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研究成果の概要（和文）：１粒のナノ結晶の構造解析を行うためには、そのナノ結晶を回転させながら多数の電子回折
パターンを測定することが必要になる。そのために、ナノ結晶をゴニオメーターの回転軸に100nm以下の精度で位置合
わせでき、その状態でナノ結晶を軸に回転できる高精度４軸超高真空ゴニオメーターを開発した。これにより、ナノ結
晶を回転しながら電子回折実験を行っても、ナノ結晶の位置がずれることがなく、１粒のナノ結晶の結晶構造解析が可
能になる。

研究成果の概要（英文）：In order to determined the crystal structure of a single particle of the 
nano-crystal, it is required to measure many diffraction patterns as a function of the rotation angle of 
the crystal. A four-axes high-precision goniometer, which can adjust the position of the nano-crystal 
with high accuracy (< 100nm), has been developed in this research. The goniometer enables the strucrtural 
analysis of the single particle of the nano-crystal.

研究分野：表面界面工学
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１．研究開始当初の背景 
 小惑星「いとかわ」から持ち帰った微量の
砂粒のように、極僅かしか無い物質の分析は
非常に重要である。他にも、基板上に他の物
質を成長させた時など、稀に特異な微結晶が
成長することがある。このように、基板上に、
非常に少ない頻度で特異なナノ結晶が成長
する場合、そのような数の少ないナノ結晶の
結晶構造解析は容易ではない。ビームを絞っ
て１個のナノ結晶からの電子回折パターン
の測定はできるが、それでは逆空間の一断面
が得られるだけなので未知の結晶の構造を
知ることはまず不可能である。 
 結晶を回転させて逆格子空間マップの測
定を行うのは回折結晶学の基本であり、Ｘ線
回折ではワイゼンベルグカメラなど様々な
測定手法が開発されている。これらは大気中
に置かれる大型の多軸で精密な試料ゴニオ
メーターに支えられて発展してきた。ところ
が電子回折では、試料を真空中に配置しなけ
ればならないために、Ｘ線回折装置のように
大きくて精度の高いゴニオメーターを組み
込むのが難しい。そのために、電子回折にお
ける試料回転機構は簡易的なものが多く、こ
れまで試料を精密に回転して逆格子マップ
を測定する手法はあまり発展してこなかっ
た。本研究者らは、試料結晶の方位角を回転
しながら回折パターンを測定するワイゼン
ベルグカメラの原理を電子回折に応用して、
３次元的な逆格子マップを測定するワイゼ
ンベルグ反射高速電子回折法を開発し、３次
元逆格子マップから表面構造の解析を行っ
てきた（図１）。本研究は、その手法を発展
させてマイクロビーム電子線を用いること
によりナノ結晶の構造解析を行うものであ
る。 

 大きな結晶では、結晶を回転して多数の
回折パターンから３次元的な逆格子空間
マップが作成できるが、基板上のナノ結晶
では回転するとナノ結晶がビームから外
れてしまう。ナノ結晶の位置を動かさずに、
そのナノ結晶を中心に方位角方向に回転
できるような精度の高い超高真空対応ゴ
ニオメーターがあれば、１粒のナノ結晶の
逆格子マップが測定できるようになる。逆
格子マップが得られれば、ナノ結晶の結晶
格子や対称性は直ちに求められる。また、
フーリエ変換を基本にした解析法により、
簡単に構造を決定できる。１個のナノ結晶
を軸に回転できる高精度ゴニオメーター
の開発が待たれていた。 
２．研究の目的 
 非常に小さな結晶の構造解析は、これま
でもＸ線を細く絞ったＸ線回折や、細い電
子ビームを使用した透過電子回折によっ
て行われて来たが、１粒のナノ結晶を回転
して構造を解析することはあまり考えら
れて来なかった。一方、走査電子顕微鏡は
小さな結晶などの外形を観測できる手法
であるが、電子回折を組み合わせて結晶構
造解析に用いられることは少ない。そこで
本研究では、図２に示すように走査電子顕
微鏡でとらえたナノ結晶に対して電子回
折法を適用して、結晶構造解析を行う。こ
のとき、走査電子顕微鏡で１個のナノ結晶
を特定して、その結晶をビームから外すこ
と無く 360°回転することで、３次元的な
逆格子空間マップを測定し構造を決定す
るというのが本研究のアイデアである。 
 したがって、本研究は、走査電子顕微鏡
などで、ナノ結晶をその中心軸で回転して
電子回折が測定できる超高真空ゴニオメ
ーターを開発することが目的である。そし
てそれを用いて基板上に置いた１粒のナ

    

 
図 1 Si基板に成長したαFeSi2ナノ結晶の
SEM像とワイゼンベルグ法で得られた３Ｄ
逆格子マップの断面。 

 

 

