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1．はじめに
BL16XU及びBL16B2の二本のビームライン（サ

ンビーム）は、産業界専用ビームラインとして、13

社・グループ［1］が参加した「産業用専用ビームラ

イン建設利用共同体」（以下「共同体」という）に

よって計画・建設され、1999年10月（1999B期）か

ら各社の利用に供されている［2-5］。BL16XU（挿入

光源）にはX線回折、蛍光X線分析、マイクロビー

ム利用の各装置が、また、BL16B2（偏向電磁石）

にはXAFS、X線トポグラフィ（X線反射率測定）

の各装置が設置されている［6］。初期の試用期間を

除くと、参加企業による本格的な利用実験が始まっ

てほぼ1年が経過したことになる。幸い、この間の

運用は比較的順調であった。本稿では、現在までの

運用状況を報告するとともに、各社から出始めた研

究成果のいくつかを紹介する。

２．利用状況
表1に、これまでの利用状況の概略を示す。期毎

に多少の変動はあるものの、平均すると全ビームタ

イムの7割以上が各社利用に供され、3割弱が調整お

よび共同作業に当てられている。調整は、測定装置

の入れ替えに伴うもので、入れ替え時の最初の利用

会社が行うことになっている。利用計画は、なるべ

く同種の実験をまとめるように組んではいるが、期

中に数回の入れ替え作業は避けられない。共同作業

というのは各社から交代で人を出して行う作業で、

ビームラインの立ち上げ、立ち下げ、新規設備導入

に伴う立ち上げ調整、施設側変更に伴う調整作業な

どがある。また、新規利用者向けなどにオンライン

講習会も随時行っている。2000B期に共同作業が増

えているのは、施設側変更に伴う調整作業や建設時

に積み残した作業が重なったためである。定常的に
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は、調整・共同作業の部分は2割以下になり、全ビ

