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１．概要
　構造物性グループは，物質の結晶構造・電子構造と物性 
との関係を解明するために，Ｘ線回折・散乱研究やイメー 
ジング及びパルス放射光を用いたダイナミクス研究を進め
るとともに，そのためのビームライン・実験装置の最適化，
高度化に加え，次期光源を視野に入れた利用研究法の開発
を行うことを目的としている。またその上で，各スタッフ
は自身の研究を行いつつ，共同利用研究を推進している。
　当グループの構成ビームライン・実験ステーション，担 
当者は下記の通り。

BL・実験
ステーション

担当者
備考（ユーザー運営，大

学運営など）
BL-3A 中尾　裕則
BL-3C 平野　馨一
BL-4B2 中尾　裕則 ユーザーグループ運営
BL-4C 中尾　裕則
BL-6C 中尾　裕則 ユーザーグループ運営
BL-7C 杉山　弘
BL-8A 佐賀山　基
BL-8B 佐賀山　基
BL-10A 熊井　玲児 ユーザーグループ運営
BL-14A 岸本　俊二
BL-14B 平野　馨一

BL-18B 熊井　玲児
所外ステーション

（インド DST）

BL-18C 船守　展正 ユーザーグループ運営
BL-20B 杉山　弘
AR-NE1A 船守　展正
AR-NE5C 船守　展正

AR-NE7A 兵藤　一行
高圧 / イメージング共用
高温高圧装置はユーザー
グループ運営装置

AR-NW14A 野澤　俊介

２．活動内容
　各ステーションで展開される実験手法は，Ｘ線回折，共
鳴Ｘ線散乱，磁気散乱，精密構造解析，時分割Ｘ線回折・
吸収，イメージングなど多岐にわたる。また展開されるサ
イエンスも，材料物性，高圧物性，地球惑星科学，Ｘ線光
学，次期放射光利用研究・技術の開発と広い分野にわたっ

ている。そのため，個々のビームラインで行うサイエンス
に関してはグループ全体での議論よりはむしろ個別あるい
は小グループにわかれて議論・検討を行う場合が多い。グ
ループミーティングは 1 回 /月程度の頻度で開催し，予算・
将来計画などグループ全体にかかわる事項の議論，ビーム
タイム配分に関する議論の他，装置・ビームラインに関す
る情報共有などを行っている。
　特に最近目立つ装置の老朽化に伴う対応と対策に関して
はビームライン個別のものに加え，比較的共通性の高い機
器に関する事象も多く，これらについては，グループで情
報を共有する他に，PF全体での情報共有を行うことが望
ましい。
　また，一部のステーションおよび装置ではユーザーグル
ープによる運営が行われており，これらのビームラインで
はそれぞれのユーザーグループにより，装置の維持・管理・
高度化などが進められている。装置管理グループと所内担
当スタッフとの意見交換はユーザーグループミーティング
などで随時行っている。

３．今後の展望 
　構成ビームラインの数が多く，また，それぞれのビーム 
ラインや実験装置の老朽化も進んでおり，ユーザー実験を 
円滑に進めるための維持・管理が中心となっているが，一
方でユーザー実験のニーズに合わせた高度化なども検討を
行っている。後者については予算的な制約もあり，外部資
金への応募や国家プロジェクトへの参加，施設利用料等に
よる自己収入などで必要な予算の確保を推奨している。産
業利用に関しては手法により需要にばらつきがあるが PF 
全体から見ると利用は少なく，産業利用グループなどとも
協力し，可能なビームライン・ステーションでは積極的に
進め，そのための情報共有は PF全体を含めて行いたい。 
また，将来光源を視野にいれた活動も並行して行い，現状
の光源と装置を用いて展開可能な新たなサイエンス，実験
手法の開発を行いつつ，次期光源におけるビームライン・ 
ステーション・装置に関しての検討を行うとともに，各ビ
ームラインでのアウトプットを最大限化するための利用方
法の検討を併せて行っていきたい。

3-2. 構造物性グループ

熊井　玲児
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１．概要
　本ビームラインでは 4 軸回折計（HUBER）を用いて， 
物性変化に伴う僅かな結晶・電子構造の変化を捉え，その 
物性の起源を解明する「構造物性研究」をメインに進めら
れている。このような物性変化に伴う構造変化を反映した 
微弱な信号を捉えるために，回折計・検出器等は整備され
てきている。また，様々な外場下で多彩な物性を示す系が 
ターゲットであり，以下のような温度・圧力・磁場といっ
た外場下での実験用付帯設備が整備されている。特に BL-
3A は，図 1 にある超伝導磁石搭載型 He フロー型クライ
オスタットを用いた回折実験が出来るビームラインとして
多くの利用がある。

温度：He 循環型冷凍機（4-320 K），
　　　広範囲温度実験用 He 循環型冷凍機（10-600 K），
　　　電気炉（300-1000 K）
 圧力環境：ダイヤモンドアンビル搭載型 He 循環型冷凍機
　　　　　（圧力 < 50 GPa, 10-320 K）ただし，高圧実験は
　　　　　スタッフによるサポートは休止中。 
磁場環境：超伝導磁石搭載型Heフロー型クライオスタット
　　　　　（磁場 ≦ 7.5T, 2-300 K）
　　　　　専用の 2 軸回折計上に設置して利用。

　また物性変化に対応した電荷・軌道・スピンの秩序状態
をＸ線の偏光を利用した「共鳴Ｘ線散乱手法」により調べ
る研究が数多く行われている。そのため，ダイヤモンド移 

相子を利用した入射Ｘ線の偏光制御や，回折光の偏光解析 
が行えるよう整備されている。また対象とする系は多種多 
様であり，ビームラインとして用意している装置に加え， 
ユーザーが自由な装置を組み付けることで，他にはない実 
験条件での実験が実施できるのも特徴である。このように 
多彩な実験環境（Do it yourself な環境）を維持するのは， 
ビームライン担当だけでは難しく，ユーザーと協力するこ
とで初めて可能となっている。
　さらに BL-3Aは挿入光源ビームラインであり，構造物 
性ビームラインの中でも輝度が高く，構造物性研究だけで 
なく地球惑星科学（イトカワ分析）・電極界面研究などの 
利用研究も行われている。

２．整備開発および運用状況
　4 軸回折計の実験は，上述にあるような測定対象に応じ
た多彩な実験環境に対応することで常に新しい研究が行わ
れているが，測定に関するハード的な部分は長年同じであ
る。一方，ユーザーと装置をつなぐソフト的な部分は，改 
良の余地がある。例えば，任意の配置で回折計上の各種機
器を設置できるように光学ベンチの整備を行うことで，実
験の自由度を格段に向上させた。また，回折計・ビームラ
インの制御ソフトウエア SPECの維持管理の改善，実験時
の各種パラメータのロガーシステムの整備を進めてきた。
　BL-3A は，挿入光源ビームラインとして 2007年より運
用が開始されたビームラインである。しかしながら，ビ
ームラインのコンポーネントは，前身の BL-16Aから移設 
された機器が多く，老朽化に伴う故障が相次いでいる。今
年度は，ターボ分子ポンプのコントローラが故障し，中古
品と交換した。

３．ビームタイム利用状況
　挿入光源ビームラインである BL-3Aは，構造物性グル
ープのビームラインの中で輝度も高く，大強度のＸ線が利 
用できる。一方，同じく 4軸回折計を用いた構造物性研 
究が実施可能な BL-4Cは，ベンディングマグネットのビ
ームラインである。そこで，BL-3A，4C のビームタイム 
配分は，希望，研究内容を精査の上，BL-3Aでないとでき 
ない研究（大強度，超伝導磁石の利用など）を優先して 
BL-3Aでビームタイム配分し，初めての実験の予備的実
験や，時間をかければ実施可能なものは，BL-4Cでのビー 
ムタイム配分するように調整の上，課題評点を加味し決定 
している。またビームタイム希望調査では，希望配分日数 
と，実験を実施する上で最低限の日数を伺い，可能な限り 

図 1 2軸回折計上の超伝導磁石搭載型 Heフロー型クライオスタ
ット（左手）と 4軸回折計（右手奥）。

BL-3A：極限条件下精密単結晶 X 線回折ステーション

中尾　裕則
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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広いユーザー層に使ってもらえるようにしている。しかし 
ながら，最近のビームタイムの減少の影響もあり，評点の 
低い課題に配分できないことも生じている。ただし最低限， 
年 1 回の実験は可能な状況を維持している。

