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はじめに 
 
国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構においては、被評価プロジェクト

ごとに当該技術の外部専門家、有識者等によって構成される研究評価分科会を研究評価委員

会によって設置し、同分科会にて被評価対象プロジェクトの研究評価を行い、評価報告書案

を策定の上、研究評価委員会において確定している。 
 
本書は、「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト（研究開発項目①-1～3、

②-1-1、②-3-1～3-3）」の事後評価報告書であり、ＮＥＤＯ技術委員・技術委員会等規程第

３１条に基づき、研究評価委員会において設置された「低炭素社会を実現するナノ炭素材料

実用化プロジェクト（研究開発項目①-1～3、②-1-1、②-3-1～3-3）」（事後評価）研究評価

分科会において評価報告書案を策定し、第４５回研究評価委員会（平成２７年１１月２０日）

に諮り、確定されたものである。 
 
 
 

平成２７年１１月 
国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構 

研究評価委員会 
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審議経過 
 
● 分科会（平成２７年９月１１日） 

公開セッション 
１．開会、資料の確認 
２．分科会の設置について 
３．分科会の公開について 
４．評価資料の構成について 
５．プロジェクトの概要説明 

非公開セッション 
６．プロジェクトの詳細説明 
７．全体を通しての質疑 

公開セッション 
８．まとめ・講評 
９．今後の予定 
１０．閉会 

 
● 現地調査会（平成２７年８月２５日） 

国立研究開発法人産業技術総合研究所 つくば中央第 5 事業所、つくば西事業所 
 

● 第４５回研究評価委員会（平成２７年１１月２０日） 
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評価概要 

 
１． 総合評価 
ナノ炭素材料の実用化に向けた本プロジェクトは、我が国が先導もしくは発明している炭

素関連の産業競争力をさらに強固なものにするという点で重要である。課題すべてにおいて

当初の目標を達成し、その中でも幾つかの課題では目標値を超えた質の高い結果を出してい

る。また、計画より早期に目標を達成するなどの特筆すべき成果もみられる。実用化に直結

する大きな進展があり、出口戦略としての企業との提携も密になされている。事業者が自主

的な安全性確保の観点から作成した安全手順書を公表しており、プロジェクトのチーム構成

と各チームのミッションがよく噛み合っている点も評価できる。 
一方、カーボンナノチューブ（CNT）の安全性に関してはまだ事業者や国民の不安を完

全に払拭するまでには至っておらず、さらに国の関係機関や学術機関と協力し安全基準に関

する取り組みに貢献頂きたい。 
今後、単層 CNT とグラフェンの使い分け、単層 CNT 内におけるスーパーグロース法 CNT

と直径制御合成技術（enhanced Direct Injective Pyrolytic Synthesis : eDIPS 法）CNT の

差別化等、ナノ炭素材料の生産コスト、物性をはじめとするそれぞれの特性をもう一度俯瞰

的に整理し、個々の単層 CNT の特性を十分に活かした明確な指針を示した上で実用化に向

けた研究開発を進めてほしい。 
 
２．各論 
２．１ 事業の位置付け・必要性について 
ナノ炭素材料、とりわけチューブ状の CNT および単層あるいは数層のグラファイト構造

からなるグラフェンの実用化は、現時点において 21 世紀における基幹的な新産業創生に向

けて遂行すべき重要かつ緊急性をもった課題であり、事業を進める意義としてきわめて妥当

であったといえる。日本発の素材・技術の優位性が活かせるテーマであるが、実用化するに

は長期にわたる研究開発が必要であり、安全性を含む幅広い科学的な技術基盤が不可欠であ

ることから、一民間企業で継続して成し遂げることは不可能で、NEDO 等の公的な施策の

もとで取組む必然性がある。 
今後、ナノ炭素材料の潜在的に有する優位性について、すべての可能性を十分吟味したか、

本事業で対象とした材料が現在既に実用化されている他の材料に対してコスト面も含めて

優位性が十分あるか、世界的に安価な多層 CNT の産業利用が進んでいる状況も踏まえ、冷

静かつ精緻な比較、検討を進めてほしい。 
 
２．２ 研究開発マネジメントについて 
ナノカーボン材料の世界動向を踏まえ、グラフェンを評価対象に取り込む等、戦略的マネ

ジメントがなされている。各課題における研究の背景や目標設定も明確である。素材の量産

化から応用開発まで技術研究組合と産業界が緊密に連携して運営され、委託研究の成果を活
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かした助成事業への展開、実用化を促進するためサンプルの提供、あるいはサンプル提供先

への必要に応じた助言等、研究開発マネジメントは極めて適切に行われている。 
一方、安全性評価のため、単層 CNT の動物実験強化も望まれる。また、目標レベルや、

知財戦略については、検討の余地がある。 
今後、企業との連携を更に活性化するとともに、他の既存技術との融合によって、よりス

ピーディーに製品化・事業化を実現してほしい。また、大学の成果や研究者を取りこんだオ

ープンイノベーションを図り、研究の幅を広げていただきたい。 
 
２．３ 研究開発成果について 
実用化への最終段階を迎えた現時点において、すべての項目において、目標値の達成また

は大幅達成の成果を挙げた点について非常に高く評価できる。単層 CNT の特性を活かした

各研究成果は、単層 CNT を使用することの優位性を明確に示しており、実用化に向けた具

体的な課題を明らかにしている。特に、スーパーグロース法 CNT は工業的生産段階まで進

み、わずかな添加量で熱、電気特性を著しく向上させるなど、最大の懸案事項であるコスト

面についても解決できる方向性を見出しており、日本のナノカーボンを牽引する本事業の最

大の成果を創出した。半導体/金属分離、高熱伝導性多層グラフェン等も十分な成果であり、

助成事業への技術提供も期待以上の数になっている。安全性の検討を設定していることも助

成事業への移行が容易になったことに結びついており大きな成果といえる。 
今後、本事業の展開時に大きな成果となり得る種がないか、今一度、推進・実施者間での

意思疎通を図り共通認識を構築した上で、炭素ナノ材料の潜在的優位性を活かせる応用開拓

を進めてほしい。 
 
２．４ 実用化・事業化に向けての見通し及び取り組みについて 
実用化、事業化に向けての取り組みは研究成果を十分把握した上で的確になされており、

特に、事業化に向けたスケールアップ時の問題点やコストはきちんと把握されている。また、

企業へのサンプル提供をはじめ、その後のサポートなど様々な試みが行われ、助成事業が多

数始まっており、成果の波及効果は大きいと認められる。人材交流も含めて産学連携が効率

的に進められ、実用化に向けた戦略・方針も明確である。 
一方、実用化、事業化に向けて、現行材料や他の現在開発中の新材料との特性比較、コス

ト面における優位性には十分注意する必要がある。安全性基準は国を挙げての省庁連携の体

制を構築することも望まれる。 
多層 CNT では成し得ない単層 CNT ならではの製品設定が極めて重要で、最終製品を開

発するメーカーとの長期にわたる共同開発体制を継続し、より広範囲に応用製品を発掘する

ことに努めてほしい。 
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研究評価委員会 
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研究評価委員会コメント 
 
第４５回研究評価委員会（平成２７年１１月２０日開催）に諮り、以下のコメントを評価

報告書へ附記することで確定した。 
 

● プロジェクト全体としては成果が出ており、今後の展開を国としても十分考慮され

たい。 
 
 
 



 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

第 1 章 評価 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

この章では、分科会の総意である評価結果を枠内に掲載している。なお、枠の下の箇条

書きは、評価委員の主な指摘事項を、参考として掲載したものである。 
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１．総合評価 
ナノ炭素材料の実用化に向けた本プロジェクトは、我が国が先導もしくは発明している炭

素関連の産業競争力をさらに強固なものにするという点で重要である。課題すべてにおいて

当初の目標を達成し、その中でも幾つかの課題では目標値を超えた質の高い結果を出してい

る。また、計画より早期に目標を達成するなどの特筆すべき成果もみられる。実用化に直結

する大きな進展があり、出口戦略としての企業との提携も密になされている。事業者が自主

的な安全性確保の観点から作成した安全手順書を公表しており、プロジェクトのチーム構成

と各チームのミッションがよく噛み合っている点も評価できる。 
一方、カーボンナノチューブ（CNT）の安全性に関してはまだ事業者や国民の不安を完

全に払拭するまでには至っておらず、さらに国の関係機関や学術機関と協力し安全基準に関

する取り組みに貢献頂きたい。 
今後、単層 CNT とグラフェンの使い分け、単層 CNT 内におけるスーパーグロース法 CNT

と直径制御合成技術（enhanced Direct Injective Pyrolytic Synthesis : eDIPS 法）CNT の

差別化等、ナノ炭素材料の生産コスト、物性をはじめとするそれぞれの特性をもう一度俯瞰

的に整理し、個々の単層 CNT の特性を十分に活かした明確な指針を示した上で実用化に向

けた研究開発を進めてほしい。 
 
〈肯定的意見〉 
・ ナノ炭素材料実用化に向けた本事業は、全体として、実用化の現実性を十分に裏付け

る優れた研究成果と、個々の材料の特性を生かした実用化へのロードマップを具体的

に示せたことにより、成功したプロジェクトと判断でき、きわめて高く評価されるべ

きものと思われる。とりわけ、多層 CNT に対する単層 CNT の優位性は、実用化を

念頭に置いた本プロジェクトで行った種々の物性の比較により明確に示され、単層

CNT を主体に据えた本プロジェクトの初期設定の正しさを明確に表し、高く評価で

きる。単層 CNT の実用化が現実化するに当たって、材料としての単層 CNT の安全

性の問題は、きわめて重要な局面にいよいよなってきている。その意味で、本プロジ

ェクトで遂行されたナノ材料簡易安全管理技術に関わる研究課題は必要不可欠なも

のであったと同時に、本プロジェクトで遂行された内容は、単層 CNT の製造、加工

段階における生産従事者に対する安全・安心を与えるのにきわめて適切な手法の開発

と評価法の確立に成功しており、高く評価できる。 
・ 炭素繊維をはじめ、カーボンナノチューブ(CNT)などは我が国の大きな強みである。

本プロジェクトは、これをさらに強固なものにしてナノカーボンの産業競争力をつけ

るという点で重要なものといえる。また、第一線の研究者によって高いレベルの研究

成果が創出されている。さらに、ナノリスク評価など、ナノカーボンの産業化を支援

する研究も並行して行われており評価に値する。材料開発という視点では、期待が大

きい。 
・ シーズとニーズのギャップを埋めるように実用化が進められており、プロジェクトの

チーム構成と各チームのミッションがよくかみ合っている。技術の提供側が産業化の



1-2 
 

方で必要な領域までカバーして進めた点が特に評価できる。安全性というナノ材料の

負の側面(負のイメージ)を研究開発項目に取り入れ、実際に産業化まで到達できるよ

うにプログラムが組まれている。 
・ スーパーグロース法による単層 CNT の量産化技術と複合材料開発技術、eDIPS 法に

よる高品質単層 CNT の精密制御技術とそれに伴う半金分離技術の開発並びにプラズ

マ CVD 法による高品質グラフェンの製造技術等、当初の目標は概ね達成されている

と思われる。事業化に繋げるためには引き続き、安価な量産化技術の開発は不可欠で

あり、これで日本が誇るナノカーボン材料は一応出揃ったと考えられる。 
・ 単層 CNT を中心として、CNT の複合素材の開発から実用化へと一貫した開発研究が

なされており、後半からはグラフェンに関しても開発研究がなされた。実用化に直結

する大きな進展があり、出口戦略としての企業との提携も密になされている。事業者

の自主的な安全性確保の立場で安全性の研究も十分に行い、安全性の手順書を公表す

るに至った。 
・ すべての課題において当初の目標を達成しており、その中でも幾つかの課題に関して

は、質の面で目標値を超えた結果を出しており、また計画の点では早期に達成するな

どの特筆すべき成果もみられている。 
 
〈改善すべき点〉 
・ CNT安全性に関してはまだ事業者や国民の不安を完全に払拭するには至っておらず、

さらに国の関係機関やアカデミアとの密接ないわば All Japan 体制での安全基準に関

する取り組みが望まれるところである。 
・ 安全性に関する懸念を、国として解決して欲しい。 
・ 安全性に関しては。「そこまで」やったという印象を持てなかった。もっと科学的で

あるべきである。 
・ 優れた成果を裏付ける科学的根拠や新規発見などに関する内容をより明確に示すべ

きである。また、本事業の題目にある「低炭素社会の実現」において、各研究成果が

どのような寄与があり、総合した結果、事業全体として低炭素社会形成に対する成

果・効果がどのような指標のもとで表記できるかを示してほしい。 
・ 技術研究組合 TASC 以外のチームの位置づけで不明確な箇所がある。 

 
〈今後に対する提言〉 
・ 単層 CNT とグラフェンの使い分け、単層 CNT 内におけるスーパーグロース法 CNT

と eDIPS・CNT の差別化等、ナノ炭素材料の生産コスト、物性をはじめとするそれ

ぞれの特性をもう一度俯瞰的に整理し、個々の単層 CNT の特性を十分に生かし切っ

た実用化の明確な指針を示す段階に来ていると思われる。 
・ CNT の合成や分離については世界トップクラスの成果が得られているが、それが実

用化・事業化に結び付くかどうかはまだ不明である。今後は、国立研究開発機関を中

心とした研究者が、各企業の中に入って行って、実用化を一緒に行うというスタンス



1-3 
 

での研究にシフトするフェーズに来ていると考える。 
・ 日本発の新素材としてナノ炭素材料を世界に先駆けて実用化するために、企業との連

携を更に活性化すると共に、自前主義を脱却して他の既存技術との融合によって、よ

りスピーディーに製品化・事業化を実現してほしい。 
・ ナノカーボン材料は電気特性、熱特性のみならず光応答性や触媒活性、生体親和性等、

多彩な物性を有する極めて環境安定性に優れた材料である。よって、個々のナノカー

ボンの性状、特性に合わせた革新的な応用分野を、大企業だけでなく技術力のある中

堅企業も巻き込んで、産官学一丸となって促進できる挙党体制を構築して頂きたい。 
・ スーパーグロース法単層 CNT の主用途は、樹脂／ゴムや金属との複合材として取り

