
(57)【要約】　　　（修正有）

【課題】複合材料、化学材料及び断熱材料、ろ過器のフ

ィルター等への適用が期待される、新規な中空状のホウ

酸アルミニウムの単結晶ウイスカーを提供する。

【解決手段】ＮａＢＨ４ を溶かしたメタノール液を含浸

したＡｌ２ Ｏ３ 粉末を室温で乾燥させ、前記粉末にＮｉ

Ｃｌ２ 水溶液とＮａＢＨ４ 水溶液を注ぎ、得られた沈殿

物をアンモニア水、メタノールの順で洗浄後、水素気流

中で１００～２００℃で加熱処理し、更に窒素気流又は

窒素と水素の混合気流中で９５０～１２００℃で加熱処

理する。

【選択図】　　　　　図１
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
中 空 状 で あ り 、 ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム （ Ａ ｌ １ ８ Ｂ ４ Ｏ ３ ３ ） の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー で あ る こ
と を 特 徴 と す る 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー 。
【 請 求 項 ２ 】
長 さ が １ ０ ～ ５ ０ μ ｍ 、 外 径 が １ ～ ５ μ ｍ 、 内 径 が ０ ． １ ～ ０ ． ８ μ ｍ で あ る 請 求 項 １ 記
載 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー 。
【 請 求 項 ３ 】
１ 本 又 は ２ ～ ２ ０ 本 の 束 と な っ て い る 請 求 項 １ 又 は ２ 記 載 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム
の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー 。
【 請 求 項 ４ 】
Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ を 溶 か し た メ タ ノ ー ル 液 を Ａ ｌ ２ Ｏ ３ 粉 末 に 含 浸 さ せ る 工 程 と 、 粉 末 を 室 温 で
乾 燥 さ せ た 後 に 、 こ の 粉 末 に Ｎ ｉ Ｃ ｌ ２ 水 溶 液 と Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ 水 溶 液 を 注 ぐ 工 程 と 、 こ こ ま
で の 工 程 で 得 ら れ た 沈 殿 物 を ア ン モ ニ ア 水 、 メ タ ノ ー ル の 順 に 洗 浄 す る 工 程 と 、 洗 浄 後 の
粉 末 を 水 素 気 流 中 で １ ０ ０ ～ ２ ０ ０ ℃ で 加 熱 処 理 す る 工 程 と 、 そ の 後 粉 末 を 窒 素 気 流 中 又
は 窒 素 と 水 素 の 混 合 気 流 中 で ９ ５ ０ ～ １ ２ ０ ０ ℃ の 温 度 範 囲 で 加 熱 処 理 す る 工 程 と を 含 む
こ と を 特 徴 と す る 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー の 製 造 方 法 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 ０ ０ ０ １ 】
【 発 明 の 属 す る 技 術 分 野 】
こ の 出 願 の 発 明 は 、 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー と そ の 製 造 方 法 に 関
す る も の で あ る 。 さ ら に 詳 し く は 、 こ の 出 願 の 発 明 は 、 複 合 材 料 、 化 学 材 料 及 び 断 熱 材 料
、 ろ 過 器 の フ ィ ル タ ー 等 へ の 適 用 が 期 待 さ れ る 、 新 規 な 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単
結 晶 ウ イ ス カ ー と そ の 製 造 方 法 に 関 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ０ ２ 】
【 従 来 の 技 術 と そ の 課 題 】
ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム は 、 弾 性 率 及 び 引 張 強 度 が 高 く 、 耐 腐 食 、 耐 熱 特 性 に 優 れ た セ ラ ミ ッ
ク ス で あ り 、 構 造 材 、 光 電 子 材 料 、 摩 擦 材 料 へ の 利 用 が 注 目 さ れ て い る 。 と り わ け ホ ウ 酸