４．今後の展望
　現在アクティビティの高い，磁性体を中心とした構造物 
性研究をメインに，微弱信号を効果的に検出できるよう 
に，今後も整備する。また，上述のように老朽化に伴う故
障に備えた対応を，可能な限り行っていく予定である。特
に，長年利用している 4 軸回折計は，1998年より利用され， 
全面的なオーバーホールが必要な時期となっている。なお
2019年夏には，ビームラインのインターロックシステム
の更新が予定されている。
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１．概要
　BL-3C は偏光電磁石を光源とする単色・白色Ｘ線実験ス
テーションであり，ハッチ内に水平多軸精密Ｘ線回折計と 
四軸Ｘ線回折計を常設している。水平多軸精密Ｘ線回折計
の利用研究としては，シリコン格子定数の精密評価 [1, 2]
やパワーデバイス用半導体結晶の観察 [3, 4]等が行われて
いる。また，四軸Ｘ線回折計を用いた研究としては，Ｘ線
磁気回折による多層膜の磁性研究 [5] 等が行われている。
この他にも，ユーザー持ち込み装置によるＸ線顕微鏡実 
験 [6] も行われており，最近では，特にＸ線トポグラフィ
ーの産業利用への応用も行われつつある。

２．整備開発および運用状況
　2018年度は既存のビームライン機器及び測定装置の保
守・整備を主に行い，新規設備・装置の導入などは行わな
かった。
　BL-3Cでは一件の S2 型課題（2016S2-003「キログラム
の実現に向けたシリコンの格子定数均一性評価とその応
用」）が実施されており，2018年度は基本的にこの課題を
中心とした運用を行った。

３．ビームタイム利用状況
　2018年度の有効課題は，S 型課題 1 件，G 型課題 8 件だ 
った。ビームタイムの総配分日数は 111日，総希望日数は
121日であり，充足率は 93%だった。ビームタイムの内
訳は S2 型課題及び関連課題が 49日（44%），Ｘ線トポグ
ラフィー関連の課題が 36日（32%），Ｘ線磁気回折関連の
課題が 9日（8%），Ｘ線顕微鏡関連の課題が 16日（14%）
だった（図 1）。全体的にビームタイムは不足しがちだが， 

ビームタイム希望者には少なくとも最低希望日数が確保さ 
れるようにしつつ，PF-PAC（放射光科学共同利用実験審 
査委員会）の評点に従って傾斜配分を行っている。

４．今後の展望
　今後も引き続き測定システムの更新を行い，ユーザーフ 
レンドリーな実験環境の構築を目指す。
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図 1　ビームタイム利用の内訳

BL-3C：X 線光学素子評価／白色磁気回折ステーション

平野　馨一
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１． 概要
　BL-4B2は「粉末回折ユーザーグループ」運営ステーシ
ョンである。放射光の高輝度・高平行性を活かし，正確で
高精度・高分解能な粉末結晶放射光回折データを実用的な
時間内で測定することができる。このような高品質回折強
度データは，結晶学や鉱物学，物性科学，構造化学などの
基礎分野から，応用物理，応用化学，無機材料工学，薬学
など広い応用分野で必須のものである。特に材料分野では
エネルギー・二次電池・燃料電池・エネルギー変換合金や
セラミックスの構造と材料特性の研究が行われおり，高精
度データを利用した熱振動による原子位置のゆらぎ，電子
密度分布に基づく化学結合の評価まで可能となっている。
また，高分解能データを利用して，粉末結晶の回折データ
から結晶構造を決める粉末未知結晶構造解析を行うことが
できる。例えば，温度変化等の外部環境変化による相転移
で単結晶状態が崩壊し粉末結晶となる系や，材料・物質合
成上の理由で粉末結晶しか得られない系でも，結晶構造を
明らかにすることができる。この手法は固体物理分野の基
礎研究から，実用材料の評価，医薬品原薬結晶の構造解析
にも活かされている。
　このような高精度・高分解能データを測定するため
に，検出器多連装型軌道放射光粉末回折計 MDS（Multiple 
Detector System）[1]を設置している。この装置は 1994 年 
に虎谷氏らが，放射光粉末回折実験のために，世界で初め 
て独自に開発したものであり，2θ 軸上に 25° 間隔で配置 
された単結晶 Ge(111) アナライザー付シンチレーションカ 
ウンター検出器系を 6 系統備えた平行法型粉末回折計であ 
る。なおこのMDSのアイデアは海外の放射光施設でも採 
用された。ユーザーグループでは，回折計の性能評価や光 
学系の調整，実際的な使用経験を重ね，さらにデータ解析 
のための実用的なソフトウェアを開発している [2, 3]。
　回折計は θ 軸，2θ 軸を持ち，平板回転型試料台を使っ
た反射型測定を行うことができる。サンプル量に応じて面 
積や深さの異なった円盤型試料ホルダーを用い，測定時に 
はホルダーを面内回転させ回折に寄与する粒子数を増や 
し，選択配向効果を減少させることができる。またキャピ 
ラリー回転試料台を θ軸に設置した透過型測定も可能で 
ある。サンプル量に制限がある場合，選択配向効果を回避 
する場合に有効である。環境制御測定については，ユーザ
ーにより 1500°C以上の温度での測定を可能にする高温炉 
アタッチメントが開発されおり，セラミックス材料の測定 

で利用されている。キャピラリーサンプルについては，吹
付け型低温装置による窒素温度までの低温測定が可能であ
る。
　前述の多連装シンチレーションカウンターは 2θ 軸上に
あり（図 1），最小 0.004° ステップのステップスキャンが 
可能である。多連装であるため全測定領域が 2θ で 125°で
あっても，検出器１台当たりの測定角度範囲を 25° 程度に
することができる。１ステップ当たりの露光時間を 1 秒 
とした場合，3 時間程度の測定になり，実用的な時間での 
回折測定が可能となる。なお，波長は PFの放射光特性か
ら 1.2 Å が多用されているが，ビームラインのモノクロメ
ータ調整により，試料に含まれる元素にフォーカスした波 
長に変更しての測定も行われている。

２．整備開発および運用状況
　MDS は長期間に渡り安定して稼働している。2015年度
には測定を高速化するために，高速 8ch カウンターの設 
置を行った。制御・測定用の PCを更新し，測定の高速 
化・安定化を行った。これらの効果で測定時間が 10% 程
度短縮され，また長時間の連続測定時にも安定して測定が
可能となった。2016年度には回転試料台の整備を行った。
25%程度の測定は高温炉を利用した高温測定となってい
る。また，単結晶解析の BLを併用した課題，中性子回折 
データと合わせた高度な解析を行う課題が実施された。

図 1 検出器多連装型軌道放射光粉末回折計 MDS（Multiple 
Detector System）平板試料台反射型測定設定

BL-4B2：多連装粉末 X 線回折装置

井田　隆 1，石橋　広記 2，植草　秀裕 3，籠宮　功 4，西村　真一 5，
藤井　孝太郎 3，三宅　亮 6，八島　正知 3

1 名古屋工業大学先進セラミックス基盤工学研究センター，2 大阪府立大学理学部物理学科，
3 東京工業大学理学院化学系，4 名古屋工業大学物質工学専攻，5 東京大学化学システム工学専攻，

6 京都大学理学研究科地球惑星科学専攻
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　ユーザーグループでは，ユーザー支援を行っており，サ 
ンプル調製，測定，解析まで支援しているため，装置に慣
れないユーザーでも実験が可能である。
 
３．ビームタイム利用状況
　ビームタイムは比較的余裕があり，ユーザーからの希望 
にほぼ応えることができている。このため，充分に実験を 
行うことが出来ており，例えば，ビームタイム割当を分割 
し，データや試料の検討期間を置くことによって，測定戦 
略を柔軟に変更する配分が可能である。

４．今後の展望
　引き続き，高速測定により測定時間を短縮化する試みを 
行っている。前述の 8ch カウンターの設置はその一部であ 
る。連続スキャン方式への転換も検討しており，大幅な高 
速化を達成できる。一方，現在では一次元・二次元検出器 
による短時間測定が一般的であり，現状の高分解能測定と 
の併用が検討されている。また，他の放射光施設との情報 
交換も行っており，回折強度・スペクトル同時測定や，キ 
ャピラリー試料測定におけるサンプル交換の自動化などの 
基礎検討を行っている。

引用文献
[1]  H. Toraya, H. Hibino and K. Ohsumi, J. Synchrotron Rad. 

