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研究成果の概要（和文）： Al ナノ粒子を原料として用い、高温加熱処理によって中空 Al2O3ナ

ノ粒子の作製を行った。中空 Al2O3ナノ粒子の外径や内径、膜厚、結晶構造などの構造を制御す

る加熱条件を調べた。作製した中空 Al2O3ナノ粒子の低熱伝導材料としてのポテンシャルを確認

することができた。これらの結果を整理し、中空 Al2O3ナノ粒子の低熱伝導材料および軽量材料

としての可能性に関して考察を行った。 

 

研究成果の概要（英文）：Hollow Al2O3 nanoparticles were fabricated from Al nanoparticles by 

heating processing.  Fabrication conditions of heating were examined for controlling of 

outer diameter, inner diameter, layer thickness, and crystal structure of hollow Al2O3 

nanoparticles.  Potential of hollow Al2O3 nanoparticles as low thermal conductive material 

was confirmed.  Based on the obtained results, possibility of hollow Al2O3 nanoparticles was 

discussed for low thermal conductive materials and lightweight materials. 
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１．研究開始当初の背景 

中空構造を持つセラミックス粒子は現在、

テンプレート法やスプレー熱分解法などの

手法を用いた作製が行われており、粒子外径

が数 100nm～１m程度の範囲において中空粒

子の作製することが可能となっている。一方、
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これら従来のプロセス方法では、粒子外径が

100nm 以下の中空粒子を作製することは困難

であった。 

一方、酸素と金属原子の拡散係数の差によ

る酸化物形成であるカーケンドール効果を

利用して、近年、外径が 100nm以下の中空セ

ラミックス粒子の研究が報告されている。し

かし、このカーケンドール効果を利用した方

法は材料の拡散係数により決まる一定の中

空構造の粒子しか作製できず、また、多くは

複雑なプロセスを必要とすることから、作製

プロセスの研究に留まっている。このため、

中空セラミックス粒子の材料特性や、中空構

造と材料特性との関係に関する報告はなさ

れていない。 

これまでに研究代表者は、Al ナノ粒子の表

面に厚さ数 nm の酸化物層が存在することに

より、金属粒子同士のパーコレーション効果

が妨げられ、金属粒子の粉体が誘電体のよう

に著しく低い誘電率を示す現象を見出した。

この発見を基に、Al ナノ粒子表面の酸化物層

の厚さを加熱酸化により変化させることに

より、粒子の誘電特性を制御することを試み

た。この過程で、Al ナノ粒子を適切な条件で

加熱すれば、中空状の構造を持った中空 Al2O3

ナノ粒子を作製できる可能性があることを

見出した。 

カーケンドール効果を利用した中空 Al2O3ナ

ノ粒子の作製方法は、従来報告されている中

空セラミックスナノ粒子の作製と異なり、従

来作製が困難であった数 10～数 100nmの直径

の粒子を作製できる可能性がある。また、こ

の手法を用いることによって、中空粒子の中

空構造を広い範囲で制御できる可能性があ

る。密度や熱伝導率、誘電率などの特性は、

材料の空気体積率と空気相の構造に大きく

影響されることが知られている。このことか

ら、中空 Al2O3 ナノ粒子の膜厚を力学特性が

低下する極限まで薄くし、粒子中心部の空気

相の内径を極限まで大きくすれば、軽量性や、

断熱性、誘電率などの特性をバルク材料の特

性とは大きく変化させた中空 Al2O3 ナノ粒子

が実現できるのではないかとの考えに至っ

た。 

 

 

２．研究の目的 

 

Al ナノ粒子を高温加熱することで、中空

Al2O3 ナノ粒子構造の中空構造を数 10～数

100nm の範囲で制御するための条件を明らか

にする。加熱条件を変化させ、中空 Al2O3 ナ

ノ粒子を基本構造として持つ中空ナノ構造

Al2O3材料を作製する。中空ナノ構造 Al2O3材

料の熱特性を測定し、中空ナノ構造 Al2O3 材

料が低熱伝導率性を持つことを検証する。 

 

 

３．研究の方法 

 

