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小角散乱でどこまで大きいものが見えるか
～SPring-8 における極小角散乱測定の現状～
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要 旨 ここ数年極小角散乱測定の実施を希望するユーザーが増加する傾向にある。大型放射光施設 SPring-8 でもより

高い小角分解能で測定が可能になるよう，ビームラインの性能向上および高度化を試みてきた。その結果数 mm から数 A
にわたるひろい大きさの領域での構造解析が可能になった。SPring-8 における極小角散乱測定の現状を紹介する。

1. はじめに

X 線小角散乱法（Small-Angle X-ray Scattering, SAXS）

は数 nm から数 mm といったいわゆる“コロイド”領域の

大きさを持つ分散粒子あるいは電子密度の揺らぎについて

散乱強度分布からその構造をとらえる手法である。多くの

読者がよくご存知のとおり，散乱現象は実空間（実際に物

体が存在する空間）と逆空間（散乱の空間）との間のフー

リエ変換で記述することができる。この原理に基づき，粒

子の大きさと散乱角の間には“相反”の関係があり大きな

粒子からの散乱は小さな角度領域に観測され，小さな粒子

からの散乱はより大きな角度領域に観測される。実際の測

定の現場では，一般的に“X 線小角散乱測定”という言

葉が示すのは散乱角にしておそらく数度，大きく見積もっ

ても10°までの角度領域に起こる散乱を観測する手法であ

るといえる。この角度領域は実空間の大きさに言い換える

と，数 Å より大きな構造領域を観測していることに相当

する。つまり原理的に小角散乱法は，原子レベルよりは

“ちょっと”大きな構造から，見ようと思えばたとえば細

胞といった大きな構造体まで観測できる手法であるといえ

る。さらに付け加えるならば，試料の状態には大きな制約

はなく，また試料を取り巻く条件も多種多様に変えること

ができ，さまざまな条件のさまざまな試料について測定可

能なたいへん便利な手法ともいえる。

近年 X 線小角散乱法によって構造解析を試みる研究者

が増加する傾向にあり，その多くは“広い角度領域”での

測定を希望される。この場合“広い角度領域”とは文字通

り広角領域の測定を行うということを意味するだけでな

く，これまで観測が困難であったより小さな角度領域まで

の測定をも意味し，このことはとりもなおさず多くの研究

者がひとつのサンプルについてより大きな構造情報から小

さな構造情報まで得ようとしていることを示している。X

線小角散乱測定で“非常に小さな角度領域”を観測するた

めには，これまでの長い歴史の中で Kratky 型光学系1)や

Bonse-Hart 型光学系2)が開発され利用されてきた。しか

しこれらの光学系はセットアップがややこしく測定時間の

短縮が困難であること，一次元もしくは零次元の検出器と

の組み合わせが必然であることなどから，必ずしも誰もが

アクセスしやすいというわけではなく，時間的に効率よく

質のよいデータが収集できるという面でも難があるといわ

ざるを得ない。実際に光学系のセットアップおよび測定を

する研究者にとっては，二次元検出器と組み合わせること

ができ，かつなるべく効率よく光学調整のできる光学系が

望ましい。つまり通常放射光施設の小角散乱用ビームライ

ンで見られるような測定用セットアップで，できるだけ小

さな角度領域まで測定できることがもっとも単純な解決策

であると考えられる。言い換えればこれまで放射光施設で

開発使用されてきた小角散乱ビームラインの“小角分解能”

を向上させるよう光学系を検討すればよいということにな

る。このとき測定原理から考えると具体的には，

1) より長い波長（より低いエネルギー）の X 線を使

う。

2) 試料―検出器間の距離（カメラ長）をより長いも

のにする。

という二つの方策が考えられる。また実際の測定現場にお

ける技術的な面から考えると，

3) 寄生散乱を効率的に除去できるよう光学系を整備

する。

という対処法も挙げられる。いずれの方策も光源やビーム

ライン自体の仕様および構造上の問題や，物理的なスペー

スの問題により制約を受けるが，大掛かりな新規装置の導

入等は必要なく，比較的お金も時間もかけずに実施でき

る。実際 SPring-8 では上記三つの条件を連携させること

により BL40B2 と BL20XU で，これまでなかなか到達で
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Fig. 1 Schematic illustration of BL40B2.

