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(57)【要約】
【課題】シリコン微細ナノ粒子及び／又はその一部が凝
集体となったものを含むものを水又は水溶液中に接触ま
たは分散して水素を発生させ、低コストで安全に、オン
サイトで所定の水素濃度を有する水素水を得ることは重
要である。
【解決手段】シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を
エタノール溶媒中でビーズミル機により粉砕したシリコ
ン微細ナノ粒子及び／又はその一部が凝集体となったも
のを含むものを、さらに、過酸化水素水溶液で表面シリ
コン酸化膜の一部または全部を処理後、密封容器内で水
又は水溶液に接触及び／又は該水又は該水溶液中に分散
させることにより水素を発生させて、水溶液中に所定の
制御された水素濃度を有する水素水を得る。この水素水
の製造には、シリコン微細粒子を出発材料として、実用
に耐え得る濃度と量の溶存水素を含む水素水を、安全に
効率よく製造することが可能である。
【選択図】図９b
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子及び／又は
その擬集体から水に接触及び／又は分散させて水素を発生させ、かつその水素を直接的に
前記水中に溶存させて容器に密封したことを特徴とする水素水。
【請求項２】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子及び／又は
その擬集体を水道水に接触及び／又は分散させて水素を発生させて、前記水道水中に水素
を溶存させて容器に密封したことを特徴とする水素水。
【請求項３】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子を形成する
工程、そのシリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子
及び／又はその擬集体を水又は水溶液に接触もしくは分散させて、直接的に水素水を生成
する工程を備える水素水の製造方法。
【請求項４】
前記シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子及び／
又はその擬集体をフッ酸又はフッ化アンモニウム水溶液に接触させる表面シリコン酸化膜
除去の工程をさらに備えた、請求項１および請求項２に記載の水素水の製造方法。
【請求項５】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子を形成する
粉砕工程、前記シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ
粒子及び／又はその擬集体をｐＨ７の中性水又はｐＨ８～９の水溶液に接触及び／又は分
散させて水素を発生させて、前記中性水又は前記水溶液中に水素を溶存させる工程を含む
、水素水の製造方法。
【請求項６】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子及び／又は
その擬集体を水道水に接触及び／又は分散させて水素を発生させて、前記水道水中に水素
を溶存させる工程を含む水素水の製造方法。
【請求項７】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子及び／又は
その擬集体をｐＨ７の中性水又はｐＨ８～９の水溶液又はｐＨ７．１～７．５の水道水に
接触及び／又は分散させて水素を発生させて、前記中性水又は前記水溶液または水道水中
に水素を溶存させたことを特徴とする水素水。
【請求項８】
シリコン微細ナノ粒子及び／又はその擬集体のXRDによる結晶子径分布が１００ｎｍ
好ましくは５０ｎｍ以下であることを特徴とする請求項１、請求項２、請求項７に記載の
水素水
【請求項９】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒子を形成する
粉砕部とそのシリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細ナノ粒
