
1．はじめに

産業界専用IDビームライン（BL16XU）は、産業界専用

ＢＭビームライン（BL16B2）とともに13企業グループ

［脚注1］とJASRIからなる産業用専用ビームライン建設利

用共同体が管理・運営するビームラインであり、サンビー

ム（SUNBEAM）とも称する。1999年10月より各社利用

に供され［1］、2003年の専用ビームライン中間評価を経て

2005Aの終了で満6年が経過した。

2．ビームライン・実験装置の概要［2］

BL16XUの基本仕様は、表1の通りである。実験ハッチ

の中には、光源の上流から順に蛍光X線分析装置（検出系

として波長分散系（結晶分光）とエネルギー分散系（SSD

とSDD）を装備）、X線回折装置、マイクロビーム形成・

利用装置（試料走査型Ｘ線顕微装置、回折／蛍光／透過測

定に対応）が設置されている（図1）。

BL16XUでは2003～2004年に円偏光Ｘ線生成・利用装置

を導入した。本BLの広範囲産業利用という特長を満たせ

るように円偏光Ｘ線生成装置は光学ハッチ内に設置し、直

線偏光した通常ビームとの切替が迅速・簡単に行える構造

とした。対応エネルギーは6.5～9keVである。2005年度前

半に講習会を実施し各社利用に供する予定である。

3．利用の状況

BL16ではユーザータイムを各社均等に配分している。

2001年以降はユーザータイムのほぼ80％を各社利用に供し

ていたが、2004年度は04B期の暴風警報発令に伴う運転停

止と単色器系統トラブルなどのロスタイムのため各社利用

は70％弱となり、1社当たりの利用日数は9日と例年に比べ

約1日少なかった。

装置別の利用割合（図2）は、Ｘ線回折利用が増加し

80％を占めた。利用分野の割合は図3に示すように半導体

が60％であり、記録・表示デバイスが17％、電池、触媒・

燃料電池、素材関連がそれぞれ10％弱、環境関連が1課題

実施された。
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BL16XU
（産業界専用ID）

産業用専用ビームライン建設利用共同体

［注1］神戸製鋼所、三洋電機、住友電気工業、ソニー、電力グループ（関西電力、電力中央研究所）、東芝、豊田中央研

究所、日本電気、日立製作所、富士通研究所、富士電機アドバンストテクノロジー、松下電器産業、三菱電機（50音順）。

図1 BL16XU、BL16B2の光学ハッチ／実験装置配置図

光源
真空封止型直線偏光アンジュレータ

周期長40mm、周期数112

光子エネルギー 4.5keV～40keV

単色器 回転傾斜型二結晶（Si（111））

光子数 ～1012 photons/s（µビーム ～1010）

ビーム径 0.9mm（H）×0.6mm（V）（µビーム 1µm角）

表1 BL16XUの基本仕様



4．主な研究成果

BL16XU/B2成果報告会（サンビーム研究発表会）を

2001年から開催してきたが、2004年9月7日に第4回目を開

催した［3］［4］。今回の発表会はトライアルユース報告会

（JASRI主催）と兵庫県ビームライン成果発表会（兵庫県

主催）の2企画とのジョイント企画「SPring-8産業利用報

告会」として9月7-8日に開催した。これは（財）高輝度光科

学研究センターへの共同体成果発表、共同体各社相互の成

果発表という従来の開催趣旨に加え、SPring-8内の他ビー

ムラインにおける産業利用状況を知り関係者と相互交流す

ることを趣旨としたものである。当日は大型台風の到来に

もかかわらず約200名の参加があり盛況であった。表2に各

社発表課題を示した。発表分野比率は図3の利用分野比率

（次章BL16B2の図2も参照）とほぼ一致している。以下に

BL16XUを利用した研究成果について概説する。

BL16XUでは各社利用と共に複数社による共同利用実験
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図2 装置の利用割合（BL16XU） 図3 BL16XU利用分野の割合（利用時間による）

表2 第4回サンビーム研究発表会の各社発表一覧

分　野

半導体

素　材

触　媒

電　池

表　示

環　境

発表課題名

シンクロトロンX線トポグラフィによる4H-SiCエピタキシャル膜の評価

フレネルゾーンプレートＸ線像拡大法によるサブミクロン領域の半導体歪み

解析

新しい微小角入射小角X線散乱技術によるNano-Clustering Silica膜の空孔構

造評価

Ｘ線反射率測定によるゲート絶縁膜の構造解析

Ｘ線微小ビームを用いた微細Ｃｕダマシン配線の結晶粒観察

Hf系高誘電体薄膜のXAFSによる局所構造解析

XAFSと第一原理計算による新規デバイス用材料評価

窒素添加量変化によるHf系high-k膜構造変化のXAFSによる解析

鋼板表面さび層を制御するためのSR利用研究

光ファイバ中添加元素の局所構造解析

グリコサーマル法で合成された脱硝触媒の局所構造解析

XAFSおよびXRDによるCeO2-ZrO2助触媒の熱劣化挙動の解析

電位制御下でのX線回折、XAFSによるPt触媒表面の構造と電子状態

二次電池及び燃料電池材料の構造解析

全電子収量法、転換電子収量法、蛍光法によるXAFS分析深さの評価

リチウムイオン二次電池オリビン正極材料のXAFS法による状態分析

青色蛍光体BAM中、Euの化学状態分析

X線吸収分光法による石炭および石炭灰中微量元素の形態分析

発表企業名

（財）電力中央研究所

富士電機アドバンスト

テクノロジー㈱

㈱富士通研究所

㈱東芝

㈱日立製作所

三菱電機㈱

㈱日立製作所

㈱東芝

㈱コベルコ科研

住友電気工業㈱

関西電力㈱

㈱豊田中央研究所

日本電気㈱

三洋電機㈱

三洋電機㈱

ソニー㈱

松下電器産業㈱

（財）電力中央研究所
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も行っている。回折装置の4軸化改造後試用実験として共

