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内容 

　背景	


　　　通常光源を用いた Bragg-Brentano 型粉末回折計	


　　　選択配向	


　　　対称反射法と非対称反射法，キャピラリ透過法	



　配向モデルと配向因子	


　　　March-Dollase の選択配向モデル	


　　　対称反射法とキャピラリ透過法，非対称反射法の選択配向因子	



　実験と解析　	


　　　NaCl 焼結体の非対称反射粉末回折強度測定	


　　　NaCl 焼結体の入射視斜角走査回折強度測定	



　まとめ　	
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背景（１）　通常光源粉末Ｘ線回折 
通常Ｘ線源を用いた Bragg-Brentano 型粉末回折計	


　対称反射法	


!
!
!
!
!
!
!
!
!
!
　Bragg 条件と Rowland 条件，粒子配向の randomness	



!
　発散ビームを有効に利用　　　→　充分な強度	


　集光条件／細い受光スリット　→　0.03º 程度の角度分解能，	


　　　　　　　　　　　　　　　→　低バックグラウンド	


!



crocidolite 
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Asbestos	


 Chrysotile : Mg3Si2O9H4	


 Crocidolite : Na2Fe5Si8O23H	


  Amosite : Fe7Si8O23H

環境省 (2006)

Muscovite : KAl3Si3O11H2

φ
p*: 

preferred 
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背景（２）　選択配向

Platy crystal Needle-like crystalMarch model

[Dollase, 1986]



背景（３）　対称反射法と非対称反射法，キャピラリ透過法 
　対称反射法	
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!
!
!
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!
!
!
!
!
!
!
!
　　　　　非対称反射法　　　　　　　　　　　キャピラリ透過法
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ω’ = θ

ω = θ

d* 選択配向方向 : 	



 p*HKL = H a* + K b* + L c*	


!
逆格子ベクトル（回折ベクトル）:	



 d*hkl = h a* + k b* + l c*	


!
試料軸 : s* 

s*

ω’=2θ–Ω

φx-ray	
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ω = Ω
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配向モデルと配向因子（１） 
　March-Dollase の配向モデル pole-density profile function 
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!
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　対称反射法の選択配向因子	


!
!
!
　キャピラリ透過法の選択配向因子

偏角 α: 	



選択配向方向 p* と	


逆格子ベクトル d* のなす角
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極角 ρ: 	



選択配向方向 p* と	


試料軸 s* のなす角

[Dollase, 1986]



配向モデルと配向因子（１） 
　March-Dollase の配向モデル pole-density profile function 

!
!
!
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　対称反射法の選択配向因子	


!
!
!
　キャピラリ透過法の選択配向因子

偏角 α: 	



選択配向方向 p* と	


逆格子ベクトル d* のなす角
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選択配向方向 p* と	


試料軸 s* のなす角

Legendre の第二種完全楕円積分E k( ) ≡
0

π/2

∫ 1− k2 sin2ϕ dϕ



配向モデルと配向因子（２） 
　非対称反射法の選択配向因子
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　選択配向方向 p* と	


　逆格子ベクトル d* のなす角

傾き角 Δ: 	



　試料軸 s* と逆格子ベクトル d* のなす角	


　＝　Bragg 角 θ と入射視斜角 Ω の差（Δ = |θ – Ω| ）



配向モデルと配向因子（２） 
　非対称反射法の選択配向因子
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実験と解析（１）　固定入射角非対称反射粉末回折強度測定	


!
試料：NaCl 焼結体, 25 mmφ	


装置：KEK-PF BL-4B2 検出器多連装型粉末回折計	


配向モデル：（配向＋無配向２相モデル）	


! 無配向相 配向相

500

400

300

200

100

0

In
te

gr
at

ed
 p

ea
k 

in
te

ns
ity

1209060300
Diffraction angle (º)

{1
11

}
{2

00
}

{2
20

}
{3

11
}

{2
22

}

{4
00

}
{3

31
}

NaCl, sintered body
 Observed  (Ω = 10º)

 Symmetric formula
          fPO = 0.021(9)
          r = 0.000388(3)
          R = 21.3%, Rw = 7.1%

 Asymmetric formula
          fPO = 0.126(10)
          r = 0.000403(3)
          R = 2.8%, Rw = 4.2%

f fPO,r,α ,Δ( ) = 1− fPO + fPO ⋅ fd*, AR r,α ,Δ( )



実験と解析（２）　入射視斜角 (Ω)-走査強度測定
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実験と解析（２）　入射視斜角 (Ω)-走査強度測定
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[Pitschke et al. 1993]
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非対称反射	


2相 Marchモデル
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実験と解析（２）　入射視斜角 (Ω)-走査強度測定
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2相 Marchモデル
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r = 0.24(4)	


fPO = 0.0011(7)

r = 0.163(8)	


fPO = –0.0008(1)

r = 0.203(4)	


fPO = 0.0088(5)

表面粗さモデル	


[Pitschke et al. 1993]



まとめ 
　	


軌道放射光粉末回折で用いられるキャピラリ透過法と非対称反射法による粉末回
折強度の解析の際に適用しうる選択配向因子の形式を導いた。	


!
NaCl 焼結体について非対称反射粉末回折強度測定と入射視斜角走査回折強度測定
を実施し，100 配向を示す結果を得た。	


!
粉末回折強度データから抽出した 28 反射の回折強度に，２相 March 選択配向を仮
定した対称反射形式／非対称反射形式の選択配向因子を適用した結果	


R = 21.3%, Rw = 7.1%／R = 2.8%, Rw = 4.2% となった。	


!
入射視斜角走査回折強度曲線は Pitchke の表面粗さ（微小吸収）モデルと組み合わ
せた２相 March 選択配向モデルでフィットされたが，異なる反射のデータに基づ
いて最適化された配向モデルの間に矛盾が認められた。


