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解析技術

1.　緒　　言
極めて強力なX線源である放射光※1を用いることで、材料

中の化学結合状態や原子レベルの構造、プロセス中の反応
などの高度な解析が可能となる。当社でも、これまで様々
な材料・デバイス・プロセスについて放射光を用いた解析
を行ない、製品開発や不良解析に活用してきた（1）～（4）。製品
の高機能化に伴って放射光分析を日常的に活用したいとい
うニーズが高まっていたが、共用のビームライン（放射光
を利用するための実験設備）では、利用機会に制約がある
ことがネックとなっていた。

そこで当社および当社グループが利用できるビームライ
ンの設置に関し、2011年より検討を開始した。その後、
2015年に佐賀県立九州シンクロトロン光研究センター（5）※2 

内に「住友電工ビームライン」と称する設備の設置を着工、
2016年11月から稼働し、種々の解析に供している。

本稿では、ビームラインの構成及び実施できる分析につ
いて詳しく述べる。

2.　ビームラインの構成
住友電工ビームラインでは、0.05 keV～35 keVという

広範囲のエネルギーのX線を利用できるように設計した。
これは、後述するX線吸収分光を用いて元素の化学結合状態
を解析するには、その元素に固有の吸収端と呼ばれるエネ

ルギーのX線が必要であるが、当社および当社グループの
製品の構成元素が多岐にわたるため、幅の広いエネルギー
の利用が必須となっているためである。

このような幅の広いエネルギー領域を一つのビームライ
ンでカバーすることは不可能である。このため、2 keV～
35 keVをカバーする硬X線ビームライン（BL16）と0.05 
keV～2 keVをカバーする軟X線ビームライン（BL17）の
2本のビームラインを設置することとした。ビームライン
全体の平面図を図1に、緒元を表1に示す。

以下、測定に適したX線を測定機器に導く光源・輸送部、
測定機器について述べる。

3.　光源・輸送部
光源から出るX線は様々なエネルギーの混じりあった白

色X線であり、発散光であるため、ここから各測定に適し
たエネルギーのX線を選別し、測定機器の試料位置で十分
な強度を持つように集光・成形する機能を持つのが輸送部
である。以下、各ビームラインについて述べる。
3－1　硬X線用ビームライン：BL16

硬X線ビームライン（BL16）では、よりエネルギーの高い
X線を得るため、4 Tの超電導電磁石を用いたウィグラ（6）※3 

を電子蓄積リングの直線部に増設し、これを光源としている。
ウィグラから出たX線から、測定に用いる特定のエネル

強力なX線である放射光を用いることで、材料やデバイス中の構成元素の化学結合状態や原子レベルでの構造、プロセス中の反応解析
など、高度な分析を実施することができる。これらを日常的に利用して、開発の加速、製品の信頼性向上などを図るため、佐賀県立九
州シンクロトロン光研究センターに、当社が利用できる放射光ビームラインを建設した。本ビームラインは「住友電工ビームライン」
と称し、軟X線用と硬X線用の2本より構成されており、X線吸収分光、光電子分光、X線回折、小角散乱の測定が可能な構成となって
いる。2015年2月に設置工事に着工し、2016年11月より実際の解析に供している。
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ギーを持つX線を選別するため、二結晶分光器を設置して
いる。分光結晶としてInSb111、Si111、Si311の3種を用
意して、これらを取り換えることで、2 keV～35 keVとい
う広範囲のエネルギーを持つX線の利用を可能としている。

エネルギーを選別したX線は光源から発散しているため、
円筒形状の集光鏡を用いて測定機器の位置に集光するよう
に設計している。更に余分なX線である高次光を除去する
ための平面鏡を設置している。

BL16の実験ハッチ内の試料位置で測定した、実際に測定
に供することのできるX線の強度（光子数、Photon Flux）

を図2に示す。X線強度は実験ハッチ内に設置したイオン
チャンバーで得られる電流から光子数に換算したものであ
る。このように、35 keVまでのX線発生を確認し、エネ
ルギー分解能E/ΔEは10 keVで、5000であった。
3－2　軟X線用ビームライン：BL17

BL17の光源は電子蓄積リングの1.46 T偏向電磁石であ
る（5）※4。ここから出た白色X線は3枚の集光鏡と可変偏角
型分光器と呼ばれる回折格子を用いた分光器を用いて必要
なエネルギーを選別すると同時に測定装置の試料位置に集
光させている（7）。

