
二氧化硅被广泛应用于半导体等电子部件的密封材料以及
涂料填料等各种领域。如果在二氧化硅中包含异常的粗颗粒（异
物或凝聚物），电子零部件会发生成形不良、绝缘不良、电气
性能不良，而涂料会发生涂膜强度下降、涂敷不均等现象。

评价二氧化硅的尺寸主要使用激光衍射式粒度分布测定装
置（以下简称 LD）和扫描电子显微镜（以下简称 SEM）等。
但是上述设备在测试过程中也存在一些问题，例如 LD检测微
量粗颗粒灵敏度较低，SEM的观察视野狭窄，导致检测时间过
长，无法确保足够的测量数量，而且无法获得浓度信息等等。
与之相比，动态图像分析方法可以在短时间内定量获得大量的
颗粒图像，因此，适用于快速进行微量粗颗粒检测和浓度评价。

动态颗粒图像分析系统 iSpect™ DIA-10（图 1）是一种依
据动态图像分析方法，获取液体样品中的颗粒图像，进行粒径
分布、颗粒浓度和形状检测的装置。采用很少遗漏的光学系统
（拍摄效率 90%以上），可以几分钟之内分析数万个颗粒。另外，
本产品采用了微量池方式，针对样品容器内白浊、不透光的样
品也可以完成检测，并通过原液或减小稀释倍数检测，减少预
处理的麻烦和对样品的影响。

本文中介绍使用 iSpect DIA-10，以原液的状态评价二氧化
硅纳米颗粒料浆中粗颗粒浓度的实例。
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■样品和方法
样品使用的是标称直径 0.2 μm的二氧化硅料浆（浓度：

50 mg/mL）。图 2所示为二氧化硅料浆的外观。分别按照表 1

所示的条件，对样品液原液以及使用孔径 0.8 μm的注射器式
过滤器对原液进行过滤的液体进行了检测。

■检测结果
图 3所示为装置拍摄的微量池的图像（图像为灰阶图）。

从图 3可知，在（a）水中，流路和玻璃部分均可以透光。在（b）
样品液中，亚微米颗粒未作为颗粒识别出来，流路整体因浓度
原因而看上去较暗。从图 2的外观来看，尽管看上去白浊、完
全不透光，但微池的厚度只有 120 μm，可以进行检测并检出
粗颗粒（红色圆圈是检出的颗粒）。

粉末性能分析
 

高浓度二氧化硅纳米颗粒料浆中粗颗粒的
浓度评价
‒ 通过动态图像分析方法检测异物 ‒
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粉粒体測定

高濃度シリカナノ粒子スラリー中の 
粗大粒子の濃度評価 
‒ 動的画像解析法による異物検出 ‒ 

 

シリカは半導体などの電子部品の封止材や塗料の充填剤
など幅広い分野で用いられています。シリカに意図しない粗
大粒子（異物や凝集物）が含まれている場合、電子部品にお
いては成形不良・絶縁不良・電気特性不良の発生、塗料にお
いては塗膜の強度低下・ムラの発生などの不良原因となる可
能性があります。 

シリカのサイズ評価にはレーザ回折・散乱式粒子径分布測
定装置（以下、LD）や走査電子顕微鏡（以下、SEM）などが
用いられています。しかし、LD の場合は微量の粗大粒子の
感度が低いこと、SEM の場合は観察視野が狭いため測定時間
が長くなり、計測数を十分に確保できないうえに、濃度情報
が得られない、といった問題があります。一方、動的画像解
析法は短時間で定量的に多数の粒子の画像を得ることがで
きるため、微量な粗大粒子の検出および濃度評価を迅速に行
う目的に適しています。 

ダイナミック粒子画像解析システム iSpect™ DIA-10（図 1）
は、動的画像解析法に基づき、液体試料中の粒子画像を取得
し、粒子径分布・粒子濃度・形状測定を行う装置です。見逃
しが少ない光学系（撮影効率 90 %以上）で数分で数万個の
粒子の解析が可能です。またマイクロセル方式を採用してお
り、サンプル容器内では白濁して光を透過しないような試料
でも測定できることがあり、原液ないしは低希釈率で測定す
ることで、前処理の手間や希釈による試料への影響を少なく
出来る可能性があります。 

ここでは、iSpect DIA-10 を用いてシリカナノ粒子スラリー
中の粗大粒子濃度を原液のまま評価した事例を紹介します。 
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図 1 ダイナミック粒子画像解析システム iSpect™ DIA-10 

 
 
 試料と方法 

試料には市販の呼び径 0.2 µm のシリカスラリー（濃度： 
50 mg/mL）を用いました。図 2 にシリカスラリーの外観を示
します。試料液の原液および、これを孔径 0.8 µm のシリンジ
フィルタによりろ過した液体をそれぞれ表 1 の条件で測定し
ました。 

 
図 2 呼び径 0.2 µm のシリカスラリーの外観 

 

表 1 測定条件 
Frame rate : 8 frame/sec 
Efficiency : 97 % 
Sample amount : 50 µL 
Threshold : 130
Flow rate : 0.1 mL/min

 
 
