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SANS と SAXS を併用した鉄鋼中の微細組織の定量評価 

 
物質・材料研究機構 量子ビームセンター 大場洋次郎、大沼正人 

 
 インドや中国、ブラジル等における鉄鋼業の発達に伴って鉄鋼業界における競争は年々

激しさを増しており、最先端の鉄鋼材料には高付加価値・高機能化が求められている。同

時に、環境・エネルギー問題を背景に、省資源化と高機能化の両立は必須の課題となって

いる。これらの要求を満たすためには、鉄鋼中の微細組織が重要な役割を果たす。例えば、

ナノサイズの析出物粒子を分散させて強度を向上させる析出強化は高強度鋼の開発に欠か

せない技術である。また一方で、切削加工に用いられる快削鋼では µm サイズの介在物粒子

によって高い被削性が実現されている。しかしながら、析出物の効果的形成には高価な合

金元素が必要であり、微細組織は熱処理・鍛造等の製造条件に非常に敏感である等多くの

問題が残されており、高い機能性を発揮させるためには微細組織のさらに精密な制御が求

められる。したがって次世代鉄鋼材料開発では、定量的な評価に基づいて微細組織の形成

メカニズムを詳細に明らかにし、最適な製造条件を決定することが増々重要となる。 
 これまで鉄鋼中の微細組織の分析には主に光学顕微鏡や電子顕微鏡等が用いられてきた。

顕微鏡では実空間での観察が可能であり、直感的に分かり易く、高い空間分解能による詳

細な解析が可能である。一方、小角散乱法は顕微鏡と比較して観察領域が大きいため、統

計的に精度の高い情報が得られるという特徴があり、鉄鋼中の微細組織評価にも有効であ

る。特に、上記の通り鉄鋼中微細組織の定量的評価の比重が増してきており、小角散乱法

の有効性は今後増大することが見込まれる。また、SANS と SAXS を併用した合金コント

ラスト変調（ACV）法を適用すると、従来の小角散乱法から分かる粒子形状やサイズ等に

加えて組成の解析が可能となり、鉄鋼材料開発に有益であることが明らかになってきた[1]。
そこで本講演では、小角散乱法と ACV 法を用いて析出強化鋼と快削鋼を解析した結果を報

告する。析出強化鋼の例では、数 nm の析出物粒子の形状とサイズ、数密度等を定量的に

見積もると共に、析出物の組成が熱処理温度に依存して変化することを見出した。快削鋼

では、数 µm の介在物粒子の形状やアスペクト比、配向性等を評価できることが分かった。

これらの値は鉄鋼材料の機械的特性に大きく影響する因子であり、小角散乱法を用いるこ

とで比較的容易に精度の高い値が得られる。今後は、大観や mf-SANS 等の新たな SANS
装置の稼働によりマシンタイムが増加し、測定・解析技術がさらに発展することが期待さ

れる。 
 本研究の一部は、新エネルギー・産業技術総合開発機構（NEDO）からの助成事業によ

り実施する「鉄鋼材料の革新的高強度・高機能化基盤研究開発研究体」の研究成果である

ことを記し、謝辞を表す。 
 
[1]M. Ohnuma, et. al., Acta Mater. 57 (2009) 5571-5581. 



中性子小角散乱法による Nd-Fe-B 焼結磁石の内部平均構造の研究 
 

原子力機構 1)，J-PARC センター2)，東北大 3)，山形大 4)，インターメタリックス 5) 
 

