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NIST SRM640d Si 標準粉末の回折測
定と逆畳込的処理（２） 
※このドキュメントは相互参照型のハイパーテキストを意図しており，Web サイトおよびブックマーク，
図表，数式，補足説明へのリンク（参照）を下線付き青文字で表し，（↩︎）の記号は初出の参照元への
リンクを表す。 

１．はじめに
当研究室では 2019 年から市販の粉末Ｘ線回折装置 (Rigaku MiniFlex 600-C) に付属する計
測制御ユーザ・インターフェス (Rigaku SmartLab Studio II) を利用してきたが，「リアルタ
イム  軸補正（角度補正）」と称される機能が有効化されていることに気がついていな
かった。

この機能は，米国国立標準技術研究所 (NIST) から頒布される標準 Si 粉末（SRM640 シ
リーズ）の 111 反射から 533 反射まで 11 本の回折ピークの実測ピーク位置が「理論値」
と一致するように，強制的に実測のデータを加工するものらしい。

しかし  Ｘ線源を用いた粉末Ｘ線回折装置の通常の測定条件では， Si は試料透過性
に由来する光学収差のために実測ピーク位置が理論値（Ｘ線の波長と格子定数，反射指数
から単純な計算で導かれる角度）より必ず低角側にずれるので，SmartLab Studio II の「角
度補正機能」では，擬似ブラッグ・ブレンターノ型回折装置の角度較正を実現することは
不可能である。最近（2025 年 7 月）この機能を無効化できることに気づいたので，今後
はこの機能を無効化して測定を行うこととする。

過去には NIST 標準 Si 粉末 SRM640 シリーズの格子定数の値付けが「明らかに間違ってい
る」と思われた例があった。

NIST SRM640b では，保証書に記載された格子定数値は温度  （ ）で  

 とされていたが，自分が前任地で使用した装置 (Rigaku RINT-2000) で測定
した結果は，考えうる誤差要因をすべて考慮に入れても温度  （ ）での Si の
格子定数が   を下回ることはありえないと判断された。

NIST SRM640c 標準 Si 粉末試料の保証書では  での格子定数値が  
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とされた。実験的な測定の結果から，現実の Si の格子定数はこの値に近いと思われた
が，これほど有効数字が多いこともありえないと思われる。

NIST が発行した SRM640d の保証書（2009 年 7月版）では格子定数値が 

と記載された。この値は「大きすぎる」と思われたが，その後改訂された SRM640d の保
証書（2010 年 5 月版）では

とされた。自分の測定結果からも，現実の Si の格子定数はこの値に近いと思われた。

装置の設計あるいは機械加工・アセンブリ（部品の組み立て）に問題があったとは考えず
らいが，おそらく調整のしかたに問題があり，試料ホルダを保持するための試料台の基準
面位置がゴニオメータの回転軸の位置より  ずれていると仮定すると実測ピーク位
置理論ピーク位置とよく一致することから，今後は  厚さのスペーサーを試料台と
試料ホルダの間に挿入して測定をすることとする (Figure 1.1)。

 

Figure 1.1  試料ホルダと試料台の基準面の間に 0.3 mm のスペーサ（隙間ゲージ）を挿入してから測定を
開始する。 

また，同時にユーザー・インターフェス (SmartLab Studio II) からは，本来の見かけ回折角 

（ゴニオメータ角  に検出ストリップのオフセット角  を加えた角度；
）より約  ずれた角度が出力されることを前提としてＸ線回折強度

データの解析を行う。
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２．実験

２−１　試料 

Ｘ線回折測定のための NIST SRM640d Si 試料は 2025 年 5 月 13 日に薄田真琴 (B4) が調製

した。詳細については省略する。

２−２　Ｘ線回折測定 

 厚の隙間ゲージをスペーサーとして用いた。発散スリットとしては開き角 

 のものを用いた。ユーザインターフェス (Rigaku SmartLab Studio II) を介して

「見かけ回折角」  の範囲にわたって，角速度 ，標本点間隔  

の連続走査積算測定を行った。この際に，ユーザ・インターフェス (SmartLab Studio II) に

備えられた「リアルタイム角度補正機能」は無効化してデータの収集を行った。詳細につ
いては省略する。

２−３　逆畳込的処理 

前節に記した方法で収集された粉末回折データに対して，当研究室で開発された逆畳込的
処理ソフトウェア exterm6.4 を用いて，逆畳込的処理 (deconvolutional treatment) を適用し

た。詳細については省略する。

２−４　個別ピーク形状あてはめ 

Si の 111, 220, 311, 400, 331, 422, 511/333, 440, 531, 620, 533 反射の 11 反射について，NIST 

SRM640d の保証書に記載されるピーク位置の  の範囲のデータを抽出し，個別ピーク

形状あてはめ (individual peak profile fitting) を行った。

ピーク形状モデルとしては，以下の数式で表される函数を用いた。

(2.4.1)

ここで  は定数背景強度 (constant background)，  はピーク積分強度  (integrated intensity)，
 はピーク位置である。Voigt  函数 (Voigt function)   は以下のように定義され

