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Developments of synchrotron radiation mirrors in severョ1 facilities are histrically surveyed. At the 

Photon Factory, large -size mirrors coated with a thin layer of CVD -SiC for intense synchrotron 

radiation have been developed and commissioned. Substrates of thes巴 mirrorち are high -purity 

graphite, recrystallized SiC and sintered SiC. Various properties of mirror-materials are described in 

connection with thermal resistance against intense synchrotron radiation. 

, .はじめに
シンクロト ロ ン放射 (Synchrotron R adiation, 

SR と略記)光源、は偏向電磁石を中心と した第 2世

代の電子蓄積リングからウィグラ ー ， アンジュ

レー タ 一等を主体にした第 3世代蓄積リングにう

つりかわりつつある。第3世代の高輝度大強度放

射光を有効利用するためには放射光ミラーの特性

を格段に向上させなければならない。本報告では

放射光ミラ ーが放射光光源の発展に対応して材料

面でどのように開発研究されてきたかを概観す

る。 また放射光ミラーの今後の課題や方向につい

ても簡単に述べる。

SR を光源とする真空紫外 (VUV) -軟 X線

(SX) 領域の分光系において， 最初にSRに照射さ

れるミラー(偏向反射あるいは分離反射ミラーと

呼ぶ。 )はI SRIこ含まれる短波長成分を弱めI SR 

の進行方向を反射によ って変え，さらには集光し

て強度を上げてから分光系に送り込む働きをす

る。また分光器からの出射光強度は時間的に安定

していることが望ましいので，大強度SRの照射に

対しても偏向反射ミラーの反射効率が変動 しない

必要がある。 分光器の出力強度の低下は光学素子

の熱変形11 ，熱損傷及び残留ガスの炭素成分が光化

学反応によってミラー表面に付着推積する“炭謀

汚染噌 ，光学系の位置ずれ等の原因による。特に

熱損傷と炭素汚染は，程度の違いはあるけれども

SRに照射されている偏向反射ミラーの表面上では

必ず起こっている。炭素付着を少なくするために

はミラー槽内の圧力を 10・ IOTo汀 (-10寸Pa) 台ま

でに下げることが先ず必要である。 それに加え
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てI S設に照射されていない時のミラーのガス放出

速度を少なくしさらに照射時の光脱離や熱脱離

によるガス放出量を小さくしまた放出継続時間

を短くすることも重要である。

本報告ではしかしながらミラーの熱変形及び耐

熱ミラー材の開発についてとり上げるヘ SR の出

力強度はよく知られているように近似的に光源用

リングの運転エネルギーの 4 乗に比例するの

で， X線利用中心の数GeV級 1) ングでは，大出力

SR による光学素子の変形，損傷の度合は VUV リ

ングに比べてより深刻になることが予想される。

さらに最近では挿入光源の発展により SR出力が急

激に上昇しており，強力な SR に耐える偏向反射ミ

ラーの開発研究が急がれているからである。また

偏向反射ミラーは，熱負荷に対し種々の光学素子

中で最も厳しい条件で使用されるのでその開発結

果は下流側に配寵される分光器系ミラーにも応用

でき，今後の大強度SR用分光系の設計製作にとっ

ても有用である。以下に，第 1 ，第 2 世代の大規

模SR光源において得られた偏向反射ミラーの照射

損傷と開発に関する事例をあげてみる。

蓄積リング DORISから放出される SR を X線域

に利用するため， HASYしABでは最初ガラス製偏

向反射ミラーを使用した九従来の実験室用光学系

の延長線上で選んだものと思われる。典型的使用

条件は DORISの運転エネルギーが1.7 --2.5Ge V , 

蓄積電流が最大300mA程度であった。照射時間は

不明であるが， しばらく使用した後分光器の出射

光強度が最初に比べて極端に小さくなったに違い

ない。ミラーを取り出しで表面を観察すると?照

射部にクラックが入り，内部にはカラーセンター

が出来て変色していた。この結果によりガラス材

は DORIS の様な数 GeV級リングの X線偏向反射

ミラーとしあまり適当でないことがわかった。し

かし損傷の程度は， リングの運転エネルギー，

蓄積電流，照射時間，入射角など使用条件に大き

く依存するので，条件を適切に設定して照射強度

を低くすれば，相当期間使用することが出来る。
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2 --3 GeV級の電子蓄積リングを利用していた他

のSR施設でもガラスミラーの損傷例は多数あった

と思われる。

ガラス材に代わって考えられるのは熱伝導性の

良い金属製ミラーである。 SSRLS) ではレーザー反

射用ミラーとして製造実績のある無駿素銅を基盤

に選び，大型偏向反射用ミラーを開発した。使用

入射角によって二種類あり，それぞれ 4
0

ビームラ

イン (SX) , 8。ビームライン (VUV) 用ミラー

と呼ばれた。

4
0 

ミラ…は ， SR ビームを 4
0 水平に反射偏向

し，8.4m離れた軟X線単色計の入口スリット上に結

後させる。長さ 43cm，幅 7cm，厚さ 4cmで曲

径 210m の球部鏡である。裏面から直径

3cm，長さ 23cmの支柱が突き出している。

乱積分球で測定したRMS表面粗さは64Âであり，

研磨後の表面は600A厚さに白金でコートされてい

る。水平広がりが 2.5m問d の SR を取り込む。こ

のときのミラーを照射する出力は4Wであった。 8
0

ミラーは長さ 33cm，幅 5cmの平田鏡で裏面から

1 本の支柱が突き出し RMS表面粗さは 34Âであ

る。表面コートは同じく白金であり， 5.3mrad の

SRを取り込み瀬谷波悶型単色計に送り込む。照射

出力は 12Wであった。それぞれのミラーは，支柱

の先端をミラー真空権の外に突出した形で設置さ

れる。支柱の端面に熱電冷却装置をとりつけ熱伝

よりミラー表面を間接冷却する。これらのミ

ラーの開発はマイケルソン研究所で行われた。 4
0

ミラーを 2 年間使用しつづけると反射率が著しく

低下し散乱光 Lノベルが増大した。またRMS表面粗

さは 186Á まで劣化した。

HASYLAB でもそれまで得た経験をもとに金属

ミラーの開発6) を行った。無酸素掘やアルミニウム

を基盤にして表面にカニゼンコート (Canigen ; 

