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（概要） 

島津製作所が製造・販売する軟Ｘ線平面結像型回折格子（表面：Au または Ni）のホウ素(B)の特性

Ｘ線（K 発光：波長 6.76 nm，エネルギー：183.3 eV）における回折効率を向上させるために，回

折格子表面に TiO2薄膜を積層した。TiO2層の有無での結像特性を B-K 発光線を用いて比較評価し，

TiO2層の有効性を確認した。 
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１．目的 

鋼材の特性（靭性，磁性等）を決定付ける微量ホウ素（一般に，5～30 ppm 程度）及びその生成

物であるホウ化物を電子顕微鏡法とＸ線分光法を組み合わせて非破壊的に化学結合状態分析する

ことは高付加価値鋼材を研究開発する上で極めて重要である。島津製作所では産学連携により電子

顕微鏡に搭載可能な分光器用の平面結像型回折格子の商品化に成功した[1，2]。しかし，本装置に

おける B の検出限界値は 20 ppm 程度であり，既存のＸ線分光装置に比して高感度（5～250 倍）で

あるが，定量性の議論には更なる高感度化が要求されている。そこで光学薄膜材料として汎用され

ている TiO2 を積層した回折格子（以下，TiG という。）は従来品に比べて回折効率が高効率化する

ことが期待されている[3]。しかし，TiO2 は軟Ｘ線用増反射膜としての研究が遅れている上，TiO2

の線膨張係数が下地となる金属（Au や Ni）と約 2 倍異なるため強い膜応力によって表面形状や面

精度が低下し，結像特性が劣化する恐れがある。このことは製品開発を行う上で解決しなければな

らない極めて重要な課題である。そこで本施設供用課題において新たに製作した TiG の結像特性を

明らかにする。 

 

２．方法 

TiG は当社標準品の Ni レプリカ回折格子（以下 NiG という。）に真空蒸着法で TiO2を成膜して製

作した。TiG の膜構造はガラス基板側から樹脂，Au，Ni，TiO2である。比較のため NiG も用意した。 

軟Ｘ線分光器の入射スリット幅は 40 μm，検出器として分解幅 20 μm の背面照射型 CCD を用い

た。回折格子の入射角は，88.07°，入射スリットと回折格子間距離は 237 mm，回折格子と検出器

面間距離は 233.5 mm である。軟Ｘ線光源には電子線励起による B ターゲットからの K 線を用いた

（McPherson 製 Model 642）。加速電圧は 4 kV，エミッション電流は 0.2 mA，蓄積時間は 300 秒と

した。 

 

３．結果及び考察 

NiG，TiG ともにほぼ一致する形状の B-K スペクトルが得られ，当初懸念された膜応力による表面

形状の変形等による結像特性の劣化は確認されなかった。また，ターゲットのカーボンコンタミに

起因する C-K と O-K も同時に観測されたが，TiG は NiG に比して B-K スペクトルの低エネルギー側

の裾野と重なる O-K（3 次光）及び B-K の基線増加の要因となる C-K（1 次光）の強度を著しく減少

させることが分った。これは TiG が B-K 測定に有効であることを示唆している。 
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