
Photon Factory Activity Report 2013 #31(2014) B 

BL-6C/2013G033 
ホモロガス系列ペロブスカイトナノシートの構造評価 
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1   はじめに 
層状化合物を単層剥離して得られる無機ナノシー

トは高い 2 次元異方性に由来する特異な機能や反応

性を示すなど、グラフェンのセラミックス版として

大いに注目を集める物質である。特に層状ペロブス

カイトを出発物質とするペロブスカイトナノシート

はペロブスカイト構造を構成する A, B サイトの組

成、またペロブスカイト層の厚さを BO6 八面体単位

で構造をコントロールできるホモロガス系列のナノ

シートとして注目される。これまでに組成式

Ca2Na3-nNbnO3n+1
- (n=3-6)で示されるホモロガス系列

ナノシートを合成し、それらが出発物質のペロブス

カイト層構造を維持した単層物質であることを明ら

かにしてきた[1]。本課題ではさらなるナノシートの

ライブラリ化を目指し新規なホモロガス系列である

Sr2Na3-nNbnO3n+1 (n=4-6)の合成、およびナノシート化

を行いそれらの構造について検討を行った。 

2   実験 
層状ペロブスカイト KSr2Na3-nNbnO3n+1 (n=4-6)は

KSr2Nb3O10と NaNbO3とを量論比で混合し 1573 K で
48-96 時間焼成することによって合成した。ナノシ
ート化は HNO3 水溶液で K+を H+に交換後、水酸化
テトラブチルアンモニウムと反応させることによっ
て行った。得られたナノシートゾルを用いて LB 法
により石英ガラスあるいは Si 基板上に製膜し、ナノ
シート単層膜を作製した。ナノシート単層膜の In-
plane XRD 測定は BL-6C で行い、Out-of-plane XRD
は実験室回折計（Ultima IV(Rigaku)）にて測定した。 

3   結果および考察 
合成したサンプルの粉末 XRD データを測定した

ところいずれも斜方晶で指数付けできる回折ピーク

を示すパターンが得られホモロガス系列層状ペロブ

スカイト KSr2Na3-nNbnO3n+1
- (n=4-6)が合成できたこ

とが確認された。このサンプルを単層剥離してナノ

シート化し、Si 基板上に単層膜を製膜したサンプル

を AFM 観察した結果、それぞれ 2.2 nm(n=4), 2.5 
nm(n=5), 3.1 nm(n=6)と一定の膜厚で横サイズがマイ

クロメートルオーダーの多数のシート状物質が堆積

しているのが観測された。n の増加にともない約 0.4 

nm の厚みの増加が認められた。この値はペロブス

カイト構造中の NbO6 八面体 1 個分の高さに相当し、

目的とするホモロガス系列ナノシートの合成に成功

したことを示唆している。図 1 にナノシート単層膜

の In-plane XRD の結果を示す。すべてのピークにペ

ロブスカイト構造に由来する指数付けが可能で、そ

の格子定数は出発物質の層状ペロブスカイトの ab
面内の値にほぼ等しい結果となった。この結果は出

発物質がペロブスカイト構造を維持したまま単層剥

離してナノシート化したことを示唆している。 
 

 
図１：石英ガラス基板上の Sr2Na3-nNbnO3n+1

- (n=4-6)
ナノシート単層膜の In-plane XRD プロファイル。 
 
また Si 基板上にナノシート単層膜を製膜したサン

プルの Out-of-plane XRD を測定した結果を図 2 に示

す。それぞれのナノシート膜で n の値に依存した特

徴的な波打ったパターンが得られた。O-Nb-O の直

線距離を 0.39 nm とした NbO6 八面体が n 個連鎖し

たペロブスカイト構造をモデルとして単層シートと

しての X 線の散乱強度をシミュレートしたところ

(図 2 破線)、実測値との形状と非常によく一致する

ことがわかった。この結果は得られたナノシートは

厚さ方向に NbO6 八面体が頂点共有で n 個連結され

たペロブスカイト構造であることを示す証拠であり、

In-plane XRD、AFM 観察の結果と合わせて得られた

ナノシートが NbO6 八面体単位で厚さをコントロー
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ルされた新規ホモロガス系列ペロブスカイトナノシ

ート Sr2Na3-nNbnO3n+1
- (n=4-6)であることが確認でき

た。 
以上のように新たなホモロガス系列ペロブスカイ

トナノシートがライブラリに加えられた。今後はこ

れらのナノシートの特徴である高い比誘電率や光触

媒特性と、構造・組成の関連性を検討し、機能材料

の設計指針として構造情報の定量的把握を進めるこ

とが課題である。 

 
図２ ：Si 基板上の Sr2Na3-nNbnO3n+1 (n=4-6)ナノシー

ト単層膜の Out-of-plane XRD プロファイル。 
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