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 我々は軟X線領域のXAFS測定で利用可能なコンパクトな大気圧条件下測定のセットアップを開発し、
評価として潮解性の非常に高い MgCl2･6H2Oの Mg K吸収端 XANESを測定した。その結果、MgCl2･

6H2Oのスペクトルは真空中と大気圧中では明らかに異なった。これは軟 X線領域においても水和物の
ような試料に対して信頼性の高いスペクトルを得るには大気圧測定が重要であることを示した。 
 

We have developed a compact experimental set-up for X-ray absorption fine structure (XAFS) 
measurements under atmospheric pressure (AP) in the soft X-ray region and used it for Mg K-edge 
XAFS measurements of MgCl2･6H2O. The spectra of MgCl2･6H2O measured under AP were 
significantly different from those measured in vacuum. This suggests the importance of performing 
soft X-ray XAFS experiments under AP to obtain reliable spectra from hydrated compounds. 
 

 
背景と研究目的： 軟X線領域におけるXAFS

測定は、その X線の透過率の低さから、たいて
い真空中で行われるが、真空中に導入すると構

造変化や気化などで状態が変わってしまう試料

や液状の試料の測定など、軟 X線領域において
も大気圧条件化での XAFS測定の需要は高い。
しかし、XAFSビームライン全体における軟 X
線用のビームラインの数は少なく、また、大気

圧条件下での測定が可能なビームラインはさら

に少ない。 
本実験において、上記を含めた様々な試料に

対応すべく、軟 X線領域において大気圧条件下
でXAFS測定が可能なシステムの開発を行った。
国内にも大気圧条件 XAFS測定が可能なビーム
ラインは存在するが 1),  2)、窓材として用いてい

る Beの透過率から 1800 eV以下のエネルギー領
域において満足な強度が得られていない。 
そこで我々は 1800 eV以下の軟 X線領域にお
いて、大気圧条件 XAFS測定が可能なシステム
の開発を目指した。開発した大気圧条件 XAFS
測定システムと、この装置を用いた評価測定の

結果を報告する。 
 
実験： 大気圧条件下 XAFS 測定システムは立
命館大学 SRセンターBL-10 軟 X線 XAFSビー
ムラインに開発した（Fig.1 参照）。大気圧測定

室は現行の高真空測定室の下流に設置し、窓材

には 15 µm厚 Be箔が用いた。測定時、マスフロ
ーコントローラーによって流量が 20 sccm に制
御された大気圧の Heガスで満たされており、シ
リコンドリフト検出器による部分蛍光 X線収量
（PFY）が可能である。試料上の光サイズ(横×
縦)は約 8×2.5 mmである。 
評価測定として、①IRD社製 Si PINフォトダ

イオード（AXUVSP2）による試料上の全エネル
ギー領域のフラックス測定と、②MgCl2･6H2Oを
用いたMg K吸収端 XANES測定を行った。 

 
結果、および、考察： Fig. 2に BL-10の全エネ
ルギー領域におけるフラックス測定の結果を示

す。1 keV程度では透過率の低さから真空中に比
べて 1 桁程度の光強度減少がみられるが、高エ
ネルギー側ではそれほど減少は見られず、高精

度な測定が期待できることがわかった。 
Fig. 3に大気圧条件下と真空条件下の MgCl2･

6H2OのMg K吸収端 XANESスペクトルの測定
結果を示す。いずれのスペクトルも同じ試料で

ありながら、そのスペクトル形状は大きく異な

った。これらのスペクトル形状の違いを議論す

るため、MgCl2･6H2O 、および、MgCl2の FEFF
による XANES シミュレーションを行った。こ
のシミュレーションにおいては原子核の原子番



 

号に+1する’Z+1アプローチ’を適用 3)し、内殻空

孔によるポテンシャルを補正した。 
大気圧条件下で測定された PFYスペクトルは、
自己吸収による影響が確認できるものの、ピー

ク位置やスペクトル形状など、定性的には

MgCl2･6H2Oの FEFFによるシミュレーション結
果と一致し、MgCl2・6H2O の構造を反映したス
ペクトルであると考えられた。一方、真空条件

下の全電子収量（TEY）測定は MgCl2 の FEFF
シミュレーション結果と定性的に一致し、MgCl2

であることが示唆された。また、真空条件下の

PFYスペクトルは特徴的な 1310 eV付近と 1314 
eV付近のピーク位置がそれぞれMgCl2･6H2Oと
MgCl2 に特徴的なピーク位置と一致することか

ら、両方の構造が混ざったものであると考えら

れる。 
これらの結果から MgCl2･6H2O は大気圧条件

下では Mg原子の周りに結晶水である H2O分子
が 6 配位の局所構造であるが、真空条件下では
この水が抜け、Mgの周りに Cl原子が 6配位の
MgCl2 に変化したと考えられる。ただし、試料

に 1～2 mm程度の大きな粒塊を用いたため、表
面近傍では水が抜けたが、試料内部では完全に

は抜けきっていないため、真空条件下の TEYス
ペクトルでは MgCl2のスペクトル形状を示し、

一方、PFY スペクトルには表面近傍の MgCl2と

内部の MgCl2･6H2O の両方のスペクトルが混ざ
ったスペクトル形状を示したと考えられる。 
 本測定結果が示す通り、水和物のように真空

条件下で構造が変わってしまう試料についても

測定可能であるため、大気圧条件下での測定シ

ステムの意義は高い。しかし、窓材を用いる以

上、低エネルギー側で光強度損失は避けられな

いため、真空条件下で構造の変化等がない試料

の場合は高真空測定室で測定することができる

などの使い分けが可能な本システムの利便性は

高いと考えられる[1]-[3]。 
 
今後の課題： 気体に対する触媒活性試料や溶

液状の試料など、大気圧条件下の優位性を生か

した測定を行う。 
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Fig. 1.  Photograph of compact XAFS measurement system under 
atmospheric pressure at BL-10 of the SR center, Ritsumeikan 
University. 
 
 

 
 
Fig. 2  Observed photon fluxes on the sample position in HV (solid 
line) and under AP (dashed line). 
 
 

 
 
Fig. 3. Observed XANES spectra of MgCl2･6H2O in vaccum and He gas under 
atmospheric pressure, and simulated spectra using FEFF. 