ア ル ミ ニ ウ ム の ウ イ ス カ ー は 、 金 属 マ ト リ ッ ク ス 複 合 材 料 の 補 強 材 と し て 検 討 が 行 わ れ て
い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
ま た 、 Ｂ ２ Ｏ ３ 、 Ａ ｌ ２ Ｏ ３ 及 び Ｓ ｉ Ｏ ２ を 含 む 酸 化 物 フ ィ ル ム の 中 に 正 方 形 若 し く は 四
辺 形 断 面 を 有 す る 中 空 結 晶 が 見 出 さ れ 、 後 に そ の 結 晶 が ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム で あ る と 同 定
さ れ た （ た と え ば 、 非 特 許 文 献 １ 参 照 ） 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
最 近 で は 、 ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム － 鉄 ナ ノ 複 合 物 が 合 成 さ れ 、 そ の 磁 気 特 性 が 研 究 さ れ て い
る （ た と え ば 、 非 特 許 文 献 ２ 参 照 ） 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
こ の 出 願 の 発 明 は 、 こ れ ま で に 実 現 さ れ て い な い 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ
イ ス カ ー と そ の 製 造 方 法 を 提 供 す る こ と を 解 決 す べ き 課 題 と し て い る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
【 非 特 許 文 献 １ 】
Ｇ ｏ ｇ ｏ ｔ ｓ ｉ 外 ， Ｊ ． 　 Ｍ ａ ｔ ｅ ｒ ． 　 Ｓ ｃ ｉ ． 　 Ｌ ｅ ｔ ｔ ． ， １ ９ ９ ２ 年 ， 第 １ １ 巻
， ｐ ． ３ ０ ８
【 非 特 許 文 献 ２ 】
Ｇ ｕ ｇ ｇ ｉ ｌ ｌ ａ 外 ， Ｍ ａ ｔ ｅ ｒ ． 　 Ｓ ｃ ｉ ． 　 ＆ 　 Ｅ ｎ ｇ ． 　 Ｂ ， １ ９ ９ ６ 年 ， 第 ４ ０
巻 ， ｐ ． １ ９ １
【 ０ ０ ０ ７ 】
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
こ の 出 願 の 発 明 は 、 上 記 の 課 題 を 解 決 す る も の と し て 、 中 空 状 で あ り 、 ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ
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ム （ Ａ ｌ １ ８ Ｂ ４ Ｏ ３ ３ ） の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー で あ る こ と を 特 徴 と す る 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア
ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー を 提 供 す る （ 請 求 項 １ ） 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
ま た 、 こ の 出 願 の 発 明 は 、 請 求 項 １ 記 載 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ
ー に 関 し 、 長 さ が １ ０ ～ ５ ０ μ ｍ 、 外 径 が １ ～ ５ μ ｍ 、 内 径 が ０ ． １ ～ ０ ． ８ μ ｍ で あ る
こ と （ 請 求 項 ２ ） 、 １ 本 又 は ２ ～ ２ ０ 本 の 束 と な っ て い る こ と （ 請 求 項 ３ ） を そ れ ぞ れ 提
供 す る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
さ ら に 、 こ の 出 願 の 発 明 は 、 Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ を 溶 か し た メ タ ノ ー ル 液 を Ａ ｌ ２ Ｏ ３ 粉 末 に 含 浸
さ せ る 工 程 と 、 粉 末 を 室 温 で 乾 燥 さ せ た 後 に 、 こ の 粉 末 に Ｎ ｉ Ｃ ｌ ２ 水 溶 液 と Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４