Catalytic nickel generatio討を施してミラー

としたものである。 SS宍しのミラーは，鍋基材

表面を直接精密加工したものであるが無駿素鏑が

難削材なので RMS表面粗さはそれほどよくない。
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これに対して HASYLABでは加工研磨性にすぐれ

たニッケルを無酸素銅やアルミニウムの表面に形

成し表層を精密研磨することで 10λオーダーの

RMS粗さを得ている。表 1 に 1980年代の初頭に

HASYLABの DORIS ビームラインに設置されたミ

ラーのまとめを示す。ほとんどが無駿索銅ーカニ

ゼンメッキの組合せでありツアイス社で研磨され

た。すでに非球部ミラーも製作され大部分が現在

も使用中であり完成度の高いものである。

2. 大強度予 ミラー材の探究

SSRL , HASYしAB で開発された金属製偏向反

射ミラーは主に電子蓄麓リングの偏向電磁石から

放出される通常のS設光に使用されてきた。これら

のミラ…をより強力な SR光の発生源であるウィグ

ラーやアンジュレーターに対して使用した例があ

る。

HASYしAB では偏向電磁石用ビームラインに設

されていたフリッパー型平面回折格子単色計を

そっくり 32極ウィグラー/アンジュレータービー

ムラインに転用してみた九ウィグラーからは最大

約600 ワットのSRが放出される。これは偏向笥磁

石から放出される水平発散角 1 mrad当りの最大出

力の約 13倍であるo ウィグラ…中心からはm離れ

た場所に 200 x 50 X 50mm3の水冷銅ミラー (S-I)

を設置し入射角 2.2度で受けとめて短波長成分を

吸収した後， AIMgs 合金製の第 2 ミラー (So) に

送り出す。分光器中には So に加えて使用波長域に

対応して入射角を予め国定した 8 枚の AIMgs製ミ

ラーが設置しであり，これらを使い分けて平面回

折格子に短波長成分を少くした SR光を入射する。

ブリッパー型単色計の出射エネルギー域は 15 -

450eV であり，ウィグラーを使用したことによっ

て出射光強度は平均して 2 桁上がった。特に

450eV付近では 4桁も強くなった。しかしながら

問題になったのは偏向反射ミラ -S-1の熱変形であ

る。ビームシャッターを開けてウィグラー光をフ

1) ッパーに入射すると短時間の間に出射光強度が

13 

減少した。典型的な場合は照射開始20秒後に最初

の強度が約1/3に減少してしまった。この変化は可

逆的であり? ビームシャッターを関じてミラーが

冷えてから再び開けるとまた同様の変化を繰り返

した。ミラーはインジウム箔を裏面にはさんだ状

態で水冷機構を備えたミラーホルダーに取付けら

れており，ウィグラー光の照射によりその表面温

度は数十度上昇した。次に冷却方式を改良して表

面の温度上昇をより小さくしたが出射光強度はや

はり減少した。この結果は，ウィグラー光によっ

て照射されているミラー表面はあたかも細長い畑

の畝のように局所的に膨張しそのため，反射の

方向が変化して入射光が単色計の光軸からずれて

しまう現象として理解される。熱伝導性のいい無

酸素銅でも局所的加熱に対して変形してしまい平

面を保持できないことがわかった。 HASYLABで

は挿入光源、の進展によってさらにウィグラー光の

輝度が上がることを予測し，無酸素銅以外に偏向

反射ミラー基材として適当な物質を系統的に探索

した。以下で耐熱ミラー材の探究の主な経緯を

HASYLAB での経験をまじえて概観しこれからの

開発研究の参考にする。

最初の実験は HASYLAB で行われたヘ DORIS

蓄積リングの偏向電磁石発光点から 3.7m離れた場

所に超高真空照射槽を設置しリングドーナツと接

続する。水冷していないステンレス鍋の回転試料

ホルダーに 8 ケのサンプルを取付け， リングの逆

転エネルギー 5GeV，蓄積電流 15mA のとき

84W /cm2 の出力密度の SRを照射する。照射時間

はサンプルによって巽るが平均20分である。サン

プルはスブラシル(光学グレードSiOふゼ口デュア

(低膨張率ガラス) , シリコンウエハー，無駿素鍋

基盤(電解ニッケルコート) ，無駿素銅基盤(カ

ニゼ、ンコート) ，ステンレス鋼基盤(カニゼ、ンコー

ト) ，アルミニウム(カニゼンコート) ，シリコ

ンカーバイド (SiC) であった。照射後ガラス製ミ

ラーは照射部の中心軸に沿って溶け， z奈さ数千オ

ンクスト口一ムの谷や同器度の高さの成り上がり
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Table 1. The new generation 01 mlrrors Installed in the beam lines at HASYLAB 
'980 -1982. T3 and U2 have be鈩 manufactured by Jobin -Yvon , 

France, and Halle, FRG , respectively; all others by C.Zeiss, FRG. R, 
and RT denote the tangential and 臼gittal radii. respectively. (Ref. 6) 
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が形成されていた。もちろん表面の金属コーティ

