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2015年度指定パートナーユーザー活動報告1 
粉末・多粒子X線回折によるその場構造計測基盤の構築 

 
広島大学 大学院理学研究科     森吉 千佳子 
大阪府立大学 大学院理学系研究科  久保田 佳基 
筑波大学 数理物質系 
エネルギー物質科学研究センター    西堀 英治 

 
（1） 

指定時PU課題番号／ビームライン 2015A0074／BL02B2 
PU氏名（所属） 森吉 千佳子（広島大学） 
研究テーマ 粉末・多粒子X線回折によるその場構造計測基盤の構築 
高度化 迅速オペランド構造計測ステーションの整備 
利用研究支援 当該装置を用いた利用実験の支援 
利用期 15A 15B 16A 16B 17A 17B 18A 18B 合計 
PU課題実施シフト数 50.75 50.875 53.75 50.625 41.75 47.625 44.5 47.125 387 
支援課題数 11 8 7 7 8 11 9 10 71 

 
（2）PU活動概要 
1）目標 
 本パートナーユーザー（以下、PU）グループは、代
表者森吉千佳子（広島大学教授）と、久保田佳基（大
阪府立大学教授）、西堀英治（筑波大学教授）により
構成される。粉末結晶構造解析のための共用ビームラ
インBL02B2の高度化に協力するために2015A期に
スタートした。 
 X 線構造解析は物質構造解明の中心的な役割を果
たしてきた。さらに、昨今の X 線自由電子レーザー
（XFEL）や次世代放射光源を用いた測定では、ナノ
メートルオーダーサイズの領域のフェムト秒オーダ
ーの時間分解能の構造情報を引き出すことが可能に
なりつつあり、その場観察（in-situ）や実使用下観察
（operand）など外場下での微小・大強度ビームによ
る測定が注目されている。データをある1次元方向に
計測するだけの粉末・多粒子X線回折実験では、X線
源の高性能化の恩恵を最大限享受できる。高平行度の
X 線を用いれば高分解能化のためのスリット系が不
要であり、試料周りに広い空間が確保できるためであ
る。本PU課題がスタートする以前から、BL02B2で
は、大型デバイ・シェラーカメラと二次元イメージン

グプレート検出器を組み合わせ、試料周りの広い空間
を活用して温度・電場・ガス雰囲気下など多様な外場
変化用の機器が導入され、様々な分野の研究が実施さ
れてきた。イメージングプレートはノイズが小さく広
いダイナミックレンジのデータが観測されることか
ら精密構造解析や電子密度レベルの結晶構造解析に
適している。本PU課題では、近い将来に実現するで
あろうX線源の高性能化を見据えて、既存の検出器シ
ステムを活かし発展させながら、新たに迅速なデータ
収集のためのオンライン計測可能な一次元半導体検
出器システムを導入することにより、in-situ や
operand などの多彩な外場下で物質の三次元構造決
定を可能とする多粒子回折データ収集システムを構
築し、BL02B2のポテンシャルをさらに引き出すこと
を目的とした。 
 
2）高度化への協力 
 PU期間の前半で主に要素技術を立ち上げ、後半に
はそれらを組み合わせたその場観察の環境整備と利
用研究を進めた。高度化のコンセプトは、①既存のイ
メージングプレートと新規導入の一次元半導体検出
器を共存し、これまで実績のある電子密度レベルの
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精密構造研究のさらなる発展と迅速構造解析ステー
ションの構築を目指すこと、②可能な限りシステム
を自動化することによりユーザーフレンドリーな実
験ステーションを構築すること、③汎用性のあるシ
ステムを提供し、ユーザー独自のオプションを持ち
込んだ多様な実験を可能にすることである。以下、
BL 担当者と協力して行った主要な高度化について
まとめる。 
 