水 溶 液 を 注 ぐ 工 程 と 、 こ こ ま で の 工 程 で 得 ら れ た 沈 殿 物 を ア ン モ ニ ア 水 、 メ タ ノ ー ル の 順
に 洗 浄 す る 工 程 と 、 洗 浄 後 の 粉 末 を 水 素 気 流 中 で １ ０ ０ ～ ２ ０ ０ ℃ で 加 熱 処 理 す る 工 程 と
、 そ の 後 粉 末 を 窒 素 気 流 中 又 は 窒 素 と 水 素 の 混 合 気 流 中 で ９ ５ ０ ～ １ ２ ０ ０ ℃ の 温 度 範 囲
で 加 熱 処 理 す る 工 程 と を 含 む こ と を 特 徴 と す る 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ
ス カ ー の 製 造 方 法 を 提 供 す る （ 請 求 項 ４ ） 。
【 ０ ０ １ ０ 】
以 下 、 実 施 例 を 示 し つ つ 、 こ の 出 願 の 発 明 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス
カ ー と そ の 製 造 方 法 に つ い て さ ら に 詳 し く 説 明 す る 。
【 ０ ０ １ １ 】
【 発 明 の 実 施 の 形 態 】
こ の 出 願 の 発 明 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー は 、 中 空 状 で あ り 、 ホ
ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム （ Ａ ｌ １ ８ Ｂ ４ Ｏ ３ ３ ） の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー で あ る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
具 体 的 に は 、 長 さ が １ ０ ～ ５ ０ μ ｍ 、 外 径 が １ ～ ５ μ ｍ 、 内 径 が ０ ． １ ～ ０ ． ８ μ ｍ の 中
空 状 の ウ イ ス カ ー で あ る 。 ま た 、 １ 本 ず つ の 繊 維 状 ば か り で な く 、 ２ 本 か ら ２ ０ 本 の 束 と
な っ た も の も 含 ま れ る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
こ の よ う な 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー は 、 酸 化 物 で あ る こ と か ら 大
気 中 に お い て 高 温 で も 安 定 で あ る 。 ま た 、 中 空 状 で あ る こ と か ら 表 面 積 が 大 き く 、 種 々 の
化 学 種 を 吸 着 さ せ る こ と が 可 能 で あ り 、 ろ 過 器 の フ ィ ル タ ー と し て の 適 用 が 期 待 さ れ る 。
さ ら に 、 種 々 の ガ ス 又 は 薬 品 等 の セ ン サ ー と し て も 適 用 が 期 待 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
こ の 出 願 の 発 明 の 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー を 製 造 す る 際 に は 、 Ｎ
ａ Ｂ Ｈ ４ を 溶 か し た メ タ ノ ー ル 液 を Ａ ｌ ２ Ｏ ３ 粉 末 に 含 浸 さ せ 、 粉 末 を 室 温 で 乾 燥 さ せ た
後 に 、 こ の 粉 末 に Ｎ ｉ Ｃ ｌ ２ 水 溶 液 と Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ 水 溶 液 を 注 ぐ 。 そ し て 、 こ こ ま で の 工 程
で 得 ら れ た 沈 殿 物 を ア ン モ ニ ア 水 、 メ タ ノ ー ル の 順 に 洗 浄 し 、 洗 浄 後 の 粉 末 を 水 素 気 流 中
で １ ０ ０ ～ ２ ０ ０ ℃ の 温 度 範 囲 で 加 熱 処 理 し た 後 、 粉 末 を 窒 素 気 流 中 又 は 窒 素 と 水 素 の 混
合 気 流 中 で ９ ５ ０ ～ １ ２ ０ ０ ℃ の 温 度 範 囲 で 加 熱 処 理 す る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
上 記 の 製 造 方 法 に お い て 、 Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ は ホ ウ 素 の 原 料 と し て 用 い ら れ 、 Ｎ ｉ Ｃ ｌ ２ の 存 在
を 介 し て の 処 理 に よ り 酸 化 さ れ 、 水 素 が 離 脱 し て ホ ウ 酸 若 し く は 酸 化 ホ ウ 素 が 生 成 す る 。
次 い で 酸 化 ア ル ミ ニ ウ ム と ホ ウ 酸 若 し く は 酸 化 ホ ウ 素 が 、 水 素 気 流 中 で １ ０ ０ ～ ２ ０ ０ ℃
の 温 度 範 囲 で 反 応 し 、 非 晶 質 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム が 生 成 す る 。 こ の 非 晶 質 の ホ ウ 酸 ア ル