ングは蒸発していた。無駿素鍋ミラーは照射中に

表面温度が600--800
0

C'こ上がり，とり出してみる

と照射部はわずかに溶け，全体は焼き鈍されたよ

うな感じになっていた。ステンレス鍵ミラーの場

合は表面温度がやはり 600
0

C程度になり，照射後

の表面の照射部には，コーティングが細片となっ

て付着していたが照射されない部分は最初の状態

のままで残っていた。一方，アルミウム基盤ミ

ラーは， 1参状を呈していた。表面温度は 800
0

C に

達し照射後は，カニゼンコーティングが全面禁IJ離

していた。この原菌は基盤(アルミニウム)と

コーティング(ニッケル)の間の熱膨張率の違い

によるものと考えられている。シリコンカーバイ

ドだけが表面損傷なしで元の状態を保っていた。

より系統的なミラー材料のS設照射損傷試験は英

Daresbury研究所と高エネルギー物理学研究所

放射光実験施設の共同研究によって行われた九高

エ研から照射槽と SiC ミラー試料等を持ち込み，

Daresburγ2 GeV リングを用し

流最大 300mA で照射試験を行った。

試料照射位置は発光点から3.5m，出力密度は約

70W/cm2である。照射試験に合せてミラー冷却機

構の性能試験も行なった。表 2 に冷却していない

各種ミラ…材の照射結果を示す。溶融石英，ゼロ

ヂュア，パイレックス，フロートガラス，サファ

イアガラス等のガラス類は損傷を受け偏向反射ミ

ラーとしては不適当であることがわかった。金属

ミラ…では損傷が認められなかった。製造法の異

るシリコンカーノ《イド歩 シリコンナイトライド，

タングステンカーバイド等セラミックス類は全然、

変化がなかった。

この実験ではミラーホルダー誌無駿素銅製で裏

側に鋸パイプが銀ろう付けしである。ミラーとホ

ルダー間の熱伝導をよくするため金属ガリウムを

中間にはさんでミラーを取りつける。ガワウムは

飽和蒸気圧も低く融点も低いのでわずかの温度上

昇でも溶けて熱接触をよくする。ホルダーによる

15 

15 

ミラーの冷却効果は， シリコンカーバイドミラー

を取付けた状態で確められた。照射実験中に冷却

水を止めると 15分後にミラー表面温度は 200
0

Cに

上昇したが，再び流すとすぐに 46
0

Cに冷えてしま

った。この事実は偏向反射ミラー自身の材料開発

とともに， ミラーの冷却方式の開発が重要である

ことを示している。

なお， Daresburγ研究所では早い時期から反応

結合シリコンカーバイド (REFEL，次節で説明)

を用いて大寸法ミラーの実用化を図っていた 0

1980 年の初頭に世界で初めて実用化に成功し

た 10) 。一方，高エ研放射光実験施設でも少し遅れ

てグラファイトを基盤にしたクりヤーカーボンシ

リコンカーバイド(次節参照)ミラーを実用化し

ている 11) 。

HASYしAB では，本節の冒頭で述べたような，

ウィグラービームラインへの金属ミラーの実装経

験をふまえ，高輝度光に照射されているミラーの

局所的熱変形を定量的に求める実験を行なった。

熱変形を調べるために最も適当なパラメーターは

fワー密度Pピ (W/mmつである。

Saile等ω は DORISの硬X線ウィグラ -W2 (20 

機，長さ 2.4m) からの高輝度ウィグラー光を用

い， Ps" をノぐラメーターとして，種々のミラーネイ

の温度上昇，変形などの熱特性を調べた。この実

験に用いられたシリコンカーバイドミラー等は日

本で製造されたものである。 W2 の臨界波長は

DORIS の運転エネルギーが 3.7GeV のとき 8.

6keV , 5.3GeV のとき 17.6keVで、ある。図 1 にウ

ィグラーから放出される放射光のパワー密度の軌

道面に垂直な方向に対する分布を示す。ウィグ

ラーのパワー密度はピークで2W/mm2 に達してい

ることがわかる。図 2 は実験用ミラーの配置図で

ある。ゅは入射角で 35
0

と 62
0

の 2 つの配置で

照射を行った。 IR は赤外線カメラで温度測定に，

MI はマイケルソン干渉計でミラー表面の熱変形測

定に用いる。 IR と MI の測定結果を解析し図 3 に

示すような熱変形についての定量的情報が得られ
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Table 2. Radiation damage tests(Ref. 9) 

Malerial Average Energy Maximum Exposure Observations 

current SRS IhennocoupJe IIme 

[mAI [GeVJ lemperalurc [hJ 
[oq 

Si)N. 150 2 247 

Toshiba Ccramics 

Co. Japan [71 

SiC (CVD) on graphile 150 2 313 

Toshiba Ceramics 

Co. Japan 

WC 170 2 536 

Toshiba Ceramics 

Co.Japan 

Fused Silica 228 1.8 90 

2 150 

SiC, hOI pressed l∞ 1.8 115 

British Nuclear Fuels 15] 

Zcrodur 90 1.8 122 

SiC, hOI pressed l∞ 2 213 

British Nuclear Fuels 

SiC、 refel 1∞ 2 235 

British Nuclear Fuels 

SiC on refel 1∞ 2 214 

Brilish Nuclear Fuels 

Aluminium l∞ 2 213 

machined surface 

Molybdenum 80 2 4∞ 
CopperOFHC l∞ 2 470 

Invar 110 2 3∞ 
Borosilicate glass 120 2 

SiC, CVD on rerel 2∞ 1.8 371 

Astron Ltd, U.K. [81 

Floal glass 119 1.8 

Sapphire 150 1.8 

Pyrex 2∞ 1.8 

た。 Ap• Wはダイヤフラムで整形したウノグラ一

光の照射位置での縦寸法と概寸法である。 PTはウ

ィグラ一光の全出力， EhN はパワー密度. T はミ

ラー照射部での最高温度. t:. T は周辺部と比較し

た照射部での最大温度上昇I t:. α は干渉パタンか

ら求められた最大スロープエラーでAα 自身の精

度は 50%である。また照射によるミラー表面の盛

り上がり高さはt:. Hである。実験結果をまとめて

表3 に示す。 諸記号の意味は図 3 に示 したものと

同じである。ミラーホルダーには水冷パイプがつ

12 No apparent physical damage 

excepl for slighl brown mark 

(ωrbon?) on X-ray axis 

8 No ¥'isible damage 

10 No 吋sible damage 

2 Brown mark on X-ray axis al 

1.8 GeV (carbon) 

18 Al 2 GeV: no. brown deposils 
(carbon desorbed), surface melting 

3 No ¥'isible damage 

9 Surface deslroyed and colour 

cenlres local to X-ray a且is

2 No visible damage 

4 No visible damage 

4 No γisible damage. Green 

nuorescence on X-ray 似is

2 No ¥'isible damage 

16.5 No visible damage 

11 Ripples present over entire surface 

11 No ¥'ﾎsible damage 

1 rnin Broke up into several pieces. 

surface melting, colour centres 
lhroughoul sample 

48 No visible damage. did nOI 

fluoresce on X-ray a刻S

(unlike CVD sample from BN町

1 rnin Broke up inlo several pieces 

Surface damagejmelting on X-ray a刻S

3 Broke into se河川 pieces.

no surface melting 

27 Broke into several p悶:es

surface melting on X-ray axis 

いており，水冷している時は “y" I 水冷していな

いときは“n" と記されている。表 3 を検討するこ

とにより次の様な結論が得られた。

(1) ウィグラ一光の照射が始まるとすぐミラー

表面に局所的で可逆的な変形が生じる。照

射を止めると元に戻る。

(2) ミラーホルダーを水冷することによりミ

ラーの平均温度を著しく低下させることが

出来る。 GalnSn系合金を聞にはさんで熱

接触をよくすると照射してから 30秒後に

-16-
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4 6 

[mm] 

from 

function of the distance to 

the orbit for current 01 mA and 

behind several fil諮問 (in total 合.4mm and 3mm 

The bars indicateせ with mark the 

standard apeはure useせ with a height of 5mm. 

