、三角断面の格子
溝をもった位相型回折格子である。振幅型の回折格子では、スリットの幅を調整することで、特定の次数
の回折光の強度を調整できるが、結局、分光できない 0次光の強度が常に最大になってしまう。しかし、
例えば回折格子を鋸歯型に加工することで回折光と反射光の出射方向がそろえば、干渉が起こり、 0次光
でない特定の次光に光子を集中することが可能である。図 2.6に示すように、格子溝間隔を �、回折次数を
m、格子溝傾斜 (ブレーズ角)を �、入射光と回折光のなす角 (偏角： �ー �)を 2K とするとき、次式で表
される波長 �B に対して、回折効率 (入射光強度に対する回折光強度の比)が最大になる。

m� = 2� sin � cosK (2.5)

図 2.5(b)の正弦波型回折格子は、レーザー光の干渉縞を写真的に処理して格子溝とする。いわゆるホロ
グラフィック回折格子の一般的形態である。正弦波型回折格子の回折効率は、ブレーズ型回折格子と比較
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すると最大値では劣るが、正弦波の周期と振幅の比の選択により、回折効率を使用条件に対し最適化でき
る特徴をもつ。
図 2.5(c)のラミナー型回折格子は、溝断面が矩形波状の位相型回折格子である、蒸着やエッチング等の

物理的あるいは化学的プロセスにより格子溝が形成される。通常、山部と谷部の幅は等しく、周期と高さ
の比の選択により使用条件に対し回折光強度特性を最適かする。ブレーズ型回折格子ほど高い回折効率は
得られないが、高い形状精度が得やすい製作上の利点と、 2次回折光を低減できる特徴をもつ。
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h
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h=19.8
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(c) ラミナー型正弦波型(b)(a)    
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]

回
折
効
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図 2.7: X線回折格子の回折効率:�はブレーズ角、 hは正弦波または矩形波溝の振幅を表す。

図 2.7に各種位相型回折格子の斜入射回折効率計算結果を示す [2]。 X線分光光学系の設計においては、
十分な回折強度を得るために、格子溝形状と表面材料の選択が重要である。溝形状の選択にあたっては、
理論形状の他、加工技術の完成度も考慮する必要がある。また、表面反射率は入射角に依存するだけでな
く、 s偏光と p偏光で異なるため、光学系の配置にあたって入射光の偏光特性を配慮する必要がある。

2.2 分光結晶

X線領域での分光素子としては古くから結晶が用いられてきた。これは、結晶格子の間隔が X線の波長
と同定度であり、理想的な回折格子となるためである。現在、結晶格子面でのブラッグ反射を利用して X

線を単色化することが一般的に行われている。このとき得られる単色 X線の波長は、ブラッグの式 (次節)
より求められる。X線分光器に用いられる結晶と反射面の例を表 2.1 に示す。
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結晶 (hkl) 結晶系 2d[�A]

シリコン Si(111) 立方晶系 6.271

�-水晶 SiO2(10�10) 六方晶系 8.488

ADP NH4H2PO4(200) 正方晶系 7.500

�-アルミナ Al2O3(0330) 六方晶系 2.748

アルミニウム Al(111) 立方晶系 4.678

方解石 CaCO3(20�20) 六方晶系 6.071

銅 Cu(111) 立方晶系 4.174

EDDT C6H14N2O6(020) 単斜晶系 8.808

蛍石 CaF2(111) 立方晶系 6.306

ゲルマニウム Ge(111) 立方晶系 6.533

グラファイト C(0002) 六方晶系 6.708

セッコウ CaSO4 � 2H2O(020) 単斜晶系 15.19

インジウムアンチモン InSb(111) 立方晶系 7.481

フッ化リチウム LiF(200) 立方晶系 4.027

雲母 K2O � 3Al2O3 _6SiO2(002) 単斜晶系 19.84

岩塩 NaCl(200) 立方晶系 43.00

表 2.1: X線分光器に用いられる結晶と反射面の例。表中 (hkl)はMiller指数。表中 dは結晶面間隔。

2.2.1 ブラッグの法則

結晶がどのようにして X線を回折するかを考えるとき、各々の原子で散乱された X線の行路差を考え
る。
図 2.8は結晶の断面を示し、原子は図に垂直で dの間隔をもつ一組の平行な面 A、 B、 C、 � � � � �の上

に配列されている。ここでいま、波長 �の完全に平行で単色の X線が、角度 �でこの結晶に入射している
とする。原子は入射 X線を全ての方向に散乱するが、ある特定の方向においては散乱ビームの位相は一致
し、互いに強めあって回折ビームを形成する。
図 2.8に示されるように、回折ビームは入射角 �に等しい反射角1 �をもっている。これをまず 1枚の原

子面につき、つぎに結晶内の全原子について示す。
いま入射ビームの中の X線 1と 1aを考える。それらは原子Kと Pに当り、すべての方向に散乱され

る。しかしただ 1a0の方向では散乱ビームの位相は一致し、互いに強め合う。なぜならば、波先 XX0 と YY0

との間における行路差は、次のように零であるからである。

QK � PR = PK cos � � PK cos � = 0 (2.6)

同様に第 1の面のすべての原子によって、 10 と平行な方向に散乱された射線は、すべてその位相は一致
しており、回折ビームを強める。さらに PK cos � � PK cos �0が波長の整数倍の場合も強め合うが、これ
は以下に述べる異なった面による条件と合わないため、結局は回折しない。
次に異なった面にある原子によって散乱された X線が、互いに強め合う条件を考える。X線 1および

2は原子Kおよび Lによって散乱され、 1K10 と 2L20の行路差は

ML+ LN = dsin� + dsin� (2.7)

となる。これはまた Sおよび Pによって図 2.8に示された方向に散乱された、重なった斜線の行路差でも
ある。なぜならこの方向に Sおよび L、あるいは PおよびKによって散乱された X線の間には行路差が

1この反射角はX線回折の場合と、一般光学の場合と定義の方法が異なることに注意しなくてはならない。一般光学では入射お

よび反射角は、入射および反射ビームが反射面の法線となす角である。
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図 2.8: 結晶による X線の回折

ない。もしこの行路差が波長の整数倍に等しければ、あるいは式 (2.8)が満足されるならば、散乱 X線 10

と 20の位相は一致する。

n� = 2d sin � (2.8)

この関係式は W.L.Bragg によって導かれ、 Braggの法則として知られている。これはもし回折がおこる
ならば、満足させられなくてはならない本質的条件を示している。 nは反射の次数とよばれている。 nは
sin �の値が 1を越えない範囲で順次高い整数をとることができる。また nは隣接面原子による散乱 X線
との行路差中の波の数に等しい。したがって �と dの一定の値に対して、回折のおこる数個の入射角 �1、
�2、 �3 � � � ��がある。その各角について n=1、 2、 3、 � � � � � が対応する。第 1次反射 (n=1)において、図
2.8で散乱X線 10 と 20 は、その行路差は (位相差)も 1波長であり、 X線 10 と 30 との差は 2波長、以下同
様である。したがって、すべての面のすべての原子によって散乱された X線は完全に位相が一致し、互い
に強め合い図 2.8に示された方向に回折ビームを形成する。空間内の他のすべての方向では、散乱ビームは
位相が一致せず、互いに打ち消し合う。
回折はふつうX線の波長が散乱中心間の距離と同じ桁の値のときのみにおこる。この必要条件は式 (2.8)

からでてくる。 sin �は 1を越えないから、つぎのようにかくことができる。

n�

2d
= sin � < 1 (2.9)

したがって n�は 2dより小さい。回折をおこす場合の nの最小値は 1である (n=0というのは回折ビーム
の方向が透過ビームの方向に等しい場合で、実際には観察できない)。したがって観察できる角 2�にたい
する回折の条件としては、

� < 2d (2.10)

となる。
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式 (2.8)は X線の結晶中での屈折を考慮していないので、 X線の屈折を考慮した場合を考える。

d

l

l

θ
θ

θ
θ

′ ′ ′

図 2.9: 屈折を考慮した X線の回折

結晶中のX線の波長を �0 、真空中での波長を �とすると、結晶中での屈折率を n0とするとき、

n0�0 = � (2.11)

である。強め合いが起こる条件は、

2l0

�0
� 2l

�
= n(n = 1; 2; 3; � � �) (2.12)

図 2.9より、 l0＝d= sin �0 、 l = l0 cos � cos �0 であり、スネルの法則より、 cos � = n0 cos �0 である。そ
こで、式 (2.12)は

2(
d

�0 sin �0
� d cos2 �

�n0 sin �0
) =

2d

� sin �0
(n0 � cos2 �

n0
) (2.13)

と書ける。 �0 を �で表すと、

m� =
2dn0p

n02 � cos2 �
(n0 � cos2 �

n0
)

= 2d
p
n02 � cos2 � (2.14)

(2.15)

ここで、X線の結晶での複素屈折率を n = 1� � + i� と表すと、 n0は1� �と書け、最終的に

m� = 2d sin �

s
1� 2� � �2

sin2 �
(2.16)

となる。ただし

� =
reNa�

2�A
�2f 0 (2.17)

である。 re は古典電子半径、Ne はアボガドロ数、 �は密度、 Aは原子量、 f 0 は原子の散乱因子である
[3]。

X線の場合、 �は 10�5～ 10�6 程度と非常に小さいので、結局 �を 0として式 (2.8)で近似できる。
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2.2.2 分光結晶による分光

分光結晶により得られる単色 X線の波長は、ブラッグの式 (2.8)により求められ、そのエネルギー分解
能は

�E=E = �� cot � (2.18)

で与えられる。エネルギーと波長には、 E[keV]=1.23985/�[nm]の関係がある。角度広がり��は結晶の
もつ本来の反射率曲線の幅�!と X線ビームの角度発散�� との畳込み (convolution)で表せ、

�� =
q
(�!)2 + (��)2 (2.19)

となる。
放射光用には、 SiやGe等の完全性の高い結晶が用いられることが多い。これらの完全性の高い結晶で

は動力学的回折が起きており、単色 X線が入射した場合の反射効率曲線は図 2.10に示すような形になり、
ピークでの反射率は 90% を越える例が多い。ブラッグ反射の起きる角度幅�!は

�! =
2re
�V
jFhj�2 jCj

sin 2�
(2.20)

で与えられる。ただし、 re は古典電子半径 (2.81794× 10�13cm)、 V は単位格子の体積、 Fhは結晶構造
因子、Cは偏光因子である。表 2.2に例を示したが、�!の大きさはおよそ 1～ 10秒角程度である。同じ
く、表 2.2に��=0としたときの�!からの寄与による�E/E(�=0.154nmに対して)を示してある。こ
れらの値はある種の実験には良すぎる値であり、完全結晶モノクロメーターが、必ずしも最適化された条
件で利用させていない場合もあることがわかる。
完全性が低く、結晶が多くのモザイクからなっていると考えるモデルが適用できる結晶 (モザイク結晶)

も、モノクロメーターとして利用される。代表的な分光用のモザイク結晶はパイロティックグラファイト
である。このとき、�!は結晶のモザイク度を示す角度となる。グラファイトでは、�!=0:2�程度のも
のが入手可能で、 8keVの X線に対しては � = 13�で�E/E=1.5× 10�2 となる。完全結晶の場合と比較
してエネルギー分解能は 100倍程度低下するが、積分反射強度はその分増加する。

0 5

(arcsec)

10-5-10
0.0

1.0

0.5

ブラッグ角からのずれの角度

反
射
率

図 2.10: 完全性の高い単結晶からの X線反射率曲線 (Si 111 反射、波長 0.154nm)
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結晶 hkl �![sec] E/�E(�10�5)

シリコン 111 7.395 14.1

220 5.459 6.04

311 3.192 2.90

400 3.603 2.53

331 2.336 1.44

422 2.925 1.47

333 1.989 0.88

440 2.675 0.96

531 1.907 0.60

ゲルマニウム 111 16.34 32.6

220 12.45 32.6

311 7.23 6.92

400 7.951 5.94

331 5.076 3.34

422 6.178 3.34

333 4.127 2.00

440 5.339 5.14

531 3.719 1.33

�-水晶 100 3.798 10.00

101 7.453 15.26

110 2.512 3.69

200 2.252 2.81

112 2.927 3.03

202 2.072 1.93

212 2.042 1.47

301 2.368 1.69

表 2.2: 波長 0.154nmの X線に対する完全性の他かい結晶のブラッグ反射率曲線の角度幅、およびエネル
ギー分解能
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第 3 章

薄膜結晶によるX線の分光

ブラッグ結晶と回折格子の両者の長所を持ち合わせた分光器として、薄膜結晶を用いた分光器を考案する。
ブラッグ結晶を考える時、普通は X線の波長に比べて遥かに大きな結晶を考える。そのような大きな面で
の反射は入射角と反射角が正確に等しくない限り反射しない。ところが、反射面が波長に比べて大きくな
ければ、X線は回折するので、反射角は入射角に等しい必要はなくなる。回折格子はまさに、その性質を
利用している。反射型の回折格子はそのような小さな反射面を周期的に横に並べることにより、それぞれ
の反射面からの X線を干渉させ、波長によって反射できる角を規定している。ところが、反射面を周期的
に並べることをある種の加工により行っているため、その精度や大きさに限度がある。それでは、小さな
反射面を縦にならべたらどうなるかと言うと、回折格子と同じ働きをする (透過型の回折格子に似ているが
1回の反射を行っている)。すなわち、 1枚の反射面での反射波方向は X線の回折のために、ある角度幅を
持たせることができる。それを縦方向に積み重ねると、多くのの反射面で反射した X線が干渉して、波長
により、反射できる角度が規定されてしまう。ここで薄膜結晶を思い出すと、この薄い反射板を縦に積み
上げたものは、まさに薄膜結晶そのものである。
この章では、薄膜結晶による X線分光の概念を簡単に説明する。また、シミュレーションプログラムを

