
 

 
図 1．BL46XU 測定ステージ上に設置した密閉測定容器。パージラインを通して外部からガスを

導入することが可能。露点計を備えており水蒸気量を計測可能。 
 
結果および考察： 
測定開始時の回折像を図 2 a に示す。CH3NH3PbI3 回折を示すリングパターンが観察された。不

活性雰囲気測定チャンバーの露点は−31°C だった。送気ポンプを用いて大気を導入し、15 分後 露

点−3°C の GIWAX 像を図 2 b に示す。回折像にはほとんど変化は見られなかった。測定ハッチの

外部から送気ラインを経由して呼気を吹き込み、水蒸気過剰な条件とした。呼気導入 35 分経過後

露点 23°C の GIWAXS 像を図 2 c に示す。新たな回折パターンが観察されており、これは

CH3NH3PbI3が分解して PbI2が生成したものと考えられる。その後チャンバーを 8 時間放置した後

露点 4°C 測定した GIWAXS 像を図 2 d に示す。分解生成物の回折強度が強くなっていることが分

かった。 
以上のことから、呼気による水蒸気過剰な条件で劣化が促進され、PbI2 等に分解されていくこ

とが分かった。 
 

 
図 2．各種ガス雰囲気下での CH3NH3PbI3の GIWAXS 像。 a 窒素雰囲気、 b 大気導入 15 分後、 c

呼気導入 35 分後、 d 呼気導入 8 時間後。 
 
今後の課題： 
今回は過剰な水蒸気条件を簡便に実現するために呼気を用いた。今後は、水蒸気量をより定量

的に制御することが課題であり、次回以降はバブリングにより水蒸気を導入する機構を構築した

うえで実験を行う予定である。水蒸気濃度の違いによる影響や劣化速度等に関する定量的な解析

を行い、劣化のダイナミクスを明らかにしていく。 
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放射光を用いた X 線 CT により、ホイップドクリームの気泡分散構造を観察し、従来、真空下

で測定するため昇華による構造変化が懸念される、走査型電子顕微鏡観察の妥当性が検証できた。

その結果、ホイップドクリームの構造、特に気泡が保存中に大きくなることが判明した。更には、

保存中のホイップドクリームの構造変化が小さいものほど、保形性が保持され、ホイップドクリ

ームの構造維持が保形性に大きな影響を及ぼしていることが示唆された。
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背景と研究目的：

ホイップ用クリームは、液体のクリームをホイップすることで硬さが付与された状態にし、ス

ポンジに塗ったりデコレーションをしたりしてケーキ製造に利用される。その際、ホイップドク

リームの保形性 重力によっても形が変わらない程度の硬さを維持する性質 が重要な物性となる。

一方、ホイップドクリームは凝集脂肪球を含むクリーム中に同体積もしくはそれ以上の気泡が分

散している構造を取っており、保形性にはその構造、特に気泡分散状態が重要な役割を果たして

いると考えられる。従来は、走査型電子顕微鏡 SEM を用いてホイップドクリーム構造を評価して

おり、冷蔵保存中のホイップドクリームの気泡含有量が多いものほど気泡分散状態の変化が少な

く、更には保形性が良好であると報告されている[1]。しかし、SEM 観察では、凍結固定した試料

を真空下で観察するため、測定中に試料が乾燥してしまい、本来の構造が維持されているのかに

ついては疑問がもたれる。非破壊検査である X 線 CT 観察は、SEM 観察での懸念点を解決するこ

とができる手法であるが、ホイップドクリームを凍結したままでの試料環境制御技術は実験室装

置ではまだ開発が進んでいない。これに対し、SPring-8 の BL19B2 では近年冷凍食品の X 線 CT
観察技術の開発が進み、冷凍試料を凍結したまま X 線 CT 観察を行いことが可能な装置が整備され

ている。本実験では、この技術を本研究に応用することにより、今までの知見の妥当性を検討した。

実験：

実験は、BL19B2 の X 線 CT 装置を用いた。クリーム試料は、気泡導入量を変えてホイップし、

ホイップ直後および 1 日冷蔵後のものを用意し、凍結固定した。試料水準の種類は空気導入量 2
種類 ①対クリームで 150%、②対クリームで 240% とした。試料は、ビームラインの実験ハッチ

横に設置した冷凍庫の中で、最大 5×5×15 mm3 程度の切片に切断した。この試料はドライアイスで

冷却された試料ホルダーにセットした。X 線 CT 観察において使用する X 線のエネルギーは 12.4
keV に設定し、高調波除去のため X 線ミラーをミラー角 4 mrad に設定した。実験ハッチ内に設置

された X 線 CT 用の回転試料ステージに、上記冷却試料ホルダー設置用のマウントと、試料を冷

却するための液体窒素蒸気吹き付け装置をセットした。試料ステージ下流側には X 線 CCD カメ

ラを設置し、試料から X 線 CCD カメラまでのカメラ長については 10 cm 程度とした。画像デー

タのピクセルサイズは、2.94 µm である。冷却試料ホルダーにセットした試料をこの回転試料ステ

ージ上にセットし、液体窒素蒸気吹き付けで約－30°C 程度に冷却し、回転させながら試料の X 線

透過画像を X 線 CCD カメラで測定した。露光時間は 120 ms 、試料回転速度は 1.2 °/s とし、262
枚の透過像を得た。また、ホイップ直後及び 1 日冷蔵後の試料の硬さを以下に述べるペネトロ針

入度 Pe 測定した。先端角 40°、質量 12 g のアルミニウム製の円錐型コーンを試料表面から自重で



 

落下させた時にコーンが試料に貫入した深さを mm 単位で測定し針入度とした。この値は大きい

ものほど柔らかいことを示す。本検討では、1 日冷蔵後の Pe とホイップ直後の Pe の差 ⊿Pe を冷

蔵保存中の硬さ変化の指標とした。

結果および考察：

図 1 に気泡含有量が対クリームで 150%の試料の、図 2 に気泡含有量が対クリームで 240%のホ

イップ直後および 1 日冷蔵後のサンプルの断面図を示した。

図 1．気泡含量 150%試料の断面図

a ホイップ直後、 b 1 日冷蔵後

図 2．気泡含量 240%試料の断面図

a ホイップ直後、 b 1 日冷蔵後

図 1，2 より、両気泡含有量条件とも、冷蔵保存するとホイップドクリーム中の気泡が大きくな

っていることが分かった。また、気泡含量 150%の試料のほうが 240%の試料と比較して、大きな

気泡の個数が多いことが観察された。これは、井原らの報告[1]と一致した。

次に、冷蔵保存中の硬さ変化 ⊿Pe を表 1 に示した。

表 1．気泡含量違い試料の冷蔵保存中の硬さ変化 ⊿Pe
⊿Pe

気泡含有量 150％ 66
気泡含有量 240％ 13

冷蔵保存後に大きな気泡が多かった気泡含有量 150%品は気泡含有量 240%品と比較して⊿Peが
大きく、これは井原[1]の報告と一致した。これは、ホイップドクリームの構造変化、特に気泡径

変化が、硬さ変化に影響を及ぼしていることを示唆する。この考察に関しては、今後検証してく

必要がある。
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今後の課題：

ホイップドクリームの構造と物性に関する相関解析を進めるためには、気泡の 3D 形状 大きさ、

ひずみなど を定量的に評価する手法の開発を今後進めていく必要がある。
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