ームタイムの8割以上を各社利用に供することが出

来るものと思われる。

各社利用時の状況は比較的順調に推移している。

初期のころには分光器の破損、水漏れ等があったが、

最近はかなり落ち着いてきた。数％のロスタイムは、

ビームアボートなどが中心である。

建設時に予想しなかった比較的大きなトラブルが

二つあった。一つは、BMの第一分光結晶（直接水

冷）の水漏れである。これは、強力放射光によるO

リングの硬化が予想外に激しかったために起こっ

た。これに対しては、2000A期にはサイクル毎にO

リングを交換するという人海戦術でしのぎ、その後、

間接冷却方式に変更することによって解決した。も

う一つは、トポグラフィの不調である。SPring-8で

は、従来よりもはるかに高精度のトポグラフィが期

待されていたが、実際には上流に置かれたBe窓の

表面平滑度が十分でないために本来の性能が得られ

なかった。この問題は共用ビームラインでも同様に

見られることで、トポグラフィに限らずきれいなイ

メージングのためには早急な解決が必要である。し

かし、Be窓の精密研磨技術はいまだ確立しておら

ず、もう暫くの研究開発が必要である。共同体とし

ては、現在トポグラフィに対する各社のニーズがあ

まり大きくないこともあって､当面は独自開発はせ

ずに、施設側の研究開発がある程度進んだ段階での

技術導入を考えている。現在、トポグラフィ装置は

主に反射率測定に使われている。

各測定装置の使用時間を1999Bから2001A（計画）

までの平均で見ると、IDではＸ線回折が53％と半

分以上である。次いで、蛍光Ｘ線分析が30％、マイ

クロビーム利用が17％となっている。マイクロビー

ムは測定技術が固まってきたこともあり、これから

利用が増えると思われる。BMではXAFSが86％と

圧倒的であり、残りが反射率測定（トポグラフィ）

である。

各社の研究テーマは、公表されているUser Experiment

Report（1999Bおよび2000A）によると以下のよう

なものである。まず、電気会社が多いこともあり､

約37％が半導体関係の材料である。（このうち半分

は現在最もホットなゲート絶縁膜関連。この他に、

銅配線、シリコンウェハ汚染分析、強誘電体、化合

物材料など。）次いで、リチウム二次電池（17％）

や燃料電池・触媒（11％）などのエネルギー・環境

関連がある。また、ハードディスク・光ディスクな

どの記録ファイル関係も15％と多い。この他には、

鉄鋼関係（7％）、マイクロビーム技術開発（6％）

などがある。

3．成果紹介
サンビームのビームラインと測定系は13社の共同

作業によって建設され維持管理されているが、完成

後の利用は各社独立に行われており、「共同体」と

しての研究テーマがあるわけではない。しかし、蛍

光X線分析（BL16XU）については、共同で行われ

た立ち上げ実験の結果が13社連名の論文として発表

されているので、まずそれを紹介したい［7］。サン

ビームの測定系は、使いやすいツールであることを

目指したので特に変わった特徴があるわけではない

が、蛍光X線分析については通常のエネルギー分散

型の他に、元素分離を良くするために波長分散型の

検出器も備えたという特徴がある。波長分散方式は、

エネルギー分解能は高いものの検出効率が低いため

に、これまで全反射蛍光X線分析には使われてこな

かった。今回、SPring-8の強い光と組み合わせるこ

とにより、波長分散全反射蛍光X線分析（WD-

TXRF）において、～10－9 atoms/cm2（～100fg）

という当時最高レベルの検出限界が得られた。最近、

金材研の桜井氏らはBL40XUのさらに強い放射光を

使うことにより、数fgオーダーという驚異的な検出

限界を報告しており、この分野の一層の発展が期待

される［8］。共同体の有志会社数社では、近々、蛍

光装置をBL40XUに持ち込んで施設側と共同で実験

する予定である。桜井氏らの装置はエネルギー検出

範囲が5～10keVの範囲であるが、我々の装置は、

①4種類の平板結晶を利用することでBからUまでの

広い元素について測定可能、②検出器が真空チャン

バー中にあり軽元素測定に適している、③12インチ

ウェハがそのまま入りマッピングも可能、という特

徴を備えているため、産業界へのインパクトは大き

いと思われる。このような共用ビームラインとの研

究レベルでの交流は、これからも積極的に進めてい

きたいと考えている。

この蛍光X線装置（BL16XU）を用いて、富士通の

淡路らはGMRヘッド用金属多層膜の評価を行っ

た［9］。彼らは、いわゆるスピンバルブといわれる

Ta（6）/PdPtMn（25）/CoFeB（2）/Cu（3）/CoFeB（2）

/NiFe（4）/Ta（5）/Si-sub多層膜（括弧内は膜厚nm）

について、構成元素であるCo, Ni, Cu, TaおよびPt

の蛍光X線強度を斜入射角度に対して測定した
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（図1）。周知のように、Co, Ni, CuのK線および Ta,