作成し、薄膜結晶の効果を確かめた。

3.1 X線分光の概念

この節では、まずある一つの反射面による X線の回折パターンを示し、次に面を N枚重ねた場合、ど
のような反射が起こるかを示す。また、薄膜結晶によってどのようにして N枚の反射面の層構造が再現さ
れるのかを示し、その分散素子の分解能を示す。
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3.1.1 一つの反射面による反射
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図 3.1: 幅 bの面上で xはなれた 2点で反射し
たX線。入射角は � 反射角は �+�。
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図 3.2: xはなれた 2点で反射した X線の光路
差

まず、ある一枚の反射面でのX線の回折パターンを考えてみる。
図 3.1、図 3.2で示すように、幅 bの面上の x離れた場所で入射角 �に対し反射角 �+�で反射した X線

(図中A、 B)の光路差は

xfcos�� cos(�+ �)g (3.1)

となる。したがって位相差は

 =
2�xfcos�� cos(�+ �)g

�
(3.2)

つまり、 1枚の反射面での反射による電場の強さは、

E /
Z b

0
exp(i )dx (3.3)

= b
sin�

�
、where：� = �(b� sin�)=� (3.4)

ここで �は小さいとして近似を行った。したがって、 1枚の反射面での回折強度 Iは

I / b2 sin
2�

�2
(3.5)

となる。図 3.3に 1枚の反射面に X線を入射角 �で入射したときに見える回折パターンをしめす。入射
角はすべての波長のX線において等しいが、回折角はその波長よってのみ決まる。式 (3.5)より、 sin2 x=x2

の形をしていることがわかる。
ここで、図 3.3の回折パターンに置いて、回折強度 Iが最初に 0になる �を �0とすると � = �(b�0 sin�)=�

より、

�0 =
�

b sin�
(3.6)

となる。つまり、 bが大きければ �0は �関数に近づき、回折パターンは直線に近づく。逆に bが小さけれ
ば回折パターンの幅が広がる。
図 3.4に波長 2.75�AのX線を入射角 26�で面の幅 (b)が 3.464�mの面に入射させたときの回折パター

ン、図 3.5に面の幅 (b) だけを 1.764�mに変えて同波長の X線を入射したときの回折パターンを示す。 b

が小さいほうが、回折角が同じだけ入射角からずれていても回折強度は大きいことがわかる。
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図 3.3: 1枚の反射面にX線を入射したときに見える回折パターン。 sin2 x=x2の形をしており、横幅は b

によってきまる。
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図 3.4: 波長 2.75�Aの X線を入射角 26�で面の幅 (b)が 3.464�mの面に入射させたときの回折パターン。
横軸は入射角からの角度、縦軸は反射角＝入射角のときの回折強度を 1としたときの相対強度。
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図 3.5: 波長 2.75�Aの X線を入射角 26�で面の幅 (b)が 1.734�mの面に入射させたときの回折パターン。
横軸は入射角からの角度、縦軸は反射角＝入射角のときの回折強度を 1としたときの相対強度。
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3.1.2 反射面のN個の層による反射

ここでは、 2.2.1で考えたような幅 bの反射面を縦に等しい間隔 dで N個重ねた層による回折について
論じる。 2.2.1で、 1枚の反射面で回折した X線の回折パターンは sin2 x=x2の形をしており、その幅は b

によってのみ決まることを述べた。したがってその面を縦方向に積み重ねても bが同じであれば、回折パ
ターンの幅は変化しない。だが、面を積み重ねることによって沢山の反射面で反射した X線が干渉を起こ
し、波長により反射できる角度が決まってしまう。図 3.6に、 N個の層による反射の様子を示す。

)

I( )

2λ

1λ

θ

θ

(  )φ
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(II

 

が小さい時 b

INTENSITY

Nstacks

φ

b

φ
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d

θ0

 ブラッグ角

0

図 3.6: N個の層による反射

反射面の層にX線が入射角 �で入射し、反射角 �+ �で反射したとすると、隣どうしの反射面で反射し
たX線の光路差は

d sin �+ d sin(�+ �) (3.7)

と書ける。したがって

d sin�+ d sin(�+ �) = n� (3.8)

を満たす波長 �の X線のみが同位相となり強め合う。図 3.6の波長 �1と �2の X線は強め合っている。つ
まり、式 (3.8)において、波長 �1の X線は �=0、 �2の X線は �=�0となる。したがって、波長 �1の X

線は入射角＝反射角、つまりブラッグ角となり bの大小にかかわらず強度が大きな反射光を検出すること
ができる。しかし、反射角が入射角から �0だけ離れている波長 �2の X線の反射光の強度は、 bの大きさ
に依存する。図 3.6(I)は bが大きいときの反射角に対する反射強度を示している。 2.2.1で述べたように、
bが大きいと強い反射強度が得られる角度が非常に小さいので、波長 �1の X線の反射光は検出可能である
が、波長 �2の X線の反射光はその強度が非常に弱いため、検出できない。一方、図 3.6(II)は bが小さい
ときの反射角に対する反射強度を示している。 bが小さいと図に示したように強い反射強度が得られる角
度が大きいので、波長 �1の X線の反射光はもとより、波長 �2の X線の反射光までもが検出可能となる。
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3.1.3 分解能

次にこの分散素子の分解能を考える。

波長 �の X線が入射角 �、反射角 � + �で強め合っているとする (式 (3.8)を満足している)。そこで、
反射角が � +� より角度 " だけずれている場合。隣合った面による反射 X線の位相差は

 = 2�(d=�)[fsin�+ sin(�+ � + ")g � fsin�+ sin(�+ �)g] (3.9)

となる。また、 2d離れた面 (隣の隣の面)での反射 X線の位相差は 2 、 3d離れた面での反射 X線の位相
差は 3 、したがって N個の面によって回折された X線の強度 Iは

I /j 1 + exp(i ) + exp(i2 ) + :::+ exp(i(N � 1) ) j2 = j 1� exp(iN )

1� exp(i )
j2

=
sin2(N)

sin2()
(3.10)

where :  =  =2

式 (3.10)より、最初に反射強度が 0になる "を "0とすると、明らかにN = � となる所である。つま
り

� = N [�(d=�)fsin�+ sin(�+ � + "0)g � �fsin�+ sin(�+ �)g] (3.11)

"0を小として、Taylor展開すると

� = N�(d=�)f"0 cos(�+ �)g (3.12)

したがって
� = dN"0 cos(�+ �) (3.13)

このとき分解能は次のように表される。

分解能 =
�

(@�
@�
)"0

(3.14)

式 (3.13)と式 (3.8)より、

�

(@�
@�
)"0

= fdN cos(�+ �)g=d cos(�+ �)

= N

(3.15)

となり、層の数N程度の分解能を実現できる。
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3.1.4 薄膜結晶による層構造

我々は、このような反射面が等間隔で積み重ねられた状態を薄膜結晶によって実現することができた。
図 3.7にその例を示す。
また、この分散素子は結晶を用いているので、前章の層の数 Nを数千、数万にすることは容易であり、

ブラッグ結晶によるモノクロメーターに匹敵する分解能が可能である。

入射X線

µ sin35.26m/

µm

35.2644

Si Crystal

µ m

(100)

2

=3.464

b=2

(111)

分光X線

図 3.7: シリコン結晶 (111)面にによって実現された幅が狭い反射面の層

図 3.7の結晶は厚さが 2�mのシリコン結晶の例である。 (100)面と (111)面のなす角は 35:2644�であ
るから、 (111)面の幅は 3.464�mとなる。つまり、 b＝ 3.464�mの反射面の層が実現できる。この結晶
を透過型分光結晶 (非対称ラウエケース)として使用する (図 3.7)。
具体例としてチタンのK�ラインを分光する場合を述べる。

結晶
使用する結晶 シリコン

厚さ 2�

使用する結晶面と幅 (111)、 3.464�m

結晶面間隔 3.13�A

入射X線
使用するライン TiK�1 Ti K�2

波長 2.7485�A 2.7252�A

入射角 26� 26�

反射角 26:0877� 26:1622�

以上の条件で結晶にTiK�を入射する。 TiK�1と TiK�2の反射角の差は正確には 268(arc-sec)である
(式 (3.8)より見積もる)。 TiK�1と TiK�2のおおよその強度は (図 3.4で 268(arc-sec)はなれた 2点をプ
ロットすれば分かる。すなわちTiK�1か TiK�2のどちらかがブラッグ角にあるとき他方の強度は 10�3 以
下であるが、入射角がちょうど双方のブラッグ角の真ん中の角度であるときには、 10�2 程度の強度が得ら
れる。また、さらに薄い結晶を用いることにより強度を上げることができる。厚さ 1�mの結晶を使用すれ
ば (111)面の幅は 1.732�mであるので、 (図 3.5)を見ればおおよその強度が分かり、数%の強度が得られ
ることがわかる。
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ここまで、シリコンを例に示したが、シリコンを含めていくつかの分光結晶の薄膜を使った場合の性質
を評価してみる。
まず、薄膜を使った場合の回折パターンでの第１番めの０となる角度は式 (3.6)により、与えられる。

特に結晶での反射の場合、反射角 �は反射させる面でのブラッグ条件で決まるために、式 (3.6)は

�0 =
2d

b
(3.16)

と書き変えることができる。ここで、 dは結晶の格子定数である。また、 bは反射面の幅であるが、図 3.7の
ように薄膜結晶におけるラウエケースの反射の場合は、使う結晶の厚み（正確には厚みに結晶面の傾きを
補正した量）となる。これにより、第１番面の 0となる角度、あるいは、回折パターンがどれくらいの角
度幅を持つかは、 X線の波長や入射角に依存せず、結晶の格子定数と厚さだけで決まる。図 3.8はいくつ
かの結晶での回折パターンでの１番めの 0となる角度を結晶の厚みの関数で示した。同じ厚みの結晶では
格子定数の大きい ADPや PETが薄膜の特性を引き出すには有利である。しかし、現実には薄膜結晶はシ
リコン以外では手に入れることは困難である。
薄膜結晶のラウエケースの反射を使うので、 X線の波長あるいはエネルギーはブラッグ条件により、決

められてしまう。図 3.9は X線のエネルギーに対する、ブラッグ角を４つの結晶の場合を示した。シリコ
ン結晶で使えるX線のエネルギーは、 1.98keV以上に限られる。
もう一つの重要な要素は分散の大きさである。図 3.8で示すように、角度幅は結晶の格子定数と結晶の

厚さで決まるが、単位角度当たりの波長域は、ブラッグの反射条件を角度で微分することにより決められ
る。図 3.10は４つの結晶での X線エネルギーに対する分散の大きさ（単位角度あたりの波長の変化分）を
示した。格子定数の大きい結晶が広い波長域を覆うことができる。

図 3.8: 4種類の結晶での、結晶の厚みに対する
第 1番目の 0となる角度

図 3.9: 4つの結晶での、 X線エネルギーに対す
る、ブラッグ角

図 3.10: 4種の結晶での入射 X線のエネルギーに対する、分散の大きさ
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3.2 シミュレーション

3.2.1 Fraunhofer回折に基づいたシミュレーション

前章の概念に従いつつ、 Fraunhofer回折を使い、定式化を行う。

xp yp zp, , )P

A

Q

(

R

O
Y

Z

    

( x y z, , )q qq

( ,ξ η , 0 )

R

X

0

図 3.11: Kirchho�の回折理論

ξ2b

2a

η

図 3.12: 矩形の孔による Fraun-

hofer回折

光源Qと観測点 Pとの間に孔のあいた衡立を考え、 (図 3.11)の様に座標軸をとり、Q!A!PとQ!O!P

の二つの経路を考えると、その経路の光路差は、

� Q!AとQ!Oでは、

q
xq2 + yq2 + zq2 �

q
(xq � �)2 + (yq � �)2 + zq2 � �xq

R0
+
�yq
R0

(3.17)

� O!Pと A!Pでは

q
xp2 + yp2 + zp2 �

q
(xp � �)2 + (yp � �)2 + zp2 � �xp

R
+
�yp
R

(3.18)

したがって位相差は

exp ikf�( xq
R0

+
xp
R
) + �(

yq
R0

+
yp
R
)g = expf�ik(p� + q�)g (3.19)

ただし、
p =

xq
R0

+
xp
R
、q =

yq
R0

+
yp
R

次に、縦横の長さが各々 2b、 2aの孔の開いた衡立を考える (図 3.12)。Qを出発して孔を通り Pへ来る波
は

u(p; q) = C

Z a

�a

Z b

�b
expf�ik(p� + q�)gd�d�

= 4C
sin kpa

kp

sin kqb

kq
(3.20)
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したがって回折光強度 J(p,q)は

J(p; q) = ju(p; q)j = J0(
sin kpa

kp
)2(

sin kqb

kq

2

) (3.21)

