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１．概要（注：結論を含めて下さい）  
 
ガラス基板表面上における微量元素の局所構造解析には、X 線吸収微細構造（XAFS）が有力

な解析手法の 1 つである。今回、蛍光 XAFS を用いてガラス表面に堆積した微量成分中におけ

るチタンの局所構造を評価した。測定の結果、基板として用いた BK-7 に含まれる Ti 濃度よりも

ガラス表面上における微量の Ti 種が低濃度であること、および、基板の選定が微量 Ti 種の更な

る調査に必要であることが判った。 
 
（English）  
X-ray absorption fine structure (XAFS) is one of the most promising methods for local 
structural analysis of trace elements on glass surfaces. In this study, the local structure of 
titanium deposited on glass surfaces was evaluated using fluorescence XAFS. It is found that 
the concentration of Ti species on the glass surface was lower than that of BK-7, which was 
used as a substrate, indicating that substrate selection is necessary for further investigation of 
trace Ti species. 
 
 
 
２．背景と目的  
昨今のコロナ禍によって、公共の場において、安全を担保するような防汚・抗菌システムの社会的整備が

求められている。本提案における連携企業（株式会社 YOO コーポレーション）は、外部機関における抗菌活

性の実証結果を基に、リン酸チタニア系化合物を含む製品を販売している。実際にこれまでに、阪急電鉄、

帝国ホテル、あるいは、東京オリンピックの国立競技場など、非常に多くの著名な施設・輸送機関に対して

の施工実績を有する。しかし、大きな研究所を持たない中小企業であるため、材料（実応用）が先行してい

る一方で、実際の構造に関する知見はまだ十分とは言えず、将来的に材料科学的な知見に基づいた高機

能化が必要である。我々のグループでは、以前、前駆溶液を BK-7 ガラスに塗布した試料に関して、

SPring-8 BL14B2 にて Ti K 端 XANES 測定を実施した。この試料は、外部機関において抗菌等の活性が既

に発現することが実証されている。しかし、測定時間が短く SN 比が十分ではなかったため、XANES スペクト

ルを十分に議論することができなかった。ICP-AESより、前駆体溶液中におけるTiの濃度は低濃度（ppmオ
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ーダー）であることが明らかになっており、このような低濃度の元素の局所構造解析を定量的、かつ、正確

におこなうためには、SAGA-LS の高輝度のビームラインを用いた XANES 測定が必要不可欠であった。 

本研究においては、ガラス基板上に塗布した試料において、高輝度 X 線を用いてチタン化合物の局所構

造を調査することを目的とした。 

 
３．実験内容（試料、実験方法、解析方法の説明）  
本実験で用いた試料の調製条件を表１にまとめた。塗布溶液として、チタン、及び、リン等を含有した水溶

液を用いた。塗布用の基板としてはBK-7ガラスを選択し、専用のガンを用いて噴霧塗布をおこなった。噴霧

塗布回数を１回、５回、および、１０回と変えた試料を調製した。塗布後の試料は、大気中、室温で４日以上

乾燥させた。 
表１：試料作製条件 

塗布溶液 チタン、及び、リン等を含有した水溶液 (SRW-30) 

基板 BK-7ガラス (30 mm x 30 mm x 1 mm) 

溶液塗布回数 0回（塗布無し）、1回、5回、10回 

乾燥処理 室温 

 
Ti K 端 XANES 測定は、SAGA-LS BL15 にて実施した。参照物質（Ti ホイル、TiO、Ti2O3、アナターゼ、ル

チル）のスペクトルは、透過法を用いて測定した。一方、塗布試料については、７素子 SDD を用いた蛍光法

で測定をおこなった。全ての測定は、室温で実施した。 

 
４．実験結果と考察  
 BK-7 ガラス表面に塗布した試料における Ti K 端 XANES スペクトルを、種々の標準試料のスペクトルと

共に図１に示す。図１に示すように、Ti のプレエッジピークおよび、ホワイトラインの議論に十分な SN 比を有

する XANES スペクトルを得ることに成功した。その結

果、塗布試料におけるスペクトルは、基板（BK-7）のス

ペクトル形状に非常に類似していることが明らかになっ

た。また、得られたスペクトルは、塗布回数に依存せず

同様のスペクトル形状を示したことから、塗布試料につ

いて得られた Ti K 端 XANES スペクトルは、主として、

基板中の Ti の情報を反映していると結論付けることが

できる。しかし、図中に示すように、ホワイトラインの形

状が塗布の有無により、わずかに異なることから、塗布

された Ti も表面に存在していることが明らかになった。 

 今回、塗布前の前駆体液中に Ti 種が存在しているこ

とがＩＣＰ分析より明らかになっているが、塗布後の基板

上の Ti 濃度は、極めて低いことが判った。今後は、Ti を

含有していない基板の選定を進めると同時に、試料の

活性との相関を明らかにしたいと考えている。残念なが

ら、表面上におけるＴｉの局所構造の同定には至らなか

ったが、本研究の進捗に向けて、大きな一歩であると考

えている。 

 

５．今後の課題  
本研究で評価対象としている溶液は、基板に塗布後だけでなく、塗布表面に対して布を用いて摩擦試験

を実施した後も、抗菌活性が確認されている。つまり、50℃以下の低温において、ガラス表面と塗布液との

反応の可能性が考えられる。今後は、基板の選定を進めると同時に、塗布液の組成、塗布条件など、各種

パラメータを変えて、XANES スペクトルを系統的に取得し、抗菌等の活性との相関を明らかにしたい。 
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図 1  BK-7 ガラス表面に塗布した試料の Ti 
K 端 XANES スペクトル 
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