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研究成果の概要：本研究では民生用の各種ガスセンサー材料である二酸化スズに着目し、その
センサーの高性能化（超小型集積、高感度、高応答速度、ガス選択性）に向けた二酸化スズ微
粒子の合成方法の確立、形態制御および、ガスセンサー特性の評価を行う事を目的として研究
を遂行した。蒸留水中に微小な気泡を分散させたマイクロバブル水の中で塩化スズ（IV）5 水
和物とアンモニア水を反応させることにより中空微粒子と思われる酸化スズ微粒子の合成に成
功した。 
 
研究成果の学術的意義や社会的意義 
液相中に分散した微小な気体粒子であるマイクロバブルは排水・汚水の浄化や洗浄ノズルへの
応用など実用化が進んでいる。通常の気泡は水中を急激に上昇して水面で破裂し 消滅するのに
対し、マイクロバブルは水中でゆっくりと上昇しながら徐々に縮小し、ナノサ イズの気泡とな
った後に消滅する特異的な性質を有している。本研究ではマイクロバブルの特異的な性質に着
目し、中和沈殿法をマイクロバブル水中で行う簡便な方法で中空酸化スズ微粒子を合成した。
反応系が簡素であることからスケールアップが容易で工業的にも実用的な合成方法を見出すこ
とができた。 
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１．研究の目的 
本研究では水中で特異な性質を示すマイクロバブルを含有するバイクバブル水を反応溶媒と

して用い、塩化スズとアンモニによる中和沈殿反応を行った。まずはマイクロバブル中で目的
とする酸化スズが得られる条件を探索し、次いで合成物の各種評価を行う事を目的とした。 
 
２．研究成果 
 研究は（1）マイクロバブル水の調整および（2）微粒子の合成と評価について実施し以下の
成果を得た。 
 
(1)マイクロバブル水の調整 
水質浄化や各種洗浄用に用いられてきたマイクロバ

ブル発生装置にて吸気量や循環容器のサイズを検討し
合成実験用のマイクロバブル水を得る事が出来た。 
実際には図１に示すようにポリ容器中に10Ｌの精製水
を満たし、旋回流方式のマイクロバブル発生装置を 10
分間運転し反応に用いるマイクロバブル水（㎆）を調
製した。 
 

(2)微粒子の合成と評価 
様々な実験条件を試みたが、代表的な合成条件ではマ
イクロバブル水 100 ml に 0.01 mol となる量の塩化ス
ズ（IV）5水和物を溶解し、そこへ 0.04 mol のアンモ

機関番号：17401 

研究種目：奨励研究 

研究期間：2019 

課題番号：19H00282 

研究課題名：マイクロバブルを反応場とする中空セラミックス微粒子の合成とガスセンサー

への応用 

                     

研究代表者 

志田 賢二（SHIDA，Kenji） 

 熊本大学・工学部・技術専門職員 
交付決定額（研究期間全体）（直接経費）：440,000 円  



ニア水を滴下し白色沈殿を得た。白色沈殿は遠心分離にて沈降・回収した。沈殿物はエタノー
ルを加えて分散・遠心分離を繰り返し洗浄の後、80 ℃で一昼夜乾燥させて粉末を得た。この粉
末について、電子顕微鏡顕観察（SEM）、X 線回折（XRD）、熱分析（TG-DTA）を実施し微粒子の
形態および組成を調べた。 
SEM 観察から、粒子はおよそ 100 nm 程度の一次

粒子が凝集し、数～10μm の二次粒子を形成して
いる様子が観察された。この粒子の一部は直径 5
μm ほどの球状をしており、マイクロバブルをテ
ンプレートとし生成した中空微粒子と考えられる
（図 2）。X 線回折の結果、白色粉末は非晶質特有
のブロードなハローを示したが空気中 1000 ℃、1
時間の熱処理でルチル構造を有する二酸化スズ単
相の回折ピークが観測された。 
Ｘ線回折パターンより求めた格子定数は MB あ

りでは a=0.47373 nm、b=0.47373 nm、c=3.1860 nm、
MB なしでは a= 0.47367 nm、b= 0.47367 nm、c= 
0.31860 nm であった。Willamson-Hall 法により
求めた結晶子サイズは 28.5nm（MB あり）、28.1nm
（MB なし）であり一次粒子の構造パメーターには
優位な差は無く、微粒子の構造は MB の存在により
凝集状態が変化する事により決定すると推測され
た。 
図3に示すTG-DTAスペクトルによるとマイクロ

バブル水を用いずに合成した試料では 250 ℃付
近、350 ℃付近に発熱ピークを伴う重量減少が観
測されたが、一方でマイクロバブル水を用いて合
成した試料では発熱ピークは観測されていない。
この発熱ピークは未反応の原料物質に由来するも
のと考えられ、マイクロバブル水には反応を速や
かに進行させる効果もあると推測される。 得られ
た微粒子のより詳細な構造観察および電極を作製
し電気的特性（センサー特性）の評価を試みたが、
残念ながら研究期間中にその詳細を明らかとする
事はできなかった。 
 
本研究ではこれまでに報告の無い、マイクロバ

ブルを反応場とした機能性セラミックス微粒子の
合成方法を確立する事ができた。本合成方法は二
酸化スズのみならず様々な種類の微粒子合成に応
用が可能であると考えられる。本採択課題で得ら
れた知見を基に研究は継続中であり成果がまとま
り次第、適宜発表を行う予定である。 
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