である。ここで J0 = 16jCj2a2b2 は 0次光の強度である。
次に、多数の孔が � 軸上に間隔 dで並んでいる衡立を考える。 n番目の孔の座標は

�n = nd、� = 0(n = 0、1、 � � � �、N � 1)

となる。そこで、すべての孔での回折光は

u(p; q) = C(
n=N�1X
n=0

e�ikpnd)(

Z a

�a

Z b

�b
expfik(p� + q�)gd�d�)

=
1� e�iNkpd

1� e�ikpd (C

Z Z
expf�ik(p� + q�)gd�d�) (3.22)

と求められる。回折光強度 Jは括弧内を u0(p; q)とすると、

J = ju(p:q)j2 = 1� e�iNkpd

1� e�ikpd
1� e�iNkpd

1� e�ikpd ju(p; q)j
2

=
1� cosNkpd

1� cos kpd
ju0(p; q)j2

= (
sin Nkpd

2

sin kpd
2

)ju0(p; q)j2 (3.23)

である。したがって、

J = J0(
sin Nkpd

2

sin kpd
2

)(
sin kpa

kp
)2(

sin kqb

kq

2

) (3.24)

となる。右辺の最初の括弧は、

p =
m�

d
(m = 0、� 1、� 2、 � � � �) (3.25)

の時にN2になる。他の値ではたいして大きくはならない。 Nが大きくなるほどその差は顕著になる。 N

は 103 � 104といった値をとるので、式 (3.25)の成り立つ方向にだけ強い回折光を生じる。
図 3.13と図 3.14にシミュレーションの例を示す。このシミュレーションは実際の実験と比較できるよう

に、X線は Ti K�1 (� = 2.74851 �A)を仮定し、また、結晶の格子定数は Si の (111)面を考えて、 3.13
�A を仮定した。図 3.13は厚さが１ cm のシリコン（100）結晶を（111）面でラウエケースの反射をさせ
た場合である。横軸は（111）面に対する反射角を示し、３つの入射角での反射の様子を示した。ブラッグ
条件を満たす入射角である 26.043864 の時だけ良く反射する。一方図 3.14は厚さが１ �mの場合で同じく
３とおりの入射角の反射の様子を示した。結晶が薄い場合は、ブラッグ条件からはずれた角度 (26.077198,

26.060531)でも、ブラッグ条件を満たす場合の 1%近く反射をすることがわかる。なお、ピークとなる反
射角は入射角と等しい場合でなくて、 (111)面の各層での散乱どうしの干渉条件を満たす角度である。図
3.15 には薄い結晶に波長の違う２種類の X線（2.74851�A(Ti K�1)と 2.75216�A(Ti K�2)）を同じ入射角
26.06度で入射した場合のプロファイルである。二つのピークが分離できることがわかる。
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図 3.13: 厚さ１ cmの Si(111)結晶に Ti K�1
線を３種の入射角での (111)面におけるラウエケー
スの反射のプロファイル

図 3.14: 厚さ１ �mの Si(111)結晶にTi K�1
線を３種の入射角での (111)面におけるラウエケー
スの反射のプロファイル

図 3.15: 厚さ１ �mの Si(111)結晶にTi K�1 線と Ti K�2 を同時に (111)面に対して入射角 26.06度で
ラウエケースの反射をさせた場合の出射のプロファイル

24



3.2.2 運動学的回折理論に基づくシミュレーション

前章では、大変簡単な場合の考察を行なった。この章では、もう少し、理論に基づいたシミュレーショ
ンをしてみる。シリコンのように完全結晶に近い結晶による回折では、動力学的回折理論による近似が良
いとされている。しかし薄い結晶を扱う場合は、回折光の強度が弱いのでむしろ運動学的回折理論に基づ
いてシミュレーションを行う。
図 3.16のように、入射波と散乱波の波数ベクトルを k と k0 、そして、散乱ベクトルである k � k0 を

Kとする。また、座標 rでの、電子密度を �(r) とする。散乱される波の振幅は、散乱振幅 を re （電子の
古典半径）とおいて、位置による位相のずれを考慮し、散乱体全体にわたって積分すればよく、

re

Z
散乱体

�(r) exp(�iKr)dr = reA(K)

のように計算できる。単位立体角あたりの散乱波の強度、 I は

I = I0Pr
2
e j A(K) j2

となる。ここで、 I0は入射波の強度である。また、 P は偏光因子で、無偏光の場合は

P =
1 + cos(2�)2

2

である。ここで、 �は入射角である。
さて、原子１個による散乱は、上記の積分をする散乱体を 1個の原子として、

f(K)＝
Z
原子

�(r) exp(�iKr)dr

と表わし、 f を原子散乱因子 (atomic scattering factor)と呼ぶ。 f(K) は、原子の電子密度分布を球対象
と考えるとK の大きさ, 4�

�
sin(�), だけの関数となる。 f の値として、図 3.17に Brown.et al[8] から引用

した表の値と近似式による曲線を示した。ここでのシミュレーションでは近似式を使う。
結晶による回折を考える時、結晶の各原子による散乱を位相を考慮して加え合わせればよい。結晶は単

位格子が周期的にならんでいるので、積分は単位格子内で行なえば良い。

F (K) ＝
Z
単位格子

�(r) exp(�iK � r)dr

＝
X
j

fj(K) exp(�iK � rj)dr

ここで、 j は結晶を構成する原子のことである。さらに、 �j = �K � rj とおけば、

F (K) ＝
X
j

fj(K) cos�j � i
X
j

fj(K) sin�j

とかける。シリコン結晶の (110)面内で入射角を変化させて、波長 2.7489 �AのX線を入射させた場合の
結晶構造因子を図 3.18に示す。

F が計算できれば、あとは、結晶全体で加えあわせればよい。結晶の外形を平行６面体とし、３辺が
x;y; z 軸に平行で、各方向での単位の繰り返し数を Nx; Ny; Nz とする。また、 x;y; z 軸方向の単位格
子の長さを a;b; c とすると、格子点の和は

G(K) ＝
X
p

X
q

X
r

exp(�iK � (pa+ qb+ rc)

=
Nx�1X
p=0

exp(�ipK � a)
Ny�1X
q=0

exp(�iqK � b)
Nz�1X
r=0

exp(�irK � c)
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と表すことができる。反射強度を計算する時はG(K)2が必要となる。

j G(K) j2 ＝
sin2(Nx

2 K � a) sin2(
Ny
2 K � b) sin2(Nz2 K � c)

sin2(12K � a) sin2(12K � b) sin2(12K � c)

である。これをラウエ関数と呼ぶ。シリコンに波長 2.7489 �AのX線を入射角を x-z planeで変化させて入
射した場合のラウエ関数を計算した結果を図 3.19と図 3.20に示した。このとき、 x方向に結晶格子数を千
層、 z方向には 10万層とし、ラウエ関数の第１項（xに関する項）と第３項（zに関する項）を示した。
なお、 y方向にも 10万層仮定しているが、Kと bは直角であるので yに関する項は一定である。図 3.19に
は広い角度範囲の計算結果を示した。両方の方向でピークが一致するところで、高い反射率が得られる。
両方が一致する 26度のあたりを拡大した図を図 3.20に示した。 x方向の層数を少なくしたため、 xに関
する項のピークが 0.04度程度まで広くなっている。
普通の厚い結晶を使った場合は各項ともたいへん細いピークがあり、一致しない限り反射率はたいへん

小さくなる。ぴったりと一致する角度がブラッグの反射条件を満たしている角度である。ところが、ここ
で計算したような薄い結晶では、薄い方向の軸に関する項の幅が広くなるので、ブラッグ条件からの若干
のずれがあっても、反射は可能となる。
散乱強度は

I ＝ Ie j G(K) j2j F (K) j2
＝ I0Pr

2
e j G(K) j2j F (K) j2

で表される。この式を用いて、シリコン結晶での反射のプロファイルを調べた。後の実験とあわせるため
に、シリコンは（100)面を持つ板状の結晶を仮定する。図 3.21に示すように、 (100)面を y-z平面, (110)
面を x-y面とし、入射と出射を x-z面内とする。そして Ti K � あたりの X線でのシリコンの（111)面で
の反射を調べた。図 3.22、図 3.23は (111)面に対する入射角を 26.07184度に固定して、５種類の波長の
X線の反射を調べたものである。図 3.22は普通の結晶を想定したもので、 x,y,z方向すべて、 10万層の格
子を考えた場合である。ブラッグ角に一致する波長 (2.749�A)の時に強い反射を示すが、それ以外は 4桁も
低い反射しか得られない。また、二つのピークにわかれる。その理由は、ラウエ関数のうち、 x軸に関す
る項のピークと z軸に関するピークが別々の角度で現れるからである。一方、図 3.23は薄膜結晶を想定し
た場合で、 x方向の層数を千層 （0.5417ミクロン厚に相当）にした。この場合はブラッグ角に一致しない
場合でも、かなりの反射率を示す。しかも、波長の分解能はラウエ関数の z軸に関する項のピークの幅で
決まっているので、普通の結晶と遜色ないことがわかる。なお、図 3.22, 図 3.23の縦軸の絶対値は意味が
ない。
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図 3.16: 物質によるX線の散乱
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図 3.17: シリコンの原子散乱因子。データ点は Brown et al. （1992)のテーブルの値、線は近似式の値
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図 3.18: シリコン結晶の (110)面内での入射角に対する結晶構造因子。 x線の波長は 2.7487 �Aとした
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図 3.19: シリコン結晶のラウエ関数。 (100)面を y-z平面, (110)面を x-y面として、 x-z面内で角度を変
化させた。横軸は (111)に対する、出射角である。層数は x方向に 1000層、 yと z方向に 10万層と仮定
した。また入射角は (111)面に関して 26.05度で、 X線の波長は Ti K�1の 2.746�Aである。上の図はラ
ウエ関数の xに関する項で、下の図は zに関する項である。

図 3.20: 図??と同じ計算で出射角 26.0度のあたりの拡大図
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図 3.21: シリコン (111)面での反射のシミュレーション

図 3.22: 普通のシリコン結晶による反射。入射
角を (111)面に対して 26.07184度に固定して反
射のプロファイルを示した。入射と出射は (110)

面内である。波長は 2.747�A, 2.748�A, 2.749�A,

2.750�A, 2.751�A, 2.752�Aの６通りの場合を示す。
単位格子の数は x、 y、 z方向とも 10万層とし
た。 2.749�Aがブラッグ条件を満たす場合である。
ブラッグ角以外では弱い二つのピークが現れる。
なお、縦軸の絶対値は意味がない。

図 3.23: 薄膜シリコン結晶による反射。入射角
を (111)面に対して 26.07184度に固定して反射
のプロファイルを示した。入射と出射は (110)面
内である。波長は 2.747�A, 2.748�A, 2.749�A, 2.750�A,

2.751�A, 2.752�Aの６通りの場合を示す。単位格
子の数は x方向を千層、 y、 z方向は 10万層と
した。 2.749�Aがブラッグ条件を満たす場合であ
る。ブラッグ角以外でも強いピークが現れる。
なお、縦軸の絶対値は意味がない。
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第 4 章

実験装置

分光実験を行うには、 X線を発生させるX線ジェネレータ、X線ジェネレータから結晶までを高真空で
つなぐことができるビームライン、結晶と検出器を数秒角の誤差内で回転させることができる回転テーブ
ルなど、かなり大がかりな実験システムが必要である。我々は常深研実験室の、 21mビームラインを中心
としたシステムで実験を行った。
本章では、分光実験に使用した実験装置の説明を行う。

4.1 実験装置概要

ビームラインの概略図を、図 4.1に示す。

µ m

35.2644

sin35.26b=4µ m/

=6.928µm

4

TiK

(100)

(111)
TiKα

TiKα1

α 2

Si(100)
µTi 20 m

Filter
Slit

mµ

CCD

X-Ray Generator
    Ti Target

X-Ray

235mm

θ θ

21m

Si Crystal

-2 Table

100

図 4.1: 実験装置

実験で使用する X線ビームには、理学電気株式会社の対陰極型 X線発生装置、 UltraX-18で発生させ
たX線を使用した。これは、陰極ターゲットに、高電圧で加速した熱電子を衝突させて X線を発生させる
仕組みになっている。X線発生装置からは、陰極ターゲット固有の特性 X線と、制動輻射による連続 X線
が発生する。今回は陰極ターゲットとして、Agと Tiを用いた。
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ビームライン途中には、 X線発生装置による可視光を遮り、かつその吸収端により輝線を強調できるよ
うな材質のフィルター (ターゲットが Tiの時は厚さ 20�mの Ti、ターゲットが Agの時は厚さ 1500�Aの
Al)入れ、また入射 X線をスリットで約 100�mに絞った。
スリットから下流は真空チャンバー内にあり、スリットから下流 200mmを回転軸とする 2軸回転 (�-

2�)テーブルを設置した。その軸上を通るようにシリコンの薄膜結晶をステンレスホルダーで固定し X-Y

駆動テーブルに乗せ、 �回転台に設置し X線を照射した。そして 2�台の上、回転軸から 235mmのとこ
ろに設けたCCDカメラで反射 X線の像を取得した。

4.1.1 真空チャンバー内テーブル

真空チャンバー内には同軸の回転テーブルと回転アームからなる �� 2�テーブルが設置してある。さら
に、 �� 2�テーブル上には X-Y駆動テーブルが設置してあり、その上に専用のホルダーに取り付けた結晶
を �回転テーブルに固定し乗せる (図 4.2)。
結晶ホルダーはステンレス製で、サイズは 60mm�95mmである。結晶の取り付け方は、まずホルダー

