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「Ｘ線干渉計のメトロロジーへの応用」 中山 貫

はじめに

良質のシリコン単結晶を用い,Ｘ線をマクロな光路で干渉させるＸ線干渉計が,ボンゼ

( . )とハート( . )により発明され Ｘ線領域の干渉実験が容易におこなえるU Bonse M Hart １）

ようになった。ここではＸ線干渉計の発明により可能になったシリコン格子定数の絶対測

定、その重要な応用である質量の原子標準の実現の試み、またナノ時代の長さ計測への応

用について述べる。

ところで完全結晶によるラウエケースのＸ線回折では入射波を としてE０
入射方向の回折波

(1)

回折方向では

(2)

ここで は結晶構造因子の位相項である。

格子定数の絶対測定

座標原点から単位格子の原点までの距離を とすれば(2)式で α - で座標r r0 0g ＝ g･
原点に対し結晶を移動すると回折波の位相が変化する。そこでＸ線干渉計で例えばアナラ

イザー結晶を に平行に移動すると回折波の位相がそれに伴って変化する。従って干渉g
信号強度が の周期で変化するので結晶の移動距離をレ－ザ－を光源とした干渉計で測定ｄ

し を絶対測定することができる。ｄ

Ｘ線干渉計による格子定数の絶対測定は、Ｘ線の波長の精度に左右されずに格子定数を

直接光の波長を使って測定できる画期的なものであり,半世紀以上に及ぶＸ線分野の基本問

題を解決できることから,ただちにドイツ,アメリカ,イギリスの国立標準研究所で実験が開

始され、アメリカ国立標準局（ ,現在 ），ドイツ物理工学研究所（ ），イタNBS NIST PTB
リアコロネッテイ研究所（ ）と我国から絶対測定値が発表されている。IMGC

Ｘ線干渉計が良好な干渉をするための寸法条件と角度条件を右図に示す。格子定数測定

では、調整した格子面を平行に保ったまま,

（ピコメートル，１０ ｍ）レベルの滑らかさで結晶を100μ ほど平行移動し,約19pm m－１２

2 の間隔のＸ線干渉縞を観察する。それとpm
同時に結晶の移動距離を光波干渉計で絶対測

定する。

平行移動

格子定数絶対測定装置のキーデバイスの一

つである平行移動台は, レベルのなめらかpm
さと高い直進性が求められる。デラットは金

属ブロックから、平行移動のリンク機構を一

体構造で実現し格子定数の絶対測定を行っ

た。リンクを駆動する変位縮小用てこも一体

で組み込まれており,熱的機械的に安定であ
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る。 方向の自由度の固有振動数も高くなるように作られている。他のグループでも同様g
の弾性変形を利用した平行移動台が使われている。しかし理想的平行移動台はできないの

で、微動傾斜台を備えて平行移動からの角度変化を測定し補正する方策がとられている。

一体構造の移動台は移動方向に運動の自由度を持たせるため、どうしてもこの方向の振

動が大きくなる傾向にある。固有振動数は100 1 のあいだに来ることが多く、人の声- kHz
などにより共振しやすい。

格子定数絶対測定装置

図２は我々の装置の線図である。平行移動台

側を示している。台の駆動はピエゾ素子で行っ

ている。Ｘ線干渉計の表面を格子面に平行に無

歪研磨してあり,移動距離を測る光波干渉計の反

射面としている。図２に示すようにＸ線干渉計

の並進距離だけでなく移動に伴う角度変化を測

定する角度干渉計,並進の軌跡を測定する干渉計

も備えている。並進距離を測る干渉計は測定の

mm重要な要素で,平行移動台がせいぜい 0.1

しか動かないため移動距離を８桁まで測るためには レベルの測長が必要である。それpm
ぞれの研究グループで低雑音,高感度の光波干渉計が格子定数の絶対測定用に開発されてい

る。我々はＸ線干渉計の並進以外に感度がないことをめざして干渉計を作った。しかしそ

のために光学表面の数が多くなり、レ－ザ－光が散乱されるという障害も発生している。

Ｘ線干渉計は多数の自由度の調整を必要とするが、安定度を重視することから粗動機構

は使わずに調整するのが共通している。その結果調整は気軽に行えないことが多い。

測定環境

Ｘ線干渉信号を観察するうえで，振動を減らすことと温度を安定に保つことと防音が重

要である。測定室は地下にあり独立基礎の上に防振台を置いている。２トンの鋳鉄製定盤

を多段式積層ゴムの防振台で支えたもので，水平方向の共振周波数は0.7 であり上に乗Hz
っている装置の固有振動数に比べ十分低い。それでもＸ線干渉計の２部分の相対振動を小

さくするのは簡単ではない。真空中で実験していても人の声や隣の部屋で使っている工具

の音などに反応するなど振動が取りきれないので、最終的には光波干渉計の信号を用いＸ

線干渉計の並進方向の振動をフィードバックをかけることによりおさえている。

測定

我々はＸ線干渉計を約７０μ 平行移動し,移動距離を光波干渉計で測定する。Ｘ線干m
渉計をゆっくり移動させ,Ｘ線干渉縞を７０μ にわたって全部数えるのは長時間を要しm
現実的でないから,Ｘ線干渉信号と光波干渉信号の同時測定はデラットの合致法によってい