武田全康 1,2,3)，鈴木淳市 1,2)，山口大輔 1)，秋屋 貴博 3), 加藤 宏朗 3,4)，宇根康裕 5)，佐川 眞人 3,5 
 

Nd-Fe-B 焼結磁石は，実用化されている永久磁石の中で最も強力なものであり，ハイブリッド自

動車を始めとする省エネ機器で広範囲に使われている．しかし，現状では，高温での使用において，

希少金属である Dy の添加が必要不可欠である．そこで，Dy の使用量を著しく下げた，さらには

Dy フリーの Nd-Fe-B 焼結磁石の開発が，その原料供給の不安定さから急務となっている．我々は，

保磁力機構の鍵を握る，主相の結晶粒の大きさと保磁力，また，界面ナノ構造と保磁力との間の定

量的な相関を明らかにすることを目的として，中性子小角散乱法による研究を開始した． 

中性子小角散乱の測定は，研究用原子炉 JRR-3 に設置されている中性子小角散乱装置 SANS-J-II

で行った．従来の方法と，新しく導入したヘリウムジェットミル法によって得られた，異なる結晶

粒径の原料粉について，焼結温度を変化させることで，保磁力の値を変えた数種類の試料を測定に

用いた．保磁力は，下図に示すように結晶粒径と焼結温度によって大きく変化し，それに伴って，

中性子小角散乱パターンも敏感に変化することがわかった．また 2 次元検出器上の小角散乱パター

ンは異方的であることから，主相を構成する結晶粒も異方的な構造を持ち，焼結温度によってその

異方性の度合いが変化することもわかった．現在，その実験で得られた 2 次元の中性子小角散乱パ

ターンを解析し実空間像を構築するためのソフトウエアを開発中である．発表では，実験の詳細と

簡単なモデルによる現状での解析結果，そして，新たに開発中のソフトウエアの概要について報告

をする． 

 

 
図 中性子小角散乱パターンの，焼結粒経及び焼結温度依存性． 

 

本研究は，NEDO の委託事業である『革新的部材産業創出プログラム』希少金属代替材料開発プ

ロジェクト』「希土類磁石向けディスプロシウム使用量低減技術開発」として行われているもので

ある． 











た。我々は、まず粒度分布が均一な真球状シリカをゴム中に分散させた試料を用い、延伸過程における

フィラー構造の可視化を行った。その結果、下図に示すようにフィラー構造配置を求めることが可能と

なり、シミュレーションに応用することで詳細な物性発現メカニズムを考察することが可能となった
3,4
。 
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SANS・SAXS によるソフトマター研究 
 

京都大学・工学研究科・高分子化学専攻 松岡 秀樹 
matsuoka@star.polym.kyoto-u.ac.jp 

 
 我々は古くは高分子電解質やコロイド，そして

最近は両親媒性高分子の研究に対し，Ｘ線および

中性子小角散乱(SAXS, SANS)を活用してきた．

一例は下記の通りである． 
(1) 高分子電解質溶液の溶液構造[1] 
(2) 超小角散乱によるコロイド結晶の構造解析

と形成機構解明[2] 
(3) コントラスト変化法によるイオン性ミセル

周りのイオン雰囲気の直接観察[3] 
(4) 中性子スピンエコー(NSE)と SANS による

高分子ミセルまわりのコロナのナノ構造と

ダイナミクス[4] 
(5) 界面不活性という不思議な性質を示すイオ

ン性両親媒性高分子のミセル形成挙動とナ

ノ構造およびその転移挙動[5] 
 本講演では，近年力を入れている５のテーマの

進展状況を紹介し，小角散乱とその解析法の議論

に話題を提供したい． 
 我々は，非イオン性の両親媒性高分子，すなわ

ち中性の水溶性高分子と疎水性の高分子のジブ

ロック共重合体を合成し，そのミセル構造を

SAXS, SANS により解析することにより，低分

子界面活性剤ミセルのモルフォロジーをよく説

明する臨界充填パラメータ（親水部と疎水部の長

さと体積の比）にて，高分子ミセルに対しても，

その形状や大きさがよく説明されることを確認

してきた．その発展型として，１０数年前より，

水溶性の親水部をイオン性すなわち高分子電解

質とするブロックポリマーの研究へと移行した．

もともと高分子電解質の研究をしていたから，と

いう極めて単純な発想であったが，苦難の末合成

に成功したイオン性両親媒性ジブロックコポリ

マーの「特性」は全く予期していない不思議なも

のであった．「『ミセル』は界面活性物質（すなわ

ち surfactant (=surface active agent)）が臨界ミ

セル濃度(cmc)以上で形成する会合体である」が，

界面化学の『常識』であった．しかし我々のポリ

マーは，「界面不活性」であり，すなわち溶液の

表面張力が低下せず，泡立ちもしない，にも関わ

らず，水溶液中にはミセルが存在する，という常

識破りのものであった．この特性の発現には，親

水部がイオン性高分子であり，また疎水部も高分

子鎖であることが「鍵」であることが分かってき

ている．この従来の枠組みには相容れない新規な

物質といえる「イオン性両親媒性高分子」である

が，そのミセル形成挙動とミセルのナノ構造，そ

して外部要因によるナノ構造転移を光散乱法や

小角散乱法で追跡している．[5] 