表1　各ビームラインの緒元
硬X線用ビームライン：BL16 軟X線用ビームライン：BL17

光源 4 T 超伝導ウィグラ 偏向電磁石
分光器 二結晶分光器

InSb111、Si111、Si311
可変偏角型回折格子分光器

400/1000/1400/2200 本/mm
光子エネルギー 2 keV ～ 35 keV 0.05 keV ～ 2 keV

光子数 1010 個/s ＠10 keV 109 個/s ＠0.6 keV
エネルギー分解能 E/ΔE ＝ 5000 ＠10 keV E/ΔE ＝ 3600 ＠0.4 keV

集光サイズ 1 mm（水平）×0.2 mm（垂直） 1 mm（水平）×0.05 mm（垂直）
測定手法 X線吸収分光、X線回折、小角散乱 X線吸収分光、光電子分光
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図1　ビームラインの構成
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回折格子としては、400 本／mm、1000 本／mm、1400 
本／mm、2200 本／mmの4種を、使用するエネルギー 
と必要なエネルギー分解能に応じて切替えて使用している。

軟X線は希薄なガスでも吸収されて強度が低下するた
め、ビームライン全体を超高真空としている。

試料位置でのX線強度（光子数、Photon Flux）を図3
に示す。X線強度は測定機器用の超高真空チャンバー中に
設置したフォトダイオードの電流から求めた値である。ま
た、エネルギー分解能については、窒素ガスの透過スペク
トルから、E/ΔEは3600であった。

4.　測定装置
以下、各々のビームラインに設置した測定装置の概要と

試用測定の結果を示す。
4－1　硬X線吸収分光（XAFS）

XAFSはエネルギーを走査しながら、試料のX線吸収率を
測定し、各元素の吸収端近傍のX線吸収スペクトルからそ
の元素の結合状態や配位に関する情報を得るものである。
このため、精密に入射／透過X線強度を測定するためのイ
オンチャンバーと計測系を備え、透過XAFS測定を可能と
している。更に、バルク試料等でX線が透過できない場合
には、蛍光X線を用いる蛍光XAFSや放出される二次電子
を用いる電子収量XAFS測定を行なうため、四素子のシリ
コンドリフト検出器（SDD：Silicon Drift Detector）と転
換電子検出器を設置している。

また、試料表面を測定する際に用いられる斜入射測定を
実施するために、試料へのX線の入射角が精密に設定でき
る試料台を採用している。

これらの検出器や試料台は実験ハッチ内の下流側に設置
した光学架台上に目的や試料に応じて自由に配置できるよ
うにしている。

更に、吸収端エネルギーが低く、大気中で減衰が大きい
硫黄やリン等の測定のため、上流の架台上にヘリウム雰囲
気下で蛍光XAFSと電子収量XAFSが測定できるチャンバー
を設置している。

BL16で測定されたXAFSスペクトルを図4と図5に示す。
図4は、BL16で利用可能なエネルギーの下限に近い吸収端
エネルギーを持つリンをHe雰囲気下で測定した結果であ
る。一方、図5は上限に近い吸収端を持つ錫の測定結果で
ある。何れも、良好なスペクトルが得られており、化合物
による形状の違いが明瞭に見えている。
4－2　X線回折（XRD）

X線回折は、結晶性の試料にX線を入射させ、回折され
てきたX線の向き（回折角）や強度を精密に測定すること
で、結晶の乱れ（歪）や残留応力を測定する手法である。
このための装置（回折計）は、市販の回折計と機能的には
大きくは変わらないが、大型の部品等の測定やその場測定
で雰囲気を制御する試料台を搭載するため、試料周りの自

由度を上げ、100 mm×100 mm×100 mm・10 kgまで
の試料を搭載できるようにしていることが特徴である。ま
た、装置自体が大型であり、入射X線の平行度が高いこと
から、高精度の測定ができることが放射光を利用する長所
となる。
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図5　BL16で測定した錫の透過法XAFSスペクトル
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図6　BL16で測定した金薄膜のX線回折パターン
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図6には、測定例として、Siウエハ上に約10 nm厚さに
成膜した金薄膜からの回折パターンを示す。このような薄
膜でも十分な回折強度が採れることがわかる。
4－3　X線小角散乱（SAXS）

小角散乱は樹脂等でミクロ組織を定量化するのに用いら
れている手法であり、X線回折よりも低角度側に散乱され
てくるX線の強度分布から組織のサイズや分散を定量化す
ることが可能である。