ミ ニ ウ ム は 、 窒 素 気 流 中 又 は 窒 素 と 水 素 の 混 合 気 流 中 で ９ ５ ０ ～ １ ２ ０ ０ ℃ の 温 度 範 囲 で
の 加 熱 処 理 に よ り 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー と な る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
【 実 施 例 】
５ ｇ の Ａ ｌ ２ Ｏ ３ 粉 末 を 、 Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ を 溶 か し た メ タ ノ ー ル 液 に 約 ２ 時 間 浸 し た 。 こ の 後
、 室 温 で 乾 燥 さ せ 、 こ の 粉 末 の 入 っ た 容 器 の 内 容 物 を 攪 拌 し な が ら 、 ２ ｍ ｏ ｌ ， １ ５ ｍ ｌ
の Ｎ ｉ Ｃ ｌ ２ 水 溶 液 と ０ ． ５ ｍ ｏ ｌ ， ２ ０ ｍ ｌ の Ｎ ａ Ｂ Ｈ ４ 水 溶 液 を 徐 々 に 滴 下 し 、 得 ら
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れ た 沈 殿 物 を 最 初 ア ン モ ニ ア 水 で 洗 浄 し 、 次 い で メ タ ノ ー ル 洗 浄 し 、 こ れ を 数 回 行 っ た 。
そ し て 、 沈 殿 物 を 水 素 気 流 中 で １ ５ ０ ℃ 、 ８ 時 間 加 熱 処 理 し た 。 明 る い 緑 色 の 非 晶 質 の ホ
ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム が 得 ら れ た 。
【 ０ ０ １ ７ 】
得 ら れ た 非 晶 質 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム を 、 ア ル ミ ナ 管 を 用 い た 管 状 炉 に お い て 窒 素 気 流 中
で １ ０ ５ ０ ℃ 、 １ 時 間 加 熱 処 理 し た 。 生 成 物 は 黒 色 と な り 、 Ｘ 線 構 造 解 析 の 結 果 、 斜 方 晶
の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 結 晶 と 立 方 晶 の ニ ッ ケ ル で あ る こ と が 判 明 し た 。
【 ０ ０ １ ８ 】
得 ら れ た 生 成 物 を 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 で 観 察 し た 結 果 、 太 さ が ほ ぼ １ μ ｍ の 繊 維 状 の 結 晶 で
あ る こ と が 確 認 さ れ た （ 図 １ ａ ） 。 倍 率 を 拡 大 し て 観 察 し た と こ ろ 、 繊 維 状 の 結 晶 は 中 空
で あ り 、 外 径 が １ ～ ５ μ ｍ 、 内 径 が ０ ． １ ～ ０ ． ８ μ ｍ で 、 壁 の 厚 さ は ２ ０ ０ ～ ４ ５ ０ ｎ
ｍ で あ っ た 。 長 さ は １ ０ ～ ５ ０ μ ｍ で あ っ た 。 ま た 、 単 独 で 存 在 す る 結 晶 の 他 に 、 ２ ～ ２
０ 本 が 束 に な っ た も の も 存 在 し て い る こ と が 観 察 さ れ た （ 図 １ ｂ ） 。
【 ０ ０ １ ９ 】
電 子 ネ ル ギ ー 損 失 ス ペ ク ト ル メ ー タ ー を 付 属 し た 高 分 解 能 透 過 型 電 子 顕 微 鏡 を 用 い て 測 定
し た 結 果 、 中 空 繊 維 状 の 結 晶 の 組 成 は ア ル ミ ニ ウ ム 、 ボ ロ ン 及 び 酸 素 で あ り （ 図 ２ ） 、 単
結 晶 で あ る こ と が 確 認 さ れ た 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
【 発 明 の 効 果 】
以 上 詳 し く 説 明 し た と お り 、 こ の 出 願 の 発 明 に よ っ て 、 新 規 な 中 空 状 の ホ ウ 酸 ア ル ミ ニ ウ
ム の 単 結 晶 ウ イ ス カ ー が 提 供 さ れ る 。 複 合 材 料 、 化 学 材 料 及 び 断 熱 材 料 、 ろ 過 器 の フ ィ ル
タ ー 等 へ の 適 用 が 見 込 ま れ る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 図 １ 】 実 施 例 １ で 得 ら れ た 生 成 物 の 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 像 で あ る 。 ａ は 低 倍 率 の も の で 、
ｂ は 高 倍 率 の も の で あ る 。
【 図 ２ 】 実 施 例 １ で 得 ら れ た 生 成 物 の 電 子 エ ネ ル ギ ー 損 失 分 光 法 に よ る 組 成 分 析 結 果 を 示
し た 図 で あ る 。
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