 図１は，水素化ポリイソプレンを疎水ブロック，

アニオン性のポリスチレンスルホン酸ナトリウ

ムを親水鎖とするジブロックコポリマーミセル

の SANS 曲線の添加塩濃度依存性である．添加

塩濃度が低い場合には，ミセルは球状であること

が明らかであり，少々の塩の添加で SANS 曲線

はほとんど変化しておらず，塩に対して耐性があ

り，極めて安定であることが分かる．塩(NaCl)
の濃度が 0.2M を越えると SANS 曲線に変化が

現れ，小角部分の両対数での傾きが -1 に近づい

ている．これは棒状ミセルの形成を示唆する．実

Figure 1 ポリ水素化イソプレン-b-ポリスチレ
ンスルホン酸ナトリウム重水溶液のSANS局線
とその添加塩濃度依存性 



際，球状ミセルと棒状ミセルの混合モデルでフィ

ッティングをし，コア半径，シェル（コロナ）の

厚さ，そして球と棒の割合を見積もると，図２の

ようになる．いずれのパラメータも塩濃度 0.2M
まで変化せず，この濃度を我々は「臨海塩濃度

(critical salt concentration, csc)」と呼んでいる．

これを越えると，シェル厚が減少を始め，それと

同時に，棒状ミセルが形成され，塩濃度増加とと

もにその割合が増加していることが分かる．この

挙動は臨界充填パラメータの概念で説明でき，極

めて理解しやすいものであるが，csc が 0.2M と

いう高い濃度になっていることは注目に値する．

csc 自体は，バルクのイオン濃度とコロナ内のイ

オン濃度の大小関係が逆転する塩濃度と解釈で

きるが，会合数から計算したコロナ内のイオン濃

度は 2M 程度と極めて高く，これはイオン性高分

子鎖上の「有効な」イオンは，0.2M 分と約 1 割

であり，残りの 9 割は，対イオン固定により「無

効」となっていることを意味する．コロナ内はイ

オン性高分子鎖の「密生系」であり，球面上の高

分子電解質ブラシとも言える．このような特殊条

件下では，「非常に高い対イオン固定」という特

異現象が起きていることが分かる． 

 なお，これら高分子ミセルの SANS データの

解析には，主としてコアーシェルモデルによるフ

ィッティングを用いている．コア内はもちろん，

シェル内の密度も一定という，簡単化したモデル

である．現実には，シェル内の密度は中心から離

れるほど減少していくはずであり，実際，親水鎖

の blob scattering が寄与する広角部分はフィッ

トできていない．これを含めて全体をフィットす

るには，Pedersen のモデルがあり，実際，よく

実験データを再現する．しかしながら，このモデ

ルは，コロナを形成する鎖をガウス鎖と仮定する，

コアとコロナの界面に現実ではあり得ないよう

な大きな粗さを導入し，見かけ上のフィットを得

ている，などの，それなりの簡単化がある．実際，

得られるコア半径，シェル厚さなどは，core-shell
モデルでもPedersenモデルでもほぼ同じ（図３）

であり，我々のように，ミセル構造の大きな構造

転移を追跡する分には，core-shell モデルで十分

と考えている．しかしながら，元の構造を仮定せ

ずミセルの構造を正確に与える解析法は将来的

に必要であり，シェル内の高分子鎖のコンフォメ

ーションや対イオンや添加塩イオンのシェル内

での分布（恐らく均一ではないだろうと考えてい

る）の評価という新しい情報を得ることが可能に

なるかもしれない．当日は，温度応答性の界面不

活性高分子ミセルに関する SANS データや，ミ

セル構造に与える有機溶媒の添加効果など最新

のデータについても紹介する予定である． 

References 
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[2] T.Harada, H.Matsuoka, H.Yamaoka, Langmuir, 
15(2), 573-577 (1999). 
[3] K.Sumaru, H.Matsuoka, H.Yamaoka, 
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Figure 3 SANS 曲線の core-shell モデルフィ
ッティング（左）と Pedersen Model fit. 