子及び／又はその擬集体を水又は水溶液内で接触もしくは分散させて水素を発生させる水
素発生部、かつその水素を直接的に前記水中に溶存させて容器に密封する水素水の製造装
置。
【請求項１０】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更にエタノール中で粉砕し、過酸化水素水処理
したシリコン微細ナノ粒子及び／又はその擬集体を水に接触及び／又は分散させて水素を
発生させ、かつその水素を直接的に前記水中に溶存させて容器に密封したことを特徴とす
る水素水。
【請求項１１】
シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更にエタノール中で粉砕し、過酸化水素水処理
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したシリコン微細ナノ粒子及び／又はその凝集体並びにそれらを含有した生体用水素発生
材
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
本発明は、シリコン微細ナノ粒子及び/又はその凝集体及び生体用水素発生材及びその製
造方法並びに水素水とその製造方法及び製造装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
水素を水に溶解させた水素水は、１ｐｐｍ以上の溶存水素濃度が必要とされ、活性酸素を
除去することが可能となり、健康飲料水、洗顔水、入浴水、医療分野や電子部品の洗浄水
また植物の生育促進水などの多方面の利用が進みつつあるが、水素水の製造技術や製造装
置としては、水素ガスを水に導入することや水の電気分解法によって行われている（例え
ば、特許文献１）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
 　 特許文献１：特開２００６－９５３８９号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
 しかしながら、従来技術で開示されている水素水を製造する技術においては、水素ガス
を直接導入する過程を要し、その制御及び取扱いに課題がある。更に、低コストで生体及
び生体内への安全性の高い水素発生材料を用いて、オンサイトで簡便な水素水、その製造
方法及びその製造装置が求められている。
【０００５】
本発明は、上述の技術課題の少なくとも１つを解消し、シリコン微細粒子を有効活用し、
安全性、経済性及び工業性に優れた製造方法により水素発生を行うことにより、簡単かつ
安全な水素水の製造及びその製造装置に大いに貢献するものである。
【０００６】
本願発明者らは、半導体や発光素子において、シリコン微細粒子の有効活用に着眼し研究
を進めてきた。一方、かかるシリコン微細粒子から、実用性及び工業性に優れた水素の製
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造技術について、鋭意研究に取り組んだ。その結果、室温で温和な条件下であっても、低
コストで安全な材料であるシリコン微細粒子を水中に分散して、その水中から水素を発生
し得ることを見出し、この水素を水中で溶存させ、制御された水素濃度を有する水素水を
実現できることを見出した。
【０００７】
本発明は、上述の視点に基づいて創出されたものである。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
本発明の１つは、シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕したシリコン微細粒
子（以下、シリコン微細ナノ粒子と呼ぶ）及び／又はその凝集体を水中に接触もしくは分
散させて発生の水素を、直接的に前記水中に溶存させて容器に密封した水素水である。
【０００９】
本発明の１つの水素水の製造装置は、シリコン微細粒子又はシリコン微細粒子を更に粉砕
したシリコン微細ナノ粒子を形成する粉砕部とそのシリコン微細ナノ粒子及び／又はその
凝集体を水又は水溶液内で接触もしくは分散させて直接的に前記水中に溶存させて密封す
る水素水発生部とを備える。
