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１．概要（注：結論を含めて下さい）  

 有機液晶分子と無機ナノシートを混合することによって発現する液晶相の構造を、X

線小角散乱によって明らかにした。ナノシート単独の溶液では構造形成を示す明確なピ

ークが現れなかった。一方、有機液晶分子とナノシートを混合すると複数のピークが現

れ、約 33 nm の面間隔を持つナノシートの液晶相と、有機液晶が集合したライオトロ

ピック液晶相が混合していることが示唆された。  

（English）  

 The structures of the liquid crystal phases formed in the mixture of organic liquid crystal 

molecules and inorganic nanosheets were clarified by small -angle X-ray scattering (SAXS). 

While no obvious peak was found in the SAXS profile of the nanosheet sol, the peaks appeared 

in the mixture of organic liquid crystal molecules and inorganic nanosheets, indicating the 

formation of the liquid crystal phase of the nanosheets with the basal spacing of 33 nm, 

coexisting with the liquid crystal phase of the self-assembled organic liquid crystal molecules. 

 

 

２．背景と目的  

 新しい機能性材料を開発するためには、その構成単位の分子や結晶が巨視的に配向していることが

重要な要素である。有機液晶分子は結晶の異方性と液体の流動性を併せ持つ自己組織性機能材料であ

り 1),2)、本申請の実験参加者が所属する東京大学・加藤研究室ではこれまでに、有機液晶に様々な機

能部位を導入し、その自己組織構造を制御することにより高機能材料を開発してきた。例えば、イオ

ン相互作用部位を持つ液晶を設計・合成し、異方的なイオン伝導を示す機能性液晶を開発した。また、

開発した材料を用いて高い温度でも安定に駆動する Li イオン 2 次電池や色素増感型太陽電池の開発

に成功してきた 3,4)。一方、申請代表者の宮元は、無機物のみから構成される液晶である「無機ナノ

シート液晶」を世界に先駆けて発見し 5)-7)、この相転移挙動や光学的性質などを明らかにしてきた。

極めて異方的なシート状無機粒子である「ナノシート」が溶媒中に分散した場合、ある濃度を越える

とナノシートが配向し液晶相となる。SAGA-LS の X 線小角散乱による一連の構造解析実験の結果、

ナノシート径やナノシート濃度などの条件によって、ネマチック相、ラメラ相、さらにはフラクタル

 

九州シンクロトロン光研究センター 
県有ビームライン利用報告書 

課題番号：1601148S ＢＬ番号：BL11 



的な組織化構造などさまざまな微構造をとりうることも明らかになってきた 7)。 

 このような研究の流れの中で、最近宮元らは、無機ナノシートを有機溶媒に分散する手法を開発し

た。この手法を基に、宮元研究室と加藤研究室の共同研究によって、無機ナノシートと機能性有機液

晶分子 8)を複合化することに成功した。有機・無機という、通常は混ざり合わない材料を分子レベル

複合化し、かつその構造を制御することにより、それぞれの機能が単純な足し合わせではない、高度

な機能が発現する可能性がある 9,10)。しかしながら、有機液晶分子と無機ナノシートの複合体が作る

コロイド液晶の構造、特性・形成のメカニズムについてはまだまだ不明な点が多く、さらなる基礎研

究が必要な状況であった。そこで、その詳細な構造を調べるため SAGA-LS の X 線小角散乱(SAXS)

による構造解析を行った（課題番号： 1504024S ）。この際、有機液晶分子としては

2-(2-(2-(2-(4-(4-trans-Pentylcyclohexyl)phenoxy)-ethoxy)ethoxy)ethoxy)ethanol (構造を Fig. 1 に示す。以後