る。すなわち,レ－ザ－の半波長λ 2のとシリコンの の比（λ 2 ）を整数部分と小数/ d / d220 220

部分に分けて考えると整数部分はだいたい分かっているので小数部分を決めればよいこと

になる。例えば光波干渉計のいくつかの次数で小数部分を測定し精度を上げてゆき最終的

には0次,100次,200次,200次,100次,0次などと往復の光波干渉縞の位置でＸ線干渉信号の位

相を読むことによりλ 2のｍ倍と のｎ倍の比を高精度で決定できる。また往復ではか/ d220
ることによりドリフトや外乱の影響を取り除くことができる。測定は計算機制御により,完

全に無人で行われている。

温度の3 の誤差が 格子定数の 0.01 の誤差になるので,当所の温度標準で校正mK ppm
した白金抵抗温度計で結晶の温度を測っている。
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補正

絶対測定では補正すべき量をきちんとおさえることが重要である。アッベの誤差、回折

補正、温度などの効果を補正する。回折補正はレ－ザ－光の波面が平面でなく曲率をもっ

ていることの補正である。アッベの誤差はＸ線とレ－ザ－で同一直線上の変位を測ってい

ないことによる誤差であるが,実験的に誤差が最小になる位置を決める。またＸ線干渉計の

位相変化は （ は干渉計の出発点から終点を結んだ変位ベクトル）であり、一方g･ｓ、 ｓ
レ－ザ－光についてはコサイン誤差があるので両者を補正しなければならない。

この他に,Ｘ線干渉計の表面に凹凸があったりした場合のＸ線干渉信号の位相の変化など

イタリアのグループが研究している。それらの補正は９桁目で効いてくる程度である。

以上の補正を行い、真空中、22.5℃、炭素、酸素が無い状態格子面間隔として

fm fm192015.593 ± 0.010

をえた。

たち、 たちの絶対測定値を以下に示すが我々の測定値は、彼らの測定値にBecker Basile
比べ0.17 大きく差の原因はまだ解明されていない。ppm

Becker fmたち 192015.560 0.012６） ±

Basile fmたち 192015.569 0.006７） ±

fm中山、藤本 192015.593 ± 0.010

CODATA fm(1998) 192015.5845± 0.056

いずれも22.5℃、真空中、炭素、酸素による格子の変形を補正した値である。

絶対測定値に関連した物理定数

格子定数の絶対値はＸ線波長や吸収端の波長測定などに使われるが,基礎定数決定にも重

要であり,クリューガー（ ) たちは,絶対測定された格子定数を用い,中性子線の波Kruger
長と速度を測定し を決定し,さらに微細構造定数の逆数α を実験的に 137.03601082h/mn

-1

(524) と決定した。

質量の原子標準の研究

質量の標準はいまだにキログラム原器という物体によっている。キログラムは白金イリ

ジウム合金の物体で定義されており,数十年に１回しか使えない,経時変化があっても分か

らないなど不都合があり,なんとか質量の原子標準を実現しようというのが標準関係者の重

要なテーマである。その試みの一つがＸ線結晶密度法である。単位格子の密度はマクロな

結晶密度と等しいことを利用する。単位格子の質量は,モル質量,アボガドロ定数,単位格子

中の原子の数から計算できる。単位格子の体積は立方格子の場合,格子定数の３乗である。

これらから単位格子の密度が求まり,これをマクロな密度と等しいとおいてアボガドロ定数

を決定し原子の質量を高精度で決めようというものである。

(1)N f M/ q aA＝ ･ ( ･ρ･ )0３
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：単位格子の辺の長さ， ：単位格子中の原子数， ：結晶を構成している原子のモルa M0 ｎ

質量， ：単位格子の形状因子で立方晶系の場合は 1，ρ：結晶の密度， ：アボガドq q N= A

ロ定数

アボガドロ定数を８桁で決定できるようになれば,質量の単位 を原子の質量を使ったkg
定義に変えることが可能になる。Ｘ線干渉計でシリコン格子定数の高精度絶対測定が可能

になったことから,浮遊帯域法（ ）で作られた高純度のシリコン単結晶の密度,モル質FZ
量を測定してアボガドロ定数を決定することが試みられた。モル質量は密度と格子定数測

定に使ったサンプルについてシリコンの３種の同位体の存在比を質量分析計で絶対測定し

て求める。 ところがモル体積（モル質量と密度の比）は,
３M/ N f aρ＝ A 0

で格子定数に大きな差がないことから一定値をとるはずであるが、我々の結晶の一つが他

の結晶に比べ3 の差があり,シリコン原子数にすると約1.5×10 という大きな違ppm /cm17 3

ppいになる。この差を説明できるような結晶欠陥や実験の不備は見つかっておらず,この3

の違いの原因は現在不明である。m

おわりに

シリコン格子定数の絶対測定は今後10 の不確かさをめざして進められる。未知の誤差ｰ9

要因の探索や絶対値の食い違いの原因究明などのためにも,さらに測定を進める必要がある。

シリコン結晶はＸ線回折,分光のための標準やナノメートル計測の標準となりうるが,格

子定数は不純物,欠陥の濃度や分布などで変化するから,厳密にはサンプルごとに測定が必

要である。

また分離型のＸ線干渉計は技術的に確立したものになりつつあり,約200 間隔の極めpm
て正確な信号が得られるから、 光波干渉計と直列にしてメートルからピコメートルまで測

るといった計測への応用も始まったおり、原子オーダーの長さ測定の道具として期待され

る。
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