【００１０】
この水素水の製造装置によれば、シリコン微細ナノ粒子及び／又はその凝集体を密封容器
中で水又は水溶液中に接触もしくは分散させて、実用に耐え得る水素濃度と量の水素水を
確度高く低コストで安全にオンサイトで製造することが可能である。この水素水の製造装
置によれば、水素水の製造における工業生産性を格段に向上させることができる。
【００１１】
また、本発明の１つの水素水の製造方法は、シリコン微細粒子を形成する粉砕工程と、シ
リコン微細ナノ粒子及び／又はその凝集体を水又は水溶液で接触もしくは分散させて水素
を発生し、その水素を前記水中に溶存させて密封する水素水の生成工程を含む。
【００１２】
この水素水の製造方法によれば、シリコン微細粒子を出発材料として、実用に耐え得る水
素濃度と量の水素水を製造することが可能であり、この水素水の製造方法は、シリコン微
細ナノ粒子を有効活用し、環境保護に大きく貢献するのみならず、飲料水等ともなる。そ
の水素水の製造コストを大幅に削減することができ、工業生産性を格段に向上させること
ができる。
【００１３】
また、本発明の１つの水素水の製造に使用するシリコン微細ナノ粒子及び／又はその凝集
体は、その結晶子径の分布が１００ｎｍ（ナノメートル）以下、好ましくは５０ｎｍ以下
の範囲であることが、水中で水素を発生し、その水素を前記水中に溶存させて容器に密封
する，水素水の生成に好適である。
【００１４】
なお、シリコン微細ナノ粒子の中でも、化学的処理（代表的には、後述する各実施形態に
おける、フッ酸水溶液及び／又はフッ化アンモ二ウム水溶液による酸化膜の除去処理）さ
れたものは、水素水の製造用シリコン微細ナノ粒子として好適な一例であり、本発明の１
つの水素水の製造方法は、シリコン微細ナノ粒子を形成する粉砕工程を含む。
【００１５】
なお、シリコン微細ナノ粒子の中でも、化学的処理（代表的には、後述する各実施形態に
おける、過酸化水素水溶液による加熱処理）されたものは、生体及び生体内での水素水の
製造用シリコン微細ナノ粒子として好適な一例であり、本発明の１つの水素水の製造方法
は、シリコン微細ナノ粒子を形成するエタノール中での粉砕工程を含む。
【００１６】
上述の水素水製造用シリコン微細ナノ粒子、及びその製造方法によれば、シリコン微細ナ
ノ粒子及び／又はその凝集体が、実用に耐え得る水素濃度と量の水素水を効率よく製造す
るための生体安全性を有する材料として提供される。
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【発明の効果】
【００１７】
本発明の１つの水素水の製造装置及び本発明の１つの水素水の製造方法によれば、シリコ
ン微細ナノ粒子が、水素水生成の出発材料として、実用に耐え得る水素濃度と量の水素水
を確度高く低コストで安全に、オンサイトで製造することに利用される。したがって、シ
リコン微細ナノ粒子及び／又はその凝集体が有効活用されて、環境保護や生体安全性に貢
献するとともに、水素水の製造コストの大幅削減に貢献する。
【図面の簡単な説明】
【００１８】
【図１】実施例における一段階粉砕後のシリコン微細ナノ粒子の結晶構造例を示す断面Ｔ
ＥＭ（透過型電子顕微鏡）写真図である。
【図２】個別のシリコン微細ナノ粒子に着目した拡大ＴＥＭ写真図である
【図３】実施例の１段階粉砕で得られるシリコン微細ナノ粒子のX線回折装置（XRD）によ
る結晶子径分布図である。
【図４】実施例の２段階粉砕で得られるシリコン微細ナノ粒子のXRDによる結晶子径分布
図である。
【図５】実施例で得られる水素水中の溶存水素濃度特性図である。
【図６】実施例で得られる水素水中の溶存水素濃度特性図である。
【図７】実施例で得られる水素水中の溶存水素濃度特性図である。
【図８】実施例で得られる水素水中の溶存水素濃度特性図である。
【図９ａ】他の実施例で得られる水素水中の溶存水素濃度特性図及び水素発生量特性図で
ある。
【図９ｂ】他の実施例で得られる水素水中の水素発生量特性図で、Si１ｇ当たりに換算し
た水素発生量ある。
【発明を実施するための形態】
【実施例１】
【００１９】
本発明の実施形態を、添付する図面に基づいて詳細に述べる。
【００２０】
