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１．概要（Summary ） 

我々の研究グループは、X 線自由電子レーザー施設

SACLA において、溶液試料を対象としたナノイメージン

グ法の開発を進めている。本申請課題では、本手法の更

なる高度化のために、新規溶液試料ホルダの材質として

着目しているグラフェンの表面観察、ならびに元素分析を

実施した。また、リソグラフィ装置群を利用して、従来型の

溶液試料ホルダを量産した。加えて、脂質膜に埋め込ま

れた膜タンパク質のような異方性のある試料の3次元

観察を目指した、X 線入出射窓の大きい溶液試料ホル

ダも作製した。 

 

２．実験（Experimental） 

【利用した主な装置】 

・超薄膜評価装置（日立 HD-2000） 

・マスクアライナー（ミカサ MA-20） 

・反応性イオンエッチング装置（サムコ RIE-10NRV） 

 

３．結果と考察（Results and Discussion） 

1.グラフェン表面の観察と元素分析 

化学気相成長法で合成したグラフェン膜を直径 3 mm

の銅メッシュに転写し、超薄膜評価装置 HD-2000 で

観察した。その結果、グラフェン表面にミクロンスケ

ールの清浄領域がある一方で、数 10 nm のコンタミ

ネーションが付着した領域も確認された。さらに、同

装置で実施可能な EDX 測定により、コンタミネーシ

ョンの元素分析を実施し、酸素やケイ素が含まれるこ

とを示唆するデータが得られた。継続して測定と分析

を進める計画である。 

 

2.溶液試料ホルダ作製 

数 100 nm 程度の試料を封入する従来型の溶液試料ホ

ルダの作製には半導体プロセス技術を応用した。具体的

には、窒化ケイ素(SiN)薄膜が成膜されたシリコン基板上

に、マスクアライナーを利用してパターニングを行った。

その後、水酸化カリウム水溶液によるウェットエッチングを

行うことによって、SiN 薄膜を X 線照射窓とした溶液試料

ホルダを作製した。その後、反応性イオンエッチング装置

により照射窓表面を洗浄した。 

さらに、同様の工程で X 線入出射窓の大きい溶液試

料ホルダも高い歩留まりで作製することに成功した。

その結果は、Physical Chemistry Chemical Physics

誌の 2019 PCCP HOT Articles に選出された 1)。 
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