PtのL線のエネルギーは近接しているため、それら

を分離測定することは従来のエネルギー分散では不

可能であり、今回サンビームで開発した波長分散蛍

光X線分析によって初めて可能になった。彼らは、

その蛍光X線データと反射率データを解析すること

により各金属層のプロファイルを求め、界面の急峻

さが熱処理によって弱くなっていることを明らかに

した。彼らはまた同じ手法によって、Ta2O5ゲート

絶縁膜のTiN/Ta2O5（5nm）/Si構造についても調べ、

900℃以上の急速熱処理によってTaがTiN層中に拡

散する様子を明らかにした［10］。

マイクロビーム利用（BL16XU）では、日立の平

井らによって精力的に技術開発が進められており、

サブミクロンビーム（0.51µm×0.86µm）の生成、
毛髪断面やCu配線の蛍光マッピングなどが報告さ

れている［11］。強誘電体PZT薄膜では、薄膜の中央

部とコーナー部でXANESプロファイルに差があ

り、コーナー部が劣化していることが指摘されて

いる［12］。

X線回折（BL16XU）でもSPring-8の特徴を生か

した研究がいくつかある。日立の上田らは、格子定

数のよく似たCo, Cu, NiFeを含むGMR極薄多層膜

Ta（20Å）/Cu（22Å）/Co（5Å）/NiFe（30Å）/Co（5Å）に

ついて、異常分散効果を用いることにより、Cu膜

とNiFe膜からの回折ピークの分離に成功した［13］。

彼らは、CuとNiのK吸収端波長とそこから外れた波

長について斜入射面内回折を行い、回折パターンの

差分からそれぞれの回折ピークを求めた。このよう

な極薄膜の評価はSPring-8でなければ不可能であ

ろう。

住友電工の山口らは高炭素鋼中のセメンタイト

（Fe3C）の結晶性を評価した［14］。通常のX線回折

では十分なピーク強度が得られないが、平行度が高

く強度が大きい放射光を用いることによって、セメ

ンタイト相の回折ピークの半値幅を精度よく測定す

ることが出来た。その結果、伸線後の熱処理温度の

上昇とともに半値幅が小さくなり結晶性が回復して

いることが判った。

豊田中研の加藤らは、PSPCを用いて、相変化型

光ディスク材料であるGe2Sb2Te5（厚さ20nm）の結晶

構造を400℃までその場観察することに成功した［15］。

強い放射光を用いることにより、実際の光ディスク

の膜構成のままで測定することが可能になった。試

料の温度誤差は2℃以下で、1回の測定に要する時間

は2秒であった。160℃でのアモルファスからfccへ

の相転位と、280℃でのfccから六方晶への相転位が

明瞭に観察された。

反射率測定（BL16B2）では住友電工の芳賀らに

よるGaAs基板上アモルファスSiNx膜の界面構造解

析がある［16］。種々のプラズマCVD条件で作製した

SiNx/GaAs膜のX線反射率を入射角2.5度以下で測

定し、構造モデルにフィッティングすることによっ

て界面構造の違いを解明した。作製条件に応じて、

SiNx/GaAs界面に数nm以下のSi-rich層やGa2O3層

が形成されることが判明した。

XAFS（BL16B2）では、電池、触媒、鉄鋼など

のバルク材料の研究が多く行われている。豊田中研

の野中らは、Co添加によって安定性を高めたリチ

ウム二次電池正極材料LiNi0.8Co0.2O2について、サ

イクル劣化と高温保管劣化の原因を調べるために、

Ni及びCoのin situ XAFS測定を行った［17］。彼らは

電池を組んだ状態で（正極材料を取り出さずに）測

定するために、上下面にBe窓を設けた特別なコイ

ン型電池を工夫した。初期状態の試料では、Ni及び

CoのK吸収端XANESスペクトルは、電池の充放電

に伴うイオン価数の変化（Ni3＋/Ni 4＋, Co 3＋/Co 4＋）

を反映した明瞭な化学シフトを示した（図2）。しか

し、充放電サイクルあるいは高温保管によって電池

容量が減少した試料では、化学シフトは非常に小さ

くなりスペクトル形状は充電状態に近いものであっ

た。一方、NiのEXAFSからは、最近接Ni-O距離に

相当するフーリエ変換ピークの大きさが充放電に伴

い大きく変化することが観察された。これは、充電

によって、ヤン・テラー効果の大きなlow spin

Ni 3＋（3d7）からヤン・テラー効果のないNi4＋（3d6）

に変わることにより、NiO6八面体の歪みが解消さ
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図1 GMR多層膜の蛍光X線と反射率の斜入射角度依存性
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れるためであると解釈される。この場合も、劣化し