シリコン微細粒子には、市販の高純度シリコン（Ｓｉ）粉末（高純度化学社製 粒度分布 
<φ；０．５μｍ、純度９９．９％、ｉ型シリコン））と、高純度Ｓｉ粉末からビーズミ
ル法で作製したシリコン微細ナノ粒子を用いて、水溶液にはｐＨ８の弱アルカリのほう酸
カリウムバッファー溶液混合の水溶液、ｐＨ７の超純水、並びにｐＨ７．１～７．３の標
準的な水道水を個別に選択して用いて、密閉容器内で反応させる。
【００２１】
上述のシリコン微細ナノ粒子は、ビーズミル装置（アイメックス株式会社製：ＲＭＢ型バ
ッジ式レディーミル）を用いて、高純度Ｓｉ粉末１５ｇを９９％以上のイソプロピルアル
コール（ＩＰＡ）３００ｍｌに分散させ、φ；０．５μｍのジルコニア製ビーズ（容量３
００ｍｌ）を加えて４時間、回転数２５００ｒｐｍで粉砕（一段階粉砕）を行い、Ｘ線回
折装置（ＸＲＤ）による測定により、平均結晶子径（体積分布）２０．０ｎｍを得た。そ
れをさらにφ；０．３ｍｍのジルコニア製ビーズ（容量３００ｍｌ）を用いて、４時間、
回転数２５００ｒｐｍで粉砕(二段階粉砕)を行い、ＸＲＤによる測定により平均結晶子径
（体積分布）１０．９ｎｍを得た。
【００２２】
図１は、本実施例におけるビーズミルの一段階粉砕工程後で得られたシリコン微細ナノ粒
子の結晶構造例を示す断面ＴＥＭ（透過型電子顕微鏡）写真である。図１は、シリコン微
細ナノ粒子が一部凝集して、不定形の０．５μｍ程度以下のやや大きな微粒子が形成され
ている状態を示している。また、図２は、個別のシリコン微細ナノ粒子に着目して拡大し
たＴＥＭ写真図である。図２中の白線で囲んで示すように、約５ｎｍから１０ｎｍの大き
さのシリコン微細ナノ粒子が確認された。また、このシリコン微細粒子は結晶性（（１１
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１）面）を有していることが確認された。外観は不定形の形状で、一部にはシリコン微細
ナノ粒子の凝集体も見られる。図示していないが、二段階粉砕後のＴＥＭ解析により、一
段階粉砕後の約１／２程度以下の結晶性（（１１１）面）を有するシリコン微細ナノ粒子
が得られた。
【００２３】
図３は、一段階粉砕での実施例で得られたシリコン微細ナノ粒子の結晶子径分布をＸ線回
折装置（リガク電機製スマートラボ）によって、測定解析した結果を示す図である。図３
では、横軸が結晶子径（ｎｍ）を表し、縦軸は、頻度を表している。また、実線は個数分
布基準の結晶子径分布を示し、破線は体積分布基準の結晶子径分布を示している。個数分
布においては、モード径が０．２９ｎｍ、メジアン径（５０％結晶子径）が０．７５ｎｍ
、平均径が１．２ｎｍであった。また、体積分布においては、モード径が４．９ｎｍ、メ
ジアン径が１２．５ｎｍ、平均径が上述したように２０．０ｎｍであった。
【００２４】
図４は、二段階粉砕での実施例で得られたシリコン微細ナノ粒子の結晶子径分布をＸ線回
折装置によって、測定解析した結果を示す図である。図４では、横軸が結晶子径（ｎｍ）
を表し、縦軸は、頻度を表している。また、実線は個数分布基準の結晶子径分布を示し、
破線は体積分布基準の結晶子径分布を示している。個数分布においては、モード径が０．
１４ｎｍ、メジアン径（５０％結晶子径）が０．３７ｎｍ、平均径が０．６ｎｍであった
。また、体積分布においては、モード径が２．６ｎｍ、メジアン径が６．７ｎｍ、平均径
が上述したように１０．９ｎｍであった。これらの結果により、二段階粉砕後に得られる
シリコン微細ナノ粒子は、一段階粉砕より、約１／２以下の微細化が達成されていること
が分かった。これらのビーズミル法での粉砕処理で結晶子径が、１００ｎｍ以下の範囲で
、特に５０ｎｍ以下に分布しているシリコン微細ナノ粒子が得られることが確認された。
【００２５】
以下、一段階粉砕と二段階粉砕で作製されたシリコン微細ナノ粒子を用いた水素水の
生成とその溶存水素濃度の制御について詳細に述べる。
【００２６】
上述の一段階粉砕と二段階粉砕で作製されたビーズを含むシリコン微細ナノ粒子は、ビー
ズ分離容器（アイメックス株式会社製）に装着したSUSフィルター（φ：０．５ｍｍのビ
ーズの場合はフィルターのメッシュは０．３５ｍｍ、φ：０．３ｍｍのビーズの場合はメ