2-a）多連装型半導体一次元検出器の整備 
 2015A 期に半導体一次元検出器（DECTRIS 社製
MYTHEN 1K）を 6 台連装した多連装型検出器シス
テムが導入され、BL 担当者を中心にオンライン測定
ソフトウェアの整備が行われた。より広範囲のユーザ
ーを想定し、初心者でも誤作動を引き起こすことなく
安心して測定を実施できるよう使いやすいシステム
が構築された。 
 図1に測定システムの概念図を示す。検出器を第一
と第二の配置に設定して測定することによる全 2θ
範囲をカバーする標準的な測定モード（Double-step 
mode）の整備が行われ、角度分解能の高いデータの
取得が可能となった。これにより、イメージングプレ
ートでは検出が困難であった回折ピークのスプリッ
トが観測されるようになるなど、物質の対称性や構造
をより正確に調べるための測定が可能となった。
2015B期にユーザー利用が開始された。また、合成実
験や化学反応実験などの時々刻々と構造変化する試
料や、外場により破壊が起こる試料の場合は、1デー
タの測定時間を短縮することが本質的に重要である。
このような測定を可能にするため、6連装の半導体検
出器を±2θ範囲に非対称に配置し、一度の測定で2θ 
< 35°の強度データの取得が可能な測定モード

（Single-step mode）が採用された。さらに、1つの
検出器モジュールをある2θに固定し、特定の回折ピ
ークのプロファイルを精密に測定するシステムが構
築された。さらに、秒単位で構造変化が起こる試料を
測定したり、温度や圧力などが変化する際の構造変化
を効率的に検出したりするため、特定のピークの強度
を連続的にモニターする機能が付与された。 
 
2-b）ガス雰囲気下実験システムの設計、作成と立ち上げ 
 BL02B2 における高分解能粉末回折データのガス
吸着その場測定は2002年より始まっているが、これ
まではガス導入ラインのリークチェックやこれらを
回折計に設置する際に特別なアタッチメントが必要
で光軸調整に時間がかかること、共用設備として整備
されていないこと、リモート制御が難しいことが問題
となっていた。本PU期間中に、新しいガス吸着用試
料ホルダーとガス導入ラインが開発され、標準の回折
計ステージに取り付け可能となり、数時間を要してい
た装置の立ち上げ時間が約10分へと大幅に短縮化さ
れた。そして、最終的に測定プログラムと連動した自
動測定を可能にすることを目指し、2016A期にBL担
当者とPUが協力して新しいガス導入その場測定シス
テムの作製を開始した。実験におけるガス導入・排気
手順を踏まえてバルブや圧力計などの配置を検討し、
プログラムによりガス圧力を制御しながら粉末回折
データを測定できる状態になった。そして、より使い
やすいシステムが構築できるようBL担当者に提言を
行いながら、このプロトタイプ機器の共用を開始した。
その後、バルブを順次自動制御弁に置き換え、マスフ
ローコントローラも組み合わせることによりデータ
測定プログラムと連動した自動測定が可能となった。
ガスラインの加温システムやインライン温湿度計、溶 

 
図1 BL02B2の多連装半導体検出器システムに標準装備された2種類の測定モード。 
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媒蒸気の前処理や試料の加熱処理システムの導入な
ど、オフライン機器についてもアップグレードや整備
は現在に至るまで継続して実施されている。本装置に
よりユーザーはキャピラリに装填された試料を持参
するだけで、様々なガス種で圧力と温度を精密制御し
た測定が容易にかつ迅速に行えるようになった。また、
施設側と協力して汎用性の高い外場雰囲気制御装置
を整備することにより、一般ユーザーによる独自のガ
ス圧力制御装置の持ち込みはなくなり、ガス雰囲気下
実験のハイスループット性、安全性が向上した。PUは
実試料を用いたテスト測定として、ガス吸着プロファ
イルが良く分かっている多孔性配位高分子 CPL-1 を
用いて、酸素吸着その場測定および結晶構造解析を行
い、新しいその場測定システムの動作・性能確認を行
った（Kawaguchi et al. 2017）。また、ユーザー支援
課題において利用指導を行った。これらの支援活動の
中でユーザーフレンドリーなシステムを念頭に置き
ながら操作環境の整備にも貢献したことにより、新し
いシステムを用いて、多孔性配位高分子のガス吸着状
態や合金ナノ粒子の水素吸蔵・放出、触媒特性の研究
を始め多くの成果が創出され、今後もさらなるガス・
蒸気雰囲気下実験の拡大が見込まれる。 
 