た試料についてはピークの大きさは充電状態（歪み

のない状態）に近いままほとんど変化せず、

XANESの場合と同様の傾向を示した。

同じく豊田中研の長井らは、自動車用三元触媒の

助触媒として重要なCeO2-ZrO2複合酸化物の構造を

XAFSによって調べた（BL01B1も併用）［18］。Ce及

びZrのK吸収端EXAFSからそれぞれの周りの局所

構造を求めた。酸素貯蔵・放出能（OSC）の異なる

3つの試料を調べた結果、最も高いOSCを持つ試料

では、CeとZrが原子レベルで均一に固溶している

ことが判明した。

神戸製鋼所の中山らは鉄さびの局所構造をXAFS

（BL16B2）で分析した［19］。鉄鋼にTiを添加すると

耐食性が改善されるが、その機構を解明するために

Ti含有FeOOHさびのTi周りのXANESスペクトル

を測定した。その結果、Tiの状態はアモルファス型

のTiO2に近いことが判明した。

以上、最近の成果をいくつか紹介したが、あくま

でも外部公表されている中から筆者が主観で選んだ

ものであり、この他にも様々な成果が蓄積されてい

ることをお断りしておく。

4．運営体制と今後の課題
サンビームは13社からなる共同体によって運営さ

れているが、運営に関してはまだ多くの問題が残さ

れているのも事実である。一番大きな問題は、関係

者が全国に散らばっているために、必要な現地作業

を出張ベースで行わなければならないということで

ある。理想的には現地に1～2名の常駐者がいればか

なりの部分が賄えるのであるが、適切な人材を確保

することが必ずしも容易ではなかった。その代償と

して、調整作業や保守点検のために、昨年は延べ

300日近くの出張作業があった。1社あたりにすると

20日以上になるわけで、各社にとってもかなりの負

担である。また、常駐者がいないことは施設側との

連絡にも支障をきたすことになる。幸い、施設側に

はこのような共同体の特殊事情をご理解いただき、

なんとか運用を続けて来ることが出来た。この場を

お借りして改めて御礼申し上げる次第である。

来年度以降については、JASRIとの間で業務委託

契約を結ぶことにより、専任の常駐者を1名確保で

きる見通しを得ている。この体制がうまく機能する

ようになれば、各社の負担が大幅に軽減するととも

に、施設側との連絡調整にも迅速に対応できるよう

になるであろう。

このような経緯を辿った背景には「専用ビームラ

イン」のあり方に関わる一般的な問題があるように

思われる。現行の枠組みにおいては、専用ビームラ

インはあくまでも私的なものであって、施設側から

のサポートは最小限のものに限られている。という

よりも、公的な性格を持つ財団が私的な専用ビーム

ラインに関わること自体が制度的に難しいのであ

る。例えば、ビームライン管理の一部業務を有償で

お願いしようとしても制度的な道が用意されていな

い。これは、専用ビームラインとしては非常に困惑

するところである。というのは周知のように、ビー

ムラインの維持管理という仕事は非常に波が大きい

からである。定期点検や故障時・緊急時には多数の

人手がいる一方で、その他の多くの時間はいわゆる

待機業務になってしまう。この波を平滑化するため

に、共用ビームラインの場合には複数のビームライ

ンを複数の人間で管理する、という体制がとられて

いる。しかし、専用ビームラインではそうはいかな

い。現実問題として、来年度は常駐者1名を確保す

ることになっているが、年間を通した平均的な作業

量は1名で十分であるにもかかわらず、繁忙期には

各社からの応援が絶対に必要である。

専用ビームラインは、特定の者が占有的に利用す
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（a）Ni K吸収端、（b）Co K吸収端。
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るものであり、そういう意味では私的なものに違い

ない。しかしそれは、SPring-8という莫大な国家投

資によって作られた国民の共有財産を、それぞれの

分野で有効に活用し、最終的には（企業活動を通じ

てであれ）国民の福利として還元しようという点に

おいて、共用ビームラインと些かも変わるものでは

ない。まもなく、産業利用を目的とした「共用」ビ

ームラインが稼動することになっている。これは即

ち、産業利用がまさに「公的なミッション」の一つ

であることを高らかに宣言したものであり、産業界

としては大いに期待したいところである。われわれ

は、そのような計画のない時から、先陣を切って産

業利用を推進してきたという自負がある。そのため

に、建設資金を投入し、人を出し、そして漸く成果

を出す段階に至った。言うまでもなく、われわれは

これからもサンビームの運営に責任を持ち必要な経

費を賄っていく。しかし、SPring-8という施設の特

殊性から、ビームラインの維持管理ひとつとっても

施設側の協力が欠かせないのである。無償のサポー

トを求めているのではない。数十本のビームライン

の一つとして共通に管理されることによる計り知れ

ないメリットを、正当な対価で得たいということで

ある。このような希望が叶うような、フレキシブル

な仕組み作りを切に願うものである。

最後に、サンビームの利用に関し日頃からお世話

になっている、JASRIの上坪所長をはじめとする関

係各位に御礼申し上げます。また、執筆にあたりご

協力いただいたサンビーム共同体の関係各位に感謝

いたします。
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