る。地方，

ゆっく

い溢度の平衡状態に到達す

る。しかし今回の実験のように lcm もの

1サンプルを裏面及び側面から冷却して

いる場合?たとえ熱接触をよくして全体を

冷やしても局所的変形と溢度勾配を小さく

い。小さく

く

るためには

して冷却

るべきであ

四
吋
/

、
、
也
、

るよう

る。

(3) シリコンカーノ〈イドだ

して明らかに確認できるよう

な変形は示さなかった(ム日くく 100nm) 。

よるシリコンカーノ〈イドも

した。{患の全ての物質(無駿同

アルミニウ モリブデン)は

17 

Fig.2. Side view of the configuration used for this 

investigation (not drawn to sale) with angle of 

grazing incidence 争.中 was chosen as 90 0 , 62 
o and 350 , respectively. 

掛 =mirror

矧 iロ闘ichelson interferometer 

IR 口infrared camera 

討はmirror holder with water channel 

Sr ロincident synchrotron radiation. 

(Ref.12) 

開 IGGLER RADIATION 

(HEIGHT;AP) 
WIDT討 ;W

陥 IRROR
SURFACE 

Fig.3. Schematic thermal deformation of a mirror 

sueface. Meanings of symbols are same as those 

in Tasble 3. 

大きな変形を示した。

(4) 表面を超平滑研磨するために金属製ミラー

基盤は 50μm厚さにカニゼンコートされ

ている。入射パワーの大部分は実験に用い

たいたウィグラー光の侵入の深さが小さい

ことと斜入射で使用することによりカニゼ

ン層で吸収される。金属基盤材とコート材

17-
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Table. 3. Some experimental results for mirrors. ~ is the grazing angle and Ap 

x W the aperture for the beam. P1 and P"s denote the total power and 

power density at the surface, respectivety. 11 H and 11αstand for the 
height of the deformation and the maximum slope error extracted from 

the fringe pattern. 11αwas evaluated applying different models to the 
shape of the curved interference fringes. The different results were 
averaged. The error for 11αis estimated to be approximately 50 %. T 

is the average temperature in the illum inat凶 area of the mirror and 11 
T the maximum temperature increase across the su巾ce(not

necessarily derived for thermal equlibrium conditions). If the sample 

holder was water-cooled and liquid metal provided a good thermal 

∞ntact to the mirror, this ∞nfigurョtion is indicated by γ in the last 
column. Cases with no water flow and/or no liquid metal contact are 
denoted by"n". 

("'Temperature・ gradient could not be evaluated).(Ref.12) 
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シリコンカーバイド (SiC) ミラーの開発

1978年には 2.5GeV電子蓄積リングを中心設備

とする高エネルギ一物理学研究所放射光実験施設

(Photon F actory, PF) の建設が始まった。

3. の聞の熱膨張係数が大きく異なるとコート

回の熱変形は大きく膨張係数の近い~殿索

剣/カニゼンでは変形はそれほど大きくな

いがAIM&s/カニゼンではかなり大きかっ リン

グから放出される SRの出力は蓄積電・流が500mA

のとき 32Wjmrad と見積られていた。この値は，

発光点から 10m離れた偏向反射ミラーの設置を予

定している地点で約32W/cmの出力に相当しかな

-18-

た。

熱変形の耐は照射領域の幅より幾分大き

い。パワー密度を減少させると，変形の高

さ ßH も減る。

(5) 
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り大きい。したがって偏向反射 ミラーとしてどの

ような耐熱基盤材を選択するかは重要な問題だっ

た。さらに 1982年の PF共同利用実験開始までに

大型のミラーを準備する必要があった。当時SiC等

が大強度SR用ミラー材と して有望ら しいという報

告ゆは前節で紹介したものも含めていくつかあっ

た。そこで最初に可能性のありそうな出来るだけ

多くの種類の材料を用いてテスト ミラ ー (35 x 40 

x 10mm3) を製作した。この準備過程でSiC ミラー

(正確に言うと黒鉛基盤に SiC 膜をコート した素

材，後出)の試作に初めて成功した(素材製作は

頁芝セラミクス，研磨はサンコー技研，後にキャ

ノン)。試作したテストミラーの軟X線領域にお

ける反射率川を東大物性研SOR-RING を用いて

測定した。それらのなかで， SiC，無酸素銅，ステ

ンレス鋼，タングステンカーパイド等の候補材料

はいずれも十分な反射率を示すことがわかった。

次のステップはこれらの材料のなかのどれを用い

ると 400 x 170 X 50mm3に及ぶ大きな材糾の製造

とその研磨が可能であるかを検討して l つの候補

に絞ることである。種々の調査と検討を行なった

結果，柔かくて微妙な取扱いを必要とする無償索

銅ではなく ，硬くて耐熱性にすぐれた物理的化学

的に安定している SiCを選んだ。また全く実制のな

い大型化については， テストミラー試作の経験を

もとに種々の検討を行った結果従来の技術と設備

を用いて一応対処できる見込が得られた。大型素

材として当初はテストミラ ーと閉じく，黒鉛を基

盤として表面に化学反応形成 CChemical Vapor 

Deposi tim, CVD) による SiC コーテ ングしたも

のを試作することにした。以下にSiC ミ ラーの特性

と開発研究1却の概要を述べる。なお，大型SiC ミ

ラーの開発が進められる一方で，前節で紹介した

材料闘す試験等基礎研究が相前後しながら行われ

て，両者は相補的に情報を交換しながらミラー技

術全体を進展させてきたことを付記する。
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3 -1. SiC の生成