の表面に厚さ 8�mのポリプロピレンを張り、その上に結晶を載せ、結晶の上からもう一枚のポリプロピレ
ンで挟む。ここで、できるだけポリプロピレンをぴんと張って、結晶を挟んだ時に結晶がゆがまないよう
にしなければならない。図 4.2は真空チャンバー内の様子を示す。

θ−

φ

X-Y

テーブル

テーブル
CCD

結晶

回転テーブル 結晶ホルダー

2θテーブル

図 4.2: チャンバー内テーブル
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次に、 �回転テーブルを上から見た図を示す。

テーブルθ−

2θ−

Y

X

回転テーブルφ

結晶

CCD
21mビームライン

テーブル

図 4.3: �回転テーブルを上から見た図

21mビームラインと、 CCDの方向は矢印で示した通りである。したがって、図 4.3の状態では、 CCD

は 21mビームラインの方向 (ダイレクト X線の方向)を向いており、結晶の表面 (100)がダイレクト X線
に対して、ほぼ平行になっている。

�回転テーブル、つまり結晶は、 �-テーブルを回転させることによって、ビームに対して角度を変え
ることができる。また、 CCDは 2�-テーブルを回転させることによって位置を変えることができる。 �

回転テーブルは、X-Y駆動テーブルに乗っており、図中 X方向、 Y方向に移動させることができる。今
後、 �-テーブルを回転させることを、 �を動かすと表現する。同様に、 2�-テーブル回転させることを、
2�を動かすと表現する。

��テーブル、 2�-テーブルのの最小駆動角は 1秒角である。また、ステッピングモータ �ドライバに
よりパルスを送り駆動させるが、 �-テーブルは正のパルスで時計周り、 2�-テーブルは負のパルスで時計
周りに回転する。X-Y駆動テーブルの可動範囲は図中の X方向 (ダイレクト X線に水平方向)、 Y方向 (ダ
イレクト X線に垂直方向)にともに 50mmである。また、最小駆動距離は 1�mである。 �回転テーブル
の最小駆動角は 2.16秒角である。
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4.1.2 �回転テーブル

図 4.4に �回転テーブルを真上から見た概略図を示す。図 4.3は、 �回転テーブルを幾分斜めから見た
図であるが、図 4.4を見る時に参考にできる。

ο

結晶
ビームラインCCD

mm

mm
mm

mm

45

25.5 10
29.5

ο

70mm

4.5

3.678

図 4.4: �回転テーブルを真上から見た概略図

図 4.4は �回転テーブルを上から見た図である。 X線を結晶の真中に入射する場合、入射角が 3:672�

より小さい場合、もしくは回折角が 29:5�より大きい場合はX線が �回転テーブルにより切られてしまう
ので、別の結晶面を用いる必要がある。たとえば、 Si(111)を使用する場合、約 70:52� はなれた位置にも
う一つの (111)面があるので、その面を使用すれば良い (図 4.5)。
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図 4.5: Si結晶 (111)面

この章では、実験システムについて、真空チャンバー内の装置を中心に説明した。実験をする際、 � �
2�テーブル、 X-Yテーブルのアラインメントを厳密に (できれば 10秒角以内の精度で)行わなければなら
ない。アラインメントに関しては付録で説明する。
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第 5 章

結晶の厚み測定

この章では、薄膜結晶の厚みの測定について述べる。
我々は 4種類のシリコン結晶を用意した。そのうち一つは厚さ 8mmのブラッグ結晶、残りは厚さがそ

れぞれ異なる 10 �m以下の薄膜結晶である。
まず 3種類の薄膜結晶の透過率を求め、結晶の厚みを計算した。

5.1 結晶

5.1.1 シリコン結晶

シリコン結晶を以下にまとめる。

結晶 (hkl) 備考
シリコン (111) 厚さ 8mmで常深研究室 2結晶分光器用
シリコン薄膜 (100) 厚さ 9～ 10�mとして VIRGINIA SEMICONDUCTOR社より購入
シリコン薄膜 (100) 厚さ 6�1�mとして VIRGINIA SEMICONDUCTOR社より購入
シリコン薄膜 (100) 6�1�m結晶をエッチングしてさらに薄くした結晶

厚さ 8mmの結晶はブラッグ結晶による分光を調べるために用意した。薄膜結晶は厚さ 9～ 10�mと 6�1�m
をVIRGINIA SEMICONDUCTOR社より購入した。また、 6�1�mより薄い結晶は購入できなかった
ので、 6�1�m結晶をエッチングし、作製した。以後、厚さ 9～ 10�mの結晶を 10�m結晶、厚さ 6�1�
結晶を 6�m結晶と記述する。

5.1.2 エッチング

代表的なエッチング液組成を表 5.1に示す [9]。
我々は、鏡面エッチングができ反応速度の比較的遅い中性のエッチング液である H2O2 (10ml)+NH4F

(3.7g)を採用した。方法は、まずステンレスのメッシュ (太さ 50�m、間隔 50mm)に薄膜結晶 (6�m結晶)
をテープで固定し、中央にエッチング液を 5適�7適ほどたらし、約 14時間待った (図 5.1)。その結果、
部分的に割れていたが、分光に使用できる大きさの薄膜結晶が作製できた。
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用途 エッチング液組成 備考

(1)3ml HF 80�m/min

5ml HNO3

3ml CH3COOH

(2)2ml HF 5�m/min

15ml HNO3

5ml CH3COOH

鏡面エッチ (3)10ml H2O2 0.7�m/min、ほぼ中性のエッチング
3.7g NH4F

(4)2ml HF 0.3�0.4 �m/min
1ml KMnO4(6%)

(5)50ml HF

100ml HNO3

110ml CH3COOH

3g I2

表 5.1: 代表的なエッチング液

70

46mm

mm 1inch

中央にエッチング液をたらす

結晶をメッシュに固定する

ステンレスのメッシュ シリコン結晶

図 5.1: エッチングの方法
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5.2 透過率測定

ここでは、結晶の実際の厚みを知るために、X線の透過率を測定した。

5.2.1 透過率

次節に示す実験の結果と式 5.1を用いて、結晶の透過率を求めることができる。

透過率(E)＝
Counts(Si)=測定時間(Si)

Counts(Direct)=測定時間(Direct)
(5.1)

E : X線のエネルギー
透過率 (E) : エネルギー Eの X線に対する X線透過率
Counts(Si) : 結晶を通して CCDで検出したイベント数
Counts(Direct) : 結晶を通さないで CCDで検出したイベント数
測定時間(Si) : 結晶を通して測定した時の露光時間
測定時間(Direct) : 結晶を通さないで測定した時の露光時間

5.2.2 6�m結晶、 10�m結晶の測定方法
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ダイレクトX線の測定

結晶

(a)

CCD

X線

θ−table

φ-table

X線

θ−table

φ-table

図 5.2: 膜厚測定 ((a)、 (b)共に真空チャンバー内 �回転テーブルを上から見ている (図 4.3参照))： (a)は
結晶を通さず、ジェネレーターからの直接の X線 (ダイレクト X線)を測定する。 (b)は薄膜結晶を通し
たX線 (透過X線) を測定する。 (a) !(b)の移動は、 Xテーブルと � テーブルによって行う

厚さ 6�mと 10�mの結晶の透過率は図 5.2に示したように、真空チャンバー内の �回転テーブルに測
定する薄膜結晶を固定し、 X線ジェネレーターからの X線を結晶を通さない場合 (ダイレクト X線)と、
結晶を通す場合 (透過 X線)とで測定した。実験の際、ジェネレーターのダイレクト X線は非常に強いた
め、パイルアップ 1 しないようにビームライン上流の 4極スリットで X線強度を調節した2。
それぞれの結晶で 1～ 4keVまでの全エネルギーでの透過率、またチタンのK�輝線 (4.5keV)での透

過率を求めた。エッチングした結晶の透過率測定に関しては後述する。

1X線がすでに入射した Pixelやその周辺の Pixelに入り、イベントが重なってしまうこと ([1])。
2スリットは金属フィルターと異なり、全てのエネルギーのフォトン数を同じ割合で増減させるので、測定結果には全く影響を

及ぼさない

36



5.2.3 1～ 4keVまでの透過率

ジェネレーターのターゲットは銀を使用し、ダイレクト X線と透過 X線のエネルギースペクトルをそ
れぞれ求め、 1～ 4keVまで全てのエネルギーで式 (5.1) を適用し、透過率を求めた。また、可視光遮断の
ためのフィルターはAl(1500�A)を用いた。

表 5.2と表 5.3に 6�m結晶、 10�m結晶のそれぞれの実験条件をまとめる。

ターゲット Ag

管電圧、管電流 5kV、 10mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 200msec

取得枚数 100枚
フィルター Al(1500�A)

表 5.2: 6�m結晶の測定条件

ターゲット Ag

管電圧、管電流 7kV、 10mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 600msec

取得枚数 200枚
フィルター Al(1500�A)

表 5.3: 10�m結晶の測定条件

図 5.3、図 5.4に 6�m結晶でのダイレクト X線と透過X線のエネルギースペクトル、図 5.5、図 5.6に
10�m結晶でのダイレクト X線と透過X線のエネルギースペクトルを示す。

� 6�m結晶

ダイレクトX線 スペクトル

図 5.3: 銀のターゲットによるで 0～ 5keVまで
のダイレクトX線のエネルギースペクトル。

透過X線スペクトル

図 5.4: 銀のターゲットによる 0～ 5keVまでの
6�mシリコン結晶を通した X線のエネルギース
ペクトル。
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� 10�m結晶
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ダイレクトX線スペクトル

図 5.5: 銀のターゲットによるで 0～ 5keVまで
のダイレクトX線のエネルギースペクトル。

透過X線スペクトル

C
ou

nt
s

図 5.6: 銀のターゲットによるで 0～ 5keVまで
の 10�mシリコン結晶を通した X線のエネルギー
スペクトル。

� 透過率測定結果

式 (5.1)に従い、 6�m結晶と 10�m結晶の 0～ 4keVまでの透過率をそれぞれ図 5.7、図 5.8に示す。
結晶の厚みは 5.3章で求める。

透
過
率

結晶でのX線透過率

Si K 

6µ

Edge

m

図 5.7: 6�m結晶の X線透過率

結晶でのX線透過率mµ

Si K Edge

10

透
過
率

図 5.8: 10�m結晶の X線透過率
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5.2.4 チタンK�輝線 (4.5keV)での透過率

ジェネレーターのターゲットとしてチタンを用い、可視光や低エネルギー側の不要な X線を遮断し、チ
タンの輝線を強調するためのフィルターとして 20�mのチタンを用いた。したがって、低エネルギー側の
X線はフィルターに吸収され検出できないので、ダイレクト X線と透過 X線のエネルギースペクトルから
チタンK�輝線だけのイベント数を求め、式 (5.1)を適用して透過率を求めた。

表 5.4と表 5.5に 6�m結晶、 10�m結晶のそれぞれの実験条件をまとめる。

ターゲット Ti

管電圧、管電流 7kV、 10mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 50msec

取得枚数 100枚
フィルター チタン (20�m)

表 5.4: 6�m結晶の測定条件

ターゲット Ti

管電圧、管電流 7kV、 10mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 150msec

取得枚数 200枚
フィルター チタン (20�m)

表 5.5: 10�m結晶の測定条件

図 5.9、図 5.10に 6�m結晶でのダイレクト X線と透過 X線のエネルギースペクトルを、図 5.11、図 5.12に
10�m結晶でのダイレクト X線と透過X線のエネルギースペクトルを示す。
透過率を求めるには、ダイレクト X線と透過 X線それぞれのチタンK�輝線のイベント数を求めなけ

ればならない。それぞれのイベント数が分かると、式 (5.1)は式 (5.2)と表せる 3。

透過率＝
透過X線のチタンK�輝線のイベント数

ダイレクトX線のチタンK�輝線のイベント数
(5.2)

また、チタンK� 輝線はガウス分布で近似し、K� 輝線のイベント数はガウス分布の積分値に置き換えら
れる。ガウスピークの値をGN、標準偏差をGWとすると、積分値は式 (5.3)で表される。

積分値＝
p
2� �GN �GW (5.3)

そこで、ダイレクト X線スペクトル、透過 X線スペクトルのチタンK�、K� をDouble Gaussianモデ
ルでフィッティングし、チタンK�のベストフィットの結果と式 (5.3)より求めた積分値の結果、また、式
5.2から求めた透過率を表 5.6に示す。結晶の厚みは 5.3章で求める。

中心エネルギー [keV] GW[keV] GN 積分値 透過率
ダイレクトX線 4.516 � 0.003 0.116 � 0.005 231.7 � 6.0 67.4 � 3.0

4�m
透過 X線 4.515 � 0.005 0.115 � 0.006 154.5 � 4.9 44.5 � 2.3

0.661 � 0.045

ダイレクトX線 4.511 � 0.003 0.135 � 0.005 658.3 � 10 222.7 � 8.3
10�m

透過 X線 4.514 � 0.004 0.132 � 0.006 337.3 � 7.0 111.6 � 5.1
0.501 � 0.030

表 5.6: チタンK�輝線のベストフィットの値と、積分値、透過率

3ダイレクトX線と透過X線を比較する実験においては、それぞれの露光時間は同じにしてある
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図 5.9: チタンのターゲットによる 1～ 6keVま
でのダイレクト X線のエネルギースペクトル。
チタンのK輝線が見える。
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図 5.10: チタンのターゲットによる 1～ 6keV