(1) 中空 Al2O3ナノ粒子の作製と評価 

数 10nm～数 100nm で平均粒子径の異なる

Al ナノ粒子を準備し、TEM観察で粒径の分布

を調べた。この Al 粒子粉体を ZrO2製容器に

入れ、電気炉を用いて大気中で加熱処理を行

った。 

加熱の条件として、最高保持温度を 500℃

～1500℃の範囲で変化させ、また、高温での

保持時間を 0h～10hで変化させた。加熱処理

と同時に TG-DTA 試験を行い、高温加熱中に

おける粒子の酸化挙動を調べた。 

加熱後の粒子構造の観察を、透過型電子顕

微鏡（TEM）を用いて行い、中空 Al2O3ナノ粒

子の粒径と内径の評価を行った。また、Ｘ線

回折試験を行い、加熱後の粒子の結晶構造の

評価を行った。また、観察した中空 Al2O3 ナ

ノ粒子の膜厚および中空部の内径から材料



 

 

の密度の算出を行った。 

 

(2) 中空構造形成メカニズムの検討 

(1)で作製した中空 Al2O3ナノ構造材料の観

察結果を基に、中空構造の形成メカニズムを

調べた。Al原子および O原子の拡散係数の温

度依存性を考慮し、カーケンドール効果を基

に中空構造が形成されるモデルの検討を行

った。 

 

(3) 中空構造に及ぼす作製条件の決定 

(1)で作製した試料に関して、中空構造の

外径(do)、内径(di)、膜厚(t=do-di)の分布を

求めた。中空構造(do, di, t)とプロセス条件

(加熱保持温度および加熱保持時間)の関係

から、中空構造を制御するための条件を整理

した。この結果から、中空ナノ構造を保ちつ

つ粒子同士が接合するための作製条件の因

子をまとめた。 

 

(4) 中空 Al2O3 ナノ粒子の熱伝導ポテンシャ

ルの評価 

中空 Al2O3 ナノ粒子の低熱伝導性のポテン

シャルを調べるため、中空ナノ粒子をエポキ

シ樹脂と混合した試料を作製した。この試料

の熱伝導率を、レーザーフラッシュ法を用い

て測定を行った。比較のため、ほぼ同一の粒

子直径を持つ Al2O3 ナノ粒子を用いて、同一

の粒子体積率となるようエポキシ樹脂と混

合した試料を作製し、同様に熱伝導率の測定

を行った。 

 

(5) 中空 Al2O3 ナノ粒子の材料学的指針の検

討 

得られた結果を整理し、中空ナノ構造材料

が低密度、低熱伝導率を得るための条件を考

察した。中空 Al2O3ナノ粒子の低熱伝導材料、

軽量材料としての可能性に関しての考察を

行った。 

 
 
４．研究成果 
 

(1)  Alナノ粒子を原料とした大気中加熱に

より、中空 Al2O3ナノ粒子を作製すること

が確認できた。また、最高加熱温度、加

熱保持時間をパラメータとして変化させ

ることによって、中空 Al2O3ナノ粒子を作

製できる加熱温度と加熱保持時間の条件

を整理した。また、高温加熱による Al ナ

ノ粒子から中空 Al2O3 ナノ粒子への変化

は、カーケンドール効果を考慮した空孔

形成のメカニズムによって説明できるこ

とを確認した。 

 

(2)  中空 Al2O3ナノ粒子の作製に関して、最

高加熱温度および加熱保持時間をパラメ

ータとして作製条件を変えることで、中

空構造粒子の外径、内径、膜厚をコント

ロールできることが明らかとなった。ま

た、TEM 観察及びＸ線回折試験の結果か

ら、粒子を加熱する条件に応じて中空

Al2O3 ナノ粒子の結晶構造が変化するこ

とが確認できた。結晶構造を制御するた

めの加熱条件に関しての知見に関して整

理を行った。 

 

(3)  中空 Al2O3ナノ粒子の作製に関して、中

空構造の膜部分が他の粒子の膜部分と接

合し、粒子の一部が局所的に一体化する

現象を確認した。中空 Al2O3ナノ粒子をそ

れぞれ独立に作製するための加熱条件、

および中空 Al2O3 ナノ粒子同士が接合す

る加熱条件に関して、実験結果を整理し

た。 

 

(4)  中空 Al2O3 ナノ粒子とエポキシ樹脂を



 

 

混合した試料の熱伝導率を測定した実験

から、Al2O3ナノ粒子と比較して中空 Al2O3

ナノ粒子自身が低熱伝導性を持つことが

明らかになった。中空 Al2O3ナノ粒子の低

熱伝導材料としてのポテンシャルを確認

することができた。 

 

(5)  実験結果を整理し、中空 Al2O3ナノ粒子

の密度および熱伝導率に関して整理した。

中空 Al2O3 ナノ粒子の低熱伝導材料およ

び軽量材料としての可能性に関して考察

を行った。 
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