上げられているが、既存の炭素繊維やセラミックス材料との複合化も視野に入れて頂

きたい。また、単層 CNT の特性を生かして、既存の安価な多層 CNT との VALUE／

COST での明確な差別化を、絶えず市場や民間企業へ送り届けて頂きたい。 
・ シーズとニーズの谷を埋める事業のひとつのモデルになったと認められるので、この

方式の普及を図ってほしい。 
・ CNT の世界は、今後、長尺化と紡績化の方向に向かうのではないかと考えられる。

紡績可能な多層 CNT も市販され始め、一部では実用化されているが、紡績可能な単

層 CNT や 2 層 CNT は残念ながら殆ど手付かずである。知財問題はあるが、是非、

この種の材料開発にも取組んで頂きたい。 
・ 安全性の問題については、実用化段階までさしかかっている現段階において、製品化

された後における消費者視点からの安全性を担保する上で、例えばスーパーグロース

法 CNT、 eDIPS/CNT 毎の発癌特性等の本格的動物実験の必要性が高まっている状

況と思われる。今後何らかの提案が望まれる。 
・ CNT 事業に関する安全性を国民に公開しながら、さらに日本の基幹産業のひとつと

して継続した育成が望まれる領域である。 
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２ 各論 
２．１ 事業の位置付け・必要性について 
ナノ炭素材料、とりわけチューブ状の CNT および単層あるいは数層のグラファイト構造

からなるグラフェンの実用化は、現時点において 21 世紀における基幹的な新産業創生に向

けて遂行すべき重要かつ緊急性をもった課題であり、事業を進める意義としてきわめて妥当

であったといえる。日本発の素材・技術の優位性が活かせるテーマであるが、実用化するに

は長期にわたる研究開発が必要であり、安全性を含む幅広い科学的な技術基盤が不可欠であ

ることから、一民間企業で継続して成し遂げることは不可能で、NEDO 等の公的な施策の

もとで取組む必然性がある。 
今後、ナノ炭素材料の潜在的に有する優位性について、すべての可能性を十分吟味したか、

本事業で対象とした材料が現在既に実用化されている他の材料に対してコスト面も含めて

優位性が十分あるか、世界的に安価な多層 CNT の産業利用が進んでいる状況も踏まえ、冷

静かつ精緻な比較、検討を進めてほしい。 
 
〈肯定的意見〉 
・ 炭素原子だけから構成されるナノ炭素材料は、本質的に軽量であること、C-C 結合が

他の元素に比べ強い、など他の材料を圧倒する優位性を有しており、さらに、ナノサ

イズにおける電子的特性からケイ素をベースとする 20 世紀における種々の電子デバ

イスをはじめとする電子材料に置き換わる潜在性を秘めている。こうしたナノ炭素材

料、とりわけチューブ状の CNT および単層あるいは数層のグラファイト構造からな

るグラフェンの実用化に向けた本事業は、21 世紀における基幹的な新産業創生に向け、

現時点において遂行すべき重要かつ緊急性をもった課題であり、事業を進める意義と

してきわめて妥当であったといえる。 
・ CNT は日本で発見された材料であり、これを我が国で実用化まで結び付けることは

大きな意義がある。しかし実用化を実現するのは長期にわたる研究開発が必要であり、

本事業はこれを支える意味で重要なものである。また世界的な流れを考慮してグラフ

ェンをテーマに加えるなど適宜対応されてきた。加えて、ナノリスクの評価など、産

業化を支える研究も進められている。 
・ ナノカーボン材料は「技術立国日本」の代表的な知的資産であるが、それを活用した

革新的な部材・製品の実用化には安全性を含む幅広い科学的な技術基盤が不可欠であ

る。しかし、それには過去の産業界の実例からも明らかなように、一民間企業で継続

して成し遂げることは不可能であり、NEDO 等の公的な施策のもとで取組む蓋然性が

あると考えられる。 
・ 日本発の素材・技術の優位性が活かせるテーマであるが、産業化へのリスクも大きい

ため、本事業の必要性は非常に大きい。安全性評価をセットとしたことが、実用化へ

の支えとなっている。初期計画の CNT に限定せず、グラフェンにも柔軟に対処した

ことは評価できる。 
・ 日本で生まれた CNT の実用化は国策としても極めて重要である。 
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〈今後への提言〉 
・ ナノ炭素材料の潜在的に有する優位性について、すべての可能性を十分吟味したかど

うか、さらに、本事業で対象とした材料が現在既に実用化されている他の材料に対し

てコスト面も含めて優位性を十分活かしきれている事業内容か、冷静かつ精緻な比較、

検討が必要かも知れない。 
・ 世界的には安価な多層 CNT の産業利用が進んでいるが、単層 CNT に絞らざるを得

なかったことに一抹の懸念を覚える。日本には１社を除いて、汎用の多層 CNT を供

給するメーカーがいなくなったことが気掛かりであり、今後、対応を検討してもらい

たい。 
・ 低炭素社会実現にどのような形で寄与できるかを示すと共に、成果となる指標も明確

に示していく必要がある。 
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２．２ 研究開発マネジメントについて 
ナノカーボン材料の世界動向を踏まえ、グラフェンを評価対象に取り込む等、戦略的マネ

ジメントがなされている。各課題における研究の背景や目標設定も明確である。素材の量産

化から応用開発まで技術研究組合と産業界が緊密に連携して運営され、委託研究の成果を活

かした助成事業への展開、実用化を促進するためサンプルの提供、あるいはサンプル提供先

への必要に応じた助言等、研究開発マネジメントは極めて適切に行われている。 
一方、安全性評価のため、単層 CNT の動物実験強化も望まれる。また、目標レベルや、

知財戦略については、検討の余地がある。 
今後、企業との連携を更に活性化するとともに、他の既存技術との融合によって、よりス

ピーディーに製品化・事業化を実現してほしい。また、大学の成果や研究者を取りこんだオ

ープンイノベーションを図り、研究の幅を広げていただきたい。 
 
〈肯定的意見〉 
・ グラフェンを評価対象に取り込む等、ナノカーボン材料の世界動向を踏まえた戦略的

マネジメントがなされている。 
・ 各課題において研究の背景や目標設定が明確である。 
・ 素材の量産化から応用開発まで、谷がないようにマネジメントされている。技術研究

組合 TASC と産業界の連携が緊密に連携して運営されている。 
・ 委託研究の成果を活かした助成事業への展開、実用化を促進するためサンプルの提供、

あるいはサンプル提供先への必要に応じた助言、委託事業におけるテーマの設定、助

成事業におけるテーマの採択等、研究開発マネジメントは非常に適切に行われている。 
・ 複数の研究課題を多数の大学・研究機関・企業の連携のもとで遂行し、優れた成果を

出した点は、研究開発に関する高いマネジメント能力の結果であり、大変好ましい。

またサンプル提供に関しても戦略的に実施し、提供先での評価結果のフィードバック

にも積極的に取り組んでおり、大変良好と思われる。 
・ 研究フェーズや成果に応じて、適宜、助成事業へ切り替えるなど、効果的なマネジメ

ントが行われてきた。 
・ 研究委員会を定期的に実施し、テーマの一部を切り離し、途中参加を行うなど特に助

成事業に対するマネジメントは良い。 
・ 個別の企業との取り組みも含めて、優れた研究開発マネジメントがされている。 
・  

〈改善すべき点〉 
・ 安全性への懸念から実用化の開発研究が中断する環境を払拭するために、単層 CNT

の本格的な動物実験が必要ではなかろうか。 
・ 安全性や環境について責任を持って対応して欲しい。 
・ 当初の目標レベルがやや甘い感じがする。 
・ 知財に関する戦略が弱いように思う。 
・ TASC 外のチームをもっと結集できなかったか、検討が必要である。 
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・ 頻繁にミーティングが行われているようだが、もう少し回数を減らして、現場の研究

者の自由度を上げても良いのではないかと感じた。 
・ 結果的には間に合ったと思われるが、プロジェクト開始時(2010 年)にグラフェンも加

えられなかったか、総括が必要である。 
 
〈今後に対する提言〉 
・ 企業との連携を更に活性化すると共に、自前主義を脱却して他の既存技術との融合に

よって、よりスピーディーに製品化・事業化を実現してほしい。 
・ 国立の研究開発機関が中心となって研究を進めているが、もう少し大学の成果や研究

者を取りこんだオープンイノベーションの方向性を出しても良いのではないかと考

えます。 
・ 実用化へ向けた事業のひとつのモデルとして、今後の産業化に向けたプロジェクトに

この経験を活かすことを期待したい。 
・ 川上のナノカーボン材料の土俵はできたので、今後は川中、川下のより具体的な製品

開発企業との一体運営を希望する。埼玉県のような自治体ベースの取組を全国区に拡

大するのも一つの方策かと考える。 
・ 助成事業の増加に向けた努力に期待する。 
・ 海外知財に関する戦略の構築を期待する。 
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２．３ 研究開発成果について 
実用化への最終段階を迎えた現時点において、すべての項目において、目標値の達成また

は大幅達成の成果を挙げた点について非常に高く評価できる。単層 CNT の特性を活かした

各研究成果は、単層 CNT を使用することの優位性を明確に示しており、実用化に向けた具

体的な課題を明らかにしている。特に、スーパーグロース法 CNT は工業的生産段階まで進

み、わずかな添加量で熱、電気特性を著しく向上させるなど、最大の懸案事項であるコスト

面についても解決できる方向性を見出しており、日本のナノカーボンを牽引する本事業の最

大の成果を創出した。半導体/金属分離、高熱伝導性多層グラフェン等も十分な成果であり、

助成事業への技術提供も期待以上の数になっている。安全性の検討を設定していることも助

成事業への移行が容易になったことに結びついており大きな成果といえる。 
今後、本事業の展開時に大きな成果となり得る種がないか、今一度、推進・実施者間での

意思疎通を図り共通認識を構築した上で、炭素ナノ材料の潜在的優位性を活かせる応用開拓

を進めてほしい。 
 
〈肯定的意見〉 
・ 実用化の具体化への最終段階を迎えた現時点において、すべての項目において、目標

値の達成または大幅達成の成果を挙げた点について非常に高く評価できる。単層CNT
の特性を活かしたそれぞれの研究成果は、単層 CNT を使用することの優位性を明確

に示しており、実用化に向けた残された課題を具体的に明らかにしている。とりわけ、

スーパーグロース法 CNT は工業的生産段階まで進み、さらに、わずかな添加量で熱、

電気特性を著しく向上させるなど、最大の懸案事項であるコスト面についても解決で

きる方向性が見出されたことは、本事業の最大の成果であると思われる。 
・ CNT 量産化、半導体/金属分離、高熱伝導性多層グラフェン等、十分な成果であり、

助成事業への技術提供も期待以上の数になっていると認められる。安全性の検討をセ

ットにして進めたため、助成事業への移行が容易になったことも大きな成果である。 
・ スーパーグロースの大量合成や用途開発、eDIPS の大量合成などプロジェクトならで

はの成果が得られ、大きな進展があった。また、スーパーグロースの工場生産が開始

されるなど、日本のナノカーボンを牽引する成果を創出した。 
・ すべての課題において当初の目標を達成しており、その中でも幾つかの課題に関して

は、質の面で目標値を超えた結果を出しており、また計画の点では早期に達成するな

どの特筆すべき成果も見られた。 
・ ナノチューブの分散化技術から始まり、他の素材との複合化、またそれらの最終製品

に向けた取り組みに至るまで、予想以上の素晴らしい成果が得られている。とくに、

すでに製品化され、世界のトップシェアを取りそうなものが複数ある点は特筆に値す

る。 
・ ネガティブデータを評価している点が良い。サンプル提供を可能にした点は高く評価

できる。 
・ 概ね目標を達成していると判断できる。 
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・ 現時点までの開発成果は、概ね投下予算に対して妥当と考える。 
・ スーパーグロース製法に期待できる。 
・ サイエンスとしての研究成果を出している。 

 
〈改善すべき点〉 
・ ナノチューブの製造・分離に関しては大きな成果が得られているが、ゴム・アルミ複

合材料などの可能性を提示するのにとどまり、コスト、競合製品との差別化や実用の

可能性など実用化へと繋がるかまだ判断できない。また、数値目標を達成したからと

いって、それが本当に意味あることなのか不明である。 
・ 優れた成果を裏付ける科学的根拠や新規発見などに関する内容をより明確に示すべ

きである。 
 
〈今後に対する提言〉 
・ 目標の初期設定が正確かつ精緻になされたことの証左でもあるし、本事業推進者のた

ゆまぬ努力の結果とも言え、事後評価の評点を下げる事柄ではないが、中間評価後の

事後評価として多少酷な言い方ではあるが、目標達成度において計画を大幅に達成し

た項目が少ない点が多少気になる。多くの研究、開発において当初目的あるいは目標

を超えた思わぬ展開や成果が、事業全体の活性度を非常に向上させるが、本事業の事

後評価の段階において今後の大発展を予感させるようなわくわく感に若干欠ける点

が残念である。本事業の展開時の中で金のたまごの積み残しがなかったか、どうか、

今一度事業推進者間での意思疎通と更なる共通認識の構築も必要であると思われる。 
・ NEDO プロジェクトという性格上、仕方ないかもしれないが、実施者が数年後を見越

した数値目標を設定すること、および予期しない成果を促すということも抑制される

といった理由により、数値目標を設定して、それをクリアすることにあまり意味を見

出せない。評価が困難になると思うが、より本質的な成果を評価する姿勢をもつべき

と思う。 
・ 炭素ナノ材料の潜在的優位性を引き出す基礎的研究、開発の再度見直しが必要ではな

いか。 
・ 半導体/金属分離のように、他機関では全く到達していなかった独自技術が開発されて

いるが、用途の開拓は不十分と思われる。もっと独自技術の優位性を活かせる応用の

開拓を進めてほしい。 
・ 素材を提供しながらうまくいかなかった例の検証をもう少しきっちりやることで、新

たなシーズが見つかる可能性があろう。 
・ 正に改善すべき材料の改善に期待する。 
・ ナノチューブのナノリスクはまだ不安を払拭されたとは言い難く、今後も継続した研

究が望まれると考える。 
・ 企業の最終判断は経営者のナノマテリアルの安全性に関する判断に依存している部

位もあることから、振り返って安全性に関しても十分なアウトリーチ活動が必要であ
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ると考える。 
・ 本事業で得られた基盤技術に関して、当該事業以外の分野での展開についても検討を

開始してもよい時期かと思う。 
・ 優れた成果を挙げているので、成果の普及を是非強化してほしい。 
・ 研究者としての業務成果を示す意味で Science としてのレベルをより明確に示すアウ

トリーチ活動を行うことが望ましい。 
・ 研究開発成果のプレス発表は大事だが、もっと民間企業の研究現場に届くような売り

込み姿勢も必要かと思います。 
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２．４ 実用化・事業化に向けての見通し及び取り組みについて 
実用化、事業化に向けての取り組みは研究成果を十分把握した上で的確になされており、