までの 6�mシリコン結晶を通した X線のエネル
ギースペクトル。
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ダイレクトX線スペクトル

β

Ti Kα

Ti K

図 5.11: チタンのターゲットによる 1～ 6keV

までのダイレクトX線のエネルギースペクトル。
チタンのK輝線が見える。
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透過X線スペクトル
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図 5.12: チタンのターゲットによる 1～ 6keV

までの 10�mシリコン結晶を通した X線のエネ
ルギースペクトル。
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5.2.5 エッチングした結晶の測定

分光実験をする時には、結晶にはスリットにより 100�m程度に細くしたX線を入射させる。したがっ
て、正確には結晶の厚みというのは実際に X線が当たる部分の結晶の厚みのことである。エッチングして
いない結晶は、結晶の厚みが一様であると考えているので、前節、前々節で結晶の透過率を求める際に結
晶の全面を用いた。しかし、図 5.1に示したように、エッチングする際に結晶全体をエッチング液に浸した
のではなく、一部分にエッチング液をたらす方法を取っているので、エッチングした結晶は部分的に厚み
が異なる。
この節では、X線が当たる部分の厚みを測定する方法とその測定結果を示す。

5.2.5.1 測定方法

結晶の一部分での X線透過率も、結晶全面での X線透過率も、ダイレクト X線と透過X線の比から求
めることに変わりはない。結晶全面で X線透過率を求める場合は、ダイレクトX線、透過 X線のエネル
ギースペクトルからそれぞれの強度を求めたが、結晶の一部分 (今回は幅 100�m程度)だけを用いてエネ
ルギースペクトルを作るのは容易ではない。なぜなら、結晶全面で透過 X線を測定する場合、 CCDの全
面 (12�12mm)でイベントを検出することができるので (図 5.2)、比較的少ない取得枚数でエネルギース
ペクトルを作ることができる。しかしビームを細くしてしまうと、それだけイベントを検出する CCDの
面積が小さくなり、エネルギースペクトルを作れるだけのイベントを集めるのにたくさんのデータを取得
しなければならないからである。例えば、 X線スリットによってを 100�mの太さにした場合、当然 CCD

にX線が当たる領域も 100�mの太さになる。したがって、CCD全面を使用して作製したエネルギース
ペクトルと同様のスペクトルを作るには、データ量も実験にかかる時間も 120倍になる。
我々はエネルギースペクトルを作らずに、ダイレクト X線と透過 X線の CCD受光部分のシグナルの

大きさの比をX線透過率とした。図 5.13に実験の概観図を示す。

Y方向

入射X線

スリットで細くしたX線

CCD

CCDで検出したX線

結晶 分光X線

図 5.13: 分光実験の様子：結晶に入射させる X線はスリットで 100�m以下に細くしている。

下に図 5.13を参照しながら手順を示す。

1. 図 5.13の様に、分光 X線を検出できる位置に結晶と CCDを移動する (結晶を Y方向に動かし、分光
実験に最適な結晶の位置を決める。)
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図 5.14: エッチング結晶の透過率測定 (真空チャンバー内を上から見ている図)：分光実験に最適な結晶、
CCDの位置から、 CCDを透過X線が見える位置に移動した。

2. ダイレクト X線と透過 X線のデータを取得できるように、 CCDを透過 X線が見える位置に移動し
た4 (図 5.14)。

3. ダイレクト X線と透過 X線のデータを取得する。

データと解析については次節に示す。

5.2.5.2 測定

図 5.14(b)の状態でダイレクト X線と透過 X線のデータを取得した。表 5.7に実験条件をまとめる。

ターゲット チタン
管電圧、管電流 10kV、 10mA

真空度 10�6以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 1.5sec

取得枚数 100枚
フィルター チタン (20�m)

表 5.7: エッチング結晶の透過率測定条件

図 5.15、 5.16に示すデータは CCDで取得したデータを 100枚足し合わせたイメージである。
4図中 (b)ではX線は分光されているので、透過 X線は結晶の吸収だけを考える場合より弱くなっているはずである。しかし、

分光X線の強度は入射X線の強度に対して 1%程度であるので (5章)、無視できる。結晶を入射X線に対して垂直に向ければX

線は分光しないが、 �-tableの回転により、回転前後で結晶のX線が当たっている部分がずれることが考えられる。その場合、分

光実験に最適な結晶の厚みを測定することにはならないので �-tableは回転させない
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図 5.15: 図 5.14(b)の状態で取得したダイレク
トX線の CCDイメージ。

0

Y
512

図 5.16: 図 5.14(b)の状態で取得した透過 X線
の CCDイメージ。

X線の CCDイメージ、図 5.15、 5.16が斜めに見えるのはスリットが斜めに付いているせいである。ま
た、透過X線のイメージに一定間隔で見える縦線はメッシュの影である。

このデータを解析するために、X線イメージが水平になるように、イメージを 2:6�回転させる。

図 5.17、 5.18に回転後のイメージを示す。

Y
512

0

図 5.17: 図 5.15を回転したイメージ。

Y

0

512

図 5.18: 図 5.16を回転したイメージ。
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次に、ダイレクト X線、透過 X線それぞれの全シグナルの大きさを求めるために、図 5.17、図 5.18の
矢印の方向に投影した。図 5.19、図 5.20に投影図を示す。

Y座標

シ
グ
ナ
ル
の
大
き
さ

図 5.19: 図 5.17を図中矢印方向に投影した図。
横軸は図 5.17の Y軸と一致する。

Y座標

シ
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ナ
ル
の
大
き
さ

図 5.20: 図 5.18を図中矢印方向に投影した図。
横軸は図 5.18の Y軸と一致する。

全シグナルの大きさはガウシアンモデルでフィッティングし、その積分値から求めることができる (式
(5.3))。表 5.6にフィッティングの結果と積分値の値を示す。

中心座標 GW GN 積分値

ダイレクト X線 246 1.16 2.01 �108 5.81 �108
透過 X線 239 1.22 1.20�108 3.65�108

表 5.8: ガウシアンモデルでのフィッティング結果と積分値

積分値の比は 0.628である。この値から 5.3.2章 で結晶の厚みを求める。

5.3 厚みの決定

前節で 3種類の結晶の X線透過率を求めた。この節ではモデルフィッティングにより、 X線透過率か
ら結晶の厚みを決定する。

5.3.1 6�m結晶と 10�m結晶の厚み

6�m結晶と 10�m結晶の透過率は図 5.2の実験で求めたが、実験の際、結晶を厚さ 8�mのポリプロピ
レンで挟み込んでいる事に注意しなければならない。つまり、シリコンと 8�mポリプロピレン 2枚の吸収
を考慮して、厚みを計算しなければならない。
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5.3.1.1 0～ 4keV

6�m結晶と 10�m結晶の 0～ 4keVでの透過率はそれぞれ図 5.7、図 5.8に示した。このデータをシリ
コンによる吸収と、ポリプロピレンによる吸収を考慮したモデルでフィッティングを行う。ただし、シリ
コンを挟んでいる 2枚の 8�m厚のポリプロピレンを、厚さ 16�mの 1枚の膜とみなし、フィッティングの
際には固定した。

T (E) = exp(�16 � �polypro(E))� exp(��Si(E) � dSi) (5.4)

E : X線のエネルギー
T(E) : エネルギー Eの X線に対する X線透過率
�polypro(E) : エネルギー Eの X線に対するポリプロピレンの吸収係数
�Si(E) : エネルギー Eの X線に対するシリコンの吸収係数
dSi : シリコンの厚み

データとフィッティングによって得られた、モデル (式 (5.4))のベストフィットの曲線を図 5.21～図 5.22に、
得られたシリコンの厚みを表 5.9に示す5。

図 5.21: 6�m結晶の X線透過率。 図 5.22: 10�m結晶の X線透過率。

結晶の種類 厚み (�m)

6�m結晶 5.42 � 0.53

10mum結晶 9.55 � 0.70

表 5.9: モデル (式 (5.4))による X線透過率のフィッティング結果

5シリコンエッジ (1.85keV)付近のデータが欠落しているのは、 CCDの分解能が悪い (約 260eV@5.9keV)ためエッジの形が

なまされているので、フィッティングの際には使わないことにした
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5.3.1.2 チタンK�輝線 (4.5keV)での結果

6�m結晶と 10�m結晶の、チタンK�輝線 (4.5keV)に於ける透過率は、表 5.6の透過率から求める。
この場合も式 (5.4)を用いて厚みを計算する。ただし、 Eが 4.5(keV)と決まっているので、厚さ 16�mの
ポリプロピレンの透過率は 0.96841、シリコンの線吸収係数は 0.074�m�1)である。したがって、式 (5.4)

は式 (5.5)と書ける。

T (4:5) = 0:96841 � exp(�0:074 � dSi) (5.5)

T(4.5) : エネルギー 4.5(keV)の X線に対する X線透過率
dSi : シリコンの厚み

式 (5.5)の T(4.5)に透過率を代入して、 6�m結晶と 10�m結晶の厚みを計算した結果を表 5.10に示す。

結晶の種類 透過率 厚み (�m)

6�m結晶 0.661 � 0.045 5.16 � 0.95

10�m結晶 0.501 � 0.030 8.91 � 0.84

表 5.10: 式 (5.5)による厚みの決定

0～ 4keVの透過率から求めた厚みとエラーの範囲で一致した。

5.3.2 エッチングした結晶の厚み

エッチングした結晶の透過率を図 5.14に示した実験で求めた。ただし、実験の際、結晶を厚さ 8�mの
ポリプロピレン 1枚とステンレスメッシュで挟み込んでいる事に注意しなければならない。つまり、シリ
コンと 8�mポリプロピレンの吸収と、メッシュによる遮蔽を考慮して厚みを求めなければならない。
実験に使用した X線は単色でなく、 �polypro、 �Siが決まらないので、透過率を式 (5.4)に代入しても

厚みは求まらない。また、メッシュの効果も考慮していない。
我々は、エッチング結晶の透過率測定条件 (表 5.7)と同じ条件で X線のエネルギースペクトルを作り、

それを基に入射 X線の平均エネルギーを求め、 �polyproと �Siを決めた。また、メッシュの太さと間隔か
らメッシュに遮蔽される面積を見積った。そして、前節の式 (5.5)に対応するモデル式を考えた。

5.3.2.1 モデル式

� 入射 X線の平均エネルギーを式 (5.6)で定義した。

平均エネルギー＝
Z
エネルギー�イベント数

全イベント数
dE (5.6)

図 5.23のエネルギースペクトルに式 (5.6)を当てはめると、

平均エネルギー＝4:03(keV ) (5.7)

� メッシュのサイズ (太さ)は 50�m、間隔は 500�mである。したがって、メッシュにより遮蔽される
面積は全体の 1割である。
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10keV  ,管電圧 管電流 スペクトル100mAの

図 5.23: X線ジェネレーターの管電圧 10keV、管電流 100mAでの X線エネルギースペクトル

以上のことから、以下のような新しいモデル式を作った。

T = 0:98406 � 0:9 exp(�0:102 � dSi) (5.8)

T : エッチングした結晶の X線透過率
0.98406 : 厚さ 8�mポリプロピレンに対する 4.03(keV)の X線の透過率
0.9 : メッシュによる遮蔽の補正
0.102 : エネルギー 4.03(keV)の X線に対するシリコンの吸収係数
dSi : シリコンの厚み

式 (5.8)の Tに 0.628を代入して dSi を求めると、

エッチングした結晶の厚み＝3:37�m (5.9)

★ 以下に厚み測定の結果をまとめる ★

スペクトルから求めた厚さ シグナルの大きさから求めた厚さ
0～ 4(keV)で決めた (�m) 4.5(keV)で決めた (�m) 4.03(keV)で決めた (�m)

6�m結晶 5.42 � 0.53 5.16 � 0.95 �
10�m結晶 9.55 � 0.70 8.91 � 0.84 �

エッチングした結晶 � � 3.37
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第 6 章

各種結晶による分光実験

この章では、厚さ 8mmのブラッグ結晶と 3種類の薄膜結晶 (以下それぞれ、 6�m結晶、 10�m結晶、エッ
チング結晶と表現する)でチタンのK�輝線で分光実験を行い、それぞれの結晶を分光素子として評価し
た。

6.1 実験方法

薄膜結晶でチタンのK�1輝線を分光させる手順を簡単に説明する。

1. �テーブルのゼロ点は、薄膜結晶の (100)面 (ブラッグ結晶の場合は (111)面)がダイレクト X線に対
して平行になるところとする (付録 A参照)。薄膜結晶の場合、 �-テーブルがゼロ点にある時、 (110)

面がビームに対して垂直となる。 (111)面は (110)に対して 35:264�傾いているので、 (111)面を X

線のブラッグ角に向ける前に、まず、 �-tableを� 35:264� 回転させ、面をビームにたいして垂直に
向ける (図 6.1)。

(100)

 

(111)