Fig. 2 In the experimental hutch. (a) a Kapton window, a shutter
box and a slit. (b) Vacuum path for SAXS experiments (3.5
m).
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きなかった高い小角分解能を達成し，いわゆる“極小角散

乱（Ultra Small-Angle X-ray Scattering, USAXS）”とい

われる領域の測定が定常的に行われるようになっている。

原理的なことは他の筆者に譲ることとし，実際に実施され

ている小角散乱測定について，現状でどのような光学系を

構築しどのようなデータが得られるのか，つまり“どこま

で大きな構造が観測できるか”ということに的を絞って紹

介する。

2. SPring-8 における測定の実際

2.1 SPring-8 の小角散乱測定用ビームライン

現状で SPring-8 には48本のビームラインが稼動してお

り，このうち小角散乱測定が定常的に実施できるビームラ

イ ン は BL40B2, BL40XU, BL45XU の 3 本 で あ る 。

BL40XU, BL45XU に関する具体的な記述は割愛するが，

これらの 3 本はそれぞれ異なった仕様であり利用目的も

非常に異なる。このほかに小角散乱測定用ビームラインで

はないが，BL20XU でもビームラインの構造的特性を活

かしていわゆる“極小角散乱”に限った測定が行われてい

る。本稿では SPring-8 における極小角散乱測定の現状に

焦点を絞るため，BL40B2 と BL20XU の 2 本のビームラ

インについて述べる。

2.2 BL40B2 における小角散乱測定

BL40B2 は小角散乱実験および蛋白質結晶解析実験を行

う構造生物学ビームラインとして立ち上げられた3)。当

初はビームタイムを結晶構造解析とシェアしていたが，

2005年よりすべてのビームタイムが小角散乱測定に供さ

れている。Fig. 1 にビームラインの概念図を示す。光源か

ら約35 m の位置に SPring-8 標準型二結晶分光器，約41

m の位置にシリンダー型ミラーが設置されている。また

分光器の上流に水冷式第一スリット，ミラーの上流に第二

スリットが設置されている。光源である偏向電磁石で発生

する放射光は，水冷式第一スリットで高さおよびサイズを

調整され SPring-8 標準二結晶分光器により単色化され

る。分光器では実験に使用する波長領域（0.69～1.65 Å，

X 線のエネルギー領域では7.5～18 keV に相当する）を考

慮して Si(111)面を用いている。単色化された X 線は，

スリットで整形された後，石英を母材としロジウムコート

された 1 m のシリンダー型ミラーにより集光され（集光

比約 12），実験ハッチに導入される。光学コンポーネン

トの真空は実験ハッチの最上流部のカプトン窓で分離され

る構造になっている。Fig. 2 に実験ハッチ内の様子を示

す。上流部，カプトン窓の直下には検出器と連動したシャ

ッターおよび寄生散乱除去用の四象限スリットが二組設置

されている（Fig. 2a）。これらは常設でビームと平行方向

に移動させることなく使用される。Fig. 2b はカメラ長 3 m

のセットアップを示している。写真の右側が下流側であ
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Fig. 3 Scattering from air, 30 s exposure, recorded with the image
plate detector (RIGAKU RAXIS IV＋＋). Fig. 4 Scattering from silica beads (Seahostar KEP10), camera

length: 3.5 m, wave length: 1.5 Å, 60 s exposure, recorded
with RIGAKU RAXIS IV＋＋ and circular averaged. (a)
whole s region, (b) small s region.
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り，最下流から検出器，真空パス，サンプルステージ，

ガードスリットと配置されている。ガードスリットと上流

スリットの間は入射 X 線の減衰を避けるため塩ビパイプ

が設置され，実験中は He ガスが流されている。ガードス

リットは円形で XZ ステージに設置されている。この

ガードスリットに関してはかなりの時間をスタディに費や

して大きさおよび形状を決定した。実験ハッチに導入され

る X 線は光源の特性もあり水平方向に長い形をしている

が，円形のビームストッパと組み合わせて使うことにより

寄生散乱を非常にきれいに取り除くことができる（Fig.