特に、事業化に向けたスケールアップ時の問題点やコストはきちんと把握されている。また、

企業へのサンプル提供をはじめ、その後のサポートなど様々な試みが行われ、助成事業が多

数始まっており、成果の波及効果は大きいと認められる。人材交流も含めて産学連携が効率

的に進められ、実用化に向けた戦略・方針も明確である。 
一方、実用化、事業化に向けて、現行材料や他の現在開発中の新材料との特性比較、コス

ト面における優位性には十分注意する必要がある。安全性基準は国を挙げての省庁連携の体

制を構築することも望まれる。 
多層 CNT では成し得ない単層 CNT ならではの製品設定が極めて重要で、最終製品を開

発するメーカーとの長期にわたる共同開発体制を継続し、より広範囲に応用製品を発掘する

ことに努めてほしい。 
 
〈肯定的意見〉 
・ 実用化、事業化に向けての取り組みは研究成果を十分把握したのち、的確になされて

いる。特に、事業化に向けたスケールアップ時の問題点やコスト面の把握は冷静にな

されている。 
・ 企業へのサンプル提供を始め、その後のサポートなど様々な試みが取られてきて、そ

のうちのいくつかは助成事業へと発展している。 
・ 人材交流も含めて産学連携が効率的に進められ、実用化に向けた戦略・方針も明確で

ある。 
・ 実用化・事業化に関してはすでに十分な数のシーズがあり、しかも製品化もすでに開

始されている。この点で見通しは明るく、十分な取り組みがなされたといえる。 
・ 助成事業が多数始まっており、波及効果は大きいと認められる。 

 
〈改善すべき点〉 
・ 現行材料や他の現在開発中の新材料との特性比較、コスト面における優位性には十分

注意する必要がある。 
・ 生物評価を外部に委託しており、当該企業が責任を取っている印象を受けた。国立研

究開発機関として、これらを実施できる体制がいるのではないかと思う。 
・ 断念に至った理由が不明確なものが見受けられる。理由について十分な解明が望まれ

る。 
・ 素材を提供しながらうまくいかなかった例の検証をもう少し完全にやったほうがよ

い。 
 
〈今後に対する提言〉 
・ 現時点はナノカーボン材料に関する技術基盤との量産化技術が見えてきた段階で、コ

ストを含めた最終製品への活用こそ今後の最大の課題である。多層 CNT では成し得
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ない単層 CNT ならではのターゲットと革新的製品の設定が極めて重要になる。その

ために、最終製品を開発するメーカーとの長期にわたる共同開発体制を構築する必要

性を感じる。 
・ 優位性を有する素材が多数開発されているので、より一層の応用製品の発掘に努めて

ほしい。また、サンプル提供などを行っていたが、助成事業に至らなかった提供先に

ついて、なぜ断念に至ったか、フォローもお願いしたい。 
・ より広範囲に用途開発の可能性を探って欲しい。 
・ 大量生産は大きく進展したが、まだ製品化は助成事業として開発途上であり、生産技

術よりも用途開発に向けた今後の継続した研究開発が求められる。 
・ 装置・技術のスケールアップなどの課題を遂行する際の主役は、企業の研究者・技術

者として、研究機関・大学側はあくまでもシーズ技術の提供・開示としてサポートに

徹し、レシピを開示した上で、実用化・事業化には、個々の企業が持つ固有技術やノ

ウハウを積極的に活用する取り組みが望ましい。 
・ 知財の戦略が今後ますます重要になると考えられる。 
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３．各研究開発項目の評価 
３．１ 研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 
３．１．１ 研究開発成果について 
動物実験に依存しないナノ炭素材料の有害性評価手法の開発において、安価かつ簡便な手

法の開発に成功している。また、製造から廃棄までの諸過程における暴露に対して、迅速か

つ簡便な手法により有効な手法の確立にも成功し、いずれも初期の目標に十分到達してい

る。作業環境でのナノマテリアルの飛散測定や、細胞や動物を使用した肺を中心とする評価

系の確立を行い、安全性の国際動向を調査・把握した上で、作業環境計測の手引き書やケー

ススタディ報告書の公開や知識の普及にも努めている。生産現場への指針から標準化活動ま

で幅広い活動がなされており、ナノチューブの産業応用を促す取り組みも行われた。 
一方、中皮腫発がんも不安視されることから、単なる毒性だけでなく、中皮細胞や腹腔内

投与を使用した動物実験データによる補完も望まれる。安全性に関しては、事業者による自

主安全だけではなく、国を挙げての省庁連携の体制を構築することも望まれる。 
今後、発がん性に関しては、可能な限り該当機関や発がんの専門家などと協力し、世界に

向けて本成果を発信して、本成果が安全管理基準の世界標準に繋がることを期待する。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ 動物実験に依存しないナノ炭素材料の有害性評価手法の開発において、安価かつ簡便

な手法の開発に成功している。また、製造から廃棄までの諸過程における暴露に対し

て、迅速かつ簡便な手法により有効な手法の確立にも成功しており、これらはいずれ

も初期の目標に十分到達しており、高く評価できる。さらに、ナノ炭素材料生産事業

者が自主安全管理を実践することを可能とする事例報告書の作成を完成しており、初

期の目標を十分に達成している。 
・ ナノ材料の分散化技術の開発より開始し、作業環境でのナノマテリアルの飛散測定や、

細胞や動物を使用した肺を中心とする評価系の確立を行い、安全性の国際動向を調

査・把握した上で、作業環境計測の手引き書やケーススタディ報告書の公開や知識の

普及に努めている。 
・ 簡便で迅速な CNT 安全性評価手法や暴露評価手法の開発、さらにはケーススタディ

報告書の発刊など、ユーザーにおける安全管理・取扱い技術のレベル向上に大きく貢

献する成果が得られ、大変評価できる。 
・ 安全性の試験に限らず、実験手順書の作成、国際標準化への寄与など幅広い活動を行

い、ナノチューブの産業応用を促す取り組みが行われた。 
・ 生産現場への指針から標準化活動まで幅広い活動がなされており、十分な成果であっ

たと評価できる。 
・ 研究成果や情報発信等、概ね目標を達成していると感じる。安心した作業環境を構築

する上で参考になる。 
・ 安全性をブランド力としている点や、ウェブサイトの速報性が評価できる。 
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＜改善すべき点＞ 
・ メディアや国民は中皮腫発がんを最も不安視していることから、中皮細胞や腹腔内投

与を使用した動物実験も併用することが望ましい。 
・ 事業者による自主安全ではなく、国立の研究開発機関が主導してほしい。 
・ 平成 26 年度に動物試験が行われているが、まだ安全性が確認できたとは言い難い。 
・ 動物実験例を増やして頂きたい。 
・ CNT 一般の安全性指針と、特定種類の CNT(eDIPS、スーパーグロース法)にのみ適

用される安全性指針について、切り分け・整理が必要と思われる。 
・ CNT 複合材料における飛散粒子の評価などは、使用環境で大きく異なる結果である

ので、まずは CNT 単体での暴露評価手法に基づく管理体制の確立を徹底すべきと考

える。 
 
＜今後に対する提言＞ 
・ 単なる毒性だけでなく、発がん性に関しても可能な限り考慮した実験系の唱道が望ま

れる。規制は厚生労働省が関わることから、その該当機関や発がんの専門家などとの

コラボレーションが望ましい。 
・ 引き続き、世界に向けて本成果を発信して、本成果が安全管理基準の世界標準に繋が

ることを期待する。 
・ 時間がかかり難しいとは思うが、プロジェクトには大きな予算があるので、動物を使

った吸入試験を検討されることを強く望みます。 
・ 環境影響という視点が少ないので、GLP 評価法の確立など継続検討が必要と思う。 
・ ユーザーの拡大には本項目の成果の普及が特に重要である。 
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３．１．２ 実用化に向けての見通し及び取り組みについて 
安全性試験手順書、作業環境計測の手引き、自主安全管理のためのケーススタディ報告

書はいずれも秀作である。CNT の毒性に関する安全性に関する成果は条件の設定等に十

分に考察され、長期評価も検討されており、生産における安全基準は確立しつつあると認

められる。また、企業の相談に乗るなど、安全性に関する普及活動も十分に行っている。 
一方、CNT 利用の事業化が本格化するのに応じて、加工、廃棄等における CNT の暴

露形態は、さまざまな環境下で異なった状況になることが予想され、継続的な検討が必要

となる。また、単層 CNT と発がん性との関係については、事業化可能な材料での長期試

験に対する考え方の整理も必要である。 
今後、生産者とともに、ユーザーが納得できる安全指針を示し、グローバルな安全基準

を日本がリーダーシップをとって決定していくよう進めてほしい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ 安全性試験手順書、作業環境計測の手引き、自主安全管理のためのケーススタディ報

告書はいずれも秀作である。CNT の毒性に関する安全性に関する成果は条件の設定

等に十分な考察がなされており、今後の事業化を明るいものにしている。 
・ 生産現場への指針の提示等、実際的な成果が提出されており、生産における安全基準

は確立しつつあると認められる。 
・ 評価手法の確立や管理基準に関する報告書作成など、実用化に直結する目に見える成

果が得られている。 
・ 企業の相談に乗るなど、安全性に関する活動は十分に行っている。 
・ 長期評価にも検討をしている点が評価できる。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ CNT 利用の事業化が本格化するのに応じて、加工、廃棄等における CNT の暴露形態

は、さまざまな環境下で異なった状況になることが予想される。今回提示された暴露

の定量化手法で十分対応しきれるのか、継続的な検討が必要と思われる。また、CNT
の形状に原因する事業者の漠然たる不安感は、そのまま製品化された際の消費者の不

安感に共通するものであろうから、発癌と単層 CNT の関係は、この際、可能な限り

科学的に調査する段階にきているのではなかろうか。 
・ 企業の現場を想定したスケールアップ環境での適用性に関して、より多くの企業の意

見を参考にした実験・評価を進めて頂きたい。 
・ 製品がユーザーに渡った後の廃棄等も、製品化前に評価すべきである。 
・ 事業化可能な材料は長期評価を避けられないのではないか。長期試験に対する考え方

の整理が必要である。 
 

＜今後に対する提言＞ 
・ 生産者とともに、ユーザーが納得できる安全指針を示すことが今後重要である。 
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・ 安全性に関しても、グローバルな基準を日本がリーダーシップをとって決定していく

ようにしてほしい。 
・ CNT を含有する最終製品の安全性を個々の中堅、中小企業に負担させなくてもよい

具体的な方策を提言されると実用化の促進に繋がると思う。 
・ 本成果を活用し、安全管理・検査を主要業務とするベンチャー企業の立ち上げも検討

してほしい。 
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３．２ 研究開発項目②-3-1 単層 CNT の形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発 
３．２．１ 研究開発成果について 
合成・分離に関して世界的にみても素晴らしい成果がいくつも出ている。eDIPS 法によ

る形状制御、連続合成装置の開発は、透明導電用途における eDIPS 材料の優位性を明らか

にした。スーパーグロース法 CNT の量産化については、大型反応炉での連続合成技術に関

する実証も行われ、その成果を企業に技術移転した点などは目標達成に向けた十分な成果と

いえる。金属・半導体分離技術の開発は系統的かつ広範囲にそのメカニズムまで丁寧に研究

され、新規大量分離法の発見に繋がる成果といえる。低欠陥高スループット分離法の開発で、

欠陥導入が避けがたい超音波破砕過程なしに孤立分散化を可能にする手法を明らかにした

点は、今後の電子デバイス等への実用化においてきわめて重要である。ただし、eDIPS 法

での単層 CNT の直径や結晶性などの物性に関するプロセス制御因子の説明に加えて、基礎

となる原理・現象解明が望まれる。 
今後、単層 CNT の有している潜在的特性を十分に活かせる単一カイラリテイ分離法の開

発や、単一カイラリテイ CNT 作成技術の開発などにも果敢に取り組んで戴きたい。本事業

で開発された半金分離技術は極めて独創性・意外性が高いので、応用分野に特化した検討を

強化してほしい。また、すべてのナノカーボン材料に共通の課題であるが、低コスト化にも

引き続き挑戦してほしい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ 合成・分離に関して世界的に見ても突出した成果が多数得られており、本プロジェク

トで最も高いアクティビティと成果が示されている。また基礎的ではあるがプラズモ

ンによる長さや欠陥の検出技術は独自の開発で非常に興味深い手法である。 
・ eDIPS 法による形状制御、連続合成装置の開発において大きな成果が得られている。

さらに、eDIPS 法により得られる単層 CNT 糸の連続巻き取り回収に成功し、また、

その物性測定から本手法による単層 CNT の優れた伝導特性を明らかにしている。こ

れにより透明導電用途における eDIPS 材料の優位性が明らかにされたことは高く評

価できる。また形状制御に必須事項であるチューブ長を簡便かつ定量的に見積もる技

術をその背景となる理論的裏付けのもと明らかにしたことは非常に高く評価でき、今

後実用化段階において用いる材料の品質管理等において十分に活用されるであろう。

スーパーグロース法 CNT についてはその合成技術においてほぼ終了に近い段階まで

到達していると思われる。特に合成における高結晶性と収率に限界があることを明ら

かにした点は、多くの示唆に富んでいる。金属・半導体分離技術の開発は系統的かつ

広範囲にそのメカニズムまで丁寧に研究されており、今後の更なる新規大量分離法の

発見に繋がる成果を残しており、高く評価できる。また、低欠陥高スループット分離

法の開発により、欠陥導入が避けがたい超音波破砕過程なしで孤立分散化を可能にす

る手法を明らかにした点は、今後の電子デバイス等への実用化においてきわめて重要

であり、高く評価できる。 
・ 個々のテーマの技術開発は概ね達成されたと判断できる。特に、アンテナ効果を使っ
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たCNTの長さ評価は、製品特性に及ぼすCNTの長さ方向の重要性と今後の単層CNT
の製造管理技術に繋がる基本技術として特筆すべき成果と思われる。また、ゲルカラ

