
�



2007.11.30

iMATERIA

N. Niimura, et al.

T. Kamiyama, et al.

Mn

O

O

L



3

Nuclear 
Transmutation

J-PARC Facility

J-PARC = Japan Proton Accelerator Research Complex

Joint Project between KEK and JAEA

3 GeV Synchrotron

(25 Hz, 1MW)

Hadron Beam Facility

Neutrino to 
Kamiokande

50 GeV Synchrotron

(0.75 MW)

500 m

Linac

(330m)

Materials Life Science Experimental Facility

(Neutron and Muon)

JSNS, 1MW

核破砕中性子源（パルス中性子源）



2007.11.30

iMATERIA

角度分散法と飛行時間法

�原子炉中性子源　：　
　　　角度分散法
　　　（�走査）

�パルス中性子源　：　
　　　飛行時間法
（波長走査（時間走査））
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2dsinθ=λ 
d=λ/2sinθ ブラックの式



A versatile diffractometer (茨城県材料構

造解析装置,iMATERIA)

A single crystal diffractometer for 

structural biology (茨城県生命物質構造解

析装置,iBIX)
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� 産業界の広い利用を考える場合、従来の(粉末)Ｘ線回折装
置に相当する、(粉末)中性子回折装置が必要である。

� 分解能は従来のSirius(Δｄ／ｄ  0.1 %）程度とする。

汎用中性子回折装置

� 材料の構造研究では、結晶構造を求めるだけでは不十分な場合が多くある。 
結晶構造解析、ナノ構造解析（小角散乱）、局所構造解析（結晶PDF解析）な
どを複合して検討する必要がある。

� 茨城県装置として、産業応用を考える場合、ナノ構造や局所構造についても、
一台の装置で測定できる事が必要。
� 小角散乱部・高Ｑ領域測定のモードの設置。 

� 必要があれば、J-PARCの他の装置で詳細な測定を行う方針を示す事が可能に
なる。 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　
＞　TAIKAN（小角）,NOVA（全散乱）,TAKUMI（残留応力）・・・



High resolution
 Detector Bank

Special Environment
 Detector Bank

Low Angle
Detector Bank

Sample Chamber

Small Angle
Detector Bank

IBARAKI Materials 

Design Diffractometer

Neutron

・Better resolution than GEM (ISIS), wider Q range than Sirius(KENS) 
・Crystal Structure, Local Structure, Nano Structure Analysis

150<2�<175 degree
L2= 2.0-2.3 m

80< 2� <100 degree   L2= 1.5 m

10< 2� <40 degree  L2= 1.2- 4.5 m

0.7< 2� <5 degree
L2= 4.5 m

L1=26.5m

Moderator
Decoupled Poisoned 
(37mm thickness)
Liq-Hydrogen

８０cm�の試料フランジ
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High Resolution detector Bank
(BS bank)

背面バンク・
９０度バンク
低角バンク
は、ユーザ共用中

� Detector for SA bank was installed.

� 小角バンクについては調整中

3He　１次元検出器

背面バンク(400)・
９０度(576)および
低角バンク(480)

約１５００本設置済み
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Cover range for 4 Bank 
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iMATERIA

BS BankLow Bank

(0
01

) Y
BC

O

Small angle Bank

SE Bank

PDF Mesurement

Local Structure

Large Unit cell

Magnetic structure

Nano Structure

0.4 A30A
Rietveld Analysis
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1 hour for 12.5Hz mode
30 min for 25Hz mode (～2.5A)

Liについては、特に同位体置換を考えない、ナチュラルLiを用いた
測定が可能である。
すでに、多くの産業界のユーザがLi電池材料関係で利用しているが
すべてナチュラルLiを用いた試料となっている。
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Automatic sample changer 

Sample storage room
672 samples (168 trays)  

Sample access 
point

Articulated robot

Elevator
Pre-vacuum chamber

自動測定
• データベース

• フレームワーク���������	
�

　運用開始　（2010.10～）
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試料周辺機器

� 横型
� 常用1000℃
� 独立チャンバー

15
2007200720072007007.007.0707.007.7000077.07...11111.301.301.30303030111 30111111.3011.3011 001 001 .30