3）。通常は直径約 1 mm のものを使っているが，セットア

ップによっては0.8 mm や0.6 mm といった径の小さなも

のと交換して使用する。また可動軸が 2 軸であるため四

象限スリットを使うときより時間的に効率のよい光学調整

を可能にしている。真空パスは25 cm, 50 cm, 1 m の長さ

のパイプを組み合わせることにより40cmから4mまでの間

で比較的自由に長さの変更が可能であり，使用する X 線

の波長（0.69 Å～1.65 Å で連続的に可変）をうまく組み

合わせることにより，実験の目的に適した角度領域の測定

を実現できる。検出器は RIGAKU 製 RAXIS VI＋＋（イ

メージングプレート自動読み取り型），浜松ホトニクス製

イメージインテンシファイア＋CCD カメラ，イギリスダ

ラスベリー研究所製 RAPID（二次元ガス検出器）の三種

類が用意されており，実験の目的に合わせて切り替えて使

用する。

Fig. 3 以降に，波長1.5 Å，試料－検出器間距離（カメラ

長）3.5 m，検出器として RAXIS VI＋＋ を組み合わせた

セットアップを用いた実際の測定例を示す。このセットア

ップは BL40B2 において現状で最も小角分解能が高い測

定が可能なものである。Fig. 3 は空気散乱（RAXIS 専用

表示ソフトで中心付近のみを拡大表示してある）である。

中央の白い丸い部分はダイレクトビームストッパで直径は

3 mm である。ビームストッパの周りの寄生散乱がきれい

に除去できていることがわかる。カメラ長の校正には通常

ニワトリコラーゲンを用いる。ニワトリコラーゲンに X

線を照射すると特徴的な回折パターンが観測される。この

回折ピークは653 Å の周期構造に由来することがよく知ら

れており，この値を利用しカメラ長を精確に見積もること

ができる。

Fig. 4 にシリカビーズ（Seahostar KEP10，粒子径0.08

～0.14 mm）からの散乱を一次元化して示す。横軸は s

（＝2 sin u/l）である。Fig. 4(a)は測定領域全体を，Fig. 4
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Fig. 5 Scattering from the protein solution (E.coli chaperonin
GroEL, 10 mg/ml), camera length: 3.5 m, wave length: 1.5
Å, 240 s exposure, recorded with RIGAKU RAXIS IV＋＋

and circular averaged.

Fig. 6 Schematic illustration of BL20XU.

Fig. 7 Conceptual illustration of the experimental set up for
USAXS at BL20XU.
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(b)は小角領域を拡大して示している。これらは典型的な