2-c） 自動試料交換機とオンライン強度計測システム

の整備 
 一次元半導体検出器のオンライン強度測定のポテ
ンシャルを最大限に引き出すため、新しい自動試料交
換機の導入（30または50試料が可能）、自動試料セ
ンタリング機構の開発、低温・高温 N2ガス吹付型温
度制御装置との連携ソフトウェアの整備が行われた。
実験ハッチの開閉を極力行うことなく多数の試料に
対して温度制御が可能な回折実験が標準で実施でき
るようになった。 
 
2-d）高温電気炉の整備 
 酸化物材料などの特性を明らかにしたり、高温で起
こる材料の化学反応機構を明らかにしたりするため
には、1000°C を超える高温環境が必要である。これ
を実現するため高温電気炉（Anton Paar HTK 1200N 
with capillary extension）が導入された。BL担当者
により基本的なリモート制御システムと回折計に設

置するためのアタッチメントの開発が行われた。PU
は、本装置の立ち上げ作業を行い、ガラスの結晶化や
構造相転移する実試料の測定を行うことにより、装置
の動作確認と装置の温度校正を行った。キャピラリに
試料を装填した測定の場合には1000°Cまで、セラミ
ックス材料などプレート状試料の測定を行う場合に
は1200°Cまでの測定が可能となった。2015B期後半
から整備が行われ、2016A 期にはユーザー利用を開
始した。 
 
3）研究成果 
 新しく導入された測定システムを活用した研究や
支援を推進しながら、PU 独自の研究を行った。成果
の一部を紹介する。 
 
3-a）超臨界ナノ材料合成の放射光その場観察装置の開発 
 超臨界水熱合成は、水の臨界点である 647.3 K、
22.1 MPa以上の温度圧力条件でナノ粒子を合成する
手法である。ナノ粒子のサイズ・形状は温度・圧力な
どのパラメータに支配される。超臨界反応場の微視的
な特性は未解明のままである。放射光粉末回折法を用
いたその場観察により合成を原子スケールで追跡す
ることで、反応場の微視的な特性の解明が期待できる。
本研究では、BL02B2における放射光その場観察用の
装置を開発した。最適化した条件を用いて、CeO2ナノ
粒子の合成に対してその場観察測定を行った。 
 装置はサンプルセルと高圧ポンプで構成される。セ
ルは Iversen ら（Aarhus 大学）の装置を参考に設計
した。水溶液を入れたキャピラリが圧力容器である。
キャピラリの材料は温度673 K、圧力35 MPaに耐え
る溶融石英である。キャピラリの左右に配管を接続し、
BL の実験ハッチ外から加圧する。キャピラリを加熱
することで水溶液中にナノ粒子が合成され、同時に放
射光を照射してその場観察測定を行った。 
 CeO2ナノ粒子の水熱合成に対して、放射光その場
観察測定を行った。プリカーサーとして 0.1M 
Ce(NO3)36H2O 水溶液を用いた。入射 X 線の波長は
0.44 Åを選択した。1回の測定時間は20秒で、これ
を連続して90回、180回あるいは270回行った。リ
ートベルト解析により、スケール因子、格子定数、ピ
ークの半値幅関数を決定した。 
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図2 CeO2の単位胞体積の粒子サイズ依存性。 

 
 図2に単位胞体積の粒子サイズ依存性を示す。単位
胞体積は格子定数から計算した。気相条件と液相条件
では、同一の粒子サイズに対して単位胞体積が約0.3 
Å3異なった。超臨界条件の結果は液相と気相の間に位
置した。超臨界条件と液相条件では、単位胞体積の異
なる圧力依存性が得られた。47 nm の粒子サイズに
おいて、液相条件では10 MPaの圧力変化に対して単
位胞体積がほとんど変化しなかったのに対し、超臨界
条件では7 MPaの圧力変化に対して、0.1 Å3の相対
的に敏感な圧力応答を観測した。 
 