SiCは硬くて(モース硬度9.2-9.3) 機械的強度

も大きく，酸，アルカリにも強く放射線照射に対

しても耐性がある。研磨性もよく超平滑平面を生

成することが出来る。特にすぐれているのは熱的

特性である。熱伝達率K (W/cm K) と線膨張係

数α (10・ 6/K) の比K/α(105W/cm) を熱変形

に対する Figure of Merit と呼んでいる。 K/α

が大きければ熱歪みは小さい。 表 4に極々の物質

の室温における Figure of Meritを示す。ダイヤ

モンドが最も理想的であるがCVD-SiCはそれに次

いでいる。

SiCの結晶情造は高温相 (α相)と低温相 (β相)

に大別される。 α相は結晶構造が六方晶系で約50

種類の多型を示す。

β相は 2100t以下では単一相の閃亜鉛鉱型を示

し 2100 0Cを超えると α相に相転移する。 β - SiC

は研磨性もよく SRm ミラーとしては最も優れてい

ることがわかっているが.成長速度の遅い低温気

相反応(例えばCVD) でしか生=jえされない。ミラ一

点材製作に必要な反応プロセスは次の 2つに分知

することが出来る。

Table 4. Figure of Merit for thermal distortion for several 
malerials near room temperature. (Ref. 13) 

Mate ri~1 K(W/cm K) α(l O-6{K) K{o(lOS 
W/cm) 

Di~mond. 6.0 1.5 40.0 
slngle cryst31 
CVD-SiC 2.0 3.0 6.7 
w 1.7 4.6 3.7 
Super Invar 0.12 0.36 3.3 
Zerodur 0.016 0.05 3.2 
Mo 1.14 5.1 2.7 
Si 1.0 4.0 2.5 
Cu 4.0 16.0 2.5 

1.6 6.7 2.4 
Ag 4.3 19.5 2.2 
Au 3_1 14.5 2.1 
0$ 0.86 4.8 1.8 
Be 2.1 12.7 1.7 
Cr 0.9 7.0 1.3 
AI 2.4 24.0 1.0 

α-Si01 0.014 0.55 0.25 
TI no. 1173 0.0029 15.0 0.019 
BS 37A 4.2 x 10・5 9.3 4.5 X 10-4 

n
ヨ
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(A) 通常の CVD プロセスによるおC

いくつかある中で最もよく使われる反応は

CH3SiC13• SiC + 3HCl (H2ガス存在下で)。

SiC 分子が基盤表面につぎつぎに付着成長

していくプロセスである。

(お)クリヤーカーボン (Clear Carbon) プロ

セスによる SiC (東芝セラミクス開発)

CVDの一種であり基盤の黒鉛材と SiOガス

が直接反応し強間な結合をする;

SiO + 2C → SiC 十 CO (C の存在下で)。

一般に CVD-SiC の成長速度は非常に遅いので9

大きなミラー材全体をCVD プロセスによる ß-SiC

で製造することは難しい。したがって α-SiCなど

の非CVD -SiC材で基盤を形成しその上に上記の

(A) か (B) のフ。ロセスで β- SiC を数百μm

さに成長させてコ…ティングしたものを研磨する

のが現実的である。 (A) と (B) はミラーの使用

条件を考慮して選ぶことになる。

3 -2. 放射光ミラーの基盤材料

CVD プロセスによらないミラーの基盤材料とし

て以下の物質が挙げられる。

(1)グラファイト (Graphite)

特殊製法による等方性グラファイト

抵抗から求めた異方性の比は1.03 である。

線膨強係数は 4.4 x 10- 6/K であるが熱的，

機械的性質とともに製造工程によってある

程度調節することが出来る。機械工作が容

易なので設計に従って種々の形状のミラー

基盤をつくることが出来る。グラファイト

基盤上に“クリヤーカーボン SiC" を成長

させると基盤内に SiC の島が成長したり，

表層から柱状に SiCが貫入したりする。ま

た深さが変わるにつれてグラファイトと

SiC の組成比が変って，いわゆる“傾斜組

成材料"を形成している。図ヰにグラファ

イト基盤上に“クリヤーカーボン押成長さ

-20-
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The enla問。d section 
the surlace of the raw mirror -material.“ 
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onto the araohite <:IUIU;:)lICUIV. 

るのか

とグラファイト

強固である。こ

し\。

ると

いる

る。

れ

れていないが9 るわけではなく

の照射出力の大小によっで使いわける

ことが出来る。 CVD SiC の利点は u クリ

ヤーカーボン SiC押

いことである。図 5 にグラファイト

“CVD- 押手成長さ

く見える り bUμm

る。

a し初木セと)lU2ア刀…$ン初木と

して成形し 2000 前後に加熱してつくる。

純αSiCで l

がで

させる

1 つである。しかし
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すhe enlar'号ed cross section photograph showing 
the surface the raw mirror - material.“むVD"

(3) 

時 μm thick, is deposited onto 

く含むので9 十分なコ…ティングをし

排気試験を行って機密性を確め到達

圧力も確認する必要がある。図 6 に再結品

“CVD -SiC押を成長させた材

白くみえる

り，

る ある。

(Sintered SiC) 

α- と ボロン

して焼結したもので，

15--20%収縮

る。したがって残っている空孔は2%以下

であち絵密であるた

空への対応性の点で優れている。この材料
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The enlarged cross section photograph showing 

the surface of the raw mirror material.“CVD" 
SiC about 40μm thick, is deposited onto the 

recrystallized SiC substrate. (Ref.15) 

は高輝度SR用ミラー基材として最適と考え

られる。

図 7 に焼結 SiC基盤に“CVD -SiC" を

成長させた材料の断面写真を示す。上方に

く見えているのは厚さ 25μmの表層 SiC

である。基盤との結合性はよい。

(4) 反応結合SiC (Reaction -bonded SiC，英

悶商標名 REFEL)