ッシュ０．０６ｍｍを使用）を用いて、その上部からビーズを含むシリコン微細ナノ粒子
を含むイソプロピールアルコール（ＩＰＡ）溶液を注いで、分級処理して、吸引濾過しビ
ーズを分離して、シリコン微細ナノ粒子を含むＩＰＡ溶液を得た。その後、減圧蒸発装置
を用いて、４０℃でＩＰＡを蒸発処理して、シリコン微細ナノ粒子を得た。
【００２７】
次いで、フッ酸処理を行う場合は以下の処理を追加した。得られたシリコン微細ナノ粒子
を５％濃度のフッ酸溶液中に１０分間浸漬させた。その後、１００ｎｍのフッ素樹脂製の
メンブレンフィルターで大気中濾過処理を行い、シリコン微細ナノ粒子をメンブレンフィ
ルター上にトラップし層状に残存させた。このメンブレンフィルター上のシリコン微細ナ
ノ粒子をフッ素樹脂製ビーカー上に保持して、フッ酸処理を行った場合はその上からエタ
ノールを滴下して、フッ酸成分を除去した。メンブレンフルター上のシリコン微細ナノ粒
子を空気中で３０分程度乾燥処理し、フッ酸処理したシリコン微細ナノ粒子を得た。
【００２８】
これらのシリコン微細ナノ粒子表面のシリコン酸化膜厚の測定をＸＰＳ法により実施した
。フッ酸処理しない場合は膜厚が１．６ｎｍ程度のシリコン酸化膜を有している。フッ酸
処理をした場合は酸化膜がエッチング除去され、０．０７ｎｍ以下となり、酸化膜をほと
んど有していないことが分かった。
【００２９】
得られたシリコン微細ナノ粒子１０ｍｇを容量３０ｍｌのガラス瓶（硼ケイ酸ガラス厚さ
１ｍｍ程度、ＡＳＯＮＥ社製ラボランスクリュー管瓶）に入れて、その後、エタノール１



(7) JP 2017-104848 A 2017.6.15

10

20

30

40

50

ｍｌを投入して、分散させ、全量が３０ｍｌになるように所定の水溶液約２９ｍｌを加え
、ガラス瓶の口まで一杯にして、空気が入らないように内蓋をして、キャップ（長さ１ｃ
ｍ）をし、完全密封をした。キャップはポリプロピレン（厚さ２ｍｍ）で、内蓋はポリエ
チレンとポリプロピレンの多層フィルター製を用いた。これらにより、発生する水素の透
過や漏れを充分に抑えることができた。
【００３０】
この状態に保ったままで、室温にて、密閉したガラス瓶中でシリコン微細ナノ粒子から徐
々に水素が発生し、水溶液中に所定の濃度を有する水素を溶存させることができ、安全な
水素水を得ることができた。
【００３１】
水溶液中の溶存水素濃度の反応時間依存性の測定には東亜ＤＫＫ社製のポータブル溶存水
素濃度計を使用した。まず、図５にフッ酸処理しない場合のシリコン微細ナノ粒子を用い
たｐＨ７の超純水の場合の測定結果を示す。
【００３２】
図５の超純水溶液中の溶存水素濃度は、未粉砕高純度Ｓｉ粉末、一段階粉砕（平均結晶粒
子径２０．０ｎｍ）と二段階粉砕（平均結晶粒子径１０．9ｎｍ）での測定値を示す。粒
子径（結晶子径）が小さくなることにより、シリコン微細ナノ粒子の表面積が増大し、表
面で反応発生する水素が増加し、溶存水素濃度が増加していることが分かる。また、反応
時間の増加とともに得られる溶存水素濃度が大きくなり、４００分（約７時間）程度の反
応で、超純水中でも０．４ｐｐｍ程度の溶存水素濃度を達成した。
１ｐｐｍ以上の溶存水素濃度を得るためには、シリコン微細ナノ粒子の量を増やせば良い
。
【００３３】
また、水溶液中の溶存水素濃度は、水溶液のｐＨ値にも依存性が見られ、ｐＨ値８．０に
すると、水溶液中の溶存水素濃度が超純水に比べて、大きく増大することも明確になった
。
【００３４】
図６に、一段階粉砕（平均結晶子径２０．０ｎｍ)のシリコン微細ナノ粒子を、フッ酸溶
液中に浸漬して酸化膜を除去した場合とそうでない場合を比較して示す。
【００３５】
フッ酸処理をしたシリコン微細ナノ粒子を用いた場合、２０分程度で１ｐｐｍを超え、１
００分で１．４ｐｐｍを超える溶存水素濃度を達成した。更に短時間化したい場合はシリ
コン微細ナノ粒子の投入量を増加すれば良い。
【００３６】
また、標準的な飲料可能な水道水（ｐＨ値７．１～７．３程度）を使用して、一段階粉砕
（平均結晶子径２０．０ｎｍ)のフッ酸処理しない場合のシリコン微細ナノ粒子を水道水
に混合して水素水を作製した。図７にその測定値を示す。
【００３７】