ムクロマトグラフィーによる精密な半金分離技術も将来的には重要な基本技術と考

えられる。 
・ アンテナ法による CNT の長さの新たな測定技術の開発に加え、実用化においては、

スーパーグロース法・大型 eDIPS 法・半導体 CNT において開発研究が進展し、すで

に十分に実用化が開始されている。また、その直径制御技術が開発されたこともすば

らしい。また、実用化のための分散技術に関してもすばらしい結果が得られた。 
・ 大型反応炉での連続合成技術に関する実証も行われ、その成果を企業に技術移転した

点などは目標達成に向けての十分な成果といえる。 
・ スーパーグロース法 CNT の量産化等、独自技術が産業技術まで育っていることが認

められ、期待以上の成果と認められる。 
・ CNT の糸は素晴らしい。eDIPS の商業生産、管理技術の開発、スーパーグロース法

のコスト、品質向上は評価できる。 
・ このプロジェクトとして十分な成果が得られている。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ eDIPS 法での単層 NT の物性（直径・結晶性など）に関するプロセス制御因子の説明

に加えて、基礎となる原理・現象解明の結果などを簡潔に説明することが望ましい。 
・ スーパーグロース法については量産化が達成されているが、eDIPS 法の量産化につい

ては、もっと原理に立ち返った改善技術が必要と思われる。 
・ CO2レーザーによるナノチューブ製造は特筆する成果がなかったようにみえた。 

 
＜今後に対する提言＞ 
・ 例えば単層 CNT の電気伝導特性は１本の CNT ではシリコン半導体の特性を大幅に

上回っている点等を考慮すれば、単層 CNT の有している潜在的特性をストレートに

使い、コスト高を十分に超えた優位性を活かすのが CNT 利用の本筋であろう。この

意味において、分離過程において特性劣化を生じない単一カイラリテイ分離法の開発

か、単一カイラリテイ CNT 作成技術の開発など、より困難な挑戦的課題も残されて

いると思われる。 
・ 国際的に見ても素晴らしい成果がいくつも出ており、今後の研究の継続を通じたより

一層の発展が期待できる。 
・ eDIPS の量産技術への基礎的検討が望まれる。本事業で開発された半金分離技術は極

めて独創性・意外性が高いので、応用分野に特化した目標設定をして強化していただ

きたい。半導体デバイスであればスループットより純度が重要。 
・ 基板成長法はどうしても繊維径が太くなるようであるが、将来テーマとして、紡績可

能な繊維径の細い長尺単層 CNT や DW-CNT の技術開発にも挑戦して頂きたい。 
・ 良好な条件選定の次の段階として、品質上、不良となる条件の把握に向けた実験・解
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析も進めて頂きたい。 
・ コストのさらなる低減を望む。 
・ 価値を高めるための用途探索や、ロットバラツキを抑えることが必要である。 
・ 全てのナノカーボン材料に共通の課題であるが、継続的な低コスト化に挑戦してほし

い。 
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３．２．２ 実用化に向けての見通し及び取り組みについて 
eDIPS 法によって作成された単層 CNT を用い、CNT を主たる材料として用いた実用

化の可能性が CNT ファイバー、フレキシブル透明電極、印刷エレクトロニクス等の分野

において明示された。単層 CNT の潜在的優位性は実用化に向けた研究開発によって明ら

かにされたが、同時に製造コストの問題がより明確になりつつあることも本事業の大きな

成果である。スーパーグロース法の単層 CNT は革新的な複合材料へ、eDIPS 法の単層

CNT は電子デバイスへ、グラフェンは熱伝導材料へと、個々のナノカーボンの性状と特

性に合致した応用分野が少し見えてきた。 
今後、単層 CNT の本質的優位性を引き出すための最適なチューブ径の作製方法の探索、

半導体 CNT 用途の発掘、金属 CNT の利点を活かした用途探索に期待したい。また、従

来からある複合材料への展開に加えて、半導体やフレキシブルデバイスといったエレクト

ロニクス分野での応用など、よりインパクトの大きな実用化に向けた展開にも期待する。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ eDIPS 法によって作成された単層 CNT 用い、CNT を主たる材料として用いた実用化

の可能性が CNT ファイバー、フレキシブル透明電極、印刷エレクトロニクス等の分

野において明確に示された。単層 CNT の潜在的優位性は実用化に向けた研究開発に

よって明確に示されたが、同時に製造コストの問題がより明確になりつつあることも

本事業の大きな成果であろう。 
・ スーパーグロース法単層 CNT は革新的な複合材料へ、eDIPS 法単層 CNT は電子デ

バイスへ、グラフェンは熱伝導材料へと、個々のナノカーボンの性状と特性に合致し

た応用分野が少し見えてきたように感じられる。 
・ ナノチューブの大量合成に関して着実に進展しており、コスト低減や高品質化に向け

た研究が着実に進んできている。 
・ 事業化は十分進んでいると認められる。事業側とのとのギャップが生じないように進

められている。 
・ 既に技術移転を進めているとのことで良好と思われる。 
・ 実際の事業化も行われており、十分に評価できる。 
・ CNT チャネルが生きている。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ 従来の 3 倍という規模ではなく、数十～数百倍以上の規模にスケールアップした場合

に想定される技術課題をこれまでのデータ・結果を元に予測してほしい。（実際の装

置をスケールアップする必要はない） 
・ コストの試算など、大型化の基礎となる情報を提示することが望まれる。 
・ ゲル濾過とのコスト比較が望まれる。 

 
＜今後に対する提言＞ 
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・ eDIPS/CNT の生産能力増大への成果は本事業で明確に示されたが、単層 CNT の本

質的優位性を引き出すためにも 1nm よりさらに細いチューブ径作成の最適化条件の

探索が良いのではないか。 
・ 半導体/金属分離については、現状レベルの分離比で事業化できる半導体 CNT 用途の

発掘と、金属 CNT の利点を活かした用途の探索を期待したい。 
・ 従来からある複合材料への展開に加えて、半導体やフレキシブルデバイスといったエ

レクトロニクス分野での応用など、よりインパクトの大きな実用化に向けたさらなる

展開を期待する。 
・ eDIPS のコスト低減、製品化に期待する。 
・ 幅広い産業界が取り組めるよう、研究成果をもっと積極的に PR して頂きたい。 
・ 工場建設を期待したい。
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３．３ 研究開発項目②-3-2 単層 CNT を既存材料中に均一に分散する技術の開発 
３．３．１ 研究開発成果について 
フッ素ゴムを母材とする高分子材料やアルミニウム、銅の金属との複合体の安定的な構造

形成に成功するとともに、これら複合体の実用化に現実味を与える高い熱および電気伝導特

性を実現させたことは非常に高く評価できる。特にフッ素ゴムあるいはアルミニウムとの複

合体形成において、炭素繊維を添加し、特性を著しく向上させたアイディアは特筆に値する。 
一方、CNT の単分散以外にもプロセス因子の影響を考える必要があり、CNT 濃度や数

量・サイズに関する知見も必要となる。 
今後、単層 CNT の中でもなぜスーパーグロース法 CNT が高い特性を示すのか、CNT と

高分子、炭素繊維、金属等との界面構造の物理、化学的性質の更なる解明、均一分散技術の

実現を支える要因が何であるかを明確にし、学術論文での発表を積極的に行い、他の研究者

との連携も進めて頂きたい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ フッ素ゴムを母材とする高分子材料やアルミニウム、銅の金属との複合体の安定的な

構造形成に成功するとともに、これら複合体の実用化に現実味を与える高い特性（熱

および電気伝導）を実現させたことは、非常に高く評価できる。特に、フッ素ゴムあ

るいはアルミニウムとの複合体形成において、炭素繊維を添加し、特性を著しく向上

させたアイディアは特筆に値する。 
・ スーパーグロース法の単層 CNT は孤立分散するべきではなく、凝集物として認識で

きない程度に解れた状態（解繊）で長尺の特性を利用した方が良いという考え方に賛

成である。 
・ 高分子やゴムに限らず、アルミニウム、銅などとの複合材料など多様な応用を探索し

て、可能性を提示したことは評価できる。 
・ 樹脂・金属への分散技術も確立でき、その結果、それぞれの目標特性を達成できてお

り、良好な結果といえる。 
・ 単層 CNT の分散評価技術の開発から、種々のゴム複合材料が開発されたことはすば

らしい。 
・ ゴムや放熱材料において産業化は期待通りに進んでいる。 
・ クロマトグラフィーを利用した評価技術、製品としての均一性を評価する。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ 目標達成においては、CNT の単分散以外にもプロセス因子の影響も考えられる。例

えば、金属複合材料の作製において、SPS 法が必須であるか否かは実用化を考えた場

合の大きな課題となる。支配因子に関する検討も進めるべきと思う。また、本製法を

適用する際の上下限値（例えば、CNT 濃度や数量・サイズ）に関する実験も実施し

てほしい（実用化におけるサポートデータとして利用） 
・ 成果の評価のためには、ベンチマークを示しながら、複合材の特性を客観的に比較す
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ることが望まれる。 
・ 分散液のキャラクタリゼーション。 

 
＜今後に対する提言＞ 
・ 単層 CNT の中でもなぜスーパーグロース法 CNT が高い特性を示すのか、CNT と高

分子、炭素繊維、金属等との界面構造の物理、化学的性質の更なる解明が必要と思わ

れる。 
・ 均一分散技術の実現を支える Science が何であるかを明確にし、できれば学術論文で

の発表を積極的に行い、他の研究者との連携も進めて頂きたい。 
・ 界面特性など、将来問題となる事項も先取りして基礎的な検討含め開発を進めてほし

い。 
・ デモンストレーションのレベルから実用化へと進めていくことを期待する。 
・ 解繊状態を定量化する技術が極めて重要だと考える。 
・ 低コスト化に期待する。 
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３．３．２ 実用化に向けての見通し及び取り組みについて 
事業化に向けたコスト面、スケールアップに際しての困難な点等が丁寧かつ詳細に検討

されており高く評価できる。また、製品ターゲットに対して単層 CNT の優位性を保つ戦

略も注意深く検討されている。実用化に向けては、独自技術であるスーパーグロース法

CNT と、ターゲットとした複合材料の適合性が優れている点、kg 単位での生産性まで考

慮されている点、すぐれた熱伝導性材料が開発された点が評価できる。多くの企業に技術

移転がなされて、今後の実用化が期待できるものである。 
ただし、樹脂・金属共に、量産製法に適用した際に目標特性が発現するかを早期に検証

し、必要に応じて材料・プロセスにおいて改善・改良すべき内容の整理・検討が望まれる。 
今後、企業での量産工程に適用できるか否か、課題整理を早急に行い、国の研究開発機

関がハブとなりながら各社間の情報共有を行い、一つでも多くの製品を世に出して頂きた

い。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ 事業化に向けたコスト面、スケールアップに際しての困難な点等が丁寧かつ詳細に検

討されており高く評価できる。また、製品ターゲットに対して単層 CNT の優位性を

保つ戦略も注意深く検討されていると思われる。 
・ 高導電性や高熱導電性ゴム、あるいは雷対策に十分な伝導率を有する炭素線維の開発

はすばらしい。単層 CNT アルミ複合材料・銅複合材料へも応用が進んでいる。 
・ 実用化のターゲットは、CNT の特徴とスーパーグロース製法などの独自技術とよく

マッチしている。 
・ 多くの基盤材料が開発されており、期待できる。kg 単位での生産、熱伝導性材料が評

価できる。 
・ 多くの企業に技術移転がなされており、今後の実用化が期待できるものである。 
・ 具体的な対象製品を想定し、多くの企業との連携を進めており、良好と思われる。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ 前述の通り、樹脂・金属共に、量産製法に適用した際に目標特性が発現するか否かを

早期に検証し、必要に応じて材料・プロセスにおいて改善・改良すべき内容を整理・

検討した方がよいと考える。 
・ 将来のインパクトをもう少し明確にしてほしい。 

 
＜今後に対する提言＞ 
・ 企業での量産工程に適用できるか否か、適用するための課題整理を早急に行い、一つ

でも多くの製品を世に出して頂きたい。 
・ 国立の研究開発機関がハブとなりながら、各社間の情報共有を行って、さらに研究を

進展させることを望む。 
・ 用途開発をより積極的に行ってほしい。 
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・ CNT-Cu については、LSI までは入りにくいとしても、実装技術として実用化を進め

てほしい。LSI メーカーや実装側と共同開発できないか、将来のことではあるが期待

したい。 
・ 金属との複合化における「めっき技術」はナノカーボン材料共通の革新的な技術に繋

がると考えられる。金属の種類にもよるが、より安価、簡便なめっき技術に仕上げて、

広く産業界へ広めて頂きたい。 
・ 3 大基本材料であるセラミックスとの複合化が取り上げられていないが、産業界から

のニーズが少ないためなのかがわからないが、スーパーグロース法の単層 CNT の長

さを活かした高耐久性電極や比表面積の大きさを活かした触媒担持体に期待してい

る。 
・ 先ずはゴムや銅との複合化で多層 CNT では達成できない製品での実績を期待してい

る。 
・ さらに高付加価値の応用が望まれる。表面の機能付与についても考慮していくべきで

あろう。 
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３．４．１ 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その１） 
３．４．１．１ 研究開発成果について 
プラズマ CVD 法によって単層から数層の高品質グラフェンが安定的に合成できる見通し

を得た意義は大きく、２層グラフェンにおいて 850℃という比較的低温のプロセスで初期の

目標の透明度、電気伝導度を達成したことは高く評価できる。材料基礎研究と応用基礎研究

の連携相乗効果によりA4サイズまでの高品質透明導電膜まで短期間で到達したことは特筆

に値する。基礎研究面における物質のキャラクタリゼーションは詳細に検討されており、今

後グラフェン透明導電膜の本格的実用化に取り組む際の重要な知見となろう。多層グラフェ

ン放熱材における開発研究においては、厚さ 0.9‐2.1μm のグラフェンフィルムにおいて

非常に高い熱伝導性を実現し、フィルム状の構造を活かした新たな市場開拓を期待させる成

果を生み出している。特に高熱伝導性多層グラフェンのビームセンサーへの応用は高く評価

できる。ただし、透明電極応用におけるコストや品質、スループットの比較を十分行って戴

きたい。 
今後、プラズマ CVD によるグラフェン作製における最大の問題点は、炭素供給の最適化

が未踏である点であり、研究開発を継続して良い成果を出していただきたい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ プラズマ CVD 法によって単層から数層の高品質グラフェンが安定的に合成できる見