3-b）Hofmann型多孔性配位高分子のガス吸着構造解析 
 [M1(pz)M2(CN)4]（pz = pyrazine、M1 = Fe, Co, 
Ni、M2 = Pt, Pd）と表されるHofmann型多孔性配
位高分子は、図3のような結晶構造を持ち、吸着分子
の種類によるスピン転移の挙動の変化や、吸着量に伴
う転移温度の連続的変化など、ゲスト分子吸着による
磁気物性の制御の観点から多くの研究がされている。
一方で、多孔性配位高分子の物性に影響を与える因子
として、骨格構造の金属イオンの置換がある。
[M1(pz)Pt(CN)4]化合物は、酸素吸着等温測定において、
単位格子当たりCoおよびNi化合物では最大3分子、
Fe 化合物では最大 2 分子の酸素分子を吸着した。こ
のガス吸着量の違いを理解するために、本研究では
BL02B2において、Co(pz)[Pt(CN)4]およびFe(pz)[Pt(CN)4]
に対して、高性能化された計測システムを用いてガス

吸着下放射光粉末回折実験を行い、粉末X線結晶構造
解析により結晶構造とガス吸着特性の関係を明らか
にすることを目的とした。 
 酸素吸着の参照として調べた窒素吸着状態では、い
ずれの化合物においても窒素分子は細孔内で平行に
配列し、その分子間距離は分子同士がちょうど接触す
るくらいの距離であった。また、ピラーのピラジン分
子はゲスト分子を避ける方向に配向していた。酸素分 

 
図3 Hofmann型多孔性配位高分子の結晶構造。 

 

 
図4 Co および Fe 化合物の酸素吸着構造。酸素分子と

pzピラー分子の面を示している。 
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子は窒素分子に比べてわずかに小さいが、Fe 化合物
は測定温度において低スピン状態にあり、単位格子が
3～5%小さくなっていた。そのため、図4に示すよう
に酸素分子は窒素分子と同様な平行配列となってい
た。ただし、分子間距離は短い部分と長い部分が混在
していると思われる。一方、Co 化合物では、窒素分
子に比べて酸素分子が入る空間は若干広いため、斜め
にずれた平行配置をとり、窒素よりも1分子多く吸着
されていると理解された。M2 = Pdの化合物について
も同様な実験、解析を進めており、この系では、ゲス
ト分子と細孔の大きさのわずかな違いによって、吸着
量と分子配列が決まっていることが分かりつつある。 
 
3-c） 長尺 2θアームを用いた高角度分解能測定によ

る微小格子歪みの観測 
 FeV2O4や CoV2O4などのスピネル構造を持つバナ
ジウム酸化物は温度降下に伴い多段の相転移を示す。
これらは結晶構造の変化を伴った磁気秩序や軌道整
列による相転移と考えられている。スピネル構造にお
いて八面体配位をとるV3+イオンはt2g軌道に軌道自由
度を持ち、軌道整列状態において3d電子がどの軌道
を占有するかによってV-O原子間距離が変化する。
したがって、FeO4や VO6などの配位多面体の歪みを
精度良く観測することにより間接的に軌道状態を推
測することができる。本研究では、CoV2O4およびそ
の置換体の低温下における粉末結晶構造解析を行い、
CoV2O4における構造相転移の起源を明らかにするこ
とを目的とした。 
 四面体配位サイトに遷移金属が入るスピネル酸化物
は多数、構造・物性研究がなされているが、相転移に
伴う格子歪みの大きさは、|1 - c/a|で0.5～1.7%程度
の値をとる。ところが、CoV2O4のそれは 0.06%程度
の極めて小さな値をとることが想定される。そのため
微小な格子歪みを検知するために高角度分解能の回折
データ測定が重要となる。本研究では、BL02B2のデ
バイシェラー回折計の 2θアームにディフラクトメー
タ半径 1,146 mm の位置にMYTHEN モジュールを
設置して高角度分解能測定（Δd/d～0.02%）を行った。
回折線幅は半値全幅で、0.008～0.009°であった。その
結果、図5に示すようにCr 置換体Co(CrxV1-x)2O4の、
軌道整列に伴う極めて小さな正方晶歪みを観測するこ

とに成功した。このような高分解能粉末回折および結
晶構造解析と磁化測定のデータを基にCr やMn 置換
体の構造・磁気相図を作成した。そして、CoV2O4の低
温における2つの構造相転移がこの物質に固有のもの
であり、それぞれの相転移において、collinear から
non-collinear なフェリ磁性への磁気相転移、V3+イオ
ンの軌道整列が支配的であることが明らかになった。 
 