αSiC粉末とカーボン粉末を混合して成型

し，それからシリコンを合浸したもの。

カーボン粉末の量を調整すると生成される

SiCの量も変わるので， シリコン含有量を調

整することが出来る。空孔の多い再結品SiC

をシリコンで含浸し空孔をなくしたもので

ある。シリコンの融点 (1413 0C) 以下で

は，超高真空への対応性や熱伝導性で優れ

ている。 CVD-SiC層との付着もよい。難点

をあげれば他のSiC材に比べて最高使用温度

がシリコンの融点、で制限され 1000 0C近く低
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Fig.7. The enlarged cross section photograph showing 

the surlace of the raw mirror -material.“CVD" 
SiC, about 25μm thick, is deposited onto the 
sintered SiC subst-rate.(Ref. 15) 

いことと高輝度SRにより局所的熱負荷を受

けた場合，熱変形が均一でないこと及びシ

リコンが脱離するかもしれないことなどで

ある。図 8 に反応焼結 SiC基盤に“CVD

SiC円を成長させた材料の断面写真を示す。

上方の灰白色に見える SiC表層の厚さは 40

μm である。基盤との結合性は大変よい。

下方の臼く見える多くの島は合浸されたシ

リコンである。

(5) その他の SiC材(ホットプレス等)につい

ては検討していない。ホットプレス SiC は

20kg/cm2程度の圧力をかけながら加熱焼

結を行なうもので，常庄焼結に比べて低い

温度で高綴密材が得られる利点がある。不

利な点は簡単な形状の成型体の製作に限ら

れることであるがこれもそれほど大きな難

点ではない。表5 に本研究で使用可能なSiC

素材の特性を示す。

3 3. テストミラーの研磨性と光学的性質

放射光第ヰ (1991 年〉

Fig.8. The enlarged cross section photograph showing 

the surface of the raw mirror material.“CVD" 
SiC, about 40μm thick, is deposited onto the 
reaction bonded SiC substrare. (詩ef.15)

2 糧類の CVD コーティング (A) ， (B) と 3 種

類のミラー基盤(1)， (2) , (3) を組み合せると

6 趨類、のミラ…素材が出来る。

いずれも寸法は 40 x 35 x 10mm3である。表 6

iこテスト用ミラーの謹類とザイゴヘテロダイン干

渉計で測った畏MS表面組さを示す。某襟トのコー

ティングの厚さは350---800μmの範囲にある。研

磨はダイヤモンド微粉を用いたラッピングである

カえクリヤーカーボン SiC でも CVD SiC コート

でも RMS粗さで5Á以下の儲が得られており光学

として問題はない。別のシリーズで焼結SiC と

CVD SiC を組合せた素材を注意深く磨き1. 2Aの

粗さの表面を得た。最近では 1 程度の粗さを得

るのはそれほど珍らしくなくなっている。これら

6 ケのミラーの軟X線領域における光学的性質を

測定した。素材の謹類によらず得られた光学定数

はほとんど同じ値を示していた。図 9 に光学測定

の代表例として“グラファイト十ク 1) ヤーカーボ
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Table 5. Propert冾s of poss兊le m叝ror materials(Ref. 15) 

良阻ction bonded 
SiC 

Sinlered 
SiC 

Recrystal�ed 
SiC 

Gr.phite 
(high purily) p..SiC 

3.0-3.1 
-14∞ (1 alm) 

(Melling poinlofSi) 

<1 
4.3 

3.0-3.15 
-28∞ (30 alm) 

<2 
4.4 

2.5-2.7 
-28∞ (30alm) 

15-20 
4.4 

I.g 

37∞ (1∞ .Im) 

-20 
2.5-5.0 

(adjuslable) 
O.ι2.0 

3.22 
2830 (35 .Im) 

0 
4.4 

1.7-2.0 I.S 1.6 1.7-2.0 

-14∞ -25∞ 25∞ -3αm 2~∞ 

Bulk densilY, g/cm' 
Sublimalion poinl. 'C 

Por，田ity. % 
Thermal eÄμnsion 
。oefficient. 10-6 K-' 

Thermal∞nductivily. 

W/cmK 
Working 阻mperalure

in inert g民・c
Thermalsh民kr国istance. ・c 4∞ 350 5∞ > 1α)() 4∞ 

Table 6. L�st of test m叝rors. (Ref. 15) 

RMS 
roughness (λ} 

Thic:kness of 
∞剖ing (μm) Coaling 

-
』
崎
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ゐ
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5.1 
2.9 
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A
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A
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-《U
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a
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a
x
u
w『，
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倫
来日，
‘
‘d

clear carbon 
CYD 

clear carbon 
CYD 

cJear carbon 
CYD 

Subslrale 

High-purily graphile 
High-purily graphile 
R田ryslallized SiC 
RecrYSlalJized SiC 
Sinlered SiC 
Sinlered SiC 

No 

ン SiC"ミラーの軟X線領域における光学定数を16)

示す。精密反射率計を用いて反射率の入射角依存

性を測りフレネルの式を用いて解析した結果であ

る。上記の結果及びミラー表材の製造時間，技術的

利点等を考慮すると，表 5 に示された素材のなか

“グラファイト+クリヤーカーボンSiCぺ

k 

10-2 

5iC 

“再

“焼結 SiC + CVD-SiC" 

の 3種類がSR用ミラー話材として有望であると言

える。 実際上は. SR光の輝度や強度等使用条件に

で，

結品 SiC + CVD -SiC" . 

lﾕ
3 

=�  k 

< / <\

、評判t

ν土、

c
l
F
則
。

lﾕ' 

10-2 

これらの中から最適と思われる組合せを

選べばよい。

応じて，

司S
‘,‘ '

L
 

q
d
 

大寸法のSiC ミラーは用途に応じて大きく 2 つに

分類される。 1 つは偏向m磁石から発注するそれ

ほど強くない (22W/ mrad. 350mA謡.fflll寺) SR 

のための偏向反射ミラーであり，もう l つはウィ

グラーやアンジュレーターから発生する lkWにも

大型 SiC ミラー3 -4. lﾕ
3 

F刕.9. Optical constants as a function of the photon 

energy for "Clear Carbon" SiC:・ ; ﾕ =1 -n. � ;k. 

o and+show 6 and k obtained by Rife and 

Osantowski. 