同で行った水素吸蔵合金の応力評価結果について2005年1

月開催の第18回日本放射光学会では共同発表を行った［5］。

また非晶質薄膜構造評価のための微小角入射X線散乱

（GIXS）実験を行うためJASRIのご指導・ご協力をいただ

き5社共同でBL16XUの回折装置改良を行い各種薄膜に応

用した［6］。

最近の、LSIデバイスの分野では、ナノ粒子やナノ空孔

を利用した新材料が多く開発されている。LSIの層間絶縁

膜には、配線遅延を減少させるために、膜中に1～2nmの

サイズの空孔を導入した低誘電率（Low-k）材料が開発さ

れている。また、磁気記録媒体では、3nm付近のFePtナ

ノ粒子を使った新材料が開発されており、燃料電池の触媒

にはPtナノ粒子が使われている。これら材料の電気・磁気

特性や機械的強度は、そのサイズ分布に関係している。基

板上に形成された薄膜中の、直径1～100nmのナノ粒子や

空孔のサイズ分布を評価するため、微小角入射X線小角散

乱技術（GISAXS）による精密測定手法が確立された［7, 8］。

この方法は、X線を試料に浅く入射することにより有効膜

厚を増やすこと及び、薄膜試料に特有な、表面・界面から

の鏡面散乱や表面凹凸に由来する散漫散乱の影響を避け、

小角散乱のみを測定することで、分析精度を向上させるこ

とを特徴とする。この技術開発の結果、従来では、

1000nm以上の膜厚でなければ測定できなかったLow-k薄

膜の空孔分布が、デバイスレベルの100nm付近の薄い

Low-k膜でも空孔サイズ分布解析が可能になり、実際の

Low-k材料の評価や、FePtナノ粒子薄膜のサイズ分布評価

に適用した。本成果については㈱富士通研究所から新聞発

表が行われた［9］。

磁気記録媒体は高密度化のために垂直記録方式が主流に

なろうとしている。中でもCoPtCr-SiO2/Ru媒体は磁気異

方性定数Kuが大きいことから最も有望視されている。Ku

はPt濃度ともに増加するが30at%Pt以上では逆に減少する

ことがわかっている。このメカニズムを解明するために、

4軸Ｘ線回折装置を用いた微小角入射Ｘ線回折法により

CoPtCr-SiO2/Ru薄膜の結晶構造解析を行った。その結果、

図5に示すようにPt濃度30at%以上でCo結晶のhcp構造が磁

性を示さないfcc構造に大きく変化することをつきとめ、

これがKuのPt濃度依存性の原因である可能性が高いこと

を示した［10］。

磁気デバイスや電子デバイスは微小領域に積層膜構造を

形成しており、微小領域での膜厚、密度、界面粗さ等の評

価が求められている。これらの評価はＸ線反射率法を用い

て行うことが出来るが、従来はmm領域の評価が主であっ

た。そこで、BL16XUのマイクロビーム形成装置により得

られた1µm角サイズのＸ線微小ビーム（E=10keV）を用

いて500µm×50µmサイズの磁性多層膜（Pt-Mn、Ni-Fe、

Co-Fe；各膜厚～1nm）の反射率測定を行った。測定領域

は光軸方向に約100µm、幅1µmである。図6に、同じ膜構

造試料を実験室系での反射率測定（mm領域）と比較した

結果を示す。この結果はＸ線微小ビームを用いてµm領域

の膜評価が可能であることを示している［11］。

スリットで成形した幅ｍｍオーダーのビームを用いた反

射率測定では、10桁以上の反射率変化を測定でき、半導体

ゲート絶縁膜用薄膜の数nmの膜厚内での密度勾配や界面

構造に関する評価が行われている［12］。

BL16XUで開発された波長分散蛍光Ｘ線装置［2］を活用

して蛍光XAFS測定が行われた。波長分散検出の高感度・

高分解能の特長を生かして、石炭灰中の数ppmのAs、Cr、

Se［13］、青色蛍光体中に微量添加されたEu［14］など多種

元素共存試料中微量元素に適用され、価数評価など状態構

造解析が行われた。波長分散検出蛍光Ｘ線スペクトルの精
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図4 FePtナノ粒子膜とナノ空孔Low-k膜の小角散乱データ
（粒子間/空孔間干渉効果による構造が見られる。）

図5 fcc(111)/hcp(101)回折強度比とPt濃度との関係



密評価による状態解析も検討された。Hf系high-k超薄膜に

おいてHf-L1吸収端前後のエネルギーで励起した蛍光X線

スペクトルを詳細に調べたところ、複数ある蛍光X線スペ

クトルの強度比が薄膜のSi含有の有無によって変化するこ

とが明らかになった［15］。蛍光X線は、注目する薄膜の上

に別の層が形成されても検出できることから、各プロセス

における薄膜の状態変化を調べる方法として注目される。

㈱東芝　研究開発センター

竹村　モモ子
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図6 反射率測定結果（実線は本実験結果、破線は実験室装置
での測定結果を示す。）
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