Figure 2 SANS 曲線のフィッティングにより
得られた高分子ミセルのシェル厚（左）と球
状ミセルの割合（右）の添加塩濃度依存性



中性子散乱による酵素のドメイン運動の観察 
 

1井上倫太郎, 2R. Biehl, 3T. Rosenkranz, 3J. Fitter, 2M. Monkenbusch, 4A Radulescu,  
5B. Farago, 2D. Richter 

1京大化研, 2IFF, Forschungszentrum Jülich, 3ISB-2, Forschungszentrum Jülich,  
4JCNS, Forschungszentrum Jülich, 5ILL 

  
  二つ或いはそれ以上のドメインを有するマルチドメインタンパク質のドメイン運動、例えばヘキソキナー
ゼの locking motion [1] , アルコール分解酵素の cleft 付近の運動 [2] , アデニル酸キナーゼの lid opening 
motion [3] などが挙げられるが、このようなドメイン運動は決して無為に動いているわけではなく、特定の
原子群を高効率で転移させる或いは転移反応の特異性を挙げるなどのタンパク質自身の機能と密接に関連し
ている。そのため、マルチドメインタンパク質のドメイン運動を直接観察し詳細にその動きを解析すること
で、内在している生物学的な機能のメカニズム解明に繋がると考えられ､実験及び理論の両観点から研究が進
められてきた。 
 ホスホグリセリン酸キナーゼ (PGK) は解糖系の 6 番目のサイクルに含まれる酵素であり、生体のエネル
ギーの通貨とも称されるアデノシン三リン酸 (ATP) を最初に生体内で合成する反応に深く関与している。X
線結晶構造解析によると PGK は Fig. 1 に示すようにヒンジで繋がった二つの大きなドメインにより形成さ
れると報告されている [4]。基質である ATP, 3-ホスホグリセリン酸 
(3PG) の binding site はそれぞれ C 末端、N 末端に存在するため PGK
のドメインが離れたいわゆる open configuration では両基質の binding 
site は 11Å 程度も離れており、そのような状況では ATP の加水分解のみ
が優先的に起こり ATP 合成反応を阻害してしまう。適切な酵素反応が進
行するためには基質により酵素の configuration 変化が起きているので
はないかと Banks らにより予想された [5]。アイデアとしては二つのド
メインが言わばちょうつがいのように動けば (hinge-bending motion) 、
各々のドメインの活性部位が十分に近づき反応が進行できると言うもの
である。基質による configuration の変化或いは hinge bending motion
の考えを実験的に立証するため Berstein ら [6]は 馬由来の PGK (open 
configuration)とMg-ADPと3PG基質をbindしたTrypanosoma brucei 
由来の PGK との結晶構造の比較を行った結果、基質を bind した PGK 
ternary complex のドメイン間距離が短くなっていることから
hinge-bending motion による構造変化の可能性を示唆した。しかしなが
ら同種の生物由来の PGKを用いた PGKの open configuration 及び基質
を bind した closed configuration の構造変化を X 線結晶構造解析によ
り比較した報告例は無いため、実際にどの程度基質による構造変化が起
きたかを議論するには限界がある。 
 X 線結晶構造解析と比較して、溶液状態ではより生体に近い環境で同
種由来の PGK を用いて、基質による構造変化を調べられる利点がある。実際にこれまで溶液状態における
PGK の構造に関する研究は SANS [7], SAXS [8], fluorescence 
resonance energy transfer (FRET) [9] 等により研究されており、
基質による回転二乗半径 (Rg) の低下やドメイン間距離が短くな
るなどの hinge bending motion に関連した基質による構造変化
の様子が報告されているが、より詳細な構造解析は未だ手つかず
の状態にある。そこで、本発表では SANS 及び NSE 組み合わせ
て、溶液状態におけるホスホグリセリン酸キナーゼのドメイン運
動の直接観察及び基質による構造変化を調べた。 
 Fig.2 に基質無しの PGK (PGK) 及び基質を加えた PGK 
(PGKsub)から得られた SANS の結果を示す。既に報告されてい
るように [7, 8] 基質を bind することで Rgが 23.7Å (PGK) から
22.5Å (PGKsub) に減少したことに加えて、散乱プロファイルに
も変化が確認された。特に Fig. 3 に示すように kratky plot を行
うと基質の有無による散乱プロファイルの差が明確に確認出来
る。最初のアプローチとして X 線構造解析から決定された構造 
(PDB:3pgk) を用いて、どの程度結晶構造から溶液状態の散乱プ
ロファイルが変化しているかを調べた。Fig. 3の黒の実線が結晶構造解析から予測される構造であるが、PGK, 