3-d） 鉛フリー強誘電セラミックスの電場誘起歪み発

現機構の解明 
 強誘電セラミックスに電場を印加するとセラミッ
クス全体が伸び縮みする。このような性質は、超音波
発振器など多くのデバイスに応用されている。多くの
強誘電セラミックスの電場誘起歪みは、格子そのもの
の歪みではなく自発電気分極の反転や回転が巨視的
歪みにより寄与するとされている。この研究では、新
しく開発した鉛フリーの圧電材料 BaTiO3-
Bi(Mg1/2Ti1/2)O3-BiFeO3セラミックスの巨視的な電場
誘起歪みの発現機構を明らかにすることを目的とし、
外部電圧を印加しながら格子歪みを明らかにするため、 

 
図5 Co(CrxV1-x)2O4の回折プロファイルの温度依存性。 
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図6に示すような配置で、セラミックスに直流電場を
印加しながら、一次元半導体検出器を用いて回折ピー
クシフトを観察した。その結果、巨視的な歪み－電場
バタフライカーブと微視的な格子歪み－電場バタフ
ライカーブは良く似ており、このセラミックスでは格
子そのものが柔軟に伸び縮みすることにより巨視的
歪みが発生することが明らかとなった。 
 このような電場下格子歪みの測定については、本
PU 期間の以前から測定を検討していた。しかし、イ
メージングプレート検出器は広い角度範囲の強度デ
ータを取得できる利点を持つ一方、角度分解能がやや
劣ること、長時間の測定中に絶縁破壊が起こる場合が
あることから、わずかな格子歪みを迅速に検出するこ
とには困難があった。半導体検出器を用いてより高い
角度分解能で測定を行うことにより、10-5～10-6オー

ダーの格子歪み－電場曲線を明らかにする測定を 1
シフト程度のビームタイムで実施できるようになっ
た。今後、強誘電・圧電セラミックスの開発だけでな
く、様々な材料やデバイス動作時の歪み測定への活用
が期待される。 
 
3-e） 溶液中イオン交換反応のその場観察（SPring-8 

publication ID = 39146） 
 水溶液中で触媒反応やイオン交換反応を示す化合
物が数多く知られている。しかし、反応がどのように
進行するか、中間生成物はあるのかなど、反応の最中
に何が起こっているのかについてはほとんど明らか
にされていない。ここでは、水溶液中で層間に陰イオ
ンを含む層状複水酸化物が別の陰イオンを含む溶液
環境におかれたときどのようにイオン交換が進行する

 

図6 (a) 圧電セラミックス試料の電場誘起格子歪み測定の概念図。(b) 回折パターンの電場変化の例。
(c) 電場誘起格子歪みのバタフライカーブ。 
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かを調べるため、図7に示すような回折パターンの時
間変化をミリ秒オーダーで測定する方法を検討した。
試料を水などの溶媒に拡散して撹拌しながら、オート
ビュレットにより溶液を滴下し、その直後からの回折
パターンを測定する。これにより、濃度の異なる溶液
が滴下されたときの層状複水酸化物のイオン交換反
応が進行する様子を観察した。 
 
3-f）未知構造決定と精密電子密度計測 
3-f-1） 溶媒蒸気の識別が可能な新しい分子集合体材

料を作成-取り込む分子に応じて蛍光が大きく
変化する多孔性デンドリマー結晶- 

 蛍光プローブは、神経ガスや重金属イオン、蛋白質、
遺伝物質など、様々な分子の識別に用いられる。蛍光
センシングは、蛍光消光、発現、強度変化、励起エネ
ルギー移動型などのタイプに分けられる。蛍光発現型
で、固体状態で使用可能な蛍光センサーは実用的に重
要である。発光色変化を伴う蛍光センシングは、複数
の検体を識別可能であることから、その特性を持つ材
料開発が進められている。特に、表面積が大きくてナ
ノメートルサイズのチャンネルを有する多孔性材料
が、ガスや蒸気のセンシングで期待されている。 
 筑波大学物質工学域の山本洋平教授の研究グルー
プは、π共役デンドリマーとよばれる巨大分子から、 

