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BL13XU 第 4 実験ハッチの増設と高分解能マイクロ回折装置の改造

公益財団法人高輝度光科学研究センター
利用研究促進部門　　木村　滋、今井　康彦、田尻　寛男

1. はじめに
　BL13XU は、X 線の回折・散乱現象を利用して、
固体表面や埋もれた界面の構造、そこに生成する低
次元物質・ナノ物質の構造を原子レベルで評価・解
析できる標準アンジュレータを光源とする共用ビー
ムラインである。2001B 期から共用を開始してい
る［1］。一方、高分解能マイクロ回折装置は BL13XU
共用開始時には整備されていなかったが、文部科
学省ナノテクノロジー総合支援プロジェクトの一
環で、BL46XU で開発整備し［2,3］、2005A 期から
BL13XU 第3実験ハッチを超高真空表面 X 線回折装
置とシェアする形で運用してきた［4］。これまでの間、
さまざまな改良を実施し、200～500 nm 程度の集
光ビームを利用して、微小領域の逆格子空間マップ
を迅速に測定することが可能になっている［5,6］。こ
の一連の改良により、小さなビームが利用できるよ
うになった一方で、ハッチ内温度変動などによる試
料位置の不安定性が測定上の大きな問題となってい
た。
　このような状況を改善するため、BL13XU 第3
実験ハッチ下流に、BL37XU および BL39XU でミ
ラー集光100 nm ビームの利用で実績のある恒温実
験ハッチ［7］を増設し、高分解能回折装置を移設す
ることを柱とした高度化提案を行ったところ、平成
26年度高度化研究開発案件として採択された。
　本報では、平成26年度高度化研究開発案件とし

て実施した、恒温実験ハッチの増設と高分解能マイ
クロ回折装置の改造について概要を説明するととも
に、高分解能マイクロ回折装置を利用した最近の利
用研究成果例を紹介する。

2. 第4実験ハッチの増設
　図1に増設した第4実験ハッチの写真を示す。サ
イズは幅3 m、長さ4 m、高さ3.3 m で、第3実験
ハッチ下流側から1.3 m の位置に増設した。ハッチ
内壁面を断熱構造にするとともに、照明も発熱源と
なる安定器の不要な LED 蛍光灯を採用し、発熱を
低減した。更に、精密空調を装備するとともに、排
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図1　増設した第4実験ハッチの写真。
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気ダクトをハッチ側面4 ヵ所に配置し、空気の流れ
をコントロールしつつ精密に温度調整を行うことに
より、実験ハッチ内の温度変動は0.1℃／日以内に
安定化されている。入退室扉付近には風防カーテン
を設置し、ハッチ入退室に伴う温度変動も極力抑制
し、静穏状態を確保する工夫を行っている。これに
より、より安定的に100 nm 程度のビームを利用で
きるようになった。

3. 高分解能マイクロ回折装置
　図2に増設した第4実験ハッチに設置した高分解
能マイクロ X 線回折装置の写真を示す。(a) が装置
全体。(b) が架台上の写真である。今回の改造で、
高安定架台と CCD 検出器用回転ステージを新規に

導入した。(b) で、X 線は左から入射し、光軸上には
上流から順に、イオンチェンバー、アッテネーター、ス
リット、イオンチェンバー、センターストップ、位相ゾー
ンプレート（ZP）、30-µm-φ アパチャー（OSA）、試
料が配置され、試料の微小部から回折される X 線
を CCD 検出器で検出する構成になっている。X 線
は位相 ZP によってサブミクロンに集光される。通
常、200～300 nm 程度のビームサイズがよく利用
され、その場合のフラックスは1 × 1010 photons/s
程度である。2015年6月に実施したユーザー実験
では、二結晶分光器の下流（光源から56.63 m の
位置）に設置されたスリット（仮想光源として使用）
を50（水平方向）× 100（垂直方向）µm2にするこ
とで、エネルギー 8 keV の放射光に対して、ビー

図2　第4実験ハッチに設置した高分解能マイクロ回折装置の写真。(a) 装置全体の写真。高安定架台
と CCD 検出器用回転ステージを新規に導入した。(b) 架台上の写真。X 線は左から入射する。
光軸上には上流から順に、イオンチェンバー、アッテネーター、スリット、イオンチェンバー、セ
ンターストップ、位相 ZP、30-µm-φアパチャー（OSA）、試料、X 線 CCD 検出器と並んでいる。

図3　2015年6月に測定されたビームサイズ。ナイフエッジ法により測定した。黒丸：
測定値、赤丸：測定値の差分、赤線：ローレンツ関数によるフィッティング曲線。

(a) (b) 
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ムサイズを110 × 160（垂直方向）nm2まで小さく
することができた（図3）。使用する位相 ZP の最外
輪帯幅は81.7 nm であるため、理想的には100 nm
程度の集光が可能である。今後、更に調整を進め
100 nm 集光を実現する予定である。
　なお、これまで利用実績のある X 線のエネルギー
は8～15 keV である。また、入射 X 線の発散角は、
入射側スリットの幅を調整することで、最小50 
µrad 程度が利用可能である。回折測定を行うため
には試料の回転が必要であるが、全周回転で偏心が
500 nm 以下という高い精度を持つ精密回転ステー
ジを鉛直軸で使用することにより、回転しても集光
ビームの入射位置がほとんど変わらないようにして
いる。測定できる試料の最大サイズは横幅10 mm、
縦幅20 mm 程度、厚さは5 mm 程度である。試料
上での X 線の照射位置は長焦点の顕微鏡で観察可
能である。

