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■ はじめに 
電池、触媒、構造材料（特に複合材料）[1] に代表され

る よ う に 、 材 料 の 階 層 構 造 や 様 々 な 不 均 一 性
(heterogeneity)が、材料全体の機能を決めているケースは
非常に多い。さらに材料の不均一性は作りたての材料の
特性を決めるだけでなく、実環境で使用する際の寿命や
信頼性をも左右する。そのため、機能発現のための材料
設計やその機能の経時変化（劣化、寿命）の制御のため
には、そうした材料中の空間および時間の階層構造や不
均一性を理解することが必要になる。 

その理解ためのアプローチ法のひとつとして、様々なX
線顕微鏡による観察技術が注目され、様々な材料系に利
用されている。高エネ機構・物質構造科学研究所としても
外部資金（SIP[1]や新学術[2]などの国プロ）を活用して、
マルチスケールX線顕微鏡の整備を進めている [3]。 

 
■ KEK物質構造科学研究所のX線顕微鏡 
１．X線吸収を利用したX-CT顕微鏡 

 
高エネ機構・物質構造科学研究所では、Photon Factory

で放射光を用いたX-CTの研究が進められており、BL-14
の縦型ウィグラーを活用して大型試料の屈折イメージング
等が行われてきた。最近ではアスペクト比の大きな薄膜の
構造評価を行うLaminographyについて報告[4]している。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

２．X線分光を活かした新たなX線顕微分光 
 
従来のX線吸収だけを利用した顕微鏡では、材料の組

織のみの情報に限られていた。放射光の最大の特徴であ
るエネルギーの可変性を活かすことにより、組織＋化学状
態を同視野で二次元,三次元(2D/3D)観察することが可
能になる。これがX線吸収分光顕微鏡であり、我々はnm〜
mmの広いマルチスケールで観察が可能な複数の顕微鏡
の整備と様々な材料展開に取り組んでいる（図１）。  

分光顕微鏡としては、BL-4Aでセミマイクロビーム（5〜
20μm）を用いたXAS/XFにより、元素濃度や化学状態の
二次元マッピングが行われてきた。 

同様にセミマイクロビーム（20μm）を用いて、さらにXRD
に よ る 構 造 情 報 を 含 め た XAS/XF/XRD mapping が
BL-15A1で可能となっている[5]。BL-15A1では、数10mm
角以上の大きな試料にも対応可能で、バルク状の試料の
場合には、試料からの蛍光X線をSDD検出器でエネルギ
ー分光して測定することにより、（１）蛍光X線分析(XF)に
よる照射部の元素の種類と濃度の定量分析、（２）X線吸
収分光(XAS: XAFS, XANES)による照射部の特定元素の
化学状態を観察することができる。薄片試料を準備できる
場合には、透過法によるXF, XASの測定が可能であり、高
濃度の元素についても定量的な測定が可能になる。 
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図 1 KEK 物質構造科学研究所で
整備を進めている X 線顕微鏡 
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例えば、還元過程の異なる焼結鉱(Fe-Ca-O複合酸化
物)について鉄の化学状態の不均一変化を可視化するこ
とができる[6]。BL-15A1ではXRDによる結晶構造の同視
野測定が可能な点が特徴であり、化学状態と合わせた総
合的な材料中の不均一性(heterogeneity)の計測が可能に
なる(図2)。こうした不均一性を人間の経験によらず解析す
るための新たな試みにも取り組んでいる[7]。 

さらにこうした顕微鏡で観察できた材料の不均一性が、
実際の高温でのマクロ特性にどのように影響するかを、
（試料の平均ではあるが）1500℃の高温でXAFS/XRDの
同視野観察するための計測技術開発を進めている[8]。 

 
 
 
 
 
 
 
 

図2 焼結鉱の還元過程における組織と化学状態の変化 
 
高い空間分解能の分光顕微鏡としては、BL-13で、

c-STXM（走査型透過X線顕微鏡）が自作・設置されてい
る[9]。X線吸収分光により30nm以下の高い空間分解能で
の計測が可能であり、K吸収端を用いた軽元素、L吸収端
を用いた遷移元素、等、複数の元素の化学状態が同視野
で計測可能であり、様々な材料系の観察が行われている
[10,11]。今年度にPFに新BL-19が建設され、STXMを中
心とした軟X線による計測のためのビームラインとして来
年度より稼働予定である。 

同様に、高い空間分解能の分光顕微鏡として、X線吸収
分光顕微鏡(XAFS-CT)がPF-ARのNW2Aに設置されて
いる。アンジュレ−ターからの放射光をガラスキャピラリー
で集光し試料に照射する。試料を透過したX線を Zone 
Plate で拡大した後、scintillatorにより光に変換し光学レン
ズ系で拡大した後CCDにて計測する。この光学系により、
CFRPの場合で、数10μmの視野、50nm程度の分解能で
の測定が可能となる[12,13]。同顕微鏡の特徴は、放射光
を利用して、組織や化学状態を高空間分解能で非破壊か
つ３次元イメージング(X-CT)観察が可能である点である。
さらに位相コントラスト法により密度差が小さな界面を強調
した3D像が測定可能であり、機械的応力を印加したin situ

観察も可能である。例えば、CFRP(炭素繊維強化ポリマ
ー)内の破壊挙動を50nm以下の高い空間分解能での観
察に成功している[12]。さらに耐環境性のセラミックスコー
ティング(Yb-Si-O系)内に高温・酸素ポテンシャル勾配下
で発生する微細な第二相の化学状態と組織を三次元可
視化に成功している[13]。 
 
■ おわりに 

紹介したX線顕微鏡は、PF放射光のユーザーとして比
較的簡単に利用できるものから、当グループとの共同研
究としてじっくり取り組むことが前提となる複雑なものまで、
色々である。当然測定対象や測定条件によっても大きく異
なってくる。 

「単に組織だけでなくその化学状態の不均一性を観
察し、反応や破壊/劣化等がどのように発生するかを調
べてみたい」という方は、一度Ｘ線顕微鏡の活用を検討い
ただいてはどうでしょうか？ 
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