3, 75 (1996).
[2]  T. Ida, H. Hibino and H. Toraya, J. Appl. Cryst. 34, 144 

(2001).
[3]  Ida and H. Hibino, J. Appl. Cryst. 39, 90 (2006).
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１．概要
　本ビームラインは，4軸回折計（HUBER）を用いた精 
密Ｘ線回折ステーションとして，PF建設当初より運用さ
れてきている [1]。そのため各種ビームラインコンポーネ 
ント・実験機器は老朽化し，心臓部である回折計はすでに
30歳を超えている。しかしながら，物性変化に伴う僅か 
な結晶・電子構造の変化を捉え，その物性の起源を解明す
る「構造物性研究」が，盛んに行われている。このような
物性変化に伴う構造変化を反映した微弱な信号を捉えるた
めに，回折計・検出器等は老朽化対策とともに整備 され
てきている。また，様々な外場下で多彩な物性を示す 系
がターゲットであり，以下のような温度・圧力・磁場と 
いった外場下での実験用付帯設備が整備されている。
 
温度：He 循環型冷凍機（4-320 K），
　　　広範囲温度実験用 He 循環型冷凍機（10-600 K），
　　　電気炉（300-1000 K） 
圧力環境：ダイヤモンドアンビル搭載型 He 循環型冷凍機
　　　　　（圧力 < 50 GPa, 10-320 K）ただし，高圧実験は
　　　　　　スタッフによるサポートは休止中。

　またＸ線の偏光を利用した「共鳴Ｘ線散乱手法」を用い 
て，物性変化に対応した電荷・軌道・スピンの秩序状態を 
調べる研究が数多く行われている。そのため，散乱光の偏 
光状態を調べることが重要であり，偏光解析装置が整備さ
れている。また対象とする系は多種多様であり，ビームラ
インとして用意している各種機器に加え，ユーザーが自由
な装置を組み付けることで，他にはない実験条件での実験
が実施できるのも特徴である。このように多彩な実験環境
（Do it yourself な環境）を維持するのは，ビームライン担
当だけでは難しく，ユーザーと協力することで初めて可能 
となっている。

２．整備開発および運用状況
　4軸回折計の実験は，上述にあるような測定対象に応じ 
た多彩な実験環境に対応することで常に新しい研究が行わ 
れているが，測定に関するハード的な部分は長年同じであ 
る。一方，ユーザーと装置をつなぐソフト的な部分は，改 
良の余地がある。例えば，任意の配置で回折計上の各種機
器を設置できるように光学ベンチの整備を行うことで，実
験の自由度を格段に向上させた。また，回折計・ビームラ
インの制御ソフトウエア SPECの維持管理の改善，実験時
の各種パラメータのロガーシステムの整備を進めてきた。

最近は，ユーザー独自の機器の持ち込みも増えてきている
が，持ち込み機器に対しても SPECからの制御が自由に行
われている。
　最近，ユーザーによる 2次元Ｘ線検出器の持ち込み実験
も増加している。ビームライン側も，外部資金によりパル
ス検出型 2 次元Ｘ線カメラを導入し，SPECによる新しい
測定法を開発中である。また試験的にユーザーにも利用し
てもらったところ好評であり，利用依頼が増えつつあると
ころである。

３．ビームタイム利用状況
　ベンディングマグネットビームラインである BL-4C は， 
汎用的な構造物性研究を展開するビームラインとして利用 
されている。また BL-3Aは，同様の実験が実施可能でか 
つ，挿入光源ビームラインであり，輝度が高く，大強度の 
Ｘ線が利用できる。そこで，BL-3A，4Cのビームタイム 
配分は，希望，研究内容を精査の上，BL-3Aでないとで 
きない研究（大強度，超伝導磁石の利用など）を優先して 
BL-3Aでビームタイム配分し，初めての実験の予備的実 
験や，時間をかければ実施可能なものは，BL-4Cでのビー 
ムタイム配分するように調整の上，課題評点を加味し決定 
している。またビームタイム希望調査では，希望配分日数 
と，実験を実施する上で最低限の日数を伺い，可能な限り 
広いユーザー層に使ってもらえるようにしている。しかし 
ながら，最近のビームタイムの減少の影響もあり，評点の 
低い課題に配分できないことも生じている。ただし最低限， 
年 1 回の実験は可能な状況を維持している。

BL-4C：精密単結晶 X 線回折ステーション

中尾　裕則
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻

図 1 4軸回折計に He循環型冷凍機を搭載して実験中。2θアー
ム上に，試験利用している 2次元Ｘ線検出器が搭載されて
いる。



放射光科学研究施設 2018年度年報 72 ３．放射光科学研究系グループの活動

４．今後の展望
　構造物性研究ビームラインとして，現状のアクティビテ 
ィを維持しつつ，ユーザーと新たな実験の可能性を探って
いる。その一環で，上述のように 2 次元Ｘ線カメラの試験
利用を始めたところである。

引用文献
[1] H. Iwasaki et al., Rev. Sci. Instrum. 60, 2406 (1989). 
[2] H. Nakao, Photon Factory 年報 2015, 66 (2016).
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1. 概要
　BL-6Cでは，物質の構造・物性や機能を解明することを
目的としたＸ線領域の回折・散乱・吸収実験を行っている。
実験装置として 3軸 4円回折計，4軸回折計 AFC-5，薄膜
評価用表面回折計と動的構造解析用多軸回折計など，複数
の回折計が常設されている。また，必要に応じてホログラ
フィーや残留応力の測定装置を搬入したり，吸収分光実験
のセットアップを行う事もできる。実験ごとにハッチ内の
装置レイアウトを変更することで，Ｘ線共鳴磁気散乱，蛍
光Ｘ線ホログラフィー，表面回折，in-situＸ線回折，残留
応力，Ｘ線吸収スペクトル測定など，多様な実験が可能と
なっている。モノクロとミラーのレイアウト変更により
2014年 5月から集光可能な X線エネルギー領域が 18 keV 
まで拡大したことで，ユーザーのアクティビティが向上し
ている。

２．整備開発および運用状況
　BL-6Cは UG運営ステーションであり，物質物理 UGと
PF所内担当者で協力してビームラインの保守・管理に当
たっている。実験装置の面では，測定手法別に小グルー
プを組織し，保守や改良を行っている。2018年度に活動
した小グループは，精密構造解析（代表：杉山和正），蛍
光Ｘ線ホログラフィー（代表：八方直久），表面回折（代
表：福田勝利），動的構造解析（代表：村尾玲子）がある。
2018年度の装置整備では、数年前から断続的に行ってき
た極低温蛍光Ｘ線ホログラフィー装置の整備がほぼ完了し
た。図 1に写真を示す。従来は液体窒素吹き付けによる
冷却で 80 Kまでの冷却が下限であったが，この装置整備
により，比較的小さいサイズの試料（2 mm角程度）でも
10 K程度での測定が可能となった。

３．ビームタイム利用状況
　実験手法ごとに用いる実験装置が異なり，装置や実験レ
イアウトの切り替えが発生する際には実験の立上げに時間
を要する。立上げにかかる時間を減らし効率的に実験を行
うため，BL-6Cでは同じ実験手法を用いて行う課題のビー
ムタイムは連続した日程での配分を行っている。測定手法
別の小グループごとに，代表を中心にWGメンバーで実
験セットアップや小グループ内の新規ユーザーの実験支援
を行っている。特に近年は，科研費・新学術領域研究「3D

活性サイト科学」（平成 26～ 30年度）により，蛍光Ｘ線
ホログラフィーユーザーが増加し（2018年度は 14課題），
全ビームタイムの半分程度を利用している。

４．今後の展望
　効率的で新規ユーザーにも使いやすい実験システムの構
築を目指し，次年度に測定システムの更新を行う予定であ
る。

BL-6C：Ｘ線回折・散乱実験ステーション

八方直久 1，杉山和正 2，有馬寛 3，福田勝利 4，林好一 5，村尾玲子 6，木村正雄 7,8，大田浩正 9，中尾裕則 7,8

1 広島市立大学情報科学研究科，2 東北大学金属材料研究所，3 総合科学研究機構中性子科学センター
4 京都大学産官学連携本部，5 名古屋工業大学工学研究科，6 新日鐵住金（株）先端技術研究所，

7 物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，
8 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻，

9 三菱電機システムサービス（株）加速器技術センター

図 1　極低温蛍光Ｘ線ホログラフィー測定装置
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１．概要
　本ビームラインは 2013年秋に XAFS優先ステーション
からＸ線汎用ステーションに運用方法を変更し，現在Ｘ線
汎用ステーションとしては特定・優先の使用目的を設けず
に運用されている唯一のＸ線汎用ステーションである。ビ
ームラインの特徴としては比較的大型の実験装置を課題に
応じて自由に搬出入可能，高調波除去全反射ミラー，サジ
タル結晶による集光などの特徴がある。

２．整備開発および運用状況
　PF建設当時から使用されている数少ないビームライン
であるため，現状の機能を可能な限り維持することに勤め
た。各種機器の老朽化も進み，真空機器や圧空機器などを
中心に毎年いずれかの機器の修理，保守などを実施してい
る。各種機器の保守・修理を早期実施することにより実験
に支障をきたすことは避けるようにしている。

３．ビームタイム利用状況
　汎用ステーションであるため，実験装置の入替が頻繁に
行われる。したがって可能な限り同一装置の課題をまとめ
て実施することにより，立上・調整や搬出入の回数を減ら
し，ビームタイムを有効活用して多くの課題が実施できる
ようにした。実験手法は多岐にわたり 2018年度は薄膜回
折，二次Ｘ線分光，異常散乱，Ｘ線支援非接触原子間力顕
微鏡，透過型 XAFS，表面全反射 XAFSといった手法によ
る実験が実行された。

４．今後の展望
　汎用ステーションであるがゆえにユーザー側からビーム
ラインに特別な機能を追加する要望は無い。専用化される
予定は今のところ無いため，基本的には現状機能を可能な
限り維持する。