 
Fig.1 Schematic view of the 
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Fig.2 SANS scattering intensity I(Q) 
for PGK and PGK at the 
concentration of 0.5%. 
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PGKsubのいずれの構造もうまく表現できず更にRgに関し
てもずれが見られた。この結果から溶液状態の PGK は結晶
構造よりもより compact であり、更に hinge bending 
motion がアンサンブル平均された静的構造に影響を与え
たと考えられる。結晶構造がもはや溶液中での PGK の構造
を記述できないことから、実際どのような構造を取り得る
か考え直す必要がある。そこで、我々は結晶構造を元にし
てその構造を elastic network model [10] から計算された
normal mode (NM) により変形させ、どの程度動かせば実
測データを再現できるか試みた。なお、我々は特に並進及
び回転の寄与を除いた低周波数 normal mode (NM) であ
る NM 7, 8 ,9 を用いた。その結果を実線で示すが PGK の
場合は NM９による影響を一番強く受け、NM 7-9 による
平均の原子の変位はそれぞれ-1.4Å, 0.3Å. 2.2Å であった。
一方 PGKsub の場合は NM8 の影響が一番強く NM 7-9 の
平均の原子の変位はそれぞれ-0.6Å, -3.4Å, 0.3Åであった。
この結果は SANS で観測される平均的な構造に対しても
dynamics の寄与を加えることでうまく表現できる可能性
を示している。当日は SANSの結果に加えて NSEによる dynamicsによる hinge-bending motionの直接観
察の結果も加えて報告する。 
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Fig.3 Q dependence of Q2I(Q) for PGK 
and PGKsub.  The red and blue curves 
were calculated by adding normal mode 
to the original crystal structure and black 
curve corresponded to the calculation 
from crystal structure. 
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中性子小角散乱・回折においては、溶媒中の D2O の割合を変化させる”コントラスト変調”

測定により、ユニークな構造情報の抽出が可能である。溶媒の散乱長密度を様々な生体分

子の散乱長密度に一致させることができるので、コントラスト変調測定により、特定の成分を

“消す”ことができるのである。このようなコントラスト変調測定は、核酸-蛋白質複合体やリポ

蛋白質など散乱長密度の異なる成分を持つ多成分系の研究に威力を発揮してきた。 

蛋白質の散乱長密度は、種類によらずほぼ同様のため、蛋白質複合体の成分は区別で

きないが、蛋白質中のHをDに置換する蛋白質重水素化により、散乱長密度の大きく異なっ

た蛋白質の調製が可能である。選択的重水素化と、溶媒の散乱長密度を通常の成分と一

致させるコントラストマッチングを組み合わせた中性子小角散乱測定により蛋白質複合体の

特性成分の構造情報を抽出することが出来る。 

我々は、筋肉の細いフィラメント中でのトロポニン(Tn)C の構造解析にこの方法を適用した。

細いフィラメントは、アクチン、トロポミオシン、及び TnC を含む 3 成分から成る Tn が規則構

造をとる。TnC は細いフィラメントの Ca2+による筋収縮調節機構において重要な役割を果た

している。本講演では、まず、この TnC の構造解析研究を例として紹介し、蛋白質重水素化

とコントラストマッチングを組み合わせた中性子小角散乱の有用性を示したい。 

コントラスト変調測定は、溶媒を一定密度の連続体で近似できる低分解能測定であれば、

繊維回折や結晶解析にも同様に適用可能である。実際、我々は、細いフィラメントの配向試

料の中性子繊維回折測定や筋肉のコントラスト変調法を用いた中性子繊維回折測定から、

X 線回折からは決して得られない情報の抽出が可能であることを示してきた。これらの繊維

回折法による研究例の紹介を通して、コントラスト変調法のユニークさを示したい。さらに、

我々は、中性子繊維回折測定から静的な構造の乱れと動的な構造の揺らぎを分離できる可

能性を示唆する結果を得ている。これは、コントラスト変調法を用いた中性子小角散乱・回

折により構造情報のみならずダイナミクスの情報が抽出できる可能性を示唆している。この

新たな可能性を含めた中性子小角散乱・回折の有用性を議論したい。 