YY

CrystalSi

X-ray

Z

X

拡大図Si

X-ray

Z

X

図 6.1: 薄膜結晶の拡大図。 Zが �� 2� テーブルの回転軸に対応する。 (111)面は (110)に対して 35:264�

傾いているので �-tableを� 35:264� 回転させ、面をビームに対して垂直に向ける。

2. (111)面をブラッグ角に合わせ、CCDをブラッグ角の 2倍の角度に合わせる。実際、チタンのK�1
を分光させる時のセッティングを表 6.1に示す。
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チタン K�1 輝線のブラッグ角 26:044�

�1(�-tableの角度) -99:22�

�2(2�-tableの角度) -52:088�

表 6.1: 実験装置のセッティング： �-tableは {で時計回りであるので、結晶を時計回りに {99:22�回転さ
せることになる。 2�-tableは+で時計回りであるので、 CCDを反時計回りに { 52:088�回転させること
になる。

3. 表 6.1のセッティングで分光 X線が捉えられない場合は、 CCDを固定し、結晶を回転させながらデー
タ取得し、分光 X線を探す (以後スキャンすると記述する)。スキャンでは各角度に対する露光時間
は短いが、広い角度を短時間で測定することができる。
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テーブル 

スキャン方向

CCD

入射X線

1
2
・ ・

結晶

99.22

52.088

o

o

θ−2θ 

図 6.2: 実験のセットアップを上から見た図：図中斜線の部分をスキャンにする。 CCDの一面分のスキャ
ンで 2:13�。

図 6.2にスキャンの略図を示す。スキャンをはじめる位置は、結晶が { 99:22�、 CCDが {52:088�で
ある (チタンK�1のブラッグ角)。手順としては、

� CCDは図中 1に固定し、結晶を CCDの半分の角度だけスキャンする。
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� 前回のスキャンで分光 X線が検出できなければ、CCDを CCD1面の角度回転させ図中 2の位
置に移動させる。そして、結晶を CCDの 1面の角度スキャンする 1 。分光 X線が見つからな
ければ、さらにスキャンを進める。ただし、同方向だけではなく、逆方向のスキャンも忘れては
ならない。

4. 分光 X線を確認できたら、分光素子としての評価を行う。

6.2 測定条件

それぞれの結晶の測定条件を表 6.2～表 6.5にまとめる。結晶の分光効率を求めるために、露光時間以外
を同条件としたダイレクト X線のデータが必要であり、そのためのダイレクト X線のデータ取得時間も記
入した。また分光効率を求める際、分光 X線のイメージとダイレクト X線のイメージの場所の対応ができ
るように、入射ビームをスリットで遮断し、目印とした (図 6.3～図 6.6)。

ターゲット チタン
管電圧、管電流 10kV、 100mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 4sec

ダイレクトX線露光時間 2sec

フィルター チタン (20�m)

表 6.2: ブラッグ結晶の測定条件

ターゲット チタン
管電圧、管電流 10kV、 100mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 2min

ダイレクト X線露光時間 2sec

フィルター チタン (20�m)

表 6.3: 10�m結晶の測定条件

ターゲット チタン
管電圧、管電流 10kV、 100mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 2min

ダイレクトX線露光時間 2sec

フィルター チタン (20�m)

表 6.4: 6�m結晶の測定条件

ターゲット チタン
管電圧、管電流 10kV、 100mA

真空度 10�6 以下
CCD温度 �70�C
AMPgain Super-High

露光時間 /1Frame 2min

ダイレクト X線露光時間 1sec

フィルター チタン (20�m)

表 6.5: エッチング結晶の測定条件

1結晶をある角度回転させると、CCD上ではその倍の角度に対応することに注意する。したがって、具体的には CCDの 1面

の角度は約 2:12� であるが、 CCD1面分のスキャンを行う場合、結晶はその半分の角度 1:06� だけ回転させなければならない

50



512
0

(53 , 254)

X

Y
512

X線

約100µm

図 6.3: ブラッグ結晶の分光実験で使用した X

線のダイレクトイメージ：X線の太さは約 100�m、
分光イメージとの場所の対応ができるようにス
リットを使用しており、スリットで切られてい
る場所の座標を記す。

512
0

(10 , 259)

X

Y
512

約100µm

X線

図 6.4: 10�m結晶の分光実験で使用した X線
のダイレクトイメージ： X線の太さは約 100�m、
分光イメージとの場所の対応ができるようにス
リットを使用しており、スリットで切られてい
る場所の座標を記す。

512
0

(9 , 260)

X

Y
512

約100µm

X線

図 6.5: 6�m結晶の分光実験で使用した X線の
ダイレクトイメージ：X線の太さは約 100�m、
分光イメージとの場所の対応ができるようにス
リットを使用しており、スリットで切られてい
る場所の座標を記す。

512
0

(9 , 234)

X

Y
512

X線

約100µm

図 6.6: エッチング結晶の分光実験で使用した X

線のダイレクトイメージ： X線の太さは約 100�m、
分光イメージとの場所の対応ができるようにス
リットを使用しており、スリットで切られてい
る場所の座標を記す。
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6.3 スキャンイメージ

図 6.7～図 6.9に薄膜結晶でスキャンしたイメージを示す。ブラッグ結晶に関しては、スキャンするこ
となく分光 X線を見つけることができたので、スキャンのデータは取得していない。なお、図 6.7などの
(30,244)などは、 CCD上での座標を表す。

α 1

チタン 2Κα

チタン

(30 , 244)

Κ

512
0 X

Y
512

図 6.7: 10�m結晶によるスキャンイメージ。チ
タンK�1とチタンK �2がみえる。

α 1

チタン 2Κα

チタン

(14 , 249)

Κ

512
0 X

Y
512

図 6.8: 6�m結晶によるスキャンイメージ。チ
タンK�1とチタンK �2がみえる。

Κα

チタンΚα 1

チタン

(43 , 325)
2

512
0 X

Y
512

図 6.9: エッチング結晶によるスキャンイメージ。チタンK�1とチタンK�2がみえる。

スキャン中にチタンのK�1輝線とチタンK�2 輝線のブラッグ角に一致した角度があるため、そのどち
らもの分光イメージが見える 2。

2チタンK�1 輝線とチタンK�2 輝線のエネルギーの差は 6(eV)であるので、CCDでエネルギースペクトルを作っても分離

できない。しかし、 K�1 輝線とチタンK�2 輝線のブラッグ角の差から、 CCD上で何ピクセル離れた位置に分光されるかが分か

る。実験では約 18ピクセル離れた位置に分光されてきたが、この結果は理論値と一致したのでCCD上の 2本のラインをK�1 輝

線とチタンK�2 輝線であると判断した
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6.4 分光イメージ

スキャンすることによって、分光されたチタンK�輝線を確認することができた。次にスキャンした範
囲内で入射角を 10秒で変えて、各入射角に対する分光 X線のデータを取得した。その中で、最も強い分
光X線のイメージ (入射角がチタンK�1のブラッグ角に一致している)を図 6.10～図 6.13に示す。3

αΚチタン

X=

1

512
0 X

Y
512

320

(174 , 328)

300

図 6.10: ブラッグ結晶により分光されたチタン
K�1のイメージ

Κチタン α 1

512X=

0 X

Y
512

340 360

図 6.11: 10�m結晶により分光されたチタンK�1
のイメージ

1αΚチタン

512X=

0 X

Y
512

400 410

図 6.12: 6�m結晶により分光されたチタンK�1
のイメージ

240220

1αΚチタン

X= 512
0 X

Y
512

チタンΚ α 2

図 6.13: エッチング結晶により分光されたチタ
ンK�1 のイメージ

3薄膜結晶の分光イメージが一様でないのは、結晶がゆがんでいるからだと考えられる。結晶がゆがんでいると、部分部分で

ビームに対する角度が変わってしまうので、偶然ビームに対してブラッグ角になっている場所でしか分光は起こらない。
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6.5 データ処理

6.5.1 各入射角での分光X線イメージ

この節では、入射角を一定の間隔で変えていった時に、分光 X線イメージがどのように変化するのかを
確かめる。もし広いバンド幅があれば、K�1とチタンK�2が同時に分光され、かつ角度を変えても分光
されてくるはずである。
解析の方法は、図 6.10～図 6.13の分光イメージで、 2本の線で囲まれた部分 (図 6.10なら、 x = 300

と x = 320で囲まれた部分)を Y軸方向への投影図を作る。この図を入射角を一定の間隔で変えて、そ
のつど作成し、分光 X線イメージがどのように変化するのかを確かめる。まず、図 6.10～図 6.13の分光イ
メージで作成した投影図を図 6.14～図 6.17に示す。

2.5

1.5

Y座標

2.0

シ
グ
ナ
ル
の
大
き
さ

図 6.14: 図 6.10の x=300～ 320を Y軸方向に
投影した図。横軸は図 6.10の Y軸に一致する。
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2.0

3.0

図 6.15: 図 6.11の x=340～ 360を Y軸方向に
投影した図。横軸は図 6.11の Y軸に一致する。
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図 6.16: 図 6.12の x=400～ 410を Y軸方向に
投影した図。横軸は図 6.12の Y軸に一致する。
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図 6.17: 図 6.13の x=220～ 240を Y軸方向に
投影した図。横軸は図 6.13の Y軸に一致する。

図 6.14～図 6.17の中で、図 6.17だけが、チタンK�1とチタンK�1が同時に分光して来ていることが
分かる。
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図 6.10～図 6.13は前述した通り、それぞれの結晶で X線の入射角がチタンK�1のブラッグ角に一致し
ている。では、 X線の入射角を変えると、投影図 (分光 X線強度)がどのように変化していくのかを、図
6.18～図 6.21に示す。

Y座標  

Kα2

.

K
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α1
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20
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図6
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図 6.18: 図 6.14と同様の投影図を入射角 20秒
角毎に作成しつなぎ合わせた図。
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αKα1K
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図 6.19: 図 6.15と同様の投影図を入射角 20秒
角毎に作成しつなぎ合わせた図。
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図 6.20: 図 6.16と同様の投影図を入射角 20秒
角毎に作成しつなぎ合わせた図。
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17
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図 6.21: 図 6.17と同様の投影図を入射角 20秒
角毎に作成しつなぎ合わせた図。

ブラッグ結晶、 6�m結晶、 10�m結晶へのビームの入射角を 20秒角ずつ変えて分光実験を行い、その
つど投影図を作成し一つにまとめた図を図 6.18～図 6.21に示す。また、エッチング結晶へのビームの入射
角を 30秒角ずつ変えて分光実験を行い、投影図を一つにまとめた図を図 6.21に示す。 6�m結晶、 10�m

結晶のバンド幅はブラッグ結晶のバンド幅とほとんど変わらない。また、エッチング結晶は非常に広いバ
ンド幅を持っていることが分かる。
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6.5.2 回折強度曲線 (ロッキングカーブ)

回折強度曲線とは、横軸をビームの入射角、縦軸を分光 X線強度としてプロットした曲線のことであ
る。
我々は、 5.2.5章で行った解析方法を採用した。つまり、投影図をガウシアンモデルで近似しフィッティ

ングして求めたシグナルの積分値を分光 X線強度に置き換えた。ただし、エッチング結晶は広いバンド幅
を有するため、投影したイメージの裾が広くなっている。そこで、ガウシアンモデルではなく、ローレン
チアンモデル4で近似しフィッティングして積分値を求めた。ローレンチアンモデルの積分値はローレンチ
アンピークを LW、標準偏差 LWとするとき、式 (6.1)で表される。

積分値＝
�

2
� LN � LW (6.1)

図 6.22～図 6.25に、それぞれの結晶の回折強度曲線を示す。エッチング結晶のみ (図 6.25)、K�1だけ
を示す5。

(

101.0× 4

102.0

強
度

×

×

4

)
積
分
値

  

角度 (arc-sec)

104

32.3

3.0

図 6.22: ブラッグ結晶の回折強度曲線
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図 6.23: 10�m結晶の回折強度曲線
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図 6.24: 6�m結晶の回折強度曲線
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530
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図 6.25: エッチング結晶の回折強度曲線

4Y = LN

1+( 2x

LW
)2

5図 6.22～図 6.24の場合は、チタンK�1 の強度が最大の点を角度ゼロとする
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第 7 章

実験結果と考察

この章では実験データより、分解能、分光効率、バンド幅、積分反射率といった分光素子としての性能を
求め、分光素子としての評価を下した。分解能、分光効率に関しては、実験システムによる影響を考慮し
て厳密に求めた。

7.1 分解能

7.1.1 実験結果

我々は、分解能を以下のように定義した。

分解能＝
E

�E
=

チタンK�1のエネルギー
分光イメージ(投影図)の半値幅に対応するエネルギー幅

(7.1)

チタンK�1のエネルギーは 4510[eV]である。また、分光イメージ (投影図)の半値幅の単位は CCDのピ
クセルであるから、分解能を求めるためにはピクセルをエネルギーに換算しなければならない。そこで図
6.17を用いた。
チタンのK�1とK�2のエネルギー差は 5.98[eV]である。また、図 6.17のチタンK�1とチタンK�2の

中心座標はローレンチアンモデルでフィッティングして決めることができる。これらの中心座標の差 (ピク

中心座標 LW LN

チタン K�1 318.45 4.32 17192

チタン K�2 335.84 6.42 6510

表 7.1: ローレンチアンモデルによるチタンK�1とチタンK�2のベストフィットの値

セル)がK�1とK�2のエネルギー差 5.98[eV]に相当するので、式 (7.1)の�E は式 (7.2)と書くことがで
きる。

�E = 半値幅[pixel]� 5:98[eV ]