 
図7 (a) 溶液中イオン交換反応測定の概念図。(b)、(c)、

(d)はそれぞれ異なる濃度の溶液が滴下されたとき
測定された層状化合物の回折パターンの時間変化。 

多孔質の結晶性ファイバーを作成した。デンドリマー
のコア部位には電子受容性のトリアジンが、シェル部
位には電子供与性のカルバゾールデンドロンが用い
られている。この分子は、熱活性化遅延蛍光を示し、
塗布型有機EL素子のホール輸送層／発光層の応用が
検討されている。溶液中における自己組織化挙動を検
討した結果、蒸気拡散法によりファイバー状の構造体
を形成することが分かった。 
 ファイバーの単結晶および粉末X線回折をSPring-
8の複数のビームラインBL02B1、BL02B2、BL26B2
を使用して行った。その結果、ファイバーは長軸方向
に 1 次元のナノサイズのチャンネルを有することが
明らかになった（図8）。 
 窒素ガス吸着測定より、このファイバーは650 m2/g
以上の BET 表面積を示した。この多孔性ファイバー
を様々な溶媒蒸気に晒して蛍光観察を行ったところ、
ほとんどの溶媒蒸気で蛍光発現が観測され、溶媒の種
類により色が変化することが分かった。 
 
3-f-2）アルミニウムの精密電子密度解析 
 アルミニウムは、非鉄金属の中で最大の産出量を持ち、
窓のサッシから飛行機の部品まで幅広い産業応用を持
つ重要な金属である。これまでの金属や合金の機械的性
質の研究は、結晶の格子欠陥や組織構造と結び付けられ
てきた。しかし、欠陥や組織構造を持たない理想的な金
属の性質は、量子力学的に決定されるべきである。 
 2000 年以降、計算科学や測定技術の進歩により、
単純金属の電子分布と機械的性質との関係を量子力
学的に理解しようと研究が進められている。特に、 

 
図8 1次元ナノチャンネルを持つ結晶構造。 
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2011 年にアルミニウムの収束電子線回折で観測され
た電子分布において四面体サイトにおける電子のわ
ずかな集積が、ほぼ自由な電子（Nearly free electron: 
NFE）近似で求めた電子分布からのずれとして観測さ
れた。この電子分布は第一原理計算でも予測され、現
在、機械的性質との関係が提案されている。 
 2011 年の研究では、収束電子線回折による電子分
布の観測には、構造因子のうち最低次の2本のみが利
用された。結晶全体の電子分布を表すには、最低次の
2 本のみでは不十分であるが残りは全て NFE 近似と
同じという仮定の基で電子分布が決定された。そこで
本研究は、放射光を用いれば 200 本を超える構造因
子の精密測定が可能なことに着目し、これを用いた電
子分布の観測を行った。 
 BL02B2の大型デバイ・シェラーカメラで、30 K、
波長0.328 Åの条件で粉末X線回折のデータを測定
した。また、リートベルト法と多極子展開法の組み合
わせにより、アルミニウムの電子分布を観測した。第
一原理計算によりアルミニウムの電子分布を求め、観
測値と比較した。 
 図9に、実験と理論計算でのアルミニウムの金属結
合の電子分布を示す。どちらの結果でも、図中にアル 
ミニウムの四面体サイトに、電子の集積によるピーク
が存在する。このピークは収束電子線回折や過去の理
論計算で発見された電子の集積と一致した。ピークの
高さを比較すると、実験の方が理論よりもわずかに高
い値を示すことが分かった。 
 この高さの差の起源を調べるため、実験の金属結合
の分布から計算の金属結合の分布を引き差分を調べ
た。その結果、アルミニウムの原子周りに、電子の集
積による対称的な配置の原子軌道と類似した形状の
ピークが存在した。構造因子の値を詳細に調べたとこ
ろ、実験構造因子も原子軌道的なモデルの値に近いこ 

 
図9 実験と理論計算でのアルミニウムの金属結合の電

子分布。 

とが分かった。アルミニウムは、自由電子的なモデル
で理解されてきたが、そのヤング率やせん断応力など
の機械的特性は力を加える方向によって異なること
が知られている。方向性を持った電子分布は、こうし
た機械的特性に説明を与えることを可能する。 
 以上のように、新しく導入された多連装型半導体一
次元検出器を活かした研究および既存のイメージン
グプレートを用いた研究のさらなる発展研究が行わ
れた。さらに、本 PU 期間中にメンバーの久保田が
2016 年に、西堀が 2017 年にそれぞれ日本結晶学会
学術賞を受賞した。 
 