BL-7C：汎用Ｘ線ステーション

杉山　弘
物質構造科学研究所放射光科学第一研究系，

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１．概要
　BL-8Aと8Bにはそれぞれに大型二次元 Imaging Plate（IP）
検出器を用いた汎用回折計が設置されている。IPの面積
が異なる等の若干の違いはあるものの，アタッチメントの
規格を共有してほぼ同等の測定環境を実現し，二つのビー
ムラインを一元化して管理運営を行っている。 回折計は 
RIGAKUが市販するＸ線回折計 RAPIDと概ね共通のシス
テムを用いて操作できるため，ラボ機と同様の簡便さで放
射光Ｘ線回折実験を行うことができる。IPは高いダイナ
ミックレンジで広い Q空間を同時に測定できるため汎用
性が高く，粉末結晶試料，単結晶試料を主として，ナノ粒子，
カーボンナノチューブ，液体等の非晶質試料の測定も行わ
れている。輝度の高い放射光Ｘ線と IPの高ダイナミック
レンジを利用した精密構造解析を得意としていて，例えば，
電子密度解析により物質中の水素の電子状態やその位置を
精度よく決定する，微小な超格子反射やわずかな反射のス
プリットをとらえて結晶対称性を決定する，等の高い精度
が要求される実験が行われている。入射Ｘ線のエネルギー
を選択し（5~21 keV），逆空間の測定範囲やＸ線吸収の大
小等の測定条件を最適化することができる。また，異常散
乱項を積極的に利用することも可能である。
　試料環境について汎用性の高いことも特徴の一つであ
り，高圧，低温，高温，等の極端条件下での測定を簡便に
行うことができる環境が整っている。そのため初心者のユ
ーザーの利用が比較的多く，放射光を用いた回折実験の入
り口として機能している。はじめに IPを用いた広範囲測
定で回折像の全体像を把握し，他のビームラインで特定の
領域をゼロ次元ディテクターを用いて詳細に測定すること
で，効率よく研究を進めることができる。

２．整備開発および運用状況
　測定試料は単結晶，粉末結晶，非晶質試料と多岐にわた
る。それぞれの測定によりニーズが異なるため，いずれの
実験においても精度の高いデータが得られるよう，安定し
たビームと散乱強度測定を提供できるように整備を行って
いる。低温，高温，高圧，電場下といった極限環境下での
測定のニーズが高いため，これらの測定を簡便かつ低バッ
クグラウンドで行えるよう，付属装置を開発し測定環境の
拡充を継続的に行っている。具体的には，ダイヤモンド
アンビルセル，ピストンシリン ダー型圧力セル（高圧下
（~1 GPa）で単結晶構造解析が可能），He 循環型冷凍機（室
温 ~ 4 K），電気炉（室温 ~1000 K）， ガス吹き付け型冷凍機
（400 K~ 30 K），高温窒素ガス吹き付け装置（室温 ~700 K），

粉末試料用スピナーが使用可能である。
　また，実験者の負担を軽減するため，室温で自動試料交
換システムが使用可能である（BL-8Bのみ）。バルク試料
や重い元素の入った試料を用いた回折実験のために，より
短い波長のＸ線を用いた回折実験のニーズが高まってお
り，35 keVのＸ線を用いて 8A・8Bと同様の実験が可能
になるよう，AR-NE1Aにて同形の IP回折計（3号機）使
用した実験のサポートも行っている。
　
３．ビームタイム利用状況
　2018年度は順調に稼働しており，トラブルによるビー
ムタイムの損失はほとんど無い。ビームタイム配分率は近
年やや増加しているものの，ユーザーの希望が多い秋には
希望通りに配分することが難しいことある。

４．今後の展望
　引き続き，汎用性が高く簡便に高精度の放射光回折実験 
ができる環境を安定して供給することを第一に運営する。 
また，そのために測定環境の整備を行っていく。

BL-8A/8B：多目的極限条件下ワイセンベルグカメラ

佐賀山　基，熊井　玲児
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻

図 1　BL-8Aに設置されている IP回折計
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１．概要
　BL-10Aでは，放射光Ｘ線の特長とシンチレーション検 
出器を用いた単結晶Ｘ線回折法の優位性を利用した，結晶 
学的研究手法により，天然産物質である鉱物や優れた物性 
を発現する物質，新鉱物・新物質の結晶の構造決定や精密 
構造解析を基盤に，原子レベル構造や電子密度分布，欠陥 
構造，格子振動特性，相転移機構，物性の発現機能等の実 
験が行われている。精密単結晶回折実験による精密構造決 
定，電子密度分布や電子軌道の観測，対称中心存在の有無 
の決定，空間群の詳細決定と相転移機構，多様な物理現象 
の発現機構を結晶化学的方面から解明するなど，物質現象 
の本質を結晶構造解析から明らかにすることを目指してい
る。結晶に内在する内因的・外因的要因による多くの情報 
が結晶内に含まれている。これらの情報解読には高い精度 
での測定が分解能向上やノイズの低減を決める。この装置 
では温度圧力のような物理条件を変えた，ダイアモンドア 
ンビルセル等による超高圧実験，低温・高温実験，雰囲気 
変化実験，強磁場・電場印可実験等の測定が可能である。 
放射光Ｘ線とシンチレーション検出器を用いた単結晶Ｘ線 
回折法の特性を最大限引き出した，日本先導・固有の研究 
ステーションとして，深化をはかりつつ，新鉱物・新規物 
質の探査を行い次世代の研究者の育成も含め，材料等の開 
発を推進している。

２．整備開発および運用状況
　角度の測定精度を高めるための同価点の観測やハーフス 
リット系利用，フーリエ打ち切り効果削減のための高角度 
情報の取得など４軸回折計を主軸にして高精度回折強度観 
測を進めている。ダイアモンドアンビルなど重量物をゴニ 
オメーターに搭載するため，回折計の保持強度を高くして 
ある。多くのユーザーが多様な実験に回折計を用いるため， 
回転部のメインテナンスには細心の注意を払って角度精度 
を維持している。
　本装置の利用には高度な結晶学的知識が必要である。次 
世代機として，ソフトウエア面での改訂も考慮し，多様な 
実験をより容易に行える高度化を計画している。シンチレ 
ーション検出器を用いた単結晶構造解析の精度向上，超高 
圧ダイアモンドアンビルセルによる高圧単結晶測定法の特 
性を配慮して，装置の革新や維持を実験技術ごとに専門の 
研究推進グループを形成し，広い研究分野に対応できるサ 
ポート体制確立に努力している。コンピューターのソフト・ 
ハード双方の安価・高精度化，二次元検出器利用，妨害散

乱Ｘ線除去法の確立，結晶の外形の読み込みによる吸収補
正の容易化，異常分散・多重散乱観測・補正など取り入れ 
ことで多様な実験の高能率化や深化が行える。現在，装置 
の高度化に向けて外部資金の獲得に努力している。集光系 
も改良して，高輝度化，エネルギー分解能精度の向上，高 
精度回折データ -XAFSデータ同時測定，CT 3次元組織解 
析，結晶集合体方位決定・単結晶情報取得法等の機能を付 
加できる装置の開発を考えている。
　日本産新鉱物の発見が続いているが，多くが微小結晶と
して産する希少・貴重な試料であり，記載には最先端の技
術を必要とすることが多い [1]。新物質開発や新鉱物探査
は各国の学術的な国力を反映している。特異な構造を有し
た複雑結晶や新鉱物の結晶学的データの収集や解析には，
格子定数の絶対値測定や空間群決定，高精度の強度測定に
よる構造決定など，本装置のような先端の技術が不可欠で
ある。百万 Gの超重力印加による新規材料が開発されて
いる。静水圧や衝撃圧縮と異なり，独特な単結晶が作製さ
れている。人為的に一軸方向に大きく圧縮され，全く新し
い結晶構造等の詳細が高精度の測定により明らかにされて
いる [2]。

３．ビームタイム利用状況と成果の例
　2019年度には，日本産新鉱物の高精度結晶学的データ 
測定やダイアモンドアンビルセルによる高圧下での測定，
超重力を印可した新物質の測定，機能性結晶の精密解析に
向けた測定，温度可変測定等多様な測定が行われた。ビー
ムタイムの配分は，実験審査委員会（PAC）の取得点数に
よる時間傾斜配分で行われている。3 点以上のものに関し
ては， ほぼ測定が行える程度の配分が行われている。極微
小天然鉱物試料や高圧下での測定では，長時間のマシンタ
イムの配分になる。通常サイズの結晶の電子密度解析等の
測定には半日で可能であるが，波長選択等で光学系の調整
や波長の精密決定には 1日を必要としている。今後も装置
の更新高度化 により改善に努める。
　最近の成果の一例として，第三の結晶構造を持つ単体ヒ
素（As）のユニークな構造と極めて重要な電子構造が明
らかにされた研究を紹介する [1]。国立科学博物館のグル
ープは大分県でこれまでに知られていなかった単体ヒ素の
鉱物を発見し pararsenolampriteと命名し国際鉱物協会の認
定承認を得た。この鉱物の構造の詳細は不明であったので
BL-10Aの装置を用いた単結晶回折実験が行われ，構造が
解明された。 