フォークト

る。

(2.4.2)

(2.4.3)

0.3 mm

ΦDS = 0.625∘

4.38∘ − 142.47∘ 10∘ /min 0.01∘

±1∘

ffit(x; b, I, x0, σ, w) = b + I fVoigt(x − x0; σ, w)

b I
x0 fVoigt(x; σ, w)

fVoigt(x; σ, w) ≡ fGauss(x; σ) * fLorentz(x; w)

fGauss(x; σ) ≡
1

2πσ
exp (−

x2

2σ2 )
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(2.4.4)

函数  は，平均 ，標準偏差  の正規分布（標準正規分布）の確率密度函数（ガ
ウス型函数; Gaussian function）を表し，函数  は，ピーク位置 ，半値半幅  

のコーシー分布 (Cauchy distribution) の確率密度函数（ローレンツ型函数; Lorentzian 

function）を表す。

３．結果

３−１　逆畳込的処理の結果 

詳細については省略する。

３−２　個別ピーク形状あてはめ分析の結果 

逆畳込的処理後のデータから NIST SRM640d の保証書に記載されたピーク位置の  の範
囲のデータを抽出し個別ピーク形状分析を行った結果のうち， , , -反射の回折強
度図形をそれぞれ Figure 3.2.1, Figure 3.2.2, Figure 3.2.3 に示す。

 

Figure 3.2.1   0.3 mm 厚さスペーサを挿入して取得した回折データ中の Si 111-反射に対する個別ピーク形状
当てはめの結果。垂直線は NIST SRM640d 保証書に記載されたピーク位置 ( ) を示す。個別ピーク
形状当てはめにより最適化された積分強度は ，ピーク位置は  であった。 

fLorentz(x; w) ≡
1

π w (1 +
x2

w2 )
−1

fGauss(x; σ) 0 σ
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±1∘
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Figure 3.2.2  0.3 mm 厚さスペーサを挿入して取得した回折データ中の Si 222-反射に対する個別ピーク形状
当てはめの結果。垂直線は NIST SRM640d 保証書に記載されたピーク位置 ( ) を示す。個別ピーク
形状当てはめにより最適化された積分強度は ，ピーク位置は  であった。 

 

Figure 3.2.3  0.3 mm 厚さスペーサを挿入して取得した回折データ中の Si 533-反射に対する個別ピーク形状
当てはめの結果。垂直線は NIST SRM640d 保証書に記載されたピーク位置 ( ) を示す。個別ピーク
形状当てはめにより最適化された積分強度は ，ピーク位置は  であった。 

Figure 3.2.1, Figure 3.2.2, Figure 3.2.3 に示す逆畳込的処理後の 111, 422, 533 反射の強度図形
には明確な非対称性が認められず，ピーク形状が左右対称なフォークト函数で概ね再現さ
れている。またスペーサを挿入しない状態では 111 反射の積分強度が  と見積も
られ，スペーサを挿入した状態では積分強度が  と同程度の強度になった。
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Figure 3.2.2  に示す 422 反射ではスペーサ挿入前の強度は ，挿入後の強度は 

 であった。

Figure 3.2.3 に示す 533 反射ではスペーサ挿入前の強度は ，挿入後の強度は 

 であった。

111 反射と 422 反射のピーク位置は保証書記載値から許容しうる誤差の範囲  にずれ
が抑えられた。

533 反射のピーク位置は保証書記載値から許容しうる誤差の範囲  をわずかに超える
ずれ示す。

Si の 11 本のピークについて，フォークト函数モデルによる個別ピーク形状分析で最適化
されたピーク位置の保証書記載値からのずれ   の回折角依存生に対して，以下の式で
表される素朴ピークシフトモデルをあてはめた。

(3.2.1)

ただし  は  軸のオフセット誤差，  は試料位置の法線方向へのずれを表す。

Figure 3.2.4 に，0.3 mm スペーサーを挿入して観測されたデータのうち角度値が 

 のオフセット誤差を含むことを前提として，NIST 保証書記載値からの角
度のずれに素朴ピークシフトモデルをあてはめた結果を示す。最適化されたパラメータの
値は ，  となった。 

 

Figure 3.2.4  0.3 mm スペーサーを挿入し，NIST SRM 640d Si, 逆畳込的処理後データのピーク位置ずれ 

の回折角依存性に対する素朴ピークシフトモデルの当て嵌め解析結果（↩︎） 
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４．考察
0.3 mm 厚さのスペーサを挿入し，  角が  ずれていることを仮定してデータを扱っ
たとき，最適化されたオフセット誤差の値  も試料の位置ずれの値 

 も概ね許容しうる値となり，0.3 mm 厚さのスペーサを挿入しない状態
で測定されたデータについて適用した素朴ピークシフトモデルによる較正曲線が有効であ
ることを支持する。

しかし最高角の 533 反射では許容誤差範囲である  をわずかに超えるずれが現れ
た。

検出器系による偏心荷重と重力，  軸に取り付けられたコイル・スプリングによるバッ
クラッシュ除去機構などが影響を及ぼしていると考えられる。 
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