通しができたことの意義は大きい。 
・ プラズマ CVD 法により２層グラフェンにおいて 850℃で初期目標の透明度、電気伝

導度を達成したことは高く評価できる。材料基礎研究と応用基礎研究の連携相乗効果

により A4 サイズまでの高品質透明導電膜まで短期間で到達したことは、特筆に値す

る。基礎研究面における物質のキャラクタリゼーションはきわめて丁寧に、詳細にな

されており、今後グラフェン透明導電膜の本格的実用化に取り組む際の重要な知見と

なろう。高く評価できる。さらに、多層グラフェン放熱材における開発研究において

は、厚さ 0.9‐2.1μm のグラフェンフィルムにおいて非常に高い熱伝導性を実現して

おり、フィルム状の構造を活かした新たな市場開拓を期待させる成果を生み出してい

る。非常に高く評価できる。 
・ 大変優れた成果と認められる。特に高熱伝導性多層グラフェンのビームセンサーへの

応用は高く評価できる。 
・ 短期間の研究開発ではあったが、高スループット製造法に関して多くの知見を得てい

る。また多層グラフェンの放熱応用の実用化が行われており、優れた成果が得られた

といえる。 
・ １年数ヶ月という短期間のうちに、フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発

を成し遂げたのは評価できる。 
・ 開発促進財源投入の目的を十二分に果たしており、性能面やスケール面でも極めて優

れた成果を出している。 
・ 大型グラフェンシートの開発、熱伝導性は評価できる。 
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＜改善すべき点＞ 
・ 透明電極応用におけるコストや品質、スループットの比較がなされていない。 

 
＜今後に対する提言＞ 
・ プラズマ CVD によるグラフェン作成における最大の問題点は、炭素供給の最適化が

未踏である点であろう。外部からの炭素供給なしで結果的に優れた特性を有するグラ

フェン作製に成功しているが、装置内残留ガス利用の作成法では、装置の長時間使用

や装置そのものの形状変化によって最適化条件は変化するであろう。こうした不安定

性は制御された外部からの炭素供給無しでは取り除くことはできない。早急に解決し

ていってほしい。 
・ プラズマ CVD 法とポリイミド薄膜の超高温処理法の両面から、グラフェン層の層数

制御、大面積化、低コスト化等の開発を継続して頂きたい。 
・ 透明導電膜のへ向けた取り組みでは、roll-2-roll 技術でも先導性を発揮してほしい。 
・ 良好な特性を再現できることが確認されているので、特性不良となるプロセス領域を

是非とも提示してほしい。 
・ 本成果に関する基本原理の展開により、新たな機能性素材の創製にチャレンジしてほ

しい。 
・ 世界的な競争で厳しい分野だが、今後も研究開発を継続して良い成果を出していただ

きたい。 
・ より多様な材料開発に期待。 
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３．４．１．２ 実用化に向けての見通し及び取り組みについて 
透明導電フィルムやセンサーなど具体的な製品での性能評価も進んでおり、特に機能を

活かした高付加価値センサーの製品化は戦略的にも大変好ましい。グラフェン利用が有望

な用途の抽出に活かされている。多層グラフェン加速器ビームセンサーとしても実用化が

始まっている。こちらは世界的にも競争相手がいない程すばらしいものである。ただし、

層間熱接続材料については、特徴をもっと明確にし、既存材料と代替可能であることを示

してほしい。 
今後、プラズマ CVD 法による数層のグラフェン応用の開発や、高熱伝導性多層グラフ

ェンの用途拡大、ビームセンサーに加え、原子層材料として将来の超高性能積層デバイス

やセンサーの基幹材料になるのではないかと期待される。企業連携も加速してほしい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ 透明導電フィルムやセンサーなど具体的な製品での性能評価も進んでおり、特に機能

を活かした高付加価値センサーの製品化は戦略的にも大変好ましい。 
・ CNT と異なり、緻密な二次元構造体の優位性を活用できる製品開発を期待したい。

加速器ビームセンサー用への採用は勇気づけられる。 
・ グラフェン利用が有望な用途の抽出に活かされている。多層グラフェン加速器ビーム

センサーとしても実用化が始まっている。こちらは世界的にも競争相手がいない程度

すばらしいものである。 
・ フレキシブル透明導電フィルムとしての実用化の方向性は明瞭に示されている。 
・ 多層グラフェンの放熱応用は実用化されており、高く評価できる。 
・ すでに実用化されており、成果は挙がっている。 
・ 製品開発が成されている。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ 層間熱接続材料については、特徴をもっと明確にして、確かに既存材料を代替できる

ということを示してほしい。 
・ 資金投下の重複を避けるためにも、単層及び多層 CNT との用途開発における棲み分

け、優位性等を事前に関係者間で十分議論して頂きたい。 
 
＜今後に対する提言＞ 
・ プラズマＣＶＤ法による数層のグラフェン応用の開発が開拓されることを期待する。

多層グラフェンの放熱応用も大いに期待できる分野と考える。 
・ より広い実用化に期待される。ITO フィルムは毒性があるので、グラフェンに期待し

たい。ビームセンサーは波及効果が期待できる。 
・ 代表的な原子層材料として、将来の超高性能積層デバイスやセンサーの基幹材料にな

るのではないかと期待している。 
・ 新たな分野・製品での実用化を目指し、具体的な企業連携を加速してほしい。 
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・ 高熱伝導性多層グラフェンの用途拡大を期待したい。 
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３．４．２ 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その２） 
３．４．２．１ 研究開発成果について 
ガスクラスタービームにより銅表面の平滑化を行い、炭素供給源としてショウノウを用い

たり、プラズマ CVD 時に青色レーザーを同時照射し、グラフェンドメインの増加を狙った

りするなど、新しい試みが精力的になされた点は評価できる。ショウノウ炭素源の優位性は

期限内に示すことができなかったが、グラフェン形成は、炭素源の初期分子構造上の特徴と

は関係なしに進行し、原子状炭素まで分解した炭素源が銅表面を拡散するという従来モデル

を裏付ける成果をもたらすとともに、グラフェンの低温合成の難しさを再確認させた。 
一方、レーザー照射による熱効果等、もう少し幅広く考察する必要があり、本手法によっ

て得られた透明導電膜の性質は必ずしも高品質でなく、更なる技術の改良が必要である。既

にステージゲートで研究開発は終了しているが、実施計画の遅延に対する問題がどこにあっ

たかチーム間のマネジメントなど客観的に整理し、今後の研究開発に活かしてほしい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ ガスクラスタービームにより銅表面の平滑化を行い、炭素供給源としてショウノウを

用いたり、プラズマ CVD 時に青色レーザーを同時照射し、グラフェンドメインの増

加を狙ったりするなど、新しい試みが精力的になされた点は評価できる。ショウノウ

炭素源の優位性は認められなかった negative results ではあるが、グラフェン形成は、

炭素源の初期分子構造上の特徴とは関係なしに進行し、その際、原子状炭素まで分解

した炭素源が銅表面を拡散するという従来モデルを裏付ける成果をもたらしている。 
・ 植物由来のショウノウを原料として安価で質の高いグラフェンを作成した。プラズマ

CVD 装置の開発を行った。 
・ 着眼点がユニークで性能に関する目標も達成できており良好と考える。 
・ グラフェンの低温合成の難しさを再確認できた。 
・ 可能性の検証としては意義が認められる。 
・ データを示しており、説得性がある。 

 
＜改善すべき点＞ 
・ レーザー照射によるグラフェン成長促進の効果として銅表面におけるプラズモン励

起の効果として議論を進めているが、レーザー照射による熱効果等、もう少し幅広く

考察する必要があると思われる。また、本手法によって得られた透明導電膜の性質は

必ずしも高品質でなく、更なる技術の改良が必要であると思われる。 
・ 実施計画の遅延が唯一の問題と思われるが、何が問題であったかをチーム間のマネジ

メントなども含めて客観的に整理し、今後の研究開発に活かしてほしい。 
・ 何故ショウノウなのか、研究自体に革新性が感じられなかった。 
・ 特徴ある成果は得られておらず、計画に無理が感じられる。 
・ 既にステージゲートで終了しているので特にない。 
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＜今後に対する提言＞ 
・ ショウノウの環境性と熱 CVD のどちらかを選択する必要があるように感じられた。 
・ 提案技術の優位性を見出してほしい。 
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３．４．２．２ 実用化に向けての見通し及び取り組みについて 
グラフェン成膜用マイクロ波励起表面波プラズマ CVD 装置の実用化、事業化がメーカー

と共同で進められており、ある程度の見通しがついているように思われる。また、ロール・

ツー・ロール方式による大量生産にも取り組んでおり、事業化の方向性は見える。 
一方、熱 CVD 法に比べて低温での成膜が可能となるとのことだが、それによる実用化・

事業化に際しての利点が示されていないことは残念である。見通しの前提となる基礎研究段

階の評価に精密さや厳密性が不足しているため、実用化や事業化の見通しの信頼性が欠け、

さらなる精緻な検討が必要と思われる。大面積での成膜技術の構築、グラフェンのクオリテ

ィを高める研究、センサー用途への応用などを検討し、事業化に向けた具体的な構想を示し

てほしい。 
 
＜肯定的意見＞ 
・ グラフェン成膜用マイクロ波励起表面波プラズマ CVD 装置の実用化、事業化がメー

カーと共同で進められており、ある程度の見通しがついているように思われる。また、

ロール・ツー・ロール方式による大量生産にも取り組んでおり、事業化の方向性は見

える。 
・ 透明導電膜としての製品市場や成膜装置としての市場など有望な展開が期待でき、他

にも企業との実用化研究開発を推進している点も評価できる。 
・ 作製装置のみならず、人工網膜用グラフェン電極や燃料電池用金属セパレータの開発

をおこなった。 
 
＜改善すべき点＞ 
・ 熱 CVD 法に比べて本成果によれば、低温での成膜が可能となるとのことだが、それ

により実用化・事業化に際しての利点が示されていないことは残念である。 
・ 見通しの前提となる基礎研究段階の評価に精密さや厳密性が不足しているため、実用

化や事業化の見通しの信頼性が欠ける。更なる精緻な検討が必要と思われる。 
・ 提案技術の優位性を明確に示す必要がある。 
・ 装置販売の見積もり金額が大きすぎる。 
・ 製品としてのイメージが弱い。 

 
＜今後に対する提言＞ 
・ 大面積での成膜技術の構築が最優先課題と見受けられるので、先ずは、これに特化し

て研究開発を実施して早く製品化を実現してほしい。 
・ グラフェンのクオリティを高めることを目的とした研究が望まれる。 
・ センサー用途に期待したい。 
・ 事業化について、具体的構想を示してほしい。共同研究中の項目は挙がっているが、

内容に具体性が欠けている。 
・ 継続するべきテーマかどうか検討して頂きたい。
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４．評点結果 
４．１ プロジェクト全体 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
評価項目 平均値 素点（注） 

１．事業の位置付け・必要性 3.0 A A A A A A A 
２．研究開発マネジメント 2.7 A A B A A B A 
３．研究開発成果 3.0 A A A A A A A 
４．実用化・事業化に向けての 

見通し及び取り組み 2.6 A A B A B B A 

（注）素点：各委員の評価。平均値は A=3、B=2、C=1、D=0 として事務局が 

数値に換算し算出。 
〈判定基準〉  
１．事業の位置付け・必要性について ３．研究開発成果について 
・非常に重要          →A 
・重要             →B 
・概ね妥当           →C 
・妥当性がない、又は失われた  →D 

・非常によい         →A 
・よい            →B 
・概ね妥当          →C 
・妥当とはいえない      →D 

２．研究開発マネジメントについて 
 
４．実用化・事業化に向けての見通し

及び取り組みについて 
・非常によい          →A 
・よい             →B 
・概ね適切           →C 
・適切とはいえない       →D 

・明確            →A 
・妥当            →B 
・概ね妥当          →C 
・見通しが不明        →D 

 

2.6 

3.0 

2.7 

3.0 

0.0 1.0 2.0 3.0

４．実用化・事業化に向けての見

通し及び取り組み

３．研究開発成果

２．研究開発マネジメント

１．事業の位置付け・必要性

平均値 
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４．２ 各研究開発項目 
４．２．１ 研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
４．２．２ 研究開発項目②-3-1 単層 CNT の形状、物性等の制御・分離・評価技術の開

発 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
４．２．３ 研究開発項目②-3-2 単層 CNT を既存材料中に均一に分散する技術の開発 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

2.5 

2.4 

0.0 1.0 2.0 3.0

２．実用化に向けての見通し及び取り組み

１．研究開発成果

2.9 

2.9 

0.0 1.0 2.0 3.0

２．実用化に向けての見通し及び取り組み

１．研究開発成果

2.6 

2.6 

0.0 1.0 2.0 3.0

２．実用化に向けての見通し及び取り組み

１．研究開発成果

平均値 

平均値 

平均値 
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４．２．４．１ 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その１） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
４．２．４．２ 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その２） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
注）②-1-1 の「実用化に向けての見通し及び取り組み」では、1 委員が「採点無し」として

いるので、 6 名の平均値を示す。 
 
研究開発項目名と評価項目 平均値 素点（注） 
研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 
 １．研究開発成果について 2.4 A A B B A B B 
 ２．実用化に向けての見通し及び取り組み

について 
2.5 B A  A B B A 

研究開発項目②-3-1 単層 CNT の形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発 
 １．研究開発成果について 2.9 A A A A B A A 
 ２．実用化に向けての見通し及び取り組み

について 
2.9 A A A A B A A 

研究開発項目②-3-2 単層 CNT を既存材料中に均一に分散する技術の開発 
 １．研究開発成果について 2.6 A A B B A B A 
 ２．実用化に向けての見通し及び取り組み

について 
2.6 A B A A B B A 

2.9 

2.9 

0.0 1.0 2.0 3.0

２．実用化に向けての見通し及び取り組み

１．研究開発成果

1.0 

1.4 

0.0 1.0 2.0 3.0

２．実用化に向けての見通し及び取り組み

１．研究開発成果

平均値 

平均値 
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研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その１） 
 １．研究開発成果について 2.9 A A B A A A A 
 ２．実用化に向けての見通し及び取り組み

について 
2.9 A A A A A B A 

研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その２） 
 １．研究開発成果について 1.4 C C C B B D A 
 ２．実用化に向けての見通し及び取り組み

について 
1.0 C D D B C D A 

（注）素点：各委員の評価。平均値は A=3、B=2、C=1、D=0 として事務局が 

数値に換算し算出。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 〈判定基準〉 
１．研究開発成果について ２．実用化に向けての見通し及び取り

組みについて 
・非常によい          →A 
・よい             →B 
・概ね適切           →C 
・適切とはいえない       →D 

・明確            →A 
・妥当            →B 
・概ね妥当          →C 
・見通しが不明        →D 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

第２章 評価対象事業に係る資料 
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１．事業原簿 
次ページより、当該事業の事業原簿を示す。 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロ

ジェクト（旧低炭素社会を実現する革新的カーボン

ナノチューブ複合材料開発プロジェクト）」 

 