図２ ナノ結晶の構造解析を行う走査電
子顕微鏡装置の模式図 



ノ結晶の構造解析を実現する。開発するゴニ
オメーターは、360°回転できる回転テーブ
ルの上に、基板上のナノ結晶を回転軸上に移
動するための xy 並進ステージを備えたもの
とする。回転によるナノ結晶のぶれは 100nm
以下を目指す。そして実際に走査電子顕微鏡
に組み込み、基板上の１粒のナノ結晶（直径
100nm程度）の構造解析を可能にする。 
３．研究の方法 
 本研究は、ナノ結晶をその中心を軸にぶれ
ずに回転するための超高真空ゴニオメータ
ーの開発が鍵を握る。そのため、部品の選定
や設計製作には、細心の注意を払った。 
・超高真空ゴニオメーター設計 
 本目的のための超高真空ゴニオメーター
は、方位角回転機構、xy並進ステージの精度
が重要になる。そのため回転機構にはピエゾ
駆動による高精度ローテータ（attocube 社
ECR3030）を使用した。軸が接触しているピ
エゾ駆動方式は軸のブレが小さく、回転精度
も 0.02°以下と十分である。２軸 xy並進機
構には、ピエゾ駆動並進ステージ（attocube
社 ECS3030）を２段重ねた。この並進機構
は 50nm の精度で最大 20mm の移動が可能
なもので、本研究目的に十分である。また、
以上のピエゾ駆動機構はそれぞれステージ
サイズが30x30mmで厚さも10mm程度でコ
ンパクトである。さらに以上の方位角回転、
xy並進ステージを、極角回転するステージに
配置しすることで、２軸回転と２軸並進を持
つ４軸後ニオメーターとした。図３に本研究
で設計した超高真空ゴニオメーターの設計
図を示す。極角の回転軸にはスラストベアリ
ングを使用して回転精度を高めている。 
 超高真空に対応するために材料は、
SUS304などの超高真空対応のものとし、ベ
アリングなどの駆動部は脱脂を行ったのち、
固体潤滑剤（MoS2)を塗布した。 

 
 ４．研究成果 
 図４に製作した高精度４軸超高真空ゴニ
オメーターの写真を示す。ゴニオメーターは
ICF203 真空フランジによって超高真空槽に
取り付けられるようになっている。極角回転

ステージは、真空外から回転導入端子によ
る回転運動を平歯車を介して回転するよ
うになっている。この極角回転軸は２つの
スラストベアリングで挟み込むように固
定されており、ガタつきが少なく高精度で
回転できるようになっている。極角回転ス
テージ上に取り付けられたピエゾ回転ス
テージ、x 軸並進、y 軸並進ステージは、
ピエゾ駆動であるためギヤのような機械
的な動力ではなくケーブルで電気的に接
続されている。ピエゾ駆動は精度が高いの
もメリットであるが、ケーブルで駆動でき
るので回転精度に影響するような余計な
トルクがかからないのもメリットである。 
 真空外の光学顕微鏡によるテストでは、
回転、並進共に十分な精度を確認した。今
後、走査電子顕微鏡に組み込んで、より高
い精度で動作の確認を行う予定である。ナ
ノ結晶をその場で 360°回転できるゴニオ
メーターは、走査電子顕微鏡、透過電子顕
微鏡での電子回折実験だけではなく、ナノ
微粒子の３次元形状をトモグラフィー的
に測定するときのステージとしても使用
可能である。本研究では、このように様々
な応用が考えられる高精度４軸超高真空
ゴニオメーターを作成することができた。 
 今後は、実際の名の結晶の構造解析を行
っていく予定である。１粒のナノ結晶の構
造解析が可能になれば、その様々な分野で
の波及効果は計り知れない。例えば、隕石
などの非常に貴重な物質の構造解析が、極
僅かな量の試料で可能になる。また、原子
力発電所の配管金属のように、放射能を帯
びた金属なども、非常に微量であれば放射
線量を安全基準値以下に抑えることが可
能で、構造解析が可能である。また、非常
に出現頻度の低い物質の探索などにも貢
献できると考えている。また、スピントロ
ニクスやフォトニクスなどナノ構造を基
本とした次世代デバイスの構造評価にも
大きく寄与できると考えている。例えば、
配線や素子を形成するナノ構造中の一つ
の構造体の結晶構造や欠陥のような部分
の構造を調べることが可能になると考え

 
図３ 高精度４軸超高真空ゴニオメータ
ーの設計図 

 

図 4 高精度４軸超高真空ゴニオメータ
ーの写真 



ている。結晶構造を調べたいナノ構造を走査
電子顕微鏡でとらえて、その場所の結晶構造
解析が可能になれば、ナノ構造の作成方法の
最適化などのエンジニアリングに貢献でき
る。 
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