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1．背景と研究目的 

ハイスループット研究が求められるなか、放射光計測の高速化治具[1]の試作により、粉体のキャピラ

リーチューブ充填作業に要していた時間を、効率的に別の研究へのシフトできる状況に一歩近づけるこ

とができた。さらに、得られた回折データのリートベルトパターンフィッティング解析の自動化プログ

ラム[2]の開発と組み合わせることで、例えば１シフト（４時間）で 80 試料弱の回折強度を回収し、それ

らの構造精密化・結晶学データ回収を翌日までに完了させる実現性も見えてきた。 

本課題では、この一連のハイスループット計測および解析技術の高度化と信頼性の向上を図るため、

従前のキャピラリー充填により得られる回折強度を用いた構造精密化結果と比較し、高速化治具におけ

る改善点を探すこととした。 

 

2．実験内容 

評価試料には、NIST 標準試料であるα-Al2O3粉末を用いた。 

 

3．結果および考察 

Fig.1 はα-Al2O3粉末の二次元回折イメージ（検出器（PIRATUS 100K））である。また Fig.2 は比較と

して異なる粉体試料ではあるが同検出器による二次元回折イメージ[1]である。既報は溶液プロセスのひ

とつである静電噴霧堆積法により得られた前駆体粉末を 900℃で熱処理したもので、メノウ乳鉢により、

じゅうぶんに粉砕した粉体をテープへ付着させたものであり、治具に揺動操作を加えない場合には単結

晶における回折データのようなスポットが見られる。一方、今回のα-Al2O3粉末は粉砕をしなくとも明

瞭なデバイシェラー環が観察された。開発治具を用いる測定では、試料の微細化の程度とその均質性が

測定精度の向上のために求められる。また、キャピラリーによる測定と異なり、カセットテープ状の治

具ではＸ線透過部のテープの張り具合によって低角側へ 0.01～0.02°程度の回折位置のずれが散見され

た。「測定位置のテープの張り」と「X 線透過位置をキャピラリーの中心と一致させる（Working Distance

の厳密な位置合わせ）」により、再現性と構造精密化に耐えうる回折データの回収に繋がり、治具の改

良を目指す。 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.1 α-Al2O3粉末の二次元回折イメージ  Fig.2 既報(Ca1-xBixMnO3)の二次元回折イメージ 

      および測定イメージとそれぞれの回折パターン 
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