研究開発項目①-1～①-3 

研究開発項目②-1-1 

研究開発項目②-3-1～②-3-4 

 

 

 

事業原簿 

 

担当部 
国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構 

電子・材料・ナノテクノロジー部 

 

 

 

低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化

プロジェクト 

(旧低炭素社会を実現する革新的カーボン

ナノチューブ複合材料開発プロジェクト) 

(事後評価)分科会 

資料 7 事業原簿 
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概 要 
最終更新日 平成 27 年 8 月 13 日 

プログラム 

（又は施策）名 
ナノテク・部材イノベーションプログラム  

プロジェクト名 
低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化

プロジェクト 
プロジェクト番号 P10024 

担当推進部 

/担当者 

電子・材料・ナノテクノロジー部 担当者氏名 賀川 昌俊（平成 27 年 9月現在） 

電子・材料・ナノテクノロジー部 担当者氏名 槇田 毅彦（平成 23 年 3月～平成 25 年 2月） 

電子・材料・ナノテクノロジー部 担当者氏名 鍵谷 圭 （平成 22 年 10 月～平成 23 年 3月） 

０．事業の概要 

 本プロジェクトの前半では、国内技術が海外と比べて優位性を持っていながら、実用化に至って

いない単層ＣＮＴを対象に、複合材料の開発に必要な形状、物性の制御、分離精製技術などの基盤

技術の開発を行う。また、単層ＣＮＴの普及の上で必要な、ＣＮＴ等のナノ炭素の簡易自主安全管

理等に関する技術の開発を併せて行う。これらの基盤技術の成果と、研究開発動向等を踏まえて、

単層ＣＮＴ複合材料の実用化に向けた開発を行う。また、グラフェンの産業応用の可能性を見極め

るための基盤研究開発を平行して行う。 

本プロジェクトの後半では、ナノ炭素材料（単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェン、フラーレン

等）が新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロジェクトは新たなフェーズに移行した新事

業として、これらナノ炭素材料の実用化を加速する。これにより我が国の炭素産業の活性化を目指

す。また、実用化に通じる安全性、分散体評価技術を共通基盤技術として開発し、試料提供、技術

移転等を通じて、実用化を目指す企業をサポートする。 

Ⅰ．事業の位置付

け・必要性に

ついて 

 本プロジェクトは平成 22 年度に経済産業省からの委託事業「低炭素社会を実現する超軽量・高

強度融合材料開発プロジェクト」として開始し、平成 23 年度からはＮＥＤＯ委託事業「低炭素社

会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合材料開発プロジェクト」として引き継がれ実施し

た。さらに、平成 26 年度からは、ＮＥＤＯ委託事業「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化

プロジェクト」とし、プロジェクト後半の事業を実施している。 

また、「2020 年 CO２の 25％削減の達成向けたグリーンイノベーションへの取り組み強化」の政府方

針に従い、低炭素化社会を実現するという世界に通ずる社会的要請に応え、ＣＮＴと既存材料との

複合研究を通じ、広く適応可能な超軽量・高強度・高機能材料等の研究開発を促進し、新産業立ち

上げの実現を図る。 

Ⅱ．研究開発マネジメントについて 

                                                             

 

事業の目標 

◎応用研究開発における目標(助成) 

 単層ＣＮＴを用いた複合材料を市場に提供し、その評価を受ける。なお、プロジェクト終了時

までに達成すべき最終目標の詳細は、下記研究開発項目①-1～①-3 に示す。 

 

○研究開発項目①-1：高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発 

・金属と単層ＣＮＴの複合化により得られる高熱伝導率複合金属材料を用い、放熱部材に応用

するための技術を開発。 

○研究開発項目①-2：導電性高分子複合材料の開発 

・高分子材料とＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持しつつ、新機能を有する材料及びそれを

用いたアプリケーションを開発。 

○研究開発項目①-3：単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

・ＩＴＯを代替できる透明導電膜を、単層ＣＮＴを用いて開発。またこの部材を用いたアプリ

ケーションに適応した仕様の透明導電膜での事業化の見通しを得る。 

 

◎基盤研究開発における目標(委託) 

 平成 23 年度中に、研究開発目標の一部の特性あるいは機能を有する物質あるいは材料につい

て、試用に供し得る段階まで作製し、企業、大学等の外部機関に対して試料を提供可能とするも

のとする。また平成 26 年度末までに単層ＣＮＴと既存材料とを複合化し、新規な材料を開発する

上で必要な基盤技術（単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術、単層ＣＮＴを既存材

料中に均一に分散する技術）を確立する。さらに、CNT の産業応用を進めるため、ナノ材料簡易

自主安全管理技術を確立する。なお、プロジェクト終了時までに達成すべき最終目標の詳細は、

下記研究開発項目②-1-1、②-3-1～②-3-3 に示す。 

 

○研究開発項目②-1-1：ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

・動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ材料の有害性評価手法（簡易手法）を開発。 

・安価かつ簡便な自主安全性評価のために最低限必要な試験項目や試験系設定、手法確立。 

・ＣＮＴ等ナノ材料の実環境（製造から廃棄まで）におけるばく露を迅速かつ簡便に評価する

ための手法確立。 
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事業の目標(つ

づき) 

・ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全性評価手法確立。 

・ＣＮＴ等ナノ材料生産事業者の自主安全管理手法（一般手法）確立。 

・具体的なナノ材料に適用した安全性管理に関する事例（ケーススタディ）報告書作成。 

・国際的な機関（ＯＥＣＤ、ＩＳＯ等）の動向の把握と、研究開発成果のインプット。 

 

○研究開発項目②-3-1: 単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発 

・スーパーグロース法の合成実験機で、微粒子基材を用いて、平面基材の 5倍以上の収量(面積

当たり)のＣＮＴが得られる合成技術を開発。  

・スーパーグロース法の単層ＣＮＴ結晶性を向上させる後工程プロセスを開発し、処理前と比

較して 5倍以上の電気・熱特性の向上を実現。 

・デバイスとしての機能を発揮するのに十分な伝導性を有するＣＮＴのｅＤＩＰＳ法による形

状制御合成技術を開発。  

 

・ｅＤＩＰＳ法によるＣＮＴから形成した糸の紡糸技術を確立し、100ｍ以上のＣＮＴ糸の連続

防止技術を達成。  

・ｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴ連続合成技術とスケールアップ技術を開発し、8時間以上の連

続合成と 3倍以上のスケールアップを達成。  

・炭酸ガスレーザー蒸発法による単層ＣＮＴは、上記二合成法から得られる CNT に対する優位

性を明らかにし、市場評価に耐えうる応用例を少なくとも 1件開発。  

・金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを、それぞれ分離純度 95％以上、収率 80％以上で、10ｇ／

日以上の処理能力で分離できる技術を確立。また単層ＣＮＴの金属及び半導体分離工程におい

て、両者の濃度をオンラインでモニターする手法、及び生成物の純度を正確に評価する手法、

分離されたそれぞれの単層ＣＮＴの実際の電気伝導性等を実証レベルで評価する技術を開発。 

・上記の合成制御技術を用途に応じて複数組み合わせ、形状と機能の関係に関する知見を活用

し、高強度軽量複合材料、高導電でフレキシブル軽量な複合材料、高熱伝導な複合材料等に最

適な単層ＣＮＴを開発し、その連続合成の基盤技術を開発。 

 

○研究開発項目②：単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発 

・実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、熱伝導率を 10 倍以上、電気伝導率を 100 億倍以

上改善するのに十分な量の単層ＣＮＴを樹脂・ゴム中に均一に分散する技術を確立し、特に以

下の特性を達成する。 

・導電性ゴムにおいて 200S/cm。 

・垂直方向の熱伝導率が 20W/mK 以上の高熱伝導性･単層 CNT･ゴム複合材料を開発する。 

・単層 CNT の添加量が 0.05 重量％以下で、10-4Ωcm 以下の導電性を有し、かつ力学特性が

マトリックスと同等な、導電性単層ＣＮＴ･樹脂（ゴム）複合材料を開発。 

・炭素繊維の層間に適応できる、不織布板状単層ＣＮＴ･エポキシ樹脂複合材料を開発し、

雷対策に十分な導電性を付与。 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴを用いた複合材料の事業希望者へのサンプル提供を

継続し、事業希望者の仕様に合わせた複合材料を開発。 

 

・単層ＣＮＴを金属中に均一に分散し、パワー半導体と密着性を保持するために、熱膨張率 7.5

から 15pm/K の高伝熱単層ＣＮＴ･アルミニウム複合材料を開発。 

・配線等に用いるのに十分な、10-5Ωcm 台の体積（電気）抵抗率と 107A/cm2以上（銅以上）の

許容電流を有する単層ＣＮＴ・銅複合材料を開発。 

 

・補強効果を発揮するのに十分な量として少なくとも高分子系材料に対して濃度 1から 5％程度

で単層ＣＮＴを紡糸に適する高分子系材料溶液中に分散する技術を開発する。 

 

 

○研究開発項目②-3-3：グラフェン基盤研究開発 

・層数を制御した上で、単結晶グラフェン相当の特性を有する 5mm×5mm サイズの高品質グラ

フェンの作製技術。 

・他の既存材料と比較検討した上で、グラフェン利用が有望な用途の抽出。 
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事業の計画内容 

主な実施事項 Ｈ22fy Ｈ23fy Ｈ24fy Ｈ25fy H26fy  

①-1 高熱伝導率

単層 CNT 複合

金属材料の応

用研究開発 

      

①-2 導電性高分

子複合材料の

開発 
      

①-3 単層ＣＮＴ

透明導電膜の

開発  
      

②-1-1 ナノ材料

簡易自主安産

管理技術の開

発 

      

②-3-1 単層ＣＮ

Ｔの形状・物

性等の制御・

分離・評価技

術の開発 

      

②-3-2 単層ＣＮ

Ｔを既存材料

中に均一に分

散する技術の

開発 

      

②-3-3 グラフェ

ン基盤技術開

発 
      

 
      

 

開発予算 

（会計・勘定別

に事業費の実

績額を記載）

（単位：百万

円） 

 

 
契約種類： 
○をつける 
（委託（○ ）

助成（○ ） 

共同研究（負

担率（ ） 

会計・勘定 Ｈ22fy Ｈ23fy Ｈ24fy Ｈ25fy H26fy 総額 

一般会計 

(本予算／補正) 
1,500／0 

600 ／

1,840 
950／980 1,390／0  

4,440 ／

2,820 

特別会計     429 429 

加速予算 
（成果普及費を含

む） 
    120 120 

総予算額 1,500 2,440 1,930 1,390 549 7,809 

（委託） 1,500 2,440 1,550 1,090 272 6,852 

（助成） 
：助成率 1/2 

  380 300 277 957 

 
開発体制 経産省担当原課 

 産業技術環境局 研究開発課、製造産業局 ﾌｧｲﾝｻﾗﾐｯｸｽ･ﾅﾉﾃ

ｸﾉﾛｼﾞｰ･材料戦略室 



0-4 

 

 

  

 

情勢変化への対

応 

プ ロ ジ ェ ク ト

リーダー 

・プロジェクトリーダー：湯村 守雄（産業技術総合研究所） 

・サブプロジェクトリーダー： 本田 一匡（産業技術総合研究所） 

畠 賢治（産業技術総合研究所） 

               長谷川 雅孝(産業技術総合研究所) 

・アドバイザー：飯島 澄男 

委託先（＊委託

先が管理法人の

場合は参加企業

数および参加企

業名も記載） 

【研究開発項目①-1、①-2、①-3】 

助成先：東レ、日本ゼオン、住友精密工業、富士化学、東海ゴム工業

(現：住友理工)、アルプス電気 

 

共同研究先：産業技術総合研究所、九州大学、信州大学、諏訪東京理科

大学、ペクセルテクノロジーズ 

 

【研究開発項目②-1-1、②-3-1、②-3-2】 

委託先：技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構 CNT 事業部

（東レ、帝人、日本ゼオン、住友精密工業、日本電気、産業技

術総合研究所） 

名古屋大学、九州大学 

 

共同研究先：北海道大学、大阪府立産業技術総合研究所、 

      産業医科大学、東京大学、岡山大学、大阪大学 

 

【研究開発項目②-3-3】 

委託先：技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構グラフェン事

業部(東レ、大日本印刷、カネカ、尾池、産業技術総合研究所) 

中部大学、名古屋工業大学、神港精機 
 

   

平成 23 年 3 月の大震災被災により設備導入遅れ、開発遅れが発生し、平

成 22 年度計画は平成 23 年度 6月まで延期となった。 

震災による設備補修、インフラ補修などの業務が発生、また東京電力

管内の電力事情から、研究開発項目②「単層ＣＮＴを既存材料中に均一

分散する技術の開発」のうち、金属との複合化技術開発に用いる放電プ

ラズマ焼結装置を産総研つくば事業所から大阪府立産業技術総合研究所

に移設実施するなどにより、研究計画が数カ月遅れとなった。後半研究

開発を促進し遅れをほとんど取り戻しているが、一部設備導入が遅れ次

年度繰越しとなっている。 

平成 23 年度には、研究開発項目①-1 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材

料の応用研究開発、研究開発項目①-2 導電性複合材料の開発、研究開発

項目①-3 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発に関する助成事業の公募、採択を

実施し、本プロジェクトの応用研究開発の加速を図った。 

平成 24 年度には、研究開発項目⑦グラフェン基盤研究開発に関する委

託事業の公募、採択を実施し、ＣＮＴと同じ炭素材料であるグラフェン

の基盤研究開発の強化を図った。 

平成 25 年度には、ナノ炭素材料（単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェ

ン、フラーレン等）が新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロ

ジェトは新たなフェーズに移行した新事業として、これらナノ炭素材料

の実用化の加速を図った。 

中間評価結果へ

の対応 

 概ね、計画通り実施してよいとの評価。単層ＣＮＴの安全性の相対的

な指標を求める簡便な in vitro 試験の開発を促進するため、in vitro 試

験を評価方法として確立するためのバリデーション試験の位置づけで、

動物実験を行った。 

評価に関する事

項 
事前評価 

平成 22年度実施 担当部 電子・材料・ナノテクノロジー部 

研究開発成果につ

いて 

 

中間評価  平成 24 年度 中間評価実施 

事後評価  平成 27 年度 事後評価実施（終了した研究開発項目） 



0-5 

 

 

Ⅲ．研究開発成

果について 

本プロジェクト(前半)の研究開発項目における事後評価までの主な成果

概要は以下の通りである。 

 

研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

本プロジェクト(前半)の研究開発項目における事後評価までの主な成果

概要は以下の通りである。 

 