4）ユーザー支援 
 国内外の学会や講演会での講演、SPring-8シンポジ
ウムやSPRUC構造物性研究会などで成果発表、学協
会での講習会、国内外の大学や研究機関および材料合
成に関わる企業の研究者や開発担当者と打ち合わせ
などの活動を行い、BL02B2の高度化内容および性能
の周知を試みた。このような活動の結果、海外、企業、
大学院生提案型課題などのユーザーを開拓した。また、
BL02B2の既存ユーザーについても、多連装型検出器
システムを活用することにより高分解能の放射光回
折実験が従来よりもゆとりを持って実験できること
が認識された。新規ユーザー、既存ユーザー共に、新
しく導入した温度変化システム、ガス雰囲気下実験シ
ステム、高温電気炉の使用希望が拡大した。なお、ユ
ーザーがこれらを利用して実験を行う際に要望を収
集し、BL 担当者にフィードバックすることにより、
よりユーザーフレンドリーなシステムが構築された
だけでなく、ガス反応や溶液反応、化学反応中のX線
回折によるその場観測などについて、新たな研究テー
マが開発された。 
 支援課題の件数は、2015A～2016B 期は33 課題、
2017A～2018Bは38課題であった。多孔性配位高分
子のガス吸着実験、酸化物の基礎物性、新しい高温超
伝導体の伝導メカニズムと結晶構造との相関、形状記
憶合金の構造物性、触媒などの機能を示すナノシート
の創出に向けた結晶化学、イオン交換物質、グリーン
エネルギー変換材料の結晶化学、準結晶の構造科学、
高効率の誘電・圧電セラミックス材料開発のための構
造物性研究、溶液反応実験のその場観測、電場印加構
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造計測、超精密電子密度解析のための精密強度計測な
ど、PU によるユーザー開拓と支援により多種多様な
分野の測定が行われ、多くの成果が創出された。 
 
5） 共用粉末回折 BL として期待される BL02B2 の
今後の発展 

 本 PU 期間前半に行われた BL02B2 の高度化によ
り、ユーザーのニーズが本質的に変化した。シンプル
な温度変化測定だけではなく、様々な外場や環境下で
のその場粉末回折計測に関する利用研究が増加し、約
半数を占めるまでになった。数年前まではその場計測
に関係する実験課題は1～2割程度であったことから、
この新しいシステムがもたらした変革は大きく、本
PU の目指した目的の大部分は達成されたと考える。
高度な実験を当たり前に行えるような、かつユーザー
フレンドリーな実験ステーション環境を整えること
が共用粉末回折BLとして求められる姿であると強く
認識した。今後もin-situやoperandをキーワードと
したその場計測研究はさらに拡大すると予想される。
このようなニーズを引き出し、かつシーズを創出する
ためには、SPring-8の強みである高エネルギーのX線
を用いた広い逆空間領域でのデータを短時間で測定
することが重要で、これが他の放射光施設との差別化
につながると考える。学協会のアンケートの実施結果
を参考にすると、サイズの大きな試料やバルク試料、
重元素を主成分とする材料や溶液などに関する、多様
な環境下でのその場計測や時間分解での構造計測に
関する多くの要望が既に寄せられている。今後、国際
動向も十分視野に入れながら BL02B2 の高度化と利
用研究に取り組むことを目的とし、2019A 期より
Aarhus 大学のメンバーを加えて新たな PU 課題「外
場変化物質科学研究を実現する高エネルギーX 線多
目的一次元回折」をスタートした。さらなる発展を目
指したい。 
 
（3）成果リスト（査読付き論文） 
 SPring-8 利用研究成果登録データベースに登録済み
で、PU課題番号が関連づけられた査読付き論文のみを
掲載します（その他、PUとして支援した一般課題の発
表論文やポスター発表、受賞歴など多数の成果がありま
すが、掲載スペースの都合上割愛しています）。 
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