BL16では、実験ハッチ内の下流の光学架台上に二次元検
出器を設置し、上流の光学架台に試料を設置して、その間
に空気による散乱を抑えるため、減圧されたパイプを設置
するようにしている。二次元検出器は縦横に走査する機能
を持ち、大凡200 mm角の撮影範囲を持つ。

なお、上述の標準的な配置では、試料から検出器間の距
離（カメラ長）は3 mであるが、試料を回折計や下流光学
架台上に設置することで、0.3 m～3 mのカメラ長を選択
できるようにしている。

図7は小角散乱で標準試料として用いられるベヘン酸銀
の測定結果であり、二次元の散乱パターンから、散乱プロ
ファイルが取得できることを確認した。
4－4　軟X線吸収分光（XAFS）

軟X線は一般には、試料を透過することが不可能である。
このため、XAFS測定は試料から放出される蛍光X線また
は試料に流れる電流の何れか若しくは両方を測定できるよ
うにBL17の超高真空測定チャンバーに計測機器を設置し
ている。
図8はLiの測定例であるが、水素とヘリウムは原理的に

XAFS測定ができないため、XAFSの対象となる最も軽い元
素の測定が可能であることが確認できた。

一方、図9はBL17のエネルギー範囲の上限近傍に吸収
端がある、Siの測定結果を示す。試料電流法（Electron 

Yield）と蛍光法（Fluorescence Yield）でスペクトル形
状が異なっているが、これは測定深さによる化学結合状態
の違いを反映している。
4－5　光電子分光（XPS）

光電子分光法は試料にX線を照射して、放出される光電
子のエネルギー分布から試料表面近傍の組成や化学状態に
関する情報を得る手法である。市販装置も多くあり、当社
内でも活用されているが、放射光を用いて入射するX線の
エネルギーを変えることで、光電子の脱出深さを制御し、
これにより、市販装置では実施できない極表面の分析を実
施できることが放射光を用いる最大の利点である。
図10は入射X線のエネルギーを700 eVとして測定した

XPSスペクトルである。As receivedの状態では表面に自
然酸化膜が存在していることが明瞭に観察される。更に、
Si2pピークが分裂して見えており、エネルギー分解能が高
いことがわかる。このウエハを測定チャンバー内でイオン
スパッタすることで、表面の酸化膜が消失していく様子も
わかる。
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4.　結　　言
以上、我々が佐賀県立九州シンクロトロン光研究センター

に放射光分析を目的として設置した住友電工ビームライン
の概要を紹介した。

ビームラインの稼働から1年間、様々な材料やデバイスへ
の適用を行なっている。今後は、更に高機能で効率的な装
置に改善を継続していくとともに、社内の様々な課題に適
用し、開発の加速や製品の信頼性向上などに活用していく。
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用	語	集	ーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーー
※1	 放射光
光速に近い速さで運動する電子の軌道を曲げると、その接線
方向に極めて強い白色電磁波が生じる。これを放射光（軌
道放射光、Synchrotron Radiation）と言う。

※2	 佐賀県立九州シンクロトロン光研究センター
佐賀県が鳥栖市に設置し、（公財）佐賀県地域産業支援セン
ターが運営している、蓄積電子エネルギーが1.4 GeVの放
射光施設。2006年2月に共用を開始した。

※3	 ウィグラ
放射光で利用できるX線のエネルギーには、電子の持つエ
ネルギーと電子の軌道の曲率によって決まる上限がある。
高いエネルギーのX線を得るには、電子のエネルギーを上
げるか曲率を小さくする必要がある。前者は放射光施設に
固有であり、同じ施設で高いエネルギーのX線を得るには
曲率を小さくする必要がある。このため、電子の軌道上に
強力な磁場を発生させる超電導電磁石を有するウィグラと
呼ばれる装置を設置して曲率を小さくし、高いエネルギー
のX線を得る。

※4	 偏向電磁石
蓄積リングに高速の電子を周回させるため、その軌道を曲
げるために用いられる電磁石。軌道が曲げられる際に接線
方向に放射光が発生する。
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図10　BL17で測定したSiウエハ表面のXPSスペクトル



148  放射光分析用住友電工ビームライン

執　筆　者	ーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーー
山口　浩司＊ ：解析技術研究センター　主幹

博士（工学）

飯原　順次  ：解析技術研究センター　主幹
博士（理学）

上村　重明  ：解析技術研究センター　主席
博士（理学）

斎藤　吉広  ：解析技術研究センター　グループ長
博士（工学）

ーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーーー
＊主執筆者