4. 最近の高分解能マイクロ回折装置利用成果例
　本節では、マイクロ X 線回折装置を使用した実
際の研究例を2例紹介する。

4-1. m 面 InGaN/GaN ヘテロ構造におけるミスフィッ
ト転位による格子傾斜解析［8］

　InGaN/GaN 系発光デバイスの研究開発は近年急
速に進展し、青色 LED や青紫色レーザなどの実用
化や更なる応用が期待されている。最近では、従来
の c 面ではなく非極性（m 面や a 面）や半極性面
の InGaN 結晶を活性層に用いることでピエゾ電界
を抑制でき、更なる発光効率の向上や緑色レーザ開
発などが期待されている。ここでは、非極性面 m
面 GaN 上に成長した臨界膜厚よりも厚い InGaN 層
に対し、ミスフィット転位により生じる格子傾斜の
局所的な変化について調べた結果を紹介する。
　試料には、非極性 m 面自立 GaN 基板上に有機金
属気相成長（MOCVD）法によって成長された200 
nm 厚 InGaN 層を用いた。In 組成は10％とした。
局所的な逆格子空間マッピング測定は、ビームサイ
ズを320（水平方向）× 450（垂直方向）nm2にま
で集光されたマイクロ X 線ビームを用いた。試料
ステージを500 nm ずつ精密に繰り返し移動し、そ
れぞれの位置において X 線回折の測定を行った。
　m 面においてマイクロ X 線ビームを a 軸 [11-
20] 方向へ入射させ、任意位置における対称面 (2-

200) の逆格子空間マップを示す（図4）。横軸を a
軸 [11-20] 方向、縦軸を m 軸 [1-100] 方向とし、そ
れぞれ qx、qy で表す。GaN 基板のピーク位置に比
べ InGaN 結晶のピーク位置が qx 方向にオフセット
しており、InGaN 結晶が基板面方位から傾斜して
いることが分かる。更に、図4に示した InGaN の
回折ピーク位置に ω 値を固定して、マイクロ X 線
ビームの照射位置を、ほぼビーム径に等しい500 
nm ピッチで入射方向 [11-20] へ試料ステージを微
動した際の回折強度変化を図5に示す。この結果か
ら数10 µm の領域で InGaN 結晶の格子傾斜が存在
し、局所的に傾斜が変化していることが明らかと
なった。

図4　測定された2-200近傍の逆格子空間マップ。

図5　図3の InGaN の回折ピーク位置に ω 値
を固定して測定した強度の場所依存性。
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4-2. 埋め込み Ge1−xSnx/Ge 微細構造内部の局所歪
評価［9］

　 省 電 力 CMOS デ バ イ ス の 開 発 に 向 け て、
MOSFET の微細化のみに依存しない性能向上技術
が求められている。その一つとして、高移動度チャ
ネル材料と歪技術を併用した歪 Ge チャネルが挙げ
られる。特に、高い正孔移動度が期待できる一軸圧
縮歪 Ge において、チャネル領域への歪印加のため
の局所応力印加源として Ge より格子定数の大きな
Ge1−xSnx 混晶の導入が提案されている。平面基板上
の Ge1−xSnx 薄膜の結晶成長については報告が増え
ている一方で、立体的な局所領域への結晶成長、埋
め込み Ge1−xSnx/Ge 構造内部の局所歪および結晶構
造に関しては世界でもほとんど報告例がない。チャ
ネル歪制御のためには、局所領域における歪分布や
結晶構造の解明は不可欠である。そこで、サブミクロ
ンオーダの空間分解能を有し、かつ直接的に歪構造
を観察できる X 線マイクロ回折法を用いて、埋め込み
Ge1−xSnx/Ge 構造内部の局所歪分布を調べた。
　Ge(001) 基板表面に細線状の SiO2 層を形成後、
化学エッチングによりパターニング基板（Ge 細線幅／
ピッチ ＝ 25～60/500 nm、リセス深さ130 nm）を
作製した。化学洗浄および超高真空中熱処理により
表面清浄化した基板上に、固体ソース MBE 法を用い
て基板温度150˚C において Sn 組成2.9～6.5％、膜
厚120～130 nm の埋め込み Ge1−xSnx 層を形成した。
作製試料に対して、380 × 260 nm2～820 × 260 

nm2の領域に集光したエネルギー 8 keV の放射光を
用いてマイクロ回折測定を行った。
　図6には、25～60 nm それぞれの細線を横切る
ように50 nm ステップで X 線マイクロビームを走
査して得た Ge004および GeSn004 Bragg 反射の回
折プロファイルを示す。無歪の Ge 基板および埋め
込み GeSn 回折ピークに加えて、Ge 細線に印加さ
れる局所歪を反映した回折ピークが得られる。細線
幅の縮小に伴い、歪量増大の方向に歪 Ge ピーク位
置がシフトする様子が観察された。ピーク位置から、
基板面直方向の平均伸張歪量は細線幅60 nm から
25 nm においてそれぞれ0.46％、0.68％、0.83％
と推移し、面内一軸歪を仮定した場合はそれぞれ
1.2％、1.8％、2.2％の圧縮歪が印加されていると
見積もられた。これは、マイクロ回折測定がナノメー
トルオーダ領域の局所歪評価において有力な手法で
あることを示すとともに、GeSn ローカルストレッ
サの導入により Ge に局所歪が印加されることを実
証した。

5. おわりに
　BL13XU に増設した第4実験ハッチ、および、ハッ
チ内に導入した高分解能マイクロ回折装置の改造に
ついて報告した。また、高分解能マイクロ回折装置
を利用した最近の研究成果を2例だけ紹介した。本
稿で紹介した以外の最近の研究成果については、参
考文献［10-20］を参照いただきたい。

図6　細線幅25〜60 nm のそれぞれの細線を横切るように
50 nm ステップで X 線マイクロビームを走査して得た
Ge004および GeSn004 Bragg 反射の回折プロファイル。
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