研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

・数種類の単層ＣＮＴをケーススタディとして、高い再現性を持ち、細

胞への影響が少ない迅速簡便な分散液調製手順を開発し、さらに広範且

つ精確な液中計測技術による評価を並行して実施することで、開発手順

の堅牢性と有害性評価適用への妥当性を検証した。（③-(a)-1） 

・細胞（in vitro）試験を実施し、細胞培地中での単層ＣＮＴの物性パ

ラメータによる有害性発現メカニズムに関する知見を得ると共に、評価

軸として最適な生体エンドポイントを選定し、スーパーグロース法単層

ＣＮＴの実施例を含む手順書（暫定版）にまとめ公表した。（③-(a)-

1） 

・ＣＮＴの作業環境計測における小型・簡便な計測器や炭素分析の有効

性評価等を進め、各ＣＮＴに対する応答係数や適切な測定条件を得た。

（③-(a)-2） 

・本プロジェクトで開発されたスーパーグロース法単層ＣＮＴをモデル

化合物として、ＣＮＴ等ナノ材料の自主管理基準濃度を設定し、その管

理手順を具体的に示すケーススタディ報告書を作成し公表した。（③-

(b)） 

・諸外国の規制動向を情報提供するウェブサイトを開設し、20 本程度の

記事を掲載した。(③-(c)) 

 

研究開発項目②-3-1 単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技

術の開発 

・eDIPS 法による単層ＣＮＴの形状制御合成技術に関して、高収率で長

時間連続合成運転を可能とする巻取り回収装置を開発した。また、

eDIPS 法の直径範囲 1～2nm において分解能 0.1nm で直径制御合成、結

晶性を示す G/D 比 200 以上を達成した。さらに平成 22 年度に導入した

反応器容量として従来の 4 倍の大型 eDIPS 合成装置を用いて、量産の

ための基盤技術開発を開始した。（①-(a)-1） 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴ形状制御合成技術開発におい

て、単層ＣＮＴの様々な合成条件探索を迅速に行い、効率的な最適合成

条件探索をするため、異なる炭素源・触媒賦活物質のサンプルを 100 

個同時に試験可能な「合成条件広範囲探索装置」（コンビナトリアル合

成装置）を開発した。また、スーパーグロース法で得られる単層ＣＮＴ

において、ＣＮＴ配向係数 0.13～0.85(分解能 0.05)を実現し、ＣＮＴ

密度 0.003～0.05g/cm3 を分解能 0.005g/cm3 で、直径制御 1.3～

3.0nm(分解能 0.1nm)を達成した。（①-(a)-2） 

・単層ＣＮＴの半導体型と金属型を分離する技術において、ゲルカラム

クロマトグラフィー分離法で収率 90％以上、純度(金属 97％、半導体

95％)、処理量 2g/day を達成した。また、プラスチックフィルム上Ｃ

ＮＴトランジスタのチャネル部分に単層ＣＮＴ薄膜を均一に塗布、印刷

する技術も併せて開発した。（①-(c)） 

・スーパーグロース法で合成した無配向で触媒の無いＣＮＴフォレスト

において、‐190 ℃から 600℃の間で安定したエネルギー散逸性を示

し、1000℃まで衝撃や振動伝達試験に影響が無く、さらにこのエネル

ギー散逸性が、周波数依存性も示さず、100 万回の繰り返し試験後も疲

労を示さないことを確認し、これらの点ではゴム等の一般的な粘弾性材

料よりもはるかに優れていることを確認した。（①-(d)-2） 
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Ⅲ．研究開発成果

について（つ

づき） 

 研究開発項目②-3-2 単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の

開発 

・単層ＣＮＴの溶媒への分散技術において、結晶性の指標である G/D 比

を劣化することなく、ＣＮＴ収率 20%、0.6g/h の処理能の分散技術を

確立した。（②-(a)） 

・スーパーグロース法で合成した単層ＣＮＴと相性の良いフッ素ゴムを

母材として、単層ＣＮＴ複合材料を開発し、これまで報告されている

ＣＮＴ添加量が同じものの中で最も高い体積導電率である 10-3S/cm の

体積導電率を達成した。さらに、ピッチ系カーボンファーバーと単層

ＣＮＴ網目構造を融合することにより、カーボンファイバー20wt％に

対して単層ＣＮＴ網目を 5phr 添加することにより垂直方向で 2W/mK、

面内方向で 25W/mK とチタン並みの高い熱伝導率をもつ複合材料の開

発に成功した。（②-(b)） 

 

・板状単層ＣＮＴに対して電界めっきを施すことにより、体積抵抗率

10-5Ω･cm 以下の金属ＣＮＴ複合材料（金属含有率 90wt％）を開発し

た。（②-(c)） 

・スーパーグロース法で合成される単層ＣＮＴの溶媒への分散挙動を明

確にすると共に、複合材料を大量に製造可能な分散基盤技術を見出

し、単層ＣＮＴとフッ素ゴムとの複合材料として導電率 100S/cm 以上

を実現した。（②-(d)） 

・放電プラズマ焼結法を用いて単層ＣＮＴとアルミニウムとの複合材料

を製造し、最大 840W/mK の高熱伝導性を実現した。（②-(e)） 

 

研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発 

 (1)フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発 

・プラズマＣＶＤによるグラフェン合成に関して、不純物取り込み抑

制・低温合成による高品質化、合成用基材表面の最適化・前後処理

の高度化などに取り組んだ。 

・透明導電フィルムの開発においては、ドーピング・改質・複合化・

転写技術の高度化、欠陥制御・高品質化処理などの技術開発に取り

組んだ。これらにより、グラフェンのみの透過率 93％以上・シート

抵抗 150Ω以下、5mm 角で透明基材を含めた透過率 88％以上・シート

抵抗 150Ω以下を達成した。 

・円筒型マンドレル法（マンドレル径 12mm）によるフレキシビリティ

評価試験で、シート抵抗の変化がないことを確認した。 

・大面積グラフェンフィルムの評価を行い、有望な応用先の検討を

行った。 

(2)高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発 

・超高温処理と昇温プロセスの改良、炭素化およびグラファイト化過

程での皺発生を抑制する技術を開発し、多層グラフェンフィルム

（厚さ：0.9、1.4、2.1μm）の面方向で 2000W/m 以上の熱伝導性を

達成した。 

・周期加熱法ならびにレーザーフラッシュ法での測定結果を比較検証

しながら精度の向上を図った。また厚さ方向の熱伝導度 5～7W/mK を

得た。面積については 2×2cm２以上を達成した。 

・1～3μmの多層グラフェンについてそのＴＩＭとしての特性（熱抵

抗特性）を評価した。 

(3)グラフェン高品質化のための評価技術の開発 

・分光エリプソメトリー法などの光学的手法により、光透過率とＴＥ

Ｍ断面観察で層数を見積もったグラフェン膜を評価した結果、酸化

していないグラフェンの屈折率ｎと消衰係数ｋはＨＯＰＧの値と同

じであることを明らかとした。 

・従来評価が困難であった多層グラフェン膜の熱伝導度の適切な評価

法を確立した。レーザーラマン散乱スペクトル測定により、銅箔上

のグラフェンの層数を簡便に非破壊で評価する手法を開発した。 

・プラズマＣＶＤで合成したグラフェン膜の微細構造をプローブ顕微

鏡により解析し、ドメインサイズが数 nm から 100nm 程度であること

を明らかにした。 
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Ⅲ．研究開発成果

について（つ

づき） 

 (4) ショウノウを原料としたグラフェン作製技術の開発 

・マイクロ波プラズマ装置の製作を行った。既存の装置に対して、大

きな設計変更が必要な箇所は、レーザー光導入とショウノウ供給器の

二つが挙げられる。レーザー光導入部については、既存装置ではプラ

ズマ源のサイズがΦ300mm であったところをΦ125mm まで小型化し、

プラズマ源から 50mm の位置のステージの中心に、22.5°でレーザー

光を導入することができた。ショウノウ供給器については、パージお

よびキャリアガスを出来るだけショウノウチャンバーの下部へ導入

し、チャンバー内ガスが攪拌されるように考慮した。 

・大気圧下で、ショウノウをゆっくり蒸発させることにより、ショウ

ノウから Cu 箔上にサイズが 80μmの大きい単結晶グラフェンを作製

することに成功した。 

・レーザーを照射しない状態で無ドープでシート抵抗 1.3kΩ/sq（最良

値 0.47kΩ/sq）、光透過率 92.5%が、ドープによりシート抵抗 0.46kΩ

/sq、光透過率 91.8%と向上し、平成 25 年度の目標（シート抵抗 1kΩ

/sq 以下、光透過率 90%以上）を達成した。 

 

研究開発項目①-1 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発 

・高熱伝導率複合金属材料の実用化に供するための周辺技術を開発し、

高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料を用いたヒートシンク等の放熱部

材を設計・試作した。またヒートシンクを製造するためのろう付け、

溶接、表面処理技術の信頼性を評価し、周辺技術を確立した。 

 

研究開発項目①-2 導電性高分子複合材料の開発 

・ゴム、樹脂等の高分子材料とＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持し

つつ、新機能を有する材料を開発する。また、上記材料を用いたアプ

リケーションを開発した。 

 

１.５.２.３ 研究開発項目①-3 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

・タッチパネル、電子ペーパー、太陽電池などに使用されるＩＴＯを代

替できる透明導電膜を、単層ＣＮＴを用いて、表面抵抗、全光線透過

率、機械的耐久性に関してＩＴＯと同程度以上となる性能を満たす透

明導電膜として開発した。また、本部材を用いたアプリケーションに

適応した仕様の透明導電膜での事業化の見通しを得た。 
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 投稿論文  「査読付き」136 件、「その他」34 件 

特  許  「出願済」107 件 （うち国際出願 42 件） 

その他の外部発表 

（プレス発表等） 

 
学会発表 460 件、受賞 3 件、プレス発表 11 件 

Ⅳ．実用化、事業

化の見通しに

ついて 

 安全性評価技術では、開発した成果をそれぞれ、安全性試験手順書、作業環境

計測の手引き、自主安全管理のためのケーススタディ報告書としてウェブ上に

公開し、学会や展示会などでの説明・配布、関連事業者・業界団体への説明、

技術相談などを通して、普及活動を行った。 

革新的材料開発では、コストを含めた実用的な特性・性能の目途を付けるとと

もに、共同研究しているパートナー企業がある場合には、その実用化研究をそ

れぞれの目的とする用途に適したＣＮＴ を開発・試料提供することによってサ

ポートし、それぞれの実用化を達成する。また、まだＴＡＳＣ 内外に実用化検

討を行う企業のない、産総研独自で行っている研究や、他のアカデミックな共

同研究先との共同研究の場合には、それぞれの実用的性能までを一般に示すこ

とによって、パートナー企業を開拓するとともに、試料提供も積極的に行って

実用化に貢献する。以上の取り組みから、新規事業における助成事業の創出、

助成事業のユーザー創出を行った。委託事業と平行して実施した助成事業で

も、平成 32 年を事業化の目標にすえ、開発を行っている。また、多層グラフェ

ンは用途開拓の結果、組合員企業により平成 27 年に事業化された。 

 

 

Ⅴ．基本計画に関

する事項 

 

作成時期 

 

平成 23 年 1月 作成 

変更履歴 

 

平成 24 年 1月 改訂（研究開発項目④、⑤、⑥の改訂とそれに伴う改訂） 

平成 24 年 3月 改訂（研究開発項目⑦の追加とそれに伴う改訂） 

平成 25 年 1月 改訂(中間評価に伴う改訂) 

平成 26 年 3月 改訂(研究開発の実施内容の変更及び根拠法変更に伴う改訂) 
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Ｐ１００２４ 

（ナノテク・部材イノベーションプログラム）  
「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト」基本計画 

電子・材料・ナノテクノロジー部 

 

１．研究開発の目的・目標・内容 

（１）研究開発の目的 

① 政策的な重要性 
カーボンナノチューブ、グラフェン、フラーレン等のナノ炭素材料は、

その発見、または、その後の研究の進展に日本の研究者が大きく貢献し、

日本が世界トップレベルにある材料である。これら炭素材料は、非常に軽

量であることから構造部材へ応用することで、高いエネルギー利用効率を

期待することができる。また、電気や熱の伝導率が高く、放熱部材への応

用や、導電性材料への応用で、省エネルギー効果を高めることも期待でき

る。資源に乏しい我が国では、無尽蔵ともいえる炭素を利用して、材料産

業を活性化することが、国益に大きく貢献すると考えられる。 
また、ナノ炭素材料は新しい材料であり、安全性に関する不安が、実用

化を阻害する大きな要因となっている。安全性はナノ炭素材料の用途･部

材ごとに大きく異なるため、企業が自社で開発している用途の安全性を自

主的に評価･管理できることが望まれている。 
 

② 我が国の状況 
以下、各ナノ炭素材料の状況を説明する。 

 
（１）多層ＣＮＴ 
ナノ炭素材料のうち、特にカーボンナノチューブ（以下、「ＣＮＴ」と

いう。）は日本で発見され、そのユニークな構造と物性から、発見以来種々

の興味深い機能が見いだされ、ナノテクノロジーの中心的な存在である。  
ＣＮＴはその構造から、多層ＣＮＴ、単層ＣＮＴに大別される。多層Ｃ

ＮＴは、比較的生産が容易であることから、国内においても年数百トンレ

ベルで生産され、Ｌｉイオン電池電極導電補助材等への実用化が推進され

ているが、用途が期待されたほど広がらず、かつ低コストで販売される海

外の多層ＣＮＴ素材との価格競争にさらされており、販売が伸び悩んでい

るのが現状である。このため、ＣＮＴの優れた性能を生かせる新しい用途

の開拓が急務となっている。 
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また、新たな特性を有するＣＮＴとして、近年、数層(２、３層)ＣＮＴ