BL-10A：鉱物・合成複雑単結晶構造解析

吉朝　朗 1，杉山　和正 2，宮脇　律郎 3，栗林　貴弘 4，熊井　玲児 5,6

1 熊本大学先端科学研究部，2 東北大学金属材料研究所，3 国立科学博物館地学研究部，
4 東北大学理学研究科，5 物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，

6 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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図 1 第三の単体ヒ素の構造。白燐構造部位と黒燐部位が規則配
列し，同元素間で電子の供与・授与が起こり，それぞれの
部位は正と負に帯電している [1]。

　この構造は，白リン構造部（高圧相）と黒リン構造部（低
圧相）が原子レベルで規則配列（混在）した構造で，化学
結合論的に極めて重要な構造で，第一原理計算によるシミ
ュレーションでこの構造の最適化が行われ，結合軌道の混
成様式の再現や物性の予測が行われた。この構造では，白
リン構造部位と黒リン部位はそれぞれ正と負に帯電し，同
元素間で電子の供与・授与が起こっている。第一原理計算
から白リン構造部位と黒リン部位の電子状態の違いは d軌
道の混成の違いにより現れることが明らかにされた。こ
の d軌道の寄与は層間距離や双晶によりコントロールでき
る。グラフェンに対応する単層リンが量子デバイスとして
注目されているが，このヒ素結晶は量子物性分野において
新たな可能性を切り開く物質である。シミュレーションで
は，間接ギャップを有する半導体で特別な面内異方性を持
っており，オプトエレクトロニクスと機能デバイスに潜在
的な用途があることが示されている。

４．今後の展望
　放射光Ｘ線の特長とシンチレーション検出器を用いた， 
このビームラインでの単結晶Ｘ線回折実験は，よりその存 
在意義が増している。波長選択可能装置による異常分散項 
の利用による近接イオン種の席選択性の決定など，日本に 
おける本装置の存在価値をさらに高め，日本先導の先端装 
置として開発を数年のうちに行いたい。外部資金の獲得に 
向けて一歩でも進めるべく努力している。多様な重要成果 
が得られおり，装置の高度化の確かな展望をたてていく。

図 2 結晶の外形と原子配列，双晶境界を示す。シミュレーショ
ンにより構造が最適化でき，d軌道の重要性，機能物性な
ど明らかにされた [1]。

引用文献
[1] Natural arsenic with a unique order structure: potential 

for new quantum materials. A. Yoshiasa, et al., Scientific 
Reports, volume 9, Article number: 6275 (2019)  https://
doi.org/10.1038/s41598-019-42561-8

[2] Effects of a strong gravitational field on Mn-trimers and 
magnetic properties of hexagonal YMnO3 single crystal. 
M.Tokuda, et al., Journal of Physics and Chemistry 
of Solids,129 (2019) 172-179 https://doi.org/10.1016/
j.jpcs.2018.12.023
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１．概要
　BL-14A は単結晶構造解析／検出器開発ステーションと 
して運用している。世界的にもユニークな垂直偏光を発生 
させ，しかも 5T の超伝導磁石による強力な磁場により放 
射光のエネルギーを高エネルギー側へと押し上げる垂直ウ 
ィグラーを光源とするビームラインである。垂直（ω）回 
転軸の 4 軸Ｘ線回折計はおもに無機結晶の精密構造解析
に 利用されている。90年代半ばにはシリコン・アバラン
シェフォトダイオード（Si-APD）検出器と組み合わせた
精密測定法が確立され，主として汎用（自動化）測定に利
用されてきた。ただし，近年は高速 4 軸回折計＋ APD検
出器＋多重回折回避プログラムを組み合わせた精密構造解
析法の特長を意識した「先端的利用」も進めようとしてい
る。検出器開発については，今ではビームタイム利用の 6 
割を占めている。5-80 keV の広いエネルギー範囲および縦
偏光（とくにＸ線天文学での衛星搭載偏光検出器の校正）
と 1010 phs/mm2 程度までのパルス計数率を利用するテーマ
の検出器開発研究が展開している。

２．整備開発および運用状況　
　2017年夏に実施された BL-14垂直ウィグラー・ビーム
ダクトの交換作業のあと，2017年 11月から再開されたユ
ーザー実験は FY2018も順調に推移した。ユーザー実験と
並行して以下のような整備を行った。
１）モノクロメータ第 1結晶ホルダーおよび分光結晶交換
後のパラメータ調整
２）金製厚さ 90 μm，穴径 3 μmのピンホールを使ったＸ
線マイクロビームによる微細領域実験の手法確立

　１）はＸ線ビーム強度が最大になるように，エネルギー

領域に応じた Si(111)，(311)，(553)の各分光結晶ペアの角
度パラメータを求める作業である。２）は主にピクセルア
レイ検出器の評価実験で使われる直径 10 μm以下のＸ線
マイクロビームをユーザー実験で使えるように操作方法を
マニュアル化する作業である。ビーム強度を最大にすると
きの軸（4軸を調整）ごとに走査する順番，走査する範囲
やステップの大きさを決めた。図 1は金製穴径 3 μmピン
ホールの写真（光学顕微鏡による。倍率：500倍）である。
図 2は穴径 3 μmのピンホールで得たＸ線（16 keV）ビー
ム形状を示す。

３．ビームタイム利用状況
　安定化した垂直ウィグラーの光を使って 2017年秋から
は順調にユーザー利用を進めている。検出器開発のための
ビームタイムは 2日から 3日間程度，回折計利用課題につ
いては最短で 4日間，6日間を基準に 配分している。現在，
回折計利用課題への配分時間が全体の 1/3から 1/2，残り
の期間を検出器課題に割り当てることを基本としている。

４．今後の展望
　Si-APD検出器など独自の検出器開発と垂直偏光を利用 
した高速Ｘ線回折計の組み合わせにより精密・高効率測定 
の手法開発をさらに進める。ギガビット・イーサネットに 
よる制御系を整備して光学系の駆動に連動して迅速にデー 
タ収集することが可能になると高速駆動４軸Ｘ線回折計と 
高速パルス検出器による高精度・高計数率測定が行えるよ 
うになり，微弱な超格子反射などの精密観測を通じて物質 
機能を支配する特異的な構造をも明らかにするような進展 

BL-14A：単結晶構造解析／検出器開発ステーション

岸本　俊二
物質構造科学研究所放射光科学第二研究系

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻

図 1 穴径 3 μm金製（厚さ 90 μm）ピンホールの写真（光学顕微
鏡 500倍。中心部にピンホールが見えている。）

図 2 穴径 3 μm金製（厚さ 90 μm）ピンホールを使って得た
16 keVのＸ線マイクロビーム。縦 7 μm・横 8 μmと評価さ
れた。図は横方向の結果。
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が期待できる。
　検出器開発は広いエネルギー領域を利用して，シリコン 
系半導体ピクセル検出器やナノ粒子添加プラスチックシン
チレータを使って検出効率を高めた高エネルギーＸ線用シ 
ンチレーション検出器の評価を実施している。これらの結
果をもとに高速・高感度・高精細など特徴ある検出器の開
発を進める。
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１．概要
　BL-14Bは垂直ウィグラーを光源とする単色Ｘ線実験ス
テーションであり，精密なＸ線光学系を水平面内に比較的
容易に構築できるという特徴を持っている（図１）。この
特徴を活かして，BL-14Bでは先端的Ｘ線光学研究だけで
なく，Ｘ線イメージング等の応用研究も行われている。さ
らに近年では，Ｘ線イメージングの産業利用への展開もな
されつつある。

２．整備開発および運用状況
　2018年度は，Ｘ線吸収・位相イメージングやＸ線トポ
グラフィー等を中心として運用を行った。前者では各種工
業材料や生体試料の観察，後者では GaN やダイヤモンド
等の次世代パワーデバイス用結晶 [1]や高品質タンパク質
結晶 [2]の評価等が行われた。
　整備開発としては，昨年度に引き続きＸ線複画像ラミノ
グラフィーの開発を行った。従来のＸ線複画像 CT には，
検出器の視野よりも大きな試料の観察や平板状の試料の観
察が困難という問題があったが，この問題を解決するため
にＸ線複画像イメージングにラミノグラフィー [3]を導入
することを試みた。また，画像再構成プログラム等の改良
を行い，各種試料についてテスト実験を行った。
　また，Ｘ線 CCDカメラ制御用の PCの更新や，故障し
た測定装置の修理等を行った。

３．ビームタイム利用状況
　2018年度の有効課題は，S 型課題 1 件，G 型課題 15 件， 
施設利用 2件だった。ビームタイムの総配分日数は 112 日，
ビームタイム総要求日数は 139日であり，充足率は 81% 
だった。全体的にビームタイムは不足しがちであるが，ビ
ームタイム希望者には少なくとも最低希望日数が確保され
るようにしつつ，放射光共同利用実験審査委員会（PF-PAC）
の評点に従って傾斜配分を行っている。