図７に示すように、超純水（ｐＨ値７．０）に混合したときの溶存水素濃度よりも顕著な
増大を示し、２００分程度で１ｐｐｍを達成した。
【００３８】
なお、シリコン微細ナノ粒子として、二段階粉砕（平均結晶子径１０．９ｎｍ)のものを
水道水に混合して水素水を作製したところ、図示していないが、一段階粉砕のシリコン微
細ナノ粒子を用いた場合の溶存水素濃度よりも更に１．４～１．６倍程度は増加すること
が分かった。
【００３９】
水道水を用いて、フッ酸処理しないで、低コストで安全な水素濃度１ｐｐｍ以上の水素水
を得ることが可能であることが分かった。更に短時間化したい場合はシリコン微細ナノ粒
子の投入量を増やせば良い。
【００４０】
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図８に一段階粉砕のシリコン微細ナノ粒子を用いて、超純水（ｐＨ値７．０）に分散した
ときの溶存水素濃度の長時間での測定結果を示す。フッ酸処理をした場合は２０時間で１
ｐｐｍを達成した。フッ酸処理しない場合には、１６０時間以上で（1週間程度）で１ｐ
ｐｍを達成した。
【００４１】
これは、フッ酸処理をしていない場合のシリコン微細ナノ粒子による超純水中での水素発
生反応は表面にシリコン酸化膜があるため、シリコン酸化膜が超純水中に徐々に溶け出し
ながら、極めてゆっくり起こるため、水素濃度が長時間増大しながら持続すると考えられ
ることを示している。
【実施例２】
【００４２】
本発明の他の実施形態（実施例２）を、添付する図面に基づいて詳細に述べる。
【００４３】
シリコン微細ナノ粒子は、ビーズミル装置（アイメックス株式会社製：ＲＭＢ型バッジ式
レディーミル）を用いて、高純度シリコン（Ｓｉ）粉末（高純度化学社製 粒度分布 <φ
０．５μｍ、純度９９．９％、ｉ型シリコン））６０ｇを９９・５ｗｔ％のエタノール２
５０ｍｌに分散させ、φ；０．５μｍのジルコニア製ビーズ（容量３００ｍｌ）を加えて
４時間、回転数２５００ｒｐｍで粉砕（一段階粉砕）を行い作製した。
【００４４】
本実施例におけるビーズミルの一段階粉砕工程後で得られた体積分布やシリコン微細ナノ
粒子の結晶構造は実施例１とほとんど同様の結果が得られると考えられる。
【００４５】
以下、エタノール中の一段階粉砕で作製され、過酸化水素処理されたシリコン微細ナノ粒
子を用いた水素水の生成とその溶存水素濃度及び水素発生量の制御について詳細に述べる
。
【００４６】
上述のエタノール中の一段階粉砕で作製されたビーズを含むシリコン微細ナノ粒子は、ビ
ーズ分離容器（アイメックス株式会社製）に装着したSUSフィルター（φ：０．５ｍｍの
ビーズの場合はフィルターのメッシュは０．３５ｍｍ、φ：０．３ｍｍのビーズの場合は
メッシュ０．０６ｍｍを使用）を用いて、その上部からビーズを含むシリコン微細ナノ粒
子を含むエタノール溶液を注いで、分級処理して、吸引濾過しビーズを分離して、シリコ
ン微細ナノ粒子を含むエタノール溶液を得た。その後、減圧蒸発装置を用いて、３０℃～
３５℃でエタノールを蒸発処理して、シリコン微細ナノ粒子及び/又はその凝集体（以下
シリコン微細ナノ粒子ともいう）を得た。
【００４７】
得られたシリコン微細ナノ粒子を、過酸化水素水（３．５ｗｔ％１００ｍｌ）を入れた耐
熱性ガラス中に投入し、３０分間加熱処理（温度約７５℃）した。処理したシリコン微細
ナノ粒子を遠沈管に移し替えて、遠心分離処理で、固液分離し、液体を廃棄して、新たに
エタノール（３．５％１００ｍｌ）を投入し、シリコン微細ナノ粒子を撹拌して、同様の
遠心分離を行い、同様の処理をした。その後、同じく、同量のエタノールを加えて、同様
の遠心分離処理を行い、シリコン微細ナノ粒子を得た。
その後、自然乾燥を1日程度長時間行った。この状態で、エタノールや過酸化水素水は完
全に除去されていると考えられる。また、過酸化水素水６０分間加熱処理（温度約７５℃
）し、同様の遠心分離処理し、シリコン微細粒子を得た。
【００４８】
得られたシリコン微細ナノ粒子１１ｍｇ（過酸化水素水30分処理）を容量１１５ｍｌのガ
ラス瓶（硼ケイ酸ガラス厚さ１ｍｍ程度、ＡＳＯＮＥ社製ラボランスクリュー管瓶）に入
れて、分散させ、全量が１１５ｍｌになるように所定の水溶液約１１５ｍｌと炭酸水素ナ