 測定結果 

図 3 に装置で撮影したセルの画像を示します（画像はグレ
ースケールです）。図 3 から、（a）水では流路とガラス部
分のいずれも同じように光が透過していることが分かりま
す。（b）試料液については、サブミクロンの粒子は粒子と
しては識別しておらず、流路全体が濃度に応じて暗く見えて
います。図 2 の外観からは白濁して完全に光を透過しないよ
うに見えますが、マイクロセルの厚みが 120 µm と薄いため、
測定が可能になり、粗大粒子の検出が出来ます（赤丸内が検
出された粒子）。 

 

 
図 3 セルの画像
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ガガララスス部部分分

图 1 动态颗粒图像分析系统 iSpect™ DIA-10

图 3 微量池的图像

图 2 标称直径 0.2 μm的二氧化硅料浆的外观
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表 1 测定条件
帧速率 : 8帧 /秒
效率 : 97 %

样品量 : 50 μL

阈值 : 130

流速 : 0.1 mL/min
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図 4 呼び径 0.2 µm の球状シリカスラリーのろ過前後の粒子画像および粒子径分布 

 
 
図 4 に呼び径 0.2 µm のシリカスラリーのろ過前後の粒子

画像および粒子径分布を示します。フィルタろ過前の粒子画
像から、長辺が 10 µm を超える鱗片状で屈折率が水に近い
粒子が確認できます（屈折率が溶媒に近い粒子ほど、画像が
透明に近くなります）。粒子径分布から、主に 10 µm 前後の
粒子が多く検出されており、最大で面積相当径 40 µm 弱ま
での分布となっていることが分かります。一方、フィルタろ
過後はフィルタろ過前と比較して粒子が減少していること
が分かります。またフィルタ孔径である 0.8 µm を超える粒
子が見られることから、ろ過を行ったとしてもフィルタ孔径
以上の粒子が完全に除去されるわけではないことが分かり
ます。 

 

表 2 フィルタろ過前後の粒子濃度 
 観測粒子数（個） 粒子濃度（個/mL）＊ 
フィルタろ過前 266 5511 
フィルタろ過後 9 186 
粒子の除去率（%） 96.6  

 

＊ 粒子濃度は観測粒子数、セル容積、撮影枚数から計算。 

具体的な粒子濃度の変化を表 2 に示します。フィルタろ過
前の粒子濃度は 5511 個/mL、フィルタろ過後は 186 個/mL
で、フィルタによる粒子の除去率は 96.6 %でした。 

 
 
 まとめ 

iSpect DIA-10 を用い、50 mg/mL の呼び径 0.2 µm の市販
シリカスラリーを原液のまま測定し、µm オーダーの粗大粒
子のフィルタろ過前後の濃度を定量的に評価することがで
きました。また粗大粒子が必ずしもフィルタ孔径通りに除去
されるとは限らず、測定による確認が重要であることがわか
りました。iSpect DIA-10 はマイクロセル方式により高濃度
のサブミクロン粒子のスラリーも原液もしくは低希釈率で
測定することが可能です。検出効率が高く、短時間で測定可
能なため、品質管理における粗大粒子（異物や凝集物）の検
出および濃度評価に有効です。 
 

 
iSpect は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国における商標です。 
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（a）フィルタろ過前 （b）フィルタろ過後

iSpect是岛津制作所株式会社在日本及其他国家的商标。

图 4所示为标称直径 0.2 μm的球状二氧化硅料浆在过滤
前后的颗粒图像及粒径分布。从过滤器过滤前的颗粒图像来看，
可以观察到长边超过 10 μm的鱗片状、折射率接近水的颗粒
（颗粒折射率越是接近溶剂，图像越接近透明）。从粒径分布
来看，检出的主要是 10 μm左右的颗粒，呈最大面积当量直径
接近 40 μm的分布。而与过滤前相比，过滤器过滤后的颗粒明
显减少。另外，还可以观察到超过过滤器孔径 0.8 μm的颗粒，
表明经过过滤后，仍不能完全去除超过过滤器孔径的颗粒。

表 2 过滤器过滤前后的颗粒浓度
观测颗粒数（个） 颗粒浓度（个 /mL）*

过滤器过滤前 266 5511

过滤器过滤后 9 186

颗粒去除率（%） 96.6

* 颗粒浓度根据观测颗粒数、微池容积、拍摄张数计算。

具体的颗粒浓度变化如表 2所示。过滤器过滤前的颗粒浓度为 5511个

/mL，过滤器过滤后为 186个 /mL，过滤器的颗粒去除率为 96.6%。

■总结
使用 iSpect DIA-10对 50 mg/mL的标称直径为 0.2 μm的

市售二氧化硅料浆原液进行直接检测，成功完成了对 μm量级
的粗颗粒的过滤前后浓度的定量评价。另外，发现粗颗粒并不
能按过滤器孔径完全去除，通过检测进行确认是非常重要的。
iSpect DIA-10采用微量池方式，针对高浓度的亚微米颗粒料浆，
也可以按原液或减小稀释倍数进行检测。检出效率高，可在短
时间内完成检测，因此，对质量控制中的粗颗粒（异物或凝聚物）
检测和浓度评价是有效的。

图 4 标称直径 0.2 μm的球状二氧化硅料浆过滤前后的颗粒图像及粒径分布
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（a）过滤器过滤前 （b）过滤器过滤后