The energy positions of the onset of the carbon K 

and the silicon L含.3 excitation are indicated. (Ref.16) 

1000 600 200 400 
ENERGV (eV) 

100 

及ぶ大強度高間i度光用ミラーである。

大型ミラ-tJ;材の開発が間に合ったこともあっ
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Table 7. Silicon carbide mirrors at the Photon Factory. (Ref. 15) 

Dimension 
(mm) 

IXWXI 
Mirror malerial 

∞副ina 叫bslrale Monochrom・lor

BL・2B，

BL・2B，

Fr田nel zone mi町田∞pe.

10・mgrazing incidence, 
l20x60x 15 
!20x60xI5 

Type 

Plane 
P1ane 

cle町田rbon + graphile 
c1ear carbon + graphile 

Sour同

ωperiod 

-undu1alor 

Branchline. 

Grasshopper Mark VII. 

I-m Seya-Namioka. 
2・mgra.zing incidence 
conslanl deviation. 

4∞X 170X40 
2S0X 1∞X40 
4∞X 60X40 

Spheriωl 
Plane 
Toroida1 

clear 帥r凶n + graphile 
c刷r印rbon + graphile 
clearωrbon + graphile 

bend. mag. BL・ 11A
BL・11C
Bレ11D

1-m Seya-Namioka. 
6.65・mnormal incidence 
off二p1a.ne 伺gle mounling. 
channel-cul doub1e crysla1. 

2S0X2∞X 40 
280X I∞X40 

Cy1indrica1 
Plane 

clear carbon + grapbile 
cl回r叩rbon + graphile 

bend. mag. BL-I2A 
Bレ12B

4∞x l∞X 40 Toroidal clear carbon + graphite 

CVD + r回ryS18l1izedSiC 
CVD +sinter凶 SiC

CVD+ 同cryslallized SiC 
CVD+sin印刷 SiC

S3 pole 
-wiggler 

Bレ12C

Bレ16U gra.zing incidence. Plane 
Plane 
Cylindrical 

Cylindrical 

(1) 

5∞xSOx40 
)
 

-I
 

(
 

ム;一ー「

ーーーー中
「13m
半ミ」

'B伺mlin回 affillaled 10 OUler organizations are omitted. 

て高エ研放射光実験施設のVUV. SX領坂の偏向反

射ミラーにはほとんど全てSiC ミラーが使用されて

きた。表7 に放射光実験施設で用いられている SiC

この表には外部機関のミラーのまとめを示す。
B 

ビームラインで使用されている分は含まれていな

い。表7 のなかで BL -2, BL -11 , BL -12で

扱う SRの出力は小さく，

の偏向反射ミラーは第 l のグループに入る。 BL-

16 には 53極のウィグラー/アンジュレーターが光

源として設置されているので強力な SRを扱うこと

になりそこでのミラーは第 2 のグループに含まれ

これらのビームライン中

C POINT 

3.3 A 
17 。 ZYGO 

RMS 

P-V 

890 

ω
2
0
g
a
F
ω

。
之
《

る。

第 1 のグループのSiC ミラーの基盤としてグラフ

ァイトが選ばれている。これは大型の材料を比較

的容易に準備でき，機械加工も容易だからであ

この利点を生かしてつくったグラファイト韮

盤にクリヤーカーボンSiCをコートした偏向反射ミ

る。

Fig.l0. A toroidal “Clear Carbon" -SiC mirror with a 

graphite substrate. The measured radius of 

curvature is indicated. RMS roughnesses at 

different points are shown with the surface 

profile measurement re∞rd . (Ref.15) 
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ラーの例を図 10に示す。

図から明らかなようにこのトロイダルミラーの

全体的形状は両側に取付け固定用の張り出し部分

が出ていてそれほど簡単ではない。しかし基盤が

グラファイトなので容易に機械工作が出来. この



大きく異なる時熱変形が大きくなることは前節の

HASYLAB の照射実験からも明らかである。した

がって強烈なウィグラー光を受けとめた場合，

と基盤を同じSiCにしておけば熱変形は小さく，

極端に強い場合でも，表層剥離，割れ等は起こり

にくいと予想された。 500 x 50 x 40mばのこ種

類の SiC基盤が準備され粗成型したあと， CVD 

SiC (500μm摩)でコートされた。ミラー表面は

3μm及び 1μmのダイヤモンド微粒子によりラ

ッピング研磨された。こうしてつくられたBL-16

の軟X線分光器用偏向反射ミラー

25 

R
i
i
白

(1991 4 放射光

C A B 

SURFACE ROUGHNESS (Al 
{制 EASUREOl

ビーム入射方向にのみ曲率をもっ円筒ミラーで干

渉縞により測定した曲率は

った。また表面のRMS粗さは 5Â以下で前の例よ

りもよかった。表面形状が単純で研磨しやすかっ

たためと思われる。これら 2 つのミラーの形状測

定は参照用原器との間の干渉縞を解析することで

行われていたが測定精度も限られ非球面の検定も

難しいので新たに測定法を考えるべきである。

2 グループの全てSiCで構成された耐熱ミラー

の照射試験を行なったへ円筒ミラーはどームライ

図 11 に示す。

205.3m 土 1%だ

8 

ZYGO 

POI 持 T

2.7 A 

17. 。

R 間 S

P-V 
10.0 

。

明 10.0

の
謹
O
匡
ト
ω
り
2
4

1000 800 400 600 

1024 POINTS 

200 

されるべきものなので試験には平面ミ

ラーを用いた。

ンに
radius 

the 

テストミラーは再結晶SiC基盤，焼結SiC;;基盤に

SiC コートしたものである。ミラー表面に

スト用

53極

る約 1kWの SR に入

射角 87
0

で 2--3 ヶ月間照射された。

耐熱照射試験と同特に表面変形評価測定も行な

った。 SR光鏡面反射の方向にスリットをおさ，フ

ォトダイオードを検出器に用いて反射強度の照射

時間依存性を測定する。ビームシャッターを開け

で照射が始まるや否や強度は減少し始めて 2 時間

後では最初の強度の約1/2まで減少して平衡状態に

達した。変形をガウス型と仮定して変形の最大高

39μm，最大傾斜を 13mrad，最大温度上昇

を 240 0C と評価した。変形最がSai1e の実験結果ω

CVD 

れている。は 1000

ミラーは l ケずつミラー増中にセットされ，わけである。干渉縞によ

ビーム入射方向のR1 口 250m

ような形状を製作でき

る曲率測定の結果比

る方向の R2 = 75cm 土 1%だった。

アンジュレーターか

口ダイン干法計で測定

された。図10の中段に測定値が示してある。

:t 5 %, 

また表面組さはザイ

が与はよい。このミラーは BL -llD 2 

分光器用の偏向反射ミラーである。以前は円筒ミ

ラーを使用していたがそれに代えてこのミラー

した結果分光器の出射光強度は 6---7fきにな

C々
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cylind討cal “- SiC mirror with a 

SiC substrate. The measured 

of curvature is indicated. R綿S

at different points are shown with 

surface profile measurement record. 