中心座標の差[pixel]
(7.2)

図 6.17のチタンK�1とK�2をダブルローレンチアンモデルでフィッティングした結果を表 7.1に示す。
したがって、式 (7.2)は式 (7.3)と書ける。

�E = 半値幅[pixel]� 0:344[eV=pixel] (7.3)

以上より、分解能は

E

�E
=

4510[eV ]

半値幅[pixel]� 0:344[eV=pixel]
(7.4)

となる。
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図 6.14～図 6.17をフィッティングして求めた半値幅と、式 (7.4)からもとめた分解能を表 7.4に示す。

半値幅 [eV] 分解能 [半値幅]
ブラッグ結晶 0.99 � 0.027 4.53 �103
10�m結晶 0.94 � 0.029 4.80 �103
6�m結晶 1.19 � 0.025 3.78 �103

エッチング結晶 1.49 � 0.105 3.03 �103

表 7.2: 結晶の分解能

7.1.1.1 ビーム幅による広がりの補正

実験で入射させた X線は 100�mの広がりを持っている。しかし実験の結果として求めた分解能は、入
射X線の広がりを無視している。そこで、結晶入射 X線の広がりを考慮して、結晶が持つ本来の分解能を
求める。
分光による広がりを !、入射 X線の広がりを �、実験で得られる分光 X線の広がりを �とおくと、式

(7.5)が成り立つ。

� =
q
!2 + �2 (7.5)

X線の広がりについて、図で説明する。

l

l

α

α

ブラッグ
結晶

分光X線

入射X線

図 7.1: ターゲット銀で 0～ 5keVまでのダイレ
クトX線のエネルギースペクトル。

分光X線

α

α

β

l

x

薄膜結晶

入射X線

図 7.2: ターゲット銀で 0～ 5keVまでのシリコ
ン結晶を通した X線のエネルギースペクトル。

図 7.1は、 lの広がりを持った X線をブラッグ結晶に入射した場合を示す。図から分かるように、ブラッ
グ結晶に入射した場合は、X線の広がりは変化しないことが分かる。
図 7.2は、 lの広がりを持ったX線を薄膜結晶に X線を入射した場合を示す。この場合、出射X線の

広がりを xとおくと

x =
l

sin�
� sin(�� �) (7.6)

と表せる。
我々の実験では、 l=100�m、 � = 80:78�、 � = 52:088�である。したがって、 x = 48:638�mで

ある。ただし、入射X線の広がりは実験的に 1ピクセルの誤差があると思われるので、ブラッグ結晶の場
合、薄膜結晶の場合の入射X線の広がりはそれぞれ、 100� 12�m、 48:638� 5:84�mである。
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ここで、入射X線の広がりを半値幅に直すと、それぞれ 0:97� 0:116[eV]、 0:20� 0:024[eV]である。
この値を式 7.5に代入して結晶が持つ本来の分解能を計算し表 7.3にまとめた 1。

ビームの広がりを補正した半値幅 [eV] ビームの広がりを補正した分解能 [半値幅]

ブラッグ結晶 0.50 以下 9.00 �103 以上
10�m結晶 0.92 � 0.055 4.89 �103
6�m結晶 1.17 � 0.060 3.85 �103

エッチング結晶 1.48 � 0.313 3.04 �103

表 7.3: 入射 X線の広がりを考慮した場合の、結晶の分解能

以上の解析の結果より、薄膜結晶の分解能は 3 � 103以上であり。したがって数秒程度の発散角のビー
ムで用いるにはブラッグ結晶の分解能に匹敵することが示された。

7.1.2 分光効率

我々は、分光効率を入射X線のチタンK�1強度と最も強い強度で分光された角度でのチタンK�1 強度
の比と定義した。
まず、入射 X線は単色光ではないので、入射 X線に含まれるK�1の割合を知らなければならない。そ

こで我々は表 6.2～表 6.5と同じ条件で X線のエネルギスペクトルを求め (図 7.3)、K�1の割合を見積もっ
た。

Ti Kα

Ti K β

C
ou

nt
s

Pulse Height

管電圧10kV 管電流100mA エネルギースペクトル

図 7.3: チタンターゲットで、管電圧 10kV、管電流 100mAでのエネルギースペクトル

1ブラッグ結晶に関しては、エラーの範囲で最小値を用いた
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入射X線に含まれるK�1の割合は式 (7.7)で求めた。

K�1の割合 =
2

3
� K�のカウント数
X線全パルスハイト

=
2

3
� 14098

17398846
= 5:4 � 10�4 (7.7)

K�のカウント数 : 図 7.7のK輝線をダブルガウシアンモデルでフィッティングし、求めた積分値
X線全パルスハイト : パルスハイト � Counts を全てのパルスハイトについて計算し足し会わせた値

2
3 : K�輝線中の K�1の割合

したがって、図 5.19のようなダイレクト X線の投影図を作成し、そのイメージの積分値 (＝入射X線
の全パルスハイト)に式 (7.7)の値をかけると、入射 X線中のK�1の強度が分かる 。ここで気を付けなけ
ればならない事は、ダイレクト X線の投影図を作成する際に、分光 X線の解析を行った部分に対応する部
分で投影図を作成しなければならないことである。このことを具体的に示す。

512
0

(53 , 254)

X

Y
512

X線

約100µm

図 7.4: 分光実験で、ブラッグ結晶に入射させた
X線のイメージ

αΚチタン

X=

1

512
0 X

Y
512

320

(174 , 328)

300

図 7.5: ブラッグ結晶によって分光された X線
のイメージ

図 7.4と図 7.5は、分光実験でブラッグ結晶に入射させた X線のイメージとその時の分光 X線のイメー
ジである。図 7.4を見れば、 X座標が 53以下ではX線はスリットによって遮断されていることが分かる。
また、図 7.5では X座標が 174以下では分光 X線は検出できないことが分かる。つまり、ダイレクトイメー
ジのX座標 53の位置が分光イメージの X座標 174に対応していることが分かる 2。
つまり、分光 X線は x = 300と x = 320で切り取って強度プロファイル等の解析を行ったのだから、

ダイレクト X線は分光 X線の x = 300と x = 320に対応する x = 179と x = 199で切り取って解析しな
ければならない。
我々は上記に述べた理由で、ダイレクト X線を x = 179と x = 199で切り取って投影図を作った (図

7.6)。

2薄膜結晶でのイメージの対応は、スキャンイメージを用いる。図 6.7、図 6.8を見れば分かるように、スリットにより遮断され

ている x座標が分かる。
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図 7.6: x = 179と x = 199で切り取って作成したダイレクト X線の投影図

したがって、図 7.6と式 (7.7)から求めたダイレクトX線中のK�1輝線の強度と、図 6.14から求まる分
光X線の強度の比をとることにより、分光効率が分かる。また、分光 X線強度は、図 7.3でのチタンK�

の中心値 724.58で割って、イベント数になおす。
分光効率を式にまとめると、

分光効率[%] =
分光X線強度=724:58

2
3 � K�のカウント数

X線全パルスハイト
�ダイレクトX線強度

� ダイレクトX線露光時間
分光X線露光時間

� 100 (7.8)

分光 X線強度 : 分光 X線の投影図の積分値
ダイレクト X線強度 : ダイレクト X線の投影図の積分値

最終的に

分光効率[%]＝
分光X線強度

ダイレクトX線強度
� ダイレクトX線露光時間

分光X線露光時間
� 1
39
� 104 (7.9)

全ての結晶で分光X線強度とダイレクト X線強度を求め、分光効率を求め表 7.4にまとめた。

分光効率 [%]

ブラッグ結晶 40

10�m結晶 2.2

6�m結晶 4.5

エッチング結晶 1.0

表 7.4: 分光効率

分光効率はブラッグ結晶が 40%で、薄膜結晶より一桁以上大きい。

7.1.2.1 ビームの発散角の補正

表 7.4に実験データからの解析結果をまとめたが、分光効率も分解能と同様に入射 X線の影響を受ける。
分光効率の場合、入射 X線の発散角が影響しており、その結果、実験で得られる結果は結晶が持つ本来の
効率が入射角の発散角でなまされた値となる。
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分光効率も、ビームの発散も共にガウス分布で近似する。ピークが 1のガウス分布は

f(x) = exp(
x2

2�2
)

で表される。これを規格化した �
0

のガウス分布でたたみ込むと

G(x) =

Z
exp(

x
02

2�2
) � 1p

2��0
� exp (x� x

0

)2

2�
02

dx
0

(7.10)

ピークは x=0の時であるから、 x = 0で積分を行うと、

G(0) =
�p

�2 + �02
(7.11)

また、入射X線を底辺 a、高さ 1の三角形で近似して、標準偏差 (�
0

)を求めると、

�
02
=

2 � R a0 (1� x
a
) � x2

a
dx (7.12)

ビームの発散は、 21m先の X線ジェネレータの出射孔の大きさが 1mmであるから、 a＝ 5(arc-sec)であ
る。したがって、 (式 7.12)の aに 5を代入すると �

0

=2.04(arc-sec)と分かる。
そこで、 (式 7.10)の �0に 2.04を代入してプロットすると図 7.7が得られる。

図 7.7: ガウス分布を �=2.04のガウス分布でたたみこんだ時に、ピークが元のガウス分布の何倍になるか
を示した図。横軸は元のガウス分布の �、縦軸は Factorである

ブラッグ結晶の場合、実験では結晶の本来の広がりは測定できなかった。シリコン (111)面による反射
率曲線 (図 2.10)の半値幅は 7.395(arc-sec)であるから、 �は 3.15(arc-sec)である。また、図 7.7の横軸 3.15

の時に Reduction Factorは、約 0.843である。そこで、ブラッグ結晶の分光効率は表 7.4の値を 0.843で
割ればよい。薄膜結晶の場合、表 7.4に示した分解能から本来の広がりを求めて補正した。
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結晶本来の広がり [秒] 補正値 分光効率 [%]

ブラッグ結晶 3.15 0.84 47

10�m結晶 8.2 0.97 2.3

6�m結晶 10.4 0.98 4.6

エッチング結晶 13.1 0.99 1.0

表 7.5: 入射 X線の発散角を考慮した場合の分光効率

7.1.3 バンド幅

バンド幅は、図 6.22～ 6.25のチタンK�1輝線の回折強度曲線の半値幅をエネルギーに換算することに
より求めた。図 6.22～ 6.23までは、ローレンチアンでフィッティングした。図 6.25は半値になる 2点を直
接データから探し出し、その差をもって半値幅とした。
半値幅が分かればチタンのK�1輝線がピーク強度の 1

2 以上の強度で分光する角度の上限と下限が決ま
る。その角度をブラッグの式 2.8に与えると、それぞれのエネルギーが決まる。そこで、そのエネルギー差
をバンド幅 [eV]とした。表 7.6に半値幅 (arc-sec)、バンド幅 [eV]を示す。

半値幅 [arc-sec] バンド幅 [eV]

ブラッグ結晶 32.36 1.45

10�m結晶 68.80 3.81

6�m結晶 45.11 2.03

エッチング結晶 530 23.8

表 7.6: 4種類の結晶のバンド幅 [eV]

表 7.6より、 10�m結晶、 6�m結では、ブラッグ結晶よりの広いバンド幅を有しているが、 4[eV]以下
であり、チタンK�1輝線とK�2輝線を同時に検出可能な強度で検出することはできない。しかし、エッ
チング結晶では 20[eV]以上のバンド幅を有しており、薄膜に期待した結果が得られたと言える。

7.1.3.1 バンド幅についての考察

前節の結果で、エッチング結晶では 23.8[ev]のバンド幅が得られた。しかし、シミュレーションの結果
では、厚さ 1�mのシリコン結晶のバンド幅でさえ、その半分程度である。したがって、厚さ約 3�mの結
晶としては、広すぎるバンド幅であると言える。

23.8[eV]という値が出た原因として、結晶の厚みが部分的に異なり、偶然薄い部分での分光を検出した
などが考えられるが、実際は確認できていない。したがって、この原因を突き止めることが今後の課題と
して挙げられる。
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7.1.4 積分反射強度

2.1.3章で、分光効率を求めた。その結果、ブラッグ結晶以外は数%と非常に小さな結果が出た。しか
し我々が薄膜結晶に求めているのは、 2.1.3章で求めたピーク反射強度ではなく、むしろ積分反射強度であ
る。我々は積分反射強度を

バンド幅�分光効率
と定義して、それぞれの結晶についてもとめた。表 7.7にその結果を示す。

積分反射強度
ブラッグ結晶 68.15

10�m結晶 8.76

6�m結晶 9.3

エッチング結晶 23.8

表 7.7: 4種類の結晶の積分反射強度

薄膜結晶の積分反射強度はブラッグ結晶の約 1
3 の値を持つことがわかった。
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第 8 章

まとめ

� 1種類のブラッグ結晶、 3種類のそれぞれ厚みが異なる薄膜結晶を用意した。 4つの結晶は以下の通
りである。

結晶 (hkl) 備考

シリコン (111) 厚さ 8mmで常深研究室 2結晶分光器用
シリコン薄膜 (100) 厚さ 9～ 10�mとして VIRGINIA SEMICONDUCTOR社より購入
シリコン薄膜 (100) 厚さ 6�1�mとして VIRGINIA SEMICONDUCTOR社より購入
シリコン薄膜 (100) 6�1�m結晶をエッチングしてさらに薄くした結晶