４．今後の展望
　現在，BL-14B でユーザー実験に供している実験手法は，
Ｘ線吸収型イメージング，回折強調Ｘ線イメージング，複
画像ラジオグラフィー，斜入射Ｘ線トポグラフィー，二結
晶平面波トポグラフィー等である。これに加えて，Ｘ線回
折格子干渉計を用いた位相イメージングもユーザー実験に
供するべく，画像処理プログラムの整備を進めている。さ
らに，倍率可変Ｘ線ブラッグ光学系とフォトンカウンテ
ィング二次元検出器とを組み合わせることにより，サブミ
リメートルからサブミクロンの間で空間分解能が可変な高
速・高感度・高精細・広ダイナミックレンジのＸ線イメー
ジングを開発し，各種試料の in situ マルチコントラスト・
マルチスケール観察への道を拓くことにも引き続き取り組
む [4]。

引用文献
[1]  KEKプレスリリース「GaNの結晶欠陥を大面積且つ

非破壊で検出・分類する方法を開発 ～青色 LEDか
ら電力制御素子まで，GaN結晶の高品質化を加速～」
（2018 年 7 月 9 日 ）https://www.kek.jp/ja/newsroom/
attic/20180709pressrelease_imss.pdf

[2]  R. Suzuki et al., PNAS 115, 3634 (2018).
[3] K. Hirano, Y. Takahashi, K. Hyodo and M. Kimura, J. 

Synchrotron Rad. 23, 1484 (2016).
[4] K. Hirano, Y. Yamashita, Y. Takahashi and H. Sugiyama, 

J. Synchrotron Rad. 22, 956 (2015).

 
 

BL-14B：精密Ｘ線光学実験ステーション
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図 1 BL-14Bのハッチ内の写真。垂直回転軸の精密Ｘ線回折計
や各種Ｘ線カメラなどを備えており，自由に精密Ｘ線光学
系を構築することができる。
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１．概要
　BL-18B（インドビームライン）は 2008年に締結された 
インド DST（科学技術省）と KEKの協定に基づき設置さ
れた汎用Ｘ線実験のためのビームラインとして，インド 
人研究者による運営が行われている。インド側プロジェク
トによるインド国内研究者向けの利用に加え，PF-PACに
よる課題選定を通じた一般の共同利用も受け入れている。
　ハッチ内には 2 台の回折計が導入され，利用できる実験 
手法としては，(a) 高分解能粉末Ｘ線回折，(b) 低温（T > 
10 K）粉末Ｘ線回折，(c) 高温（T < 1200 K）粉末Ｘ線回折，
(d) 単結晶およびエピタキシャル薄膜回折，(e) 固体表面・
界面の反射率・散漫散乱測定，(f) 斜入射及び透過配置に
よるＸ線小角散乱，(g)液体表面の斜入射Ｘ線回折及びＸ
線反射率測定，(h)高圧Ｘ線回折のそれぞれが可能である。
　2009年度よりビームラインの貸与が開始され，コミッ
シ ョニングを行った後，2011 年 10 月よりユーザー実験
が開始された。まずインド人一般ユーザーからの公募に
よる実験課題を実施し，その後 2014 年度より PF-PAC課
題による日本人を含む一般ユーザーの利用が開始された。
インドビームラインプロジェクトは，インド科学技術省
(DST)の後援による資金提供を受けており，第一期はコ
ルカタの Saha Institute of Nuclear Physics（SINP）によって
実施され，2016 年度から開始された第二期はバンガロー
ルの Jawaharlal Nehru Centre for Advanced Scientific Research 
(JNCASR)によって運営実施されている。

２．整備開発および運用状況
　本ビームラインの運営およびユーザーサポートは PFス
タッフの協力を得て常駐インド人研究者により行われてい
る。ビームライン設置以降，各種測定装置は主に SINPに
より開発が行われ，現在は JNCASRが主に調整を行い大
きなトラブルはなく，順調にユーザー実験が行われている。
2018年度には 16~20 keVの高エネルギーＸ線を利用した
高圧下回折実験に利用するための大型フラットパネル検出
器（Perkin-Elmer社製）が導入された。また，高圧セル中
の試料への入射Ｘ線成形を行うための入射システムとして
Ｘ線レンズシステムと 2種類のアパーチャ（300 μmおよ
び 50 μm）を設置した。これらの高圧Ｘ線回折環境を用い
て標準的な試料の回折実験を確認したのち，ユーザーに公
開した。
  また，液面回折によるＸ線反射率測定（XRR）および斜

入射Ｘ線回折（GIXD）のセットアップを行い，DPPCや
DPPEなどの標準的な脂質試料のラングミュア単層膜を用
いた XRRおよび GIXDの測定を行い，問題なく測定が可
能なことを確認した。このセットアップについても既にユ
ーザー実験で公開している。

３．ビームタイム利用状況
　BL-18Bでは，全ビームタイムの 50% まで PF-PACを通
じて申請された一般課題を受け入れており，残りをイン
ド側プロジェクトを通じて募集したインド国内研究者向
けに配分している。インド人ユーザーからの課題は年に 2
回（6/15，12/15締切）募集を行い，インドビームライン
運営委員会により選定された国際評価委員会による審査を
行い，ビームタイム配分を行っている。インド人ユーザー
以外の一般課題については，通常の PFビームタイム配分
委員会による配分を行っている。2018年度はインド人ユ

BL-18B：Multipurpose Monochromatic Hard X-ray Station

熊井　玲児 1,4, Mrinmay K Mukhopadhyay2, Arpan Bhattacharyya2, 
Gangadhar Das3,  Chandrabhas Narayana3, Milan K. Sanyal2

1 物質構造科学研究所放射光科学第一研究系，2Saha Institute of Nuclear Physics (SINP),
3Jawaharlal Nehru Centre for Advanced Scientific Research (JNCASR),

4 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻

図 1 （上）高圧Ｘ線回折用に新規に導入した入射Ｘ線成形シス
テム（Ｘ線レンズおよびコリメーションシステム。（下）
大型フラットパネル出器による高圧Ｘ線回折測定セットア
ップ。
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ーザーによる課題の実施は 30であった。利用開始後，ユ
ーザー数，実施課題数ともに増え続けており，2009年度
には 7人（unique user）であったインド人ユーザーの数は，
2018年度には 57人（インド国内 20機関）まで増加して
いる。

４．今後の展望
　高圧粉末回折設備と液体表面散乱の設置が完了し，一般
ユーザーへの利用が行われた。今後は SAXSセットアッ
プのアップグレードの一環として，生体分子を用いた実験
を開始する予定であり，このために，真空内ビームストッ
プを備えた真空パスを製作し，2019年度にはユーザー向
けに公開する予定である。さらに，液体表面からの光学測
定とＸ線散乱測定を同時に行うためのセットアップを行う
予定である。
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１．概要
　本ステーションは，小型の高圧発生装置であるダイヤモ 
ンドアンビルセル（DAC）を利用し，放射光の特長を生 
かして超高圧条件下での物質の構造をその場観察すること 
を目的としている。主として単色Ｘ線とイメージングプレ
ート（IP）を利用した室温高圧条件での粉末Ｘ線回折の測 
定が行われており，高圧下での格子定数 ･ 原子座標の精密 
測定，結晶構造解析，高圧下での相転移の観察などの研究 
が展開されている。また，本ビームラインにはクライオス 
タットも装備されており，低温高圧条件でのＸ線回折測定 
も可能である。最近は高圧条件下での小角散乱測定を行う
ユーザーも増加している。本ステーションは外部ユーザー
によって維持されているユーザーグループ運営ステーショ
ンの一 つとなっている。

２．整備開発および運用状況
　2018年度は，装置 ･ 光学系周辺の大がかりな改良は行
わなかったが，前年度から引き続き，実験スペースの整
理 と周辺機器や什器の配置の変更をおこなった。隣接す
る BL-19Aに新たなビームラインが完成した関係で，周辺
器具の収納スペースなどの変更を行った。また，ユーザー
が外部資金によって導入したヘリウムガス圧自動調整装置
（iGM controller）を設置し，ハッチ内から新たなヘリウム
配管を敷設した。初期不良のためガス圧調整装置を輸入先
に返送して修理をしなければいけないといったトラブルが
あったが，現在は正常に稼働し，ユーザーに供用されてい
る。
　BL-18Cではユーザーの外部資金によって導入された 
CCD検出器付きシングルポリクロメーター（分光器）を 
ルビー蛍光スペクトル測定による圧力計測のために供用し
ている。多くのユーザーからルビー蛍光スペクトルのみな
らずラマンスペクトルの測定も行いたいという要望が寄せ
られており，高性能ノッチフィルターを既存のフィルター
と交換して，波数範囲で 500 cm−1 から 3600 cm−1 の領域で
ラマンスペクトルが測定できるようになった。しかし，現
在使用している励起レーザーの出力が 15 mWであるため，
スペクトル強度が不十分である。 2019年度中に 100 mW
クラスの高出力レーザーを導入する方向で現在準備を進め
ている。