5) 

として再結晶及び

と基盤物質の膨張係数が

った。

2 のグループのミラ

焼結SiCが選ばれた。
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に比べて大きいが， ミラーの寸法が格段に大きく

冷却効果の悪いことが主な原因と思われる。照射

終了後ミラーを取り出し目視したが明らかな破損

や変形は認められなかった。しかし照射部の白金

コートがかすかに白濁したり(再結品SiC基盤)入

射ビーム方向に沿って，両端が炭素汚染され，中

心部は白濁して抜けたようになったり(焼結SiC基

盤)反射面に多少の変化があった。図12'こ焼結SiC

基盤ミラーの照射試験終了後の状態を示す。また

SR照射中のミラーからのガス放出によってミラー

槽内の圧力が一時 10- 8 ....._， 1σ7 Torr台まで上昇し

照射時間が経過するにつれて徐々に低下していっ

た。

以上の実験により全SiC ミラーはkW級ビームラ

インの偏向反射ミラーとして一応使用可能である

ことが確められた。しかしこれから解決しなけれ

ばならない問題もいくつか挙げることが出来る。

これらを次節でまとめて示すことにする。

3 -5. 放射光ミラーの課題と将来

第 3世代光源の急速な進展に対応して， SRはま

すます高輝度化，大強度化しその光学的取扱い

は難しくなる ある。理想的な放射光ミラー

の特性は，熱変形が少なく，ガス放出も少なく，

材質的に安定しており大型化でき，非球面等の正

確な曲面形状を有していることであろう。しかし

ながら現状の放射光ミラーは理想には程遠く解決

しなければならない問題がいくつかある。以下一

部検討中のものもあるが列挙しまとめる。

(1) 耐熱ミラー材として現在のところシリンコ

カーバイドが適当なようである。これ以外

の材料はないか。新しい複合材の可能性は

ないか。

(2) シリコンカーバイド材白井の問題，ガス放

出を少なくするための処理方法の開発を行

ない，材料を高純度化してさらに特性を向

できないか。ミラ…材として最適な

SiC 聞の組合せは何か。

放射光第4 (1991 年)

Fig.12. Photograph of the high - power mirror after 

exposure to undulator radiation. A CVD -SiC 

mirror with a sintered SiC substrate. 

(3) ミラ…表面の局所的変形を小さくするため

には局所的に照射加熱されている場所に接

近して冷却通路を設ける必要がある。ミ

ラー表面近傍に冷却通路をつくることとミ

ラー表面の精密研擦が両立するか。これは

すでにX線分光用シリコン単結晶で成功し

ている 18) がシリコンカーバイドでも同様の

試みを進めるべきである。

(4) VUV, SX領域で偏向反射ミラーは超高真空

下に設置される。超高真空下で使用できる

ミラー冷却通路とそれに接続する高効率冷

却系の開発が必要である。これには液体ガ

リウムポンプなどが考えられる。また水冷

方式でどこまでいけるかどうか検討すべき

である。

(5) X線領域での全反射ミラー開発のため長さ

50cm以上の大型ミラー基材の製造と加工研

磨技術が必要となる。これは一部進行中で

ある。

(6) 大曲率非球面ミラーの高精度研磨加工。

(7) 大由主幹非球面の計測技術， これは (6) と関

連しており，高分解能分光系の設計製作に

とっては大変重要である。基礎研究が進行

中である問。

(8) 多層膜をコートした大型高効率ミラーへの

-26-
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発展，蒸着技術も関連して発展させる必要

がある。
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@Q心æ~(会

光学素子の炭素汚染

炭素汚染はSR照射されている光学素子に発生するダ

メージの大きな原因である。もう 1 つの原因は熱変形，

または熱損傷。 CO. C02. C3Høなどの炭素を含んだ残

留ガスがSR照射によって光化学的に解離し，遊雌炭素

基が形成されて主にミラーのSR照射部分に推積し反射

~を著しく低下させる現象。炭素汚換のプロセスは詳

細に調べられていない。汚染を少なくする対策として

はミラーを含む真空柵内部をオイルフリーの消浄な環

境にし，ペース圧力をなるべく 10- '.......10・ 10 Torr合ま

で低くすること。 - rl光学素子が汚染されたら交換す

るか酸素放電洗浄か光アッシングによって付着炭素を

除去する以外に分光系を復旧させる方法はなL、最近

はSR光甑の高崎度化がすすみ.炭素汚染の問題がより

深刻になってきた。

表面粗さ (Surface Roughness) 

JISによると，機械表面からランダムに抜きとった持

部分の断面曲線にあらわれる凹凸の. (1)最大高さ(高

低差) (R叩). (2)10点平均組さ(R.)及び(3)中心線平

均粗さ(R.)のそれぞれの算術平均航の 3つが表面粗さ

として嵐定されている。測定範囲の長さを基準長さ (L)

といい粗さの程度に対応して0.08mmから 25mm まで

の値をとる。例えばRm輔が6.3μmのときこれが2.5mm

の範聞で測定した結果とすれば. 6. 3μmR...... L 2. 

5mm のように表わす。最近よく使われる“RMS表而

粗さ"は二乗平均 (Root Mean Square) 表面粗さを

略記したものである。適当な測定範開内で表面の断而

曲線の凹凸の差の平均値を求め.そのまわりの高低来

の二乗平均値をとる。超精密研磨面の加工精度を表わ

すときに使われることが多い。 nSIこは規定されていない。
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