� 結晶による X線分光実験の実験方法、アラインメントの方法を確立した。

入射ビームに対する結晶の角度は、 15秒角の精度でアラインメントできた。実験でのブラッグ結晶
の回折強度曲線は 30秒角程度であったので、分光実験を行うのに十分な精度であると言える。

� 3種類の薄膜結晶の厚みを測定した。

6�m結晶と 10�m結晶は、 X線ジェネレーターの銀ターゲットによる低エネルギー側でのX

線透過率を、連続的に求めて厚みを求める方法と、チタンターゲットによるチタンK�輝線 (4.5keV)

での透過率から厚みを求める方法の 2 つの方法で測定を行った。その測定結果は、誤差の範囲
内で一致した。
エッチング結晶は、透過率を求めるのにエネルギースペクトルを作成せずに、 CCDの受光部
分の全パルスハイトの積分値を基に透過率を求めた。その結果、エッチング結晶は 3.37�mと
いう非常に薄い結晶であることが分かった。

� 薄膜結晶の分光特性を実験的に証明した

4種類の結晶で、 TiK�を分光させた。その結果、エッチング結晶に於いて、チタンK�1輝線
とチタンK�2輝線の分光が同時に観測できた。チタンK�1輝線とチタンK�2 輝線のエネルギー
差はわずか 6[eV] である。すなわち、この結晶は、 4.5[keV]のエネルギーで、 6[eV]を分解で
き、かつ同時に分光させることができる。測定した分解能は E=dE ～ 3:0 � 103で、同時に分
光できるバンド幅は 23.8[eV]である。このような分光素子は他に類を見ないものであり、薄膜
結晶が画期的な分光素子であることを実験的に証明した。
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第 9 章

付録

A X線ビームライン・真空チェンバーのアラインメント

前章で、実験装置の説明を述べた。この章では、装置のアラインメントについて述べる。
我々は実験を行う時に、入射角等のパラメータは真空チャンバー内の � � 2�テーブルと X-Yテーブル

等によって較正する (図 4.2、図 4.3)。ブラッグ結晶の X線反射率曲線の幅は非常に狭いので、入射ビーム
の分散を考慮しても、全ての装置に於いて最低 20(arc-sec)以内の精度でアラインメントできていなけれ
ば、正しいブラッグ入射角を与えることができず、実験が難しくなる。

A.1 アラインメントの概要

実験を始める前に、ビームラインと真空チャンバー 1 内のアラインメントをする必要がある。アライン
メントは以下の手順で行う。

1. X線発生装置からの X線は、 21mビームライン中な様々な障害物に遮られ、真空チャンバーまで届
かないことがある。したがって、チャンバー内の細かなアラインメントを始める前に、チャンバーま
で X線を通さなければならない。そこで、レーザーをビームに見立て、レーザーで真空チャンバー下
流側フランジの中心から X線ジェネレーターの Be窓を狙い、窓にレーザが当たれば X線はビーム
ライン中で遮られることなくチャンバーまで届くと判断する。これまでの経験上、 Be窓に当てるこ
とが出来れば、間違いなくビームはチャンバーまで到達する。ビームラインのアラインメントに関し
ては、橋本康明、修士論文 [5]を参照されたい。

2. 実験は、 � � 2�テーブルの回転軸上で行う。したがって、真空チャンバーまで X線が到達していた
としても、ビームの範囲内に � � 2�テーブルの回転軸がなければ正しく実験を行うことはできない
2。したがって、ビームが回転軸上を通過するように � � 2�テーブルを動かして調整する。

3. ビームに対する結晶の角度は �テーブルによって行う。したがって、 �テーブルのゼロ点が正しく決
められていないと、ビームを狙った角度で結晶に入射させることができない。したがって、我々は �

テーブルのゼロ点を、結晶の表面 ((100)面)がビームと平行になるところを �のゼロ点と決めて、ア
ラインメントを行った。

4. �テーブルのゼロ点が正しく決められても、実験を行う時に結晶が �テーブルの回転軸に乗っていな
ければ、ビームを結晶の狙った位置に入射できないばかりか、最悪の場合結晶に当てることすらでき
ない。したがって、結晶が回転軸に乗っている所を Xのゼロ点と決めてアラインメントを行った。

以下にアラインメントの手順を説明する。

1真空チャンバーという表現は全てビームライン末端の大チャンバーを指す。
2真空チャンバー内で、ビームの中心から 10cmでも離れれば、ビームを捕まえることはできないと考えて良い
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A.2 �-2�テーブルの調整

�-2�テーブルの調整は、レーザーを Be窓に当てて X線が真空チャンバーまで到達することを確認した
後、そのレーザーを基準として行う。
実験では、真空チャンバーのすぐ上流にある 4極スリットでビームの太さを調節しながら行う。ところ

が、 4極スリットは片側の歯で全面を塞ぐことができない。つまり、 X線はスリットを通過していても、
太さを調節できない可能性がある。したがって、確実にスリットを利用できるようにアラインメントしな
ければならない。最終的にビームは 4極スリットにより細くするが、その場所は 4極スリットの稼働範囲
内で調整できる。ここでは、 4極スリットの稼働範囲内の精度 (約 10mm)で調整すれば良い。

1. 図 9.1のように、レーザーが 4極スリットのほぼ中
央を通り、確実にスリットで太さの調節ができるよ
うに、真空チャンバーの上流側を動かす。チャンバー
とビームラインが継った状態で動かす場合は、チャ
ンバー上流のベローフランジに力がかかりすぎない
ように注意する。

レーザーの影
スリット

スリット

スリット スリット

図 9.1: 真空チャンバー内から 4極スリットを見た図。

2. � � 2�テーブルの回転軸上をビームが通るように
するには、テーブルの回転軸上に細い棒を立てて、
レーザーが棒に当たる位置までテーブルを動かせば
良い。テーブルは簡単に動かすことができる。した
がって、アラインメント後は、テーブルに体重をか
けたり、不用意にチャンバーに振動を与えないよう
に注意する。

棒にレーザーが当たる

動かす
ように、テーブルごと

レーザー

X線ジェネレーター側

下流フランジ側

tableθ−2θ 

図 9.2: � � 2�のアラインメント

67



A.3 テーブルのゼロ点の決定

�のゼロ点は、結晶の (100)面がダイレクト X線に対して平行になるところとする。そのとき、ダイレ
クトX線が結晶台で遮られる部分は最も小さくなる。 CCDを用いて結晶台の影を見ながら �を振り、 CCD

イメージ上でダイレクトX線の領域が最も広くなるところを探す。以下に手順を示す。

1. CCDで結晶台の影が見えるように �回転テーブルを X方向に動かす。

�回転テーブルを X方向に動かすと、次第にテー
ブルの影が見えてくる (図 9.3)。図 9.4の (a)は
結晶台を動かす前の CCDのイメージで、 X線
はCCDの全面に当っている。 (b)は結晶台を X

方向に動かした後のイメージで、結晶台の影が
見えている。CCDは 1ピクセルが 24�m、 X-

Yテーブルの最小駆動距離は 1�mであるので、
�回転テーブルの場所を 24�m単位で決めるこ
とができる。

X方向

�����
�����
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�����
�����

�����
�����
�����
�����
�����

����
����
����
����
����

����
����
����
����
��������
����
����

����
����
����

X-ray

����������������
CCD

direct

図 9.3: �回転テーブルをX方向に動かすと、次第にテー
ブルの影が見えてくる。

X-ray

(a)

座標軸

(b)

0

512

回転テーブルの影φ

X-ray

図 9.4: (a)は �回転テーブルを動かす前のイメージで、全面に X 線があたっている。 (b)は �回転テーブ
ルを動かした後のイメージで �回転テーブルの影が見えている。
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2. �テーブルを回転させ、 CCDイメージ上で X線の領域が最も広くなるところを探す

CCD

CCD

CCD
θ

X線が当っている領域

θテーブル

X線が当っている領域

θテーブル

X線が当っている領域

θテーブル

領域が最大になるところ
平行でCCDにX線のあたる
結晶の反射面と入射X線が

のゼロ点

図 9.5: �を振ったときに CCDに上の X線面積の変化

図 9.5は �を振った時に CCDに照射する X線の領域がどのように変化するのかを示した図で、 X線の
ビームの方向と結晶台が平行になった時 (図、上から 3番目)に CCDに照射する X線の領域が最も広くな
ることが分かる。

�を振ると図 9.4(b)での結晶台の影が上下するので、 �に対する影の境界の座標 (図 9.4(b)参照)をプ
ロットし、最小となる点を �のゼロ点とした。図 9.6に、実際にアラインメントを行った時のデータを示
す。図 9.6では、横軸は �を振った角度、縦軸はそのときの X線の境界の座標である。約 20秒の精度で最
小値が決定できていることが分かる。薄膜結晶分光器は数十秒角のバンド幅を持つので 20秒角の精度が出
れば十分である。
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座
標
の
値

θを振った角度 (arc-sec)
図 9.6: �を振った角度と、そのときの X線の境界の座標のプロット。データ取得の際の誤差として、 1ピ
クセルの誤差を付けた。
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A.4 X方向のゼロ点の決定

�テーブルの回転軸で X線を結晶に当てる必要があるために、 X方向 (今後 X方向に動かすことを X

を動かすと表現する) のアラインメントをしなくてはならない。 X方向のゼロ点は、結晶が �テーブルの
回転軸に乗るところとする。以下に手順を示す。

1. �テーブルを 180�回転させる。

結晶台が回転軸に乗っていれば、回転前後で CCDイメージは X線があたっている部分と結晶台の影
の部分がちょうど入れ替わっているものが得られる。ところが、回転軸に乗っていない場合は回転の
前後で X線の境界の座標が変わる。

tableθ−
table

を180度回転させる

X-ray

θ−table
CCD

結晶台

結晶台CCD

X-ray

θ−

図 9.7: 実験のセットアップを上から見た図。図のように結晶台が �� 2�テーブルの回転軸に乗っていない
場合、 �テーブルを 180� 回転させると、CCDイメージでの X線の境界の座標は変わってしまう。

図 9.8に、 �テーブルを 180� 回転させたイメージを示す。

(a)

座標軸

(b)

X-ray

0

512

回転テーブルの影φ
X-ray

図 9.8: (a)は �テーブルを回転させる前のイメージ、 (b)は � テーブルを 180�回転させた後のイメージ。
回転の前後で、イメージ上でX線の境界の座標が変わっていることが分かる
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2. 回転前後でX線が照射している部分と結晶台の影の部分の境界の座標を調べ、その差の半分の Xを
動かし、結晶を回転軸に乗せる。

図 9.8で、 �テーブルを 180�回転させた時に、X線の境界の座標が変化するので、結晶が回転軸上
に乗っていないことが分かる。しかし、 �テーブルの回転軸の場所は、図 9.8から決定できる。つま
り回転軸の座標は、図 9.8(a)の境界と図 9.8(b)の境界の中央にある。したがって、回転前後 (図 9.8(a)

と図 9.8(b))での境界の座標の差の半分の値だけ X方向に動かすと、結晶を回転軸の乗せることがで
きる。

CCD

θ−table

結晶台
X-ray

X

CCD

θ−table

結晶台
X-ray

境界の座標を調べ、
その差の半分のXを動かす。

図 9.9: 境界座標の差の半分だけX方向に動かすと、 �回転テーブルの端が回転軸に乗る。

CCDを X方向に動かして、再び 180�回転させて取得した CCDイメージを図 9.10に示す。

(a)

座標軸

(b)

回転テーブルの影

0

512

回転テーブルの影φ
X-ray

X-ray
φ

図 9.10: (a)は �テーブルを回転させる前のイメージ、 (b)は � テーブルを回転させた後のイメージ。回転
の前後で、イメージ中のX線と影の境界が変化しないことが分かる。 1ピクセルの精度で合っている。
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CCDの影を用いて回転軸の場所を決定したので、実際は �テーブルの回転軸には、結晶台 (�回転
テーブル)の端のライン (図 9:11中のline1)が乗っている。したがって、結晶を回転台に乗せなけれ
ばならない。

図 9.11に示すように、結晶台の端のラインと結晶までの距離は 4.5(mm)である。したがって、結晶
を回転軸上に乗せるためには、 X方向に 4.5(mm)だけ �回転テーブルを動かさなければならない。3

Y

4.5
mm

回転軸

line1

line2

X

図 9.11: �回転テーブルと �テーブル回転軸。 4.5(mm)� 回転テーブルを動かすと結晶が回転軸上に乗
る。

Xのゼロ点は最大 CCD1ピクセル (24�m)の精度で決まる。結晶の大きさは 20�20(mm)である。
仮に入射角が 1�であっても結晶の射影は 20sin1=0.35(mm)であるので、 24�mずれていても X線
は結晶に当たる。したがって、 24�mの精度は十分である。

3図 9.11では回転軸がちょうど結晶真上にあるように描いてあるが、実際は図中 line1上にあるので、 4.5(mm)�回転テーブル

を動かしても回転軸は line2上には乗るが結晶が回転軸上にないこともあり得る。その場合は �を 90� 回転させて、 CCDイメー

ジを見ながら �回回転テーブルをY方向に動かし結晶の透過 X線をCCDで確認できる位置に持ってこなければならない
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