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１．概要（注：結論を含めて下さい）  
脱塩したコロイド分散水溶液の構造を調べるために，体積分率 0.02 から 0.14 までのサンプル

の小角 X 線散乱実験を実施した．低濃度のサンプルから形状因子の測定を行い，粒径分散

のある形状因子によるモデルフィットを行った．得られた形状因子と各濃度で測定された散乱ス

ペクトルを用いて，静的構造因子の決定を試みた．結果は，粒子の多重散乱による artifact が

多く含まれていると考えられ，本手法ではコロイド粒子間の構造相関を直接見出すのは難しい

とわかった．  

（English）  
The structure of an aqueous colloidal suspension composed of charged silica particles with a 
diameter of 120 nm was observed under salt-free conditions using small-angle X-ray 
scattering. The measured volume fraction of particles ranged from 0.02 to 0.14. We analyzed 
the form factor using the scattering data at 0.02 and compared it with a model incorporating 
polydispersity in particle size. Generally, we found good agreement in the q-range from 0.03 
to 0.2 nm-1. Moreover, from the I(Q) and P(Q) data, we derived the static structure factor 
S(Q) for each volume fraction. However, we observed that the results were likely influenced 
by multi-scattering effects, leading to the appearance of unphysical peaks due to the artifacts. 
This suggests that the current cell thickness may not be sufficiently small to mitigate these 
effects. 
 

 
２．背景と目的  

ナノ・マイクロサイズの微粒子，いわゆるコロイド粒子が溶媒に分散した微粒子分散系は，ユニー

クな粘弾性特性や多様な外場応答性をもつ機能性流体であり，食品や化粧品，インクや薬など我々の

身近な製品の中に容易に見出すことができる.一方，その実用性とは対照的に，荷電コロイド分散系

の流れ特性である『粘度』は，コロイド粒子の表面特性や粒子濃度，分散媒の性質に強く依存した非

自明かつ複雑な挙動を示し，流動特性制御や物性予測は困難な状況にある.一般に，水溶液中に分散

したコロイド粒子表面は帯電しており，粒子間にはクーロン力のような電気的な力が働いている．こ

の電気的な相互作用を制御し，粒子間相互作用のモデリング，さらにはコロイド溶液の粘度予測を実

現することが求められている． 

 粒子間相互作用のモデリングにおいて有効な手法として挙げられるのが，X線および中性子散乱の

小角散乱像を用いた理論的解析である．近年では，機械学習により静的構造因子とポテンシャルパラ
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メタの関係性についての訓練データが計算機シミュレーションを用いて積み上げられてきており，実

験的に得られた構造因子からパラメタを同定する試みが盛んになっている．  

本実験課題では，水とシリカ粒子のみからなる理想的なコロイド分散系を用いて，シリカ粒子の構

造因子を決定することである．特に，脱塩された理想的な溶液は，コロイドサンプル調製において参

照基準となるにもかかわらず，大気中からの二酸化炭素の溶け込みなどその取扱いの難しさから，そ

の特徴づけや挙動の理解が十分ではない．本実験課題は，完全な理想系という制限を緩める代わりに，

大気環境下にある実用的な脱塩サンプルの徹底的な構造評価や物性評価を行い，脱塩サンプルの取扱

いの簡易化と物性の理解促進を含む独自性を有している． 

３．実験内容（試料、実験方法、解析方法の説明）  

試料 測定試料は，長期間(2ヶ月程度)の純水による透析処理，イオン交換樹脂を通して，徹底的に

脱塩した直径120 nmのシリカ粒子(シーホスター@日本触媒)を純水に分散させた単分散荷電コロイド

水溶液である．粒子濃度によるコロイド分散構造の変化を観測するために，さまざまな体積分率

(2%, 4%, 8%, 12%, 14%)のコロイド溶液を用意した．また，球状粒子の形状因子𝑃𝑃(𝑄𝑄)を求めるため

に，2×10-4 mol/lの塩化ナトリウム溶液を添加した体積分率2%と4%の試料も用意した． 

実験方法 各試料を２枚のカプトンフィルム(12.5𝜇𝜇𝜇𝜇)で挟み込んだステンレス製(SUS304)のシムリ

ング(内径4mm, 外形10mm，厚さ 1mm)の内孔へ注入し，サンプルホルダへ設置した．カプトンフィ

ルムとシムリングはサンプルの表面張力により接着させ，測定中のサンプル流出は見られなかっ

た．測定は室温(26℃)で実施した．X線エネルギー8000 eV(波長 1.55Å)のX線を試料に照射し，検

出器 PILATUS 300K (DECTRIS Co. LTd., pixel size:172×172 𝜇𝜇m2)を用い，散乱X線の二次元像を

取得した．サンプルから検出機までの距離はコラーゲンの散乱像の第四ピークの位置から決定し，

3.2 mであった，これは，0.03 nm-1から0.8 nm-1までの波数ベクトルをカバーしている．解析ソフト

Fit2Dを用い，散乱強度の1次元プロファイルを得た． 

解析方法の説明 低体積分率の散乱像𝐼𝐼(𝑄𝑄)は球状粒子の形状因子と粒径の多分散性を考慮した理論

式として，以下の式で記述される [1]． 

𝐼𝐼(𝑄𝑄) = 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝑄𝑄), 
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このモデルの粒径分布はガウス分布を仮定しており，平均粒径𝑅𝑅, 標準偏差𝜎𝜎𝑅𝑅、そして散乱振幅𝐴𝐴を
実験データへのフィッティングパラメタとして得ることができる．得られた形状因子と高体積分率