Ｖ高温炉

� 縦型
� 真空炉
� 常用900℃
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� 約１０試料セット可能
� １５K程度～室温
� 室温～700℃
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震災でビーム供給が遅れることから

メーカーで調整を実施中

今後、IQBRCでの試運転
利用セクションの安全審査
MLFでのOn Beamテスト

試料周辺機器高度化
中温冷凍機

（試料交換型冷凍機）

試料交換機付中温冷凍機

試料交換部

冷凍機
コールドヘッド

ホットステージ
照射部



Z-Code：粉末回折データ総合解析パッケージ
粉末中性子回折データから様々な情報を抽出
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Multi Phase 
Multi Bank
Multi Source (N+X)

Analysis

Rietveld analysis program, Z-Rietveld,  
begin to open for iMATERIA and 
SuperHRPD (J-PARC) users.Macintosh & Windows



2007.11.30

iMATERIA

3��02�

��3�

低角バンクを用いた����の解析

with NOVA group.



Experimental  10

ex situ measurement

Fig. 11 A strategy of the ex situ measurement.

 LiNi0.8Co0.19Cu0.01O2 (LNCC)

 LNCC + AB + PVdF

 LNCC + AB + PVdF, Al

SeparatorAnode

Cathode
(LNCC+AB+PVdF)

85:10:5 

Electrolyte

Active material: 
            ca.8.5mg
     (Total: ca. 32mg)
  Sample height: 10 mm
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Rietveld Analysis i-MATERIA 

(LNCC+AB+PVdF Al After Charge)(LNCC+AB+PVdF, Al, After  Charge)

�������	�
����	�������0.2

0.3
n
s
it
y


������

��������	� 
��	���

��
������	�� �����

����� �� 

0.1

0.2

a
liz

e
d

 I
n

te
n

�����	��	

 	�	��	��

�������	
���� ����������� ����������� �������1 2

0

N
o
rm

a

Fig. Rietveld refinement patterns.

Table Refined structure parameters.
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1 2
d spacing / Å

Atom Site x y z 102&B(nm2) Site occupancy

Li1 3a 0 0 0 1.6 0.57(2)

Ni1 3a =Li1(x) =Li1(y) =Li1(z) =Li1(B) 0.040(3)

Ni2 3b 0 0 1/2 0 19 0 764(3)Ni2 3b 0 0 1/2 0.19 0.764(3)

Li2 3b =Ni2(x) =Ni2(y) =Ni2(z) =Ni2(B) 0.04(2)

Co 3b =Ni2(x) =Ni2(y) =Ni2(z) =Ni2(B) 0.183

C 3b Ni2( ) Ni2( ) Ni2( ) Ni2(B) 0 012

LiNi0.8Co0.19Cu0.01O2: Al: V=0.021(2): 0.794(2): 0.185(2)

Cu 3b =Ni2(x) =Ni2(y) =Ni2(z) =Ni2(B) 0.012

O 6c 0 0 0.23709(9) 0.7 1

東京理科大　井手本、北村ら
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La2Ni7

PCTT

I

I. La2Ni7H6.3 

In-situ

In-situ

Rietveld

I. La2Ni7D6.3

Ni

La

La

La2Ni4

LaNi5

LaNi5
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K. Ohgushi, A. Yamamoto,

H. Takagi, et al.  Physical 

Review Letters (2011)

X (Hg) (O) -

 

ReO6

   
Hg

理研山本らとの共同研究
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平成２２年度のJ-PARC/MLFのビーム供給状況

供用６サイクル　（約１２５日）
＋１サイクル（ターゲット試験：調整用）

平成２２年度のJ-PARC/MLFの

供用６サイクル　（約１２５日
＋１サイクル（ターゲット試験
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11月初旬には復旧予定

３／１１の震災による
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J-PARC / MLF 粉末グループ 

� iMATERIA （茨城県）

� 石垣 ・星川・ 岩瀬・ディア・(        )・技術員４名（茨城大）

� SuperHRPD（KEK）

� 神山・鳥居・室屋・Zhang・Panca（KEK）

� SPICA （KEK・KUR）

� 森（KUR） ・ 米村・神山（KEK）

� 計算機環境・ソフトウエア開発

� 米村・ 大石 ・ 神山（KEK）・ 石垣・星川（茨城大）他
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