３．ビームタイム利用状況
　本ビームラインでは，主として室温条件での測定（一部 
高温条件も含む）が行われているが，高圧下での小角散乱

の実験が増加傾向にある。また，現在は１グループのみで
あるが，クライオスタットを利用した高圧下での低温実験
も行われている。これらの測定モードの切り替えと調整に
は半日以上の時間を要するため，マシンスタディの時間を
活用するなど切り替えが最小限ですむように工夫してビー
ムタイムを配分した。また，PF-AR NE1Aでのレーザー加
熱ダイヤモンドアンビルセルを用いた超高温 ･ 高圧実験も
同時にビームタイム申請しているユーザーもいるため，両
者の重複がないように配分することも必要である。海外か
らのユーザーもいるが，来所のための書類提出の不備や実
験の際の技術的なトラブルなどもあり，コミュニケーショ
ンの難しさを痛感している。
　BL-18Cのビームタイムは，ユーザーからの実験計画を 
精査してビームタイムが適正に要求されているかを確認し 
た後，課題申請書の評点に応じて 100% から 50％のファ 
クターをかけて分配を行った。2018年度に関してはビー 
ムタイム申請をしたにもかかわらずビームタイムが配分さ 
れなかった課題はなかったが，必ずしも十分なビームタイ 
ムがユーザーの方々に配分されなかったといえる。

４．今後の展望
　今後も引き続き，光学系並びに周辺環境の細かな改良を
進めていく予定である。室温・低温条件のみならず，抵抗
加熱による高温高圧実験を行うユーザーも複数いる。また，
ユーザーグループ運営ステーションとして運用されている
こととも関連するが，これまで高圧実験の経験がない新規
ユーザーへの対応も課題である。原則として，実験に必要
な消耗品はユーザーに準備をしてもらう体制になっている
が，高圧実験初心者となる新規ユーザーの実験の立ち上げ
のために必要となる DACならびに消耗品（ダイヤモンド
アンビル，超硬台座など）の整備も定常的に必要となる。
運営面では所内担当者が放射光実験施設長に就任すること
となり，益々，現場での対応が困難になることが予想され
る。特に初心者やビームラインでの手厚いサポートを期待
する外国人ユーザーの実験への対応が問題となる可能性を
付記しておきたい。
　以上のような潜在的問題を回避しながら，高圧を基軸と
した極限条件下での構造解析を行う実験ステーションとし
て，今後もユーザーを拡大しながら研究を展開していきた
いと考えている。
 

BL-18C：超高圧下粉末 X 線回折計

鍵　裕之 1，亀卦川　卓美 2，船守　展正 3, 4

1 東京大学大学院理学系研究科，2 物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，
3 物質構造科学研究所放射光科学第一研究系，4 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１．概要
　本ビームラインは白色・単色Ｘ線によるＸ線回折トポグ
ラフィおよび関連するＸ線回折実験専用ステーションであ
る。旧オーストラリアビームラインを改造し，2013年秋
から旧 BL-15B，15CなどＸ線トポグラフィ関連課題を統
合して専用ビームラインとして運用を開始した。入替形式
により白色Ｘ線トポグラフィ用垂直軸大型回折計および精
密Ｘ線トポグラフィ用水平軸回折計が使用可能である。他
のビームラインと共用ではあるが各種解像度のＸ線 CCD
カメラも標準使用可能である。

２．整備開発および運用状況
　今年度はビームライン機器位置調整およびモノクロメー
タ前後に設置されている水冷スリットのブレード保守，平
行性調整を実施した。

３．ビームタイム利用状況
　回折装置の入替作業は 30分程度の作業ではあるが，立
上・調整には最低でも 1シフト程度必要になるため，可能
な限り同一装置を使用する課題を連続して実行するように
している。また，実験の性質上，1課題あたりの必要とす
る時間が 4-6日間と長い場合が多く，本ステーションにお
いて現実的に実行できる課題数は最大 10課題程度である
と考えている。
　現在実行されている課題が対象とする試料は，SiC，ダ
イヤモンド，卵白リゾチーム，GaN，GaAsの単結晶で，
Ｘ線トポグラフィおよびロッキングカーブ法などで研究・
評価が実施されている。

４．今後の展望
　各実験の実施時間を短縮する方法として試料結晶の方位
調整時間を大幅に短縮する必要があり，このためフラット
パネルのような大面積低分解能のイメージセンサーの設置
についてユーザーと協議のうえで必要な仕様を検討する。

BL-20B：白色・単色Ｘ線トポグラフィ / Ｘ線回折実験ステーション

杉山　弘
物質構造科学研究所放射光科学第一研究系

総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１．概要
　PF-ARの N棟直線部に設置された多極ウイグラーか
らの高エネルギー・高強度Ｘ線を，微細溝加工された 
Si(111) 結晶で単色化し，超高圧下Ｘ線回折実験用に整備
された K-B 多層膜ミラーによって 100 μm以下に集光した 
50 keV，30 keV，14.4 keV の 3 種類の単色光が使用できる。
また PF-ARの単バンチ運転を活用したメスバウアー散乱
実験のために，通常の光学系に高分解能分光器を挿入し
て 14.4 keVの光を準超単色化する仕組みが整備されてい
る。 実験装置としては，YAGレーザー加熱光学系を備え
た DAC実験ステージと高磁場下での高圧実験ができるク
ライオスタットが整備されている。

２．整備開発および運用状況
　AR-NE1Aの分光器には，高エネルギー・高強度Ｘ線の
熱負荷に耐えるために，微細溝加工結晶が用いられている
が，水冷シール用の Oリングや結晶接合面の放射線損傷
による漏水が安定運用を妨げてきた。その後，冷却水配置
や接合加工評価技術の開発が行われ，現在では，安定運用
が可能になっている。これらのトラブルに対応する過程で，
光学系に多くの改良が施された。例えば，集光光学系の多
層膜ミラーは，50 keV，30 keV，14.4 keVと 3 種類のエネ
ルギーの夫々用に，3 種類の多層膜帯が長手方向に平行に
並べて蒸着されており，光軸の位置に縦集光ミラーと横集
光ミラーをスライドさせて所定のＸ線を集光する（図 1）。
当初，エネルギー変更に伴いビーム強度が再現しない問題

があり，ミラー毎に可動する 4 軸，全 8 軸に直線エンコー
ダを取り付けてモニターした結果，位置制御の問題ではな
く，微細溝加工結晶の問題に帰着した。また，光学系を動
かさない場合でも，リングの入射毎にビーム位置がずれる
現象に対応するため，分光器直後に出し入れ可能な位置敏
感型フォトダイオードを整備し，単色光位置の変動を測定
している。正しく製作された結晶を使用することで，前述
したように，現在はトラブル無く運用されている。メスバ
ウアー実験は，高分解能光学系やマルチ APD検出器・計
測タイミング系など，調整の手順が複雑である。施設にメ
スバウアー実験の専門家がいない事から，兵庫県立大の池
田修悟氏を中心としたユーザーによってマニュアルが整備
された。年間を通して，データに混入するノイズに悩まさ
れたが，運転最終日に，バンチ純度の問題であることを確
認でき，解決への目途が立った。

３．ビームタイム利用状況
　DAC による超高圧下Ｘ線回折実験の他に，超伝導マグ
ネットを用いた高圧下メスバウアー実験や表面 ･界面のメ
スバウアー実験，S型課題の高圧下単結晶構造解析など，
実験手法 ･装置の異なる課題が混在している。基本的にユ
ーザーの希望時間を実験課題の評点に準じて傾斜配分して
いるが，それだけで最適な配分を実現するのは難しい。例
えば，回折実験のデータ取得に必要な時間は数分で十分で
あるが，メスバウアー実験では数時間も掛かってしまうな
ど，それぞれの実験での測定時間がシグナル強度や温度圧
力などの試料環境などに大きく依存するという，このステ
ーション特有の問題があるためである。2018年度は，結
果的に，70%程度の配分率（配分 /希望）であった。

４．今後の展望
　トップアップ入射が可能になり，より安定な利用実験が
可能になった。メスバウアー実験で生じていたトラブルに
も解決の目途が立ち，2019年度から単バンチ運転の特長
を活かした S型課題「偏光特性を活用した核共鳴散乱法
による Fe系化合物の軌道秩序とその揺らぎの観測」（代表：
小林寿夫）がスタートする。今後，核共鳴散乱の利用者を
増やす努力をしていく予定である。