の散乱像から，コロイド構造因子𝑆𝑆(𝑄𝑄)を以下の式から導くことができる． 

 

𝐼𝐼(𝑄𝑄) = 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝑄𝑄)𝑆𝑆(𝑄𝑄) 
 

４．実験結果と考察  

脱塩したシリカコロイド水溶液のさま 

ざまな体積分率における小角 X 線散乱像

の測定結果について述べる．体積分率が

最も低い(𝜙𝜙 = 0.02)の場合，それを孤立

した球状粒子からの散乱と仮定し，形状

因子𝑃𝑃(𝑄𝑄)の測定とした．実際，図１に示

すように，𝜙𝜙 = 0.02における実験データ

と多分散性を考慮した球状粒子の形状因

子と比較を示しており，広角側を除いた

0.03 - 0.2 nm-1の範囲で良い一致を示し

ている．得られたパラメータは，𝑅𝑅 =
 61 nm と 𝜎𝜎𝑅𝑅  =  4.2 nmであり，動的光散

乱による粒径分布の結果とほぼ同じ値を

取ることがわかった．𝑃𝑃(𝑄𝑄)の第一ピーク

は，0.1 nm-1付近にある．0.2 nm-1より高

い𝑄𝑄での不一致は，データ補正プロトコル

に依存していると想定され，セル厚やサ

ンプルによる吸収率，バックグラウンド

の測定を正確に考慮する必要性が考えら

図 1 粒子体積分率 𝜙𝜙 = 0.02における脱塩コロイド

水溶液の小角散乱像と粒径の多分散性を考慮した理

論的な形状因子によるモデルフィッティング.  



れる．低い𝑄𝑄で観測される不一致は構造

因子からの影響が考えられ，形状因子の

測定として，より低濃度サンプルを利用

した方が良いと考えられる． 

また，図２は，さまざまな体積分率にお

ける小角 X 線散乱像を示している．スペ

クトルは，0.1 nm-1付近(形状因子の第一

ピークに相当)のピーク値で規格化した．

0.1~0.3 nm-1 の領域ではほとんど散乱像

が重なり，高角側は形状因子に支配され

ていることが示唆される．体積分率が

0.08より高い場合，次第に低角側に第一

ピークが現れはじめ，さらなる濃度の増

大に伴い，ピーク位置が広角側へシフト

する傾向が観測された．これは粒子間の

相関が反映されてきている結果と考えら

れる． 

最後に，測定された𝐼𝐼(𝑄𝑄)とモデルフィ

ッにより得られた𝑃𝑃(𝑄𝑄)を用いて，単純

に式𝐼𝐼(𝑄𝑄) = 𝐴𝐴𝐴𝐴(𝑄𝑄)𝑆𝑆(𝑄𝑄)を通して静的構造

因子𝑆𝑆(𝑄𝑄)を求めた結果について，図３に

示す．データはかなり荒くなっている

が， 𝑆𝑆(𝑄𝑄)は 0.0425 と 0.0752 nm-1付近

にピークを持つことがわかる．これは粒

子間相関のピークに由来しているという

よりもむしろ、コロイド粒子の多重散乱

に起因していると考えられる．例えば，

0.0752 nm-1における最も高いピーク

は，𝐼𝐼(𝑄𝑄)の極小値に対応しており，多重

散乱の影響で極小値が滑らかなり，𝑆𝑆(𝑄𝑄)
を求めると artifactとして大きなピー

クを持つと考えられる．小角散乱像のセ

ル厚依存性を調べた先行研究[1]による

と, 確かにセル厚を 1mmから 0.01 mmま

で薄くしていくにつれて，ピークの鋭さ

を増していく挙動が見られていることか

らも，今回用いた 1 mmセルでは多重散

乱の効果が顕著に表れているために，よ

りセル厚の小さなものを作製する必要が

あると結論づけることができる．  

 

 

５．今後の課題  

今回用いた厚さ 1mm のセルでは粒子により多重散乱の影響が大きく結果に影響する可能性が出た

ため，セル厚がさらに薄いセルを作成することが今後の課題として挙げられる．また，それに伴い必

要とされる測定時間やどの程度の精度が必要かなどを検討する必要がある．さらに，今回は低濃度の

サンプルの測定を行ったが，さらに高濃度のサンプルの測定を予定しており，サンプルセルへのロー

ド方法など考慮する必要がある． 
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図 2 さまざまな体積分率のおける脱塩コロイド水溶液

の小角散乱像.  図中の数値はコロイド粒子の体積分

率を表している. 

 

図 3 データ解析から得られた脱塩コロイド水溶液の静的

構造因子  
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