
１．はじめに

新素材の開発は既存のシステムを変え，全く新し
い製品を生み出す可能性をもたらす。1986年の酸化
物超伝導体の発見は，電力の貯蔵や輸送に損失が発
生しない新しいエネルギー社会を予感させるもので
あった1)。最初の発表以降世界中で研究されて銅と
酸素が構成する平面を基本とする一連の酸化物が
次々と合成された。また，1985年および1991年にそ
れぞれ発見されたフラーレン2) およびカーボンナノ
チューブ3) は，炭素という単一元素から構成されて
いるにもかかわらず球状あるいは棒状の形状を有す
る物質であり，結晶構造という最小単位のバリエー
ションが特異な形態を実現した例と考えられる。こ
れらは従来から知られている黒鉛やダイヤモンドと

異なり，水素吸蔵材料や電子放出材料として期待さ
れている。
一方，元素の組み合わせを変える物質合成は特性
改良の最も有力な手段であるが，新規特性の発現ま
たは飛躍的な特性向上を予測することは容易ではな
い。そこで，最も有望な材料開発の指針として微細
構造の形態制御があげられる。国家プロジェクトに
おいても，シナジーセラミックス4) は高次構造制御
がその中心課題である。また，ソフト溶液プロセス5)

による高機能材料の作製などに見られるように，新
しい合成技術の開発によって形態制御を実現するこ
とにより有用な材料の開発が期待される。
本特集では，無機材料のバルクおよび粉体の形態
制御材料に関する新しい合成技術について概観し，
当所で開発した三つの新しい合成技術による形態制
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御した高機能メソポーラス材料，iii) 超臨界流体を溶媒にした形状転写材料の合成に関してその特長を紹介
した。
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Recent technical trends in producing inorganic materials were reviewed from the viewpoint to control the
microstructure of both bulk and powder inorganic materials.  In the review, the features of three novel
methods recently developed at TCRDL were introduced : i) Grain-oriented piezoelectric ceramics, ii) High
performance mesoporous materials, and iii) Porous replica materials using supercritical fluids.
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御無機材料を紹介する。

２．バルクの形態制御材料

バルク材料の目指す姿は，(1)異方性が無い均質固
体，(2)究極の異方性固体である単結晶，または(3)成
分の分散状態を制御した複合材料であろう。
化学的均質性については，構成元素が均一に分散
した材料は融液から作製した単結晶が有利である
が，原子量が大きく異なる複数の元素からなる材料
の場合は焼結体の方が有利となる。実用材料はしば
しば複雑な組成であり，微量成分を含む。一連の焼
結体作製プロセスをリファインすることによって異
物の混入と気孔の残留を防ぎ，レーザ発振用のYAG

( Yttrium Aluminum Garnet ) 単結晶より均質性に勝る
焼結体6) が報告されている。
単結晶は最も性能の高い方位を選択できることか
ら，性能向上を目指した材料開発の目標とされる。
しかしながら，水晶など一部を除いて大型で良質の
単結晶を作製することは容易ではなく，事実上困難
と考えられている組成の物質もある。そこで，磁性
材料7) をはじめとして焼結体で単結晶と同様に方位
のそろった多結晶からなる材料の検討が進められて
いる。目的の材料と同じ組成で異方性形状の板状ま
たは針状粒子が合成できれば，これを成形体中に配
して焼結することにより少なくとも一軸方向がそろ
った焼結体が得られる8)。目的組成の種結晶が合成
できる場合には有力な手法である。
当所では，さらに広がりが期待される技術を独自
に開発した。この技術は最終組成の元素を含む種結
晶を利用した反応設計を行い，加熱中に合成反応を
伴いながら配向焼結体が得られるもので，RTGG法
( Reactive Templated Grain Growth ) と呼んでいる9)。
本特集の「配向制御圧電セラミックス」では，酸化
物圧電材料にRTGG法を適用した結果を紹介する。
Fig. 1にRTGG法で作製した (a) BNKT＊焼結体，およ
び (b) BNT-NBT＊＊複合焼結体の破断面のSEM像を
示す10)。両試料共にテープ成形方向と平行に粒子の
異方性が強く現れ，配向多結晶体になっていること
が観察される。

＊BNKT :  Bi0.5(Na,K)0.5TiO3，
＊＊BNT-NBT : Bi0.5Na0.5TiO3-Na0.5Bi4.5Ti4O15

粒子の分散状態を積極的に制御することにより優
れた性能を発揮する複合材料がディーゼルエンジン
のグロープラグとして実用化されている11)。導電性
( ケイ化モリブデン ) および絶縁性 ( 窒化ケイ素 )の
2種類の粉末から作製する複合焼結体において，配
合比は同じでもバルクとして導電体および絶縁体に