 
図 1 AR-NE1Aにおける集光光学系の概略図。縦横集光ミラー

のそれぞれの多層膜帯を光軸位置に合わせることで 3種類
のエネルギーのＸ線を試料位置に集光することが出来る。

AR-NE1A：レーザー加熱超高圧実験ステーション

亀卦川　卓美 1，岸本　俊二 1,4，杉山　弘 2,4，渡邉　一樹 3，船守　展正 2,4

1 物質構造科学研究所放射光科学第二研究系，2 物質構造科学研究所放射光科学第一研究系
3 三菱電機システムサービス（株）加速器技術センター，

4 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻
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１．概要
　PF-AR からの高エネルギー白色Ｘ線を用いた高温高圧
実験を行うことを目的とし，MAX80と呼ばれる 500トン
の油圧プレス（図 1）に組み込まれたキュービック型アン
ビルにより，1,000°C・10 GPa 程度の温度圧力領域におか
れた様々な試料について， Ge 半導体検出器によるエネル
ギー分散型のＸ線回折（XRD）実験が行われている。また，
角度分散型 の XRD 測定およびＸ線吸収微細構造（XAFS）
分光測定のための二結晶分光器も実験ハッチ内に整備され
ている。

２．整備開発および運用状況
　AR-NE5C には角度分散型 XRD 実験用の二結晶分光器 
[1]が設置されているものの長い間使われておらず，ほと
んどの利用は，白色光によるエネルギー分散型 XRD測定
であった。2015年度より，分光結晶のステージ類の再配
線と修理，分光結晶用真空チャンバーの窓材の変更とそれ
に伴うインターロックシステムの変更によって，単色光の
利用環境が整えられてきた。物質化学グループ（当時）の
協力の下に，XAFS専用ビームラインで実績のある分光結
晶駆動ソフトが導入され，単色Ｘ線と白色Ｘ線の切り替え

や単色Ｘ線のエネルギーの変更を容易に行うことができる
ようになった。
　単色Ｘ線が利用可能になったことを受けて，高圧下そ
の場 XAFS-XRD 複合測定システムの立ち上げを行った。
まず，電離箱などの必要な機器を揃えて，透過法による
XAFS 測定システムを整備した。検出器は容易に退避でき
るように配置されており，前述の分光結晶駆動ソフトと組
み合わせることで，単色 X線による XAFS 測定システム
と白色Ｘ線による XRD 測定システムは，短時間での切り
替えが可能になっている。高温高圧下その場 XAFS-XRD 
複合測定のための試料セルの改良を進めて，これまでに，
10 GPa 程度までの圧力領域において，液体ヨウ素の XAFS 
スペクトルと XRD パターンの測定に成功している［2］。
高エネルギー領域での XAFS測定のための高分解能分光
結晶 Si(311)も導入され，10-70 keV領域での XAFS測定が
可能になっている。なお，XAFS 測定に限らず，フラット
パネルを用いた単色 XRD測定や単色イメージングなども
可能になっている。

３．ビームタイム利用状況
　ユーザーの希望時間と実験課題の評点に準じてビームタ
イムの配分を行っている。2018年度は，75%程度の配分
率（配分 /希望）であった。

４．今後の展望
　AR-NE5Cでは，高温高圧下その場 XAFS-XRD 複合測定
システムが立ち上がった。既に幾つかのグループが利用し
ており，今後もユーザーの拡大が期待される。ユーザーか
らの要望も確認しながら，利用環境の整備を進めたい。ま
た，微量元素に適用可能な蛍光法による XAFS測定シス
テムの整備に向けた準備を進めている。一方，XAFS 測定
に限らず，単色 X線を用いた XRDやイメージングなどの
ユーザーも増えていくものと期待される。個々のシステム
の利用環境の改善や，システムの切り替えの効率化，複合
化を目指して整備を継続したい。
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AR-NE5C：高温高圧実験ステーション /MAX80
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図 1 AR-NE5C実験ハッチに設置されている 500トンプレス
（MAX80）。中心部に DIA型高圧発生装置が組み込まれて
いる。右手上流に放射光光源および二結晶分光器があり，
白色 /単色Ｘ線が実験ハッチに導かれる。白色Ｘ線を用い
た XRD測定のための Ge半導体検出器や単色Ｘ線を用いた
XAFS測定のための電離箱が設置されている。
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1. 概要
・測定手法
ピコ秒時間分解Ｘ線測定（回折・散乱・分光）
・使用目的の概要
定常測定では測定が困難なピコ秒～ミリ秒の時間スケール
の過渡的な構造・電子状態変化を測定するために使用

２．整備開発および運用状況
　NW14Aでは光物性物理・光化学・生体物質における光
反応といった様々な分野の光誘起ダイナミクス現象につい
て，回折・散乱・分光といった従来の放射光測定法を時間
分解測定に幅広く適応させることで利用研究が行われてい
る。世界的にもユニークな時間分解Ｘ線実験専用ビームラ
インの性質を踏まえ，様々な分野のユーザーに対し，常に
新規性のある動的情報が測定できるような実験環境を提供
することを，基本的な運用方針としている。また，XFEL
で展開されているフェムト秒ダイナミクス研究との相補利
用を考慮し，PF-ARの高エネルギー性，白色性，高繰り
返し性を有効に活用して，蓄積リング型放射光源としての
特徴を生かした動的情報を引き出す整備も進めている。
　2018年度において，以下 3件の高度化を実施した。

１）時間分解 XAFS システムの検出器多素子化：溶液ジェ
ットを用いた蛍光測定の場合，円筒形状に整形されたサン
プルの中心にＸ線は照射されるので，水平面内のＸ線と
垂直な軸方向に対称な蛍光シグナルが発光する。これま
で 1方向の蛍光シグナルしか検出していなかったが，逆方
向の蛍光シグナルに関しても検出器と BOXCARシステム
を導入することにより，検出効率が 2倍になった。この高
度化により，およそ 18時間の測定で k～ 12までの過渡
EXAFSスペクトルを得ることが可能となった（図 1）。

２）時間分解 XRD 専用回折計の導入：高繰返し時間分解
XRD測定システムにおいて，二次元検出器 PILATUS 100K

が設置可能な小型回折計を新規に導入した。カメラ長は最
長 1000 mmまで可変で，ω，2θ軸は垂直および水平の両
回転に対応可能である。この回折計の導入により，従来と
比較して，より短時間かつ高精度にセットアップおよびサ
ンプルアライメントを実施することが可能となった。現在，
XRDソフトウエア「SPEC」による回折計制御を可能にす
るための整備を進めている（図 2）。

３）レーザー誘起衝撃波 1 ショット Laue 測定におけるレ
ーザー光学系の整備：衝撃波駆動用の Nd:ガラスレーザー
の光学系を整備し，試料位置でのレーザーの空間プロファ
イルがガウシアン型からフラットトップ型になるよう改良
を行った（図 3(a)）。空間プロファイルをフラットトップ
化することにより試料に入る衝撃波の空間的な均一性が
向上し圧力状態が均一化することに成功した。図 3(b)に
100 mmのアルミニウムの時間分解Ｘ線回折プロファイル
を示す。アルミニウムの 111と 200の格子面に対応する回
折ピークがピークを持つプロファイルのまま高角側にシフ
トし，圧力分布の少ない均一な衝撃波が形成されたことが
確認出来た。
３．ビームタイム利用状況
　2018年度における手法別のビームタイム利用率は，回
折：散乱：分光 ＝ 0.37：0.26：0.37である。2018年度に

AR-NW14A：ピコ秒時間分解 X 線回折・散乱・分光

野澤　俊介 1,2，一柳　光平 3，深谷　亮 1，福本　恵紀 1，足立　伸一 1,2

1 物質構造科学研究所 放射光科学第二研究系 , 
2 総合研究大学院大学高エネルギー加速器科学研究科物質構造科学専攻，3 自治医科大学 医学部

図 1 2台の検出器（プラスチックシンチレーター＋ PMT）を導
入したシステムで測定された，Re光触媒錯体の反応中間体
構造（τ～ 100 ns）における過渡差分 EXAFSスペクトル。

図 2 新規導入した小型Ｘ線回折計を利用した高繰返し時間分解
XRDのセットアップ例
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おける “ビームタイム配分率” は 65％であり，“ビームタ
イム配分があった課題の最低 PAC点数” は 3.6であった。
ビームタイム配分は PAC配点を基準に決定されている。

４．今後の展望
　シングルバンチ fluxで比較すると PF-ARは PETRA-III, 
APSと同等であり，世界最高クラスの性能を持つため，
PF-ARにおける時間分解Ｘ線測定は，現在でも非常に高
い国際的な競争力を持つ。今後の整備予定としては，まず
BLのアクティビティを上げる方向性として，引き続き測
定システムの高効率化を中心に整備を進めて行く予定であ
る。加えて，もう一つの方向性として，XFELとの相補利
用を意識し，NW14Aと XFELを相補的に用いた研究が広
く展開されていくように整備を進めていく予定である。

図 3 (a) 試料位置における約 500 mm 径のフラット領域を持つビ
ームプロファイル。(b)　(a)のビームプロファイルを用い
て行ったアルミニウムの時間分解Ｘ線回折測定。レーザー
照射後 10.2 nsのときに衝撃圧縮を示す高角側へのシフトが
確認できる。


