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面内 XRD 測定による希土類水酸化物ナノシートの結晶構造解析 

Crystal Structure of Rare-Earth Hydroxide Nanosheets Revealed by In-plane XRD 
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1   はじめに 
近年、層状化合物を単層剥離することによりさま

ざまな組成や構造のナノシートが得られている。層

状希土類水酸化物は光学材料や磁性材料として有望

であるが、これまで直接剥離してナノシートを得る

ことは困難であった。本研究では、層間にドデシル

硫酸イオンを持つ層状希土類水酸化物を用いて直接

剥離することに成功した[1]。得られた希土類水酸化
物ナノシートの結晶構造を面内 XRD 測定により調
べた。 

 
2   実験 
希土類元素(Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Y)の硝酸塩、
ヘキサメチレンテトラミン、ドデシル硫酸ナトリウ

ムを所定の割合で純水に加え、撹拌しながら 120 °C
の油浴上で還流した。得られた生成物を遠心分離し、

純水とエタノールで洗浄した後、空気中 60 °C で乾
燥させて層状希土類水酸化物を得た。得られた粉末

試料をホルムアミドに分散させ、超音波照射により

剥離させた。遠心分離により未剥離物を除去し、希

土類水酸化物ナノシート分散液を得た。酸を用いて

表面を洗浄したシリコン基板をナノシート分散液に

浸漬させることによりナノシートをシリコン基板上

に堆積させた。ビームライン 6C に設置してある薄
膜回折計を用いて、波長l = 0.11992 nm の放射光を

試料表面に入射してナノシートの面内 XRD 測定を
行った。 

 
3   結果および考察 
ナノシートをシリコン基板上に堆積させた試料は、

横方向の大きさが 500 nm程度、厚みが 1 nm程度の
シート状物質が吸着している様子が AFM 観察によ

り確認された。層状希土類水酸化物のホスト層 1 層
の結晶学的厚み 0.85 nm とよく一致することから層
状物質が単層に剥離され、ナノシートが得られたこ

とが確かめられた。 
ナノシートは垂線方向に結晶格子の連続性を持た

ないが、面内 XRD 測定により結晶構造を調べるこ
とができ、2次元の長方形格子からの 40、62、44な

どの回折ピークが得られた(図 1)。第 5周期元素のY
を除き、第 6周期希土類元素の Smから Erへとイオ
ン半径が小さくなるにつれて、格子定数 a, b もおお
むね線形的に減少した。希土類水酸化物ナノシート

の格子定数はそれぞれの層状希土類水酸化物のホス

ト層と比べて 0.0%-1.4%大きいが、剥離前後におい
て結晶構造が保持されていることが確かめられた。 

 

 
 

図 1. 希土類水酸化物ナノシートの面内 XRDパター
ン(左)と希土類のイオン半径と格子定数の関係(右) 

 
4   まとめ 
希土類水酸化物ナノシートの結晶構造を面内XRD
測定により明らかにした。 
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