LC3 と表記する)、ナノシートとしてフルオロへクトライト（FHT）を用いた。この測定により、複

合体中で FHT は 30-80 nm 程度の層間距離を保って分散しており、その間を埋めるように液晶分子が

スメクチック相を発現していることが示唆された。また、この系では、ナノシート濃度、有機液晶分

子濃度、有機溶媒であるジメチルホルムアミド（DMF）濃度、温度などのパラメータによって、偏

光顕微鏡で同定されるマイクロメートルレベルの構造が制御される事が分かっていたが、この構造変

化に連動して SAXS で観察されるメゾスケールの構造が変化することが明らかとなった。そこで今回

の測定では、各成分の混合比などのパラメーターに着目し、より詳細な検討を試みた。 

 

３．実験内容（試料、実験方法、解析方法の説明）  

 層状粘土鉱物フルオロヘクトライトナノシートのコロ

イド液晶およびLC3(Fig. 1)を混合溶媒系（DMF：純水＝

1:1）に種々の濃度で溶解したものをサンプルとした。測

定にはBL11に設置のSAXS装置を用いた。Ｘ線のエネル

ギーは8 KeVとし、サンプルからディテクターまでの距

離は2500 mmとした。ディテクターにはR-AXIS検出器を

使用した。測定時間は、１サンプルあたり20分行い、そ

れぞれの試料の溶媒を測定しバックグラウンドの補正を

行った。サンプルの厚みは1 mmとし、直径２mm程度の

穴を空けた金属板に、２枚のポリマー膜、またはカプト

ンフィルムで挟み込みサンプル（コロイド水溶液または

水性ゲル）を保持した。 

 

４．実験結果と考察  

 LC 濃度 30 wt%、FHT 濃度 2 wt%の系の SAXS パター

ンを Fig. 2d に示す。q=0.954 nm
-1

(d = 6.59 nm) に鋭く強

いピークが現れたが、これは LC3 が溶媒中で集合して形

成されたライオトロピック液晶によるものと考えられ

た。一方、q=0.192 (d = 32.7)および q=0.405 (d =15.5)には、

ブロードな２つのピークが観察された。これらは、FHT

ナノシートが形成した膨潤ラメラ構造のライオトロピック液晶相によるものと考えられた。一方、

FHT のみを含む溶液ではピークは観察されなかった(Fig. 2a)。したがって、LC3 分子の存在が FHT ナ

ノシートの構造形成を強く誘起しているものと考えられた。 

Fig. 2  FHT/LC3/DMF/水混合溶液の

SAXS パターン。LC3 濃度は 30 wt%、

FHT 濃度は(b)0.5、 (c)1、または(d) 2 

wt%。(d)は LC3 を含まない FHT/ DMF/

水混合溶液(FHT 濃度は 2wt%)。 

 

Fig.1  LC3 の分子構造 



 一方、LC3/FHT 混合系において FHT 濃度を 2 wt%から 1wt%に減少させると(Fig. 2b)、低 q 側のブ

ロードなピークは q = 0.771 (d = 81.5)付近にシフトし、強度も減少した。広角側のピークには大きな

変化はなかった。FHT 濃度をさらに 0.5 wt%に減少させると(Fig. 2b)、低 q 側のピークはほぼ観察さ

れなくなったが、広角側のピークには大きな変化がなかった。ナノシート濃度が減少すれば、ナノシ

ート間の平均距離は増大し、同時に構造秩序性が低下することが予想されるため、妥当な結果と言え

る。 

  

５．今後の課題  

 ナノシートや液晶単独では現れなかった構造が複合化することにより現れた。SAXS による測定は

概ね完了したので、他の実験データを総合的に検討して考察を進め、論文化を進めることが今後の課

題である。 
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７．論文発表・特許（注：本課題に関連するこれまでの代表的な成果） 

 

８．キーワード（注：試料及び実験方法を特定する用語を２～３） 

ナノシート液晶、無機層状粘土鉱物、機能性液晶高分子。 

９．研究成果公開について（注：※２に記載した研究成果の公開について①と②のうち該当しない方を消して

ください。また、論文（査読付）発表と研究センターへの報告、または研究成果公報への原稿提出時期を記入してく

ださい（2014 年度実施課題は 2016 年度末が期限となります。） 

長期タイプ課題は、ご利用の最終期の利用報告書にご記入ください。 
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