トリウム（日本薬局方準拠のもの約２０ｇ投入し１．８８ｗｔ％とし、ｐＨ約８．３を得
た）を加え、ガラス瓶の口まで一杯にして、空気が入らないように内蓋をして、キャップ
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（長さ１ｃｍ）をし、完全密封をした。キャップはポリプロピレン（厚さ２ｍｍ）で、内
蓋はポリエチレンとポリプロピレンの多層フィルター製を用いた。これらにより、発生す
る水素の透過や漏れを充分に抑えることができた。シリコン微細ナノ粒子はそのままで均
一に水溶液全体に混ざった状態となった。これは過酸化水素処理により、シリコン微細ナ
ノ粒子が有効に親水性となってためと考えられる。
過酸化水素水６０分処理はシリコン微細ナノ粒子５ｍｇを用いて、水素発生の実験を行っ
た。
【００４９】
この状態に保ったままで、室温にて、密閉したガラス瓶中でシリコン微細ナノ粒子から徐
々に水素が発生し、水溶液中に所定の濃度を有する水素を溶存させることができ、実施例
１のようにＩＰＡやフッ酸を使用していないため、生体や生体内でより安全安心な薬液と
プロセス処理によりシリコン微細ナノ粒子及び水素水を得ることができたことは特筆に値
する。
【００５０】
水溶液中の溶存水素濃度の反応時間依存性の測定には東亜ＤＫＫ社製のポータブル溶存水
素濃度計を使用した。図９aと図９ｂの各図では、過酸化水素水処理しない場合のシリコ
ン微細ナノ粒子、過酸化水素水で30分処理したシリコン微細ナノ粒子、並びに過酸化水素
水で60分処理したシリコン微細ナノ粒子を用いた溶存水素濃度の測定結果を示し、また、
図９ｂではSi１ｇ当たりに換算した水素発生量でそれぞれを示す。図９a、図９ｂとも、
縦軸は溶存水素濃度、横軸は反応時間（h：時間）を示す。過酸化水素水処理により、水
素発生が加速増大することが示された。これはシリコン微細ナノ粒子が親水性となり、水
溶液に均一に分散されたためである。過酸化水素水30分処理で、2時間で４００ｐｐｂ、4
時間で１０００ｐｐｍ近くの特筆すべき濃度を得た。24時間で２０００ｐｐｍに達した。
60分処理では水素発生量は30分より、低減された。６０分処理により、シリコン微細ナノ
粒子の表面酸化膜が３０分より膜厚が厚く、水素発生量が抑圧されたと考えられる。図示
していないが、１５分処理で同様の実験を行ったが、30分とほとんど同一の実験結果を得
た。１分～２分処理では処理無と同程度で有効な水素発生が得られなかった。従って、過
酸化水素水処理時間は５分～３０分が適当である。炭酸水素ナトリウムを混入することは
、通常生体の小腸のpH状態に匹敵し、体内で有効な水素発生が起こることになる。図９ｂ
はSi1g当たりに換算した水素発生量を示している。縦軸はSi１ｇ当たりの水素発生量（ｍ
ｌ）、横軸は反応時間（h：時間）を示す。３０分の処理で極めて有効な水素発生量（４
０ｍｌ）が２時間以上で継続的に得られている。
本実験結果から、ＩＰＡ やフッ酸を用いずに、生体に用いても、より安全で安心なシリ
コン微細ナノ粒子を作製でき、生体内で安全に水素発生させることが可能となる。更に、
このシリコン微細ナノ粒子を用いて、公知の添加剤や食品に含有させて生体用水素発生材
を作製することが可能となる。
反応時間数時間以内で１ｐｐｍ以上の溶存水素濃度を得るためには、シリコン微細ナノ粒
子の量を増やせば良い。
【００５１】
シリコン微細粒子として、高純度シリコン（Ｓｉ）末以外に、太陽電池グレードのシリコ
ン基板の切削加工から発生するシリコン切粉や半導体グレードの研磨屑を利用しても、水
素水の生成は可能である。また、i型のみならず、ｎ型、p型でも使用可能である。
【産業上の利用可能性】
【００５２】
本発明は、生体安全性を有するシリコン微細ナノ粒子を作製でき、それを有効活用して、
安全性、実用性及び経済性に優れた水素水とその製造技術に展開できるものであり、特に
、健康・医療用のシリコン微細ナノ粒子を含有した水素発生材（剤）や洗浄水や健康飲料
水等の健康・医療食品、製品分野への利用が可能である。
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