できる領域があり，これらを一体化することにより
複合化に伴う弱点の発生を抑制できる。パーコレー
ション理論にも裏付けられており，典型的なシナジ
ー材料のひとつに挙げられる。

３．粉体の形態制御材料

粉体の形態として究極の姿は，(1)真球状粒子，(2)

中空状粒子，(3) 異方形状 ( 棒状・板状 ) 粒子，(4)

超微粒子，(5) 多孔性粒子などがあり，モノサイズ
粒子あるいはダンベル状粒子なども必要とされるこ
とがある。これらの多くはすでに合成技術が発表さ
れているが，形態と同時に所望の粒子径と組成など
を同時に満足する技術は必ずしも確立されていな
い。
真球状粒子は工業的に気相法によって製造されて
いるが，サブミクロンサイズにコントロールされた
粒子はVMC法12) で製造され，高性能半導体デバイ
スに不可欠の材料となっている。中空球状粒子もサ
ブミクロンの粒子がエマルションを利用した新しい
合成法で作製できるようになった。Fig. 2に中空ア
ルミナ粒子13) のTEM像を示す。超微粒子は，1980年
代に開始された国家プロジェクト14) が超微粒子研究
の端緒となった。ナノテクノロジーと言われる一連
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Fig. 1 SEM images of unique microstructures for
(a) textured BNKT ceramics and (b) textured
BNT-NBT composites.
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の技術分野は，社会的要請が超微粒子レベル，すな
わちナノスケールの領域になってきたことの現れと
考えられる。
多孔性粒子はゼオライトや活性炭など天然原料を
ベースに開発されてきたが，孔径が1nm ( =10-9m）
付近のメソポーラス材料を制御して合成する技術も
開発されてきた15, 16)。本特集の「ミクロ構造を制御
した高機能メソポーラス材料」では，メソポーラス
材料の吸着・分離機能の向上，あるいは光触媒機能
の発現を目的に，細孔壁内の原子の組成や空隙構造
を制御して合成した新規メソポーラス材料を紹介す
る。Fig. 3は合成した多孔体を模式的に示したもの
で，(1)シリカ細孔壁の結晶構造中に有機物を取り込
んだ材料，(2)チタンを主体とした結晶で構成した材
料，および(3)細孔壁にさらに穴をあけた材料を示す。
なお，多孔材料は細孔を有効に利用するため主に粉
体状態で利用されているが，今後は従来とは異なる
応用が期待される。
特集の3番目のテーマは多孔材料合成の「超臨界
流体を溶媒にした形状転写材料の合成」である。当
所で開発したNC ( Nanoscale Casting ) プロセス17 )は，
活性炭などのナノメートルオーダーの微構造を鋳型
として酸化物など合成し，その形状を転
写するものであり，溶媒として超臨界流
体を利用する。Fig. 4に(a)ヤシ殻活性炭
および (b)NCプロセスで活性炭の形状を
転写して作製したシリカ多孔体の微構造
を示す。NCプロセスの利用により，高
比表面積である活性炭の微構造を受け継
いで化学的性質の異なる新しい材料を創
出できる。超臨界流体のCO2を溶媒とし
て用いる場合には，臨界温度が室温近傍
なので高温加熱を必要とせず毒性のない
環境調和型のプロセスである点も特長で
ある。

４．まとめ

最近の無機材料の形態制御技術に注目し
てバルクおよび粉体に関する技術を概観
し，当所で開発された材料およびその製
造プロセス技術の特長を紹介した。技術
の内容は本特集の3テーマに詳述されて
いる。これらの技術が環境調和型材料お
よび環境調和型合成プロセスとして定着
するものと考えている。なお，一般に新
材料は従来にない組成の化合物を主体と
する材料と理解されるが，ここでは成分
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Fig. 2 Hollow alumina baloons produced by
emulsion combustion method.

 

Fig. 3 Functionalized mesoporous materials with
controlled pore-wall structures.
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は既知のものでも特異な形態を創製することによっ
て従来材料とは差別化された特性を持った材料も新
材料と考えた。また，薄膜技術においてはMOCVD

をはじめとする技術向上が目覚しいが，新規な形態
という観点から今回は割愛した。
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Fig. 4 Scanning electron microscopy (SEM) images of (a) GC-2 activated carbon from
palm nutshells, and (b)silica sample prepared by Nanoscale Casting process.
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