球形粒子からの散乱パターンを示していることがわかる。

また Fig. 4(b)中の下向き矢印はビームストッパの縁にあた

り，測定データとしてはこの矢印より広角側が使えること

になる。この矢印の位置に相当する s の値から測定可能な

小角分解能は3000 Å 程度であると見積もることができる。

Fig. 5 には蛋白質溶液の散乱測定例として大腸菌シャペ

ロニン GroEL（分子量840 kDa）の散乱パターンを示す。

このデータからも測定可能な小角分解能は約3000 Å と見

積もられる。Fig. 4 に示すシリカビーズからの散乱は非常

に強いものであるが，蛋白質溶液といった比較的散乱の弱

い系でも高い小角分解能でかつ S/N のよい測定が可能で

ある。さらに，観測される小角分解能はビームストッパの

大きさ，X 線の波長およびカメラ長から計算される理論

的な小角分解能とほぼ一致しており，ほぼ理想的な光学系

が構築されていると考えられる。

Fig. 4 および Fig. 5 に示すような通常等方的な散乱が観

測されるような試料については，解析の第一ステップとし

て二次元検出器上に記録された散乱を“円周積分”によっ

て一次元化し，その後それぞれの解析の手順に進む。蛋白

質溶液散乱実験に関して言えば，このデータから慣性半径

および分子量を計算し，さらにモデリングから分子構造を

推測するという作業を行う。また非等方的な散乱パターン

を示すような試料（たとえば配向が強いようなもの）では，

角度を区切って扇型に積分するなどそれぞれの工夫が必要

となる。いずれにしても二次元検出器を用いることにより

効率のよいかつ S/N のよい測定が可能となっている。

一方本稿の趣旨とは少し外れるが，カメラ長を短くし，

より短い波長の X 線を用いるセットアップでは広角領域

の測定も可能である。セットアップの詳細は割愛するが，

最も広角が測定できる条件で s＝0.5 Å－1 程度の領域まで

の測定が可能である。この値は実空間の大きさで言うと 2

Å 程度に相当する。つまり測定条件を上手に組み合わせ

れば，数 Å から3000 Å までの広い大きさの領域にわたり

構造情報を得ることができる。

2.3 BL20XU における極小角散乱測定4)

前述したように，もともと BL20XU は小角散乱用ビー

ムラインではなく，イメージング用に設計されたビームラ

インである。その特徴を一言でいうならば“長いビームラ

イン”である。

Fig. 6 に BL20XU におけるハッチ配置の概念図を示す。

光源から約40 m の位置に光学ハッチ，約80 m の位置に実

験ハッチ 1，そして約250 m の位置に実験ハッチ 2 が配置

されている。各ハッチの間は真空パイプで接続されてい

る。すなわち，実験ハッチ 1 にサンプルを，実験ハッチ 2

に検出器をセットすれば必然的にカメラ長150 m 程度の小

角散乱測定光学系ができあがることになる。

Fig. 7 に実験に用いられるセットアップの概念図を示す。

BL20XU はアンジュレータを光源とするビームライン

で，フロントエンドスリットで整形された放射光は光源か

ら47 m 地点にある液体窒素冷却型分光器により単色化さ

れ実験に用いられる。このビームラインでは 8～37 keV

のエネルギー領域の X 線が利用可能である。これは波長

に換算すると0.34 Å～1.5 Å に相当する。分光器のすぐ下

流には正方形のアパチャー（100 mm 四方，50 mm 四方，

20 mm 四方および10 mm 四方から選択可）が設置されてい

る。このアパチャーを適当に選ぶことにより実験に適切な

X 線の強度（フラックス）を選ぶことができる。20 mm 四

方のアパチャーを使った場合，実際に検出器上でのビーム

サイズは1.2×1.2 mm 程度であり，そのとき波長 1 Å に

おけるフラックスは1.0×1010 cps 程度になると見積もら

れている。実験ハッチ 1 の試料上流にはガードスリット

（四象限スリット）が設置され寄生散乱を除去する。実験

ハッチ 1 と実験ハッチ 2 をつなぐ真空パイプは内径約10

cm 程度であり，広角側の測定可能領域は0.3 mrad に規定
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Fig. 8 DiŠraction from frog skeletal muscle observed at BL20XU.
Wave length: 1 Å, 10 s exposure, recorded with XII＋CCD
camera (Hamamatsu).

Fig. 9 Scattering from silica beads (Seahostar KEP10) observed
at BL20XU. Wave length: 1 Å, 1 s exposure, recorded with
XII＋CCD camera (Hamamatsu) and circular averaged.
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される。実験ハッチ 2 には鉛製の10 mm 幅の帯状のビー

ムストッパが設置され，この下流に検出器が置かれる。通

常検出器には浜松ホトニクス製冷却 CCD カメラ（C4880

5024A）が，同じく浜松ホトニクス製 4 インチイメージ

インテンシファイア（V7339）と組み合わせて用いられて

いる。

Fig. 8 に実際の測定例としてカエル骨格筋からの回折パ

ターンを示す。測定には波長 1 Å の X 線を使用し，分光

器下流には20 mm 四方のアパチャーを入れた。図中に見ら

れる回折スポットは筋肉中のサルコメアの周期構造に由来

するもので，その周期長は2.2 mm である。この値からカ

メラ長は155 m であると見積もることができる。

Fig. 9 には粒径1.5 mm のシリカビーズの散乱パターンを

示す。計算によって求められる散乱曲線とよく一致する散

乱が観測されていることがわかる。

これら二つの測定例からわかるように，BL20XU では

実空間の大きさでいうと数 mm という高い小角分解能を実

現している。強いて欠点を挙げるならば，試料と検出器の

間をつなぐ真空パイプの細さであろう。このため広角側の

測定可能領域がかなり限定される。X 線の強度に関して

は，静的測定には十分であるし動的測定も工夫次第で十分

可能である。

3. 何を見るのか

これまで述べてきたように，SPring-8 においては二つ

のビームラインで高い小角分解能をもつ散乱測定が可能に

なった。二つのビームラインでそれぞれの実験をうまくデ

ザインすれば，得られた散乱データはうまくつなぎ合わせ

ることができ，数 Å から数 mm という広い大きさの領域

にわたる構造解析が可能になる。ここで重要になるのはや

はり何を見ようとしてどのような試料を持ってくるか，そ

してどのような測定セットアップをデザインするかであろ

う。現実的に2005年あたりから，極小角散乱測定を希望

するユーザーは増えてきている。また徐々にではあるが興

味深い成果も得られている5)。今後さらに，生体物質や合

成高分子など種類を問わずさまざまな試料に関する研究が

極小角散乱測定を通してなされていくことを期待してい

る。それと同時に，測定装置であるビームラインも，光学

系の更なる性能向上やセットアップ変更の簡便化，解析ソ

フト等の充実など，さまざまな面で進歩していく必要があ

ると考えている。ハード面とそれを利用するユーザーの双

方の進歩が，ますますすばらしい研究の展開を支えていく

と考えている。

これまで到達できなかった高い小角分解能を実現したと

いうことは，これまで見ることができなかった領域を観測

できるようになったということと同義である。“新しいこ

と”や“知らなかった現象”が次々と見つかることを夢見

つつ…。
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The Present Status of Beamlines for Ultra Small-angle
X-ray Scattering experiments at SPring-8

Katsuaki INOUE SPring-8/JASRI 111, Koto, Sayo, Hyogo 6795198

Naoto YAGI SPring-8/JASRI 111, Koto, Sayo, Hyogo 6795198

Abstract Recently, in SPring-8, the improvement of the optics of some beamlines for Small-angle X-ray
scattering (SAXS) experiments has been attempted and the very high small-angle resolution has been
achieved. Then, the ultra small-angle X-ray scattering (USAXS) experiments become possible to be per-
formed. We will report the present status of two beamlines, BL40B2 and BL20XU, which is using for USAXS
measurements, especially in the technical aspects.