が発表された。これらのＣＮＴは分散性と電気的な特性を比較的両立する

のが容易であるとの観点から、にわかに着目を浴びている。 
 
（２）単層ＣＮＴ 
一方、単層ＣＮＴは、多層ＣＮＴに比べ、軽量、高強度で高い柔軟性、

電気や熱の高伝導性、半導体特性等、多くの優れた特性を持つ。この単層

ＣＮＴは、様々な既存の素材と複合させることにより、従来にない機能や

特徴を持つ新機能材料となることが期待されている。また、単層ＣＮＴの

工業的量産が間近になり、単層ＣＮＴの実用化に対する機運が非常に高ま

っている。日本は単層ＣＮＴの実用化研究において、世界に対して優位性

を有しているが、単層ＣＮＴの用途をさらに拡大し、実用化を促進するこ

とが不可欠である。これまでＮＥＤＯは実用化促進のため、その複合材の

サンプル提供を行っている。単層ＣＮＴの優れた特性はいくつかのサンプ

ル提供先からも評価されつつある。また、比較的安価な多層ＣＮＴと特性

に優れる単層ＣＮＴの複合化等の研究開発も必要とされている。  
以上に示した最近の動きから判断するに、ＮＥＤＯプロジェクトにおい

ても、単層ＣＮＴのみならず、多層ＣＮＴに関しても、助成事業での実用

化研究を進め、多層ＣＮＴ、単層ＣＮＴそれぞれの特徴を活かした応用先

を見いだすことが急務となっている。また、これらＣＮＴの既存材料中へ

の分散状態を最適化するための、分散体評価技術は共通基盤技術であり、

委託研究が必要と考えられる。 
 
（３）グラフェン 
グラフェンは、数年前から世界中で研究が活発化しており、ＣＮＴと同

様の分野での実用化を目指している。すでに、その基本的な産業応用の可

能性が把握されつつあり、電子デバイスや熱伝導材など実用化に近い用途

も現れている。 
平成２３年度から平成２４年度に実施されたＮＥＤＯプロジェクト「革

新的ナノカーボン材料先導研究開発」で行われた研究を実用化する活動も

活性化しており、ＣＮＴと同様にさらに実用化を推進する必要があると考

えられる。 
 
（４）フラーレン 
フラーレンはＣＮＴやグラフェンに対して発見が早く、研究開発も長期

間行われているが、産業応用はそれほど進んでいない。既存材料であるカ
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ーボンブラックと比較して、コスト的な利点を見いだすことができなかっ

たためである。しかしながら、近年、抗酸化剤や、有機半導体太陽電池へ

の利用で、他の材料では実現できない特性を発揮することが明らかになり、

注目されている。 
 

ＮＥＤＯでは、多層ＣＮＴに関するプロジェクトとして、「炭素系高機

能材料技術開発プロジェクト」(平成１０年度から平成１４年度)の一部で、

ＣＮＴ合成技術、および合成されたＣＮＴの評価技術を検討した。 
一方で、特性面での利点が顕著と考えられた単層ＣＮＴ合成技術に着目

して実施された「ナノカーボン応用製品創製プロジェクト」(平成１４年

度から平成１７年度)で、単層ＣＮＴの合成法であるスーパーグロース法

とｅＤＩＰＳ法が確立され、現在の単層ＣＮＴ実用化の糸口が開かれた。

その後の「カーボンナノチューブキャパシタ開発プロジェクト」(平成１

８年度から平成２２年度)では、スーパーグロース法の大量合成技術とキ

ャパシタへの応用技術開発に取り組み、現在では、それぞれの技術で企業

化の目途がたっている。 
本プロジェクトでは、単層ＣＮＴの複合材料化に取り組み、助成事業と

のシナジー効果を高めた運営を実施し、高熱伝導性金属複合材料、高熱伝

導性・高導電性ゴム、透明導電膜等の複合材料の実用化を推進している。

また、新材料としての安全性の懸念に答えるため、自主安全管理技術の確

立を目指している。新しく研究開発が活性化してきたグラフェンに関して

は、産業応用の可能性を見極めるための基盤研究を平成２４年度から実施

している。 
 

③ 世界の取組状況 
多層ＣＮＴに関しては、ドイツが平成２１年から産学官連携によるＣＮ

Ｔ開発事業連合体「Ｉｎｎｏ.ＣＮＴ」に取り組んでいる。Ｉｎｎｏ.ＣＮ

Ｔでは、軽量構造材料、電池等エネルギーへの応用、安全性評価を課題と

し、研究開発を行っている。当該プロジェクトにドイツ連邦教育研究省(Ｂ
ＭＢＦ)は計４，０００ 万ユーロ（５５億円）を投入中であり、産業界は

総額２ 億４，０００ 万ユーロ（約３２８億円）の投資をしている。また、

ＣＮＴ関係の研究者は世界で数万人が活躍中であり、平成２４年度は年間

８，７００本の論文が発表された。このうち、中国が４割以上で、すでに

日本を上回っている。多層ＣＮＴの実用化に関しては、米国シーナノ社が、

直径１０ｎｍ帯のＣＮＴを年間数百トン製造する設備を有し、電気製品、

自動車への適用を進めている。同様に直径１０ｎｍ程度の多層ＣＮＴを製
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造しているベルギーのナノシル社も年間数百トンのＣＮＴの製造設備を

有しており、半導体トレイ用の導電性プラスティックへ応用されている。 
グラフェンに関しては、イギリスが平成２３年に５，０００万ポンド（約

８４億円）を支出し、グラフェン・グローバル研究拠点を設立した。更に、

平成２４年には、グラフェンの実用化に２，１５０万ポンド（約３６億円）

の投資を行っている。ＥＵは平成２５年からグラフェン・フラッグシップ

を開始し、２．５年間で５，４００万ユーロ（７５億円）を支出、平成２

８年からは、ＨＯＲＩＺＯＮ２０２０において、平成３５年まで年間５，

０００万ユーロ（６９億円）を支出する計画である。本プロジェクトには、

スエーデン・チャルマース大学、ノキア社、ＡＭＯ社等が参加し、透明導

電膜から、高速デバイスにわたる研究開発を進め、欧州におけるグラフェ

ン産業の確立を図っている。また、同じく平成２５年からＦＰ７でＧＬＡ

ＤＩＡＴＯＲプロジェクトを開始し、３．５年間で大面積グラフェン成膜

技術の研究開発を行っている。韓国は国費（計１７０億円、平成２５－平

成３０年）を投じてグラフェン技術の開発を行い、透明導電膜等の実用化

をねらっている。 
 

④ 本事業のねらい 
本プロジェクトの前半では、国内技術が海外と比べて優位性を持ってい

ながら、実用化に至っていない単層ＣＮＴを対象に、複合材料の開発に必

要な形状、物性の制御、分離精製技術などの基盤技術の開発を行う。また、

単層ＣＮＴの普及の上で必要な、ＣＮＴ等のナノ炭素の簡易自主安全管理

等に関する技術の開発を併せて行う。これらの基盤技術の成果と、研究開

発動向等を踏まえて、単層ＣＮＴ複合材料の実用化に向けた開発を行う。

また、グラフェンの産業応用の可能性を見極めるための基盤研究開発を平

行して行う。 
本プロジェクトの後半では、③で記載したようにナノ炭素材料（単層Ｃ

ＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェン、フラーレン等）が新たな実用化の段階に

入ってきたと捉え、本プロジェクトは新たなフェーズに移行した新事業と

して、これらナノ炭素材料の実用化を加速する。これにより我が国の炭素

産業の活性化を目指す。 
また、実用化に通じる安全性、分散体評価技術を共通基盤技術として開

発し、試料提供、技術移転等を通じて、実用化を目指す企業をサポートす

る。 
 

（２）研究開発の目標 
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① アウトプット目標 
本プロジェクトの前半では単層ＣＮＴと既存材料とを複合化し、新規な

材料を開発する上で必要な基盤技術を確立する。さらに、ＣＮＴの産業応

用を進めるため、ナノ材料簡易自主安全管理技術を確立する。また、事業

化まで展開できる単層ＣＮＴ複合材料、その製造技術、およびナノ材料簡

易自主安全管理技術は、事業化希望者へ技術移管する。単層ＣＮＴを用い

た複合材料を市場に提供し、その評価を受ける。グラフェンに関しては、

大面積かつ単結晶の作製技術を開発し、他の既存材料と比較検討した上で、

グラフェン利用が有望な用途を抽出する。 
本プロジェクトの後半では、単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェン、フ

ラーレン等ナノ炭素材料の現状を鑑み、助成事業によりナノ炭素材料の実

用化を目指す。助成事業では、高耐熱複合部材等、ナノ炭素材料の早期実

用化（試作（サンプル）出荷等）をめざす。応用基盤技術開発では、応用

製品で利用できるように安全性に係わる技術を確立する。また、革新的材

料の開発等を目標とし、サンプル提供を実施する。さらにその結果を研究

開発自体へフィードバックすることで、より応用を見据えた研究開発とし、

幅広い技術の用途開拓と実用化を図る。 
研究開発の具体的な開発目標は、別紙の研究開発計画の通りとする。 

 
② アウトカム目標達成に向けての取組 

ＮＥＤＯは、ナノ炭素材料の研究開発戦略と実用化の推進を検討するた

め、ナノ炭素材料に係る外部有識者からなる研究開発戦略検討委員会とユ

ーザー企業等をメンバーとする実用化推進委員会を設置する。研究開発成

果を各委員会に提供するとともに、研究開発戦略及び実用化推進について

議論を深め、ナノ炭素材料の国際競争力強化に向けた戦略、実用化推進の

活動計画、及びロードマップを策定する。これらの活動および追跡調査に

よって、早期の実用化を目指す。 

 

③ アウトカム目標 
ナノ炭素材料の実用化により、国内のナノ炭素材料メーカおよび応用製

品メーカの国際競争力の底上げに貢献する。また、これによって、運輸部

門、産業部門、民生部門等様々な分野でエネルギー利用効率向上を図る。

パソコン用ヒートシンクや自動車用熱交換器の性能向上、自動車の軽量化、

航空機の軽量化、風力発電ブレードの軽量化、太陽電池の普及を考慮する

と、ナノ炭素材料、およびその応用製品の開発によりＣＯ２排出量の４２．

３万ｔ/年(平成３２年)、１７３．６万ｔ/年(平成４２年)削減が見込まれる。 
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（３）研究開発の内容 

 上記目標を達成するために、研究開発項目を以下に改め、別紙の研究開

発計画に基づき研究開発を実施する。 

 

【助成事業】 

研究開発項目① ナノ炭素材料の実用化技術開発（ＮＥＤＯ負担率１／

２） 

（平成２３年度から平成２６年度） 

①－１ 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

①－２ 「導電性高分子複合材料の開発」 

①－３ 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

 

（平成２６年度から平成２８年度） 

実施内容として、ナノ炭素材料の実用化に資する技術開発を行う。具

体的には、 

①－４ 「ナノ炭素材料高耐熱・高熱伝導高分子複合部材の開発」 

①－５ 「ナノ炭素材料高強度複合材料の開発」 

①－６ 「ナノ炭素材料高電子移動度半導体デバイスの開発」 

①－７ 「ナノ炭素材料軽量導線の開発」 

①－８ 「ナノ炭素材料フレキシブル薄膜の開発」 

①－９ 「ナノ炭素材料電磁波吸収部材の開発」 

①－１０「ナノ炭素材料高密度エネルギーデバイスの開発」 

①－１１「ナノ炭素材料大量生産技術の開発等」 

を実施する。 

 

【委託事業】 

研究開発項目② ナノ炭素材料の応用基盤技術開発 

 

本研究開発は、ナノ炭素材料の公共性の高い産業横断的な基盤技術であ

る分散評価技術、安全性に係る技術、今後の産業に大きな影響を与える革

新的応用材料を開発する研究開発に項目を絞り、実施する。 

実施研究開発項目は 

②－１ 「ナノ炭素材料の安全性に係る技術開発」 

②－２ 「ナノ炭素材料の分散体評価技術の開発」 

②－３ 「ナノ炭素材料の応用材料技術開発」 
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とする。実施期間はそれぞれ以下の通りとする。 

 

（平成２２年度から平成２５年度） 

②－３－１ 「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開

発」 

②－３－２ 「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

 

（平成２２年度から平成２６年度） 

②－１－１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

 

（平成２４年度から平成２６年度） 

②－３－３ 「グラフェン基盤研究開発」 

 

（平成２６年度から平成２８年度） 

②－１－２ 「ナノ炭素材料及びその応用製品の排出・暴露評価技術の

確立」 

②－２ 「ナノ炭素材料の分散体評価技術の開発」 

②－３－４ 「ナノ炭素材料の革新的応用材料開発」 
②－３－５ 「ナノ炭素材料の革新的薄膜形成技術開発」 

 

安全性に関する研究開発項目として、単層ＣＮＴに特化した取り組みである

簡易自主安全管理技術の確立と、多層ＣＮＴ等のナノ炭素材料を包括した取

り組みである、ナノ炭素材料及びその応用製品の排出・暴露評価技術の確立

を実施する。研究開発項目②－２で、複合材料中のナノ炭素材料分散体等の

構造と機能を評価する技術を開発し、分散による機能発現のメカニズムを解

明する。材料開発に関する研究開発項目は単層ＣＮＴの制御・分離・評価技

術、分散技術およびグラフェン基盤技術開発と、ナノ炭素材料全体に広げた

取り組みである研究開発項目②－３－４、②－３－５で革新的応用材料の開

発、革新的薄膜形成技術の開発を行う。さらに、サンプル提供を実施し、そ

の結果を研究開発へフィードバックすることで、より応用を見据えた研究開

発とする。 
 

２．研究開発の実施方式 

（１）研究開発の実施体制 

ＮＥＤＯが、単独、または複数の、本邦の企業、大学等の研究機関（原

則として、国内に研究開発拠点を有していること。ただし、国外企業の
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特別な研究開発能力、研究施設等の活用あるいは国際標準獲得の観点か

らの国外企業との連携が必要な場合はこの限りではない。）から公募によ

って研究開発実施者を選定する。一部は経済産業省が平成２２年度に公

募を行い、研究開発実施者を選定している。 

 

研究開発項目① 「ナノ炭素材料の実用化技術開発」は助成事業として

実施する。具体的には平成２３年度、平成２６年度、平成２７年度にＮ

ＥＤＯが公募を行い、研究開発実施者を選定する。 

 

研究開発項目②「ナノ炭素材料の応用基盤技術開発」は委託事業とし

て実施する。研究開発実施者は平成２６年度にＮＥＤＯが公募によって

選定する。一部は経済産業省が平成２２年度に公募を行い、研究開発実

施者を選定している。また、ＮＥＤＯが平成２４年度に公募を行い、研

究開発実施者を選定する。 

 

 なお、各実施者の研究開発資源を最大限に活用し、効率的かつ効果的

に研究開発を推進する観点から、ＮＥＤＯが選定した研究開発責任者（プ

ロジェクトリーダー）を設置し、研究開発責任者の下で、各実施者がそ

れぞれの研究テーマについて研究開発を実施する。 

 
（２）研究開発の運営管理  

ＮＥＤＯは、研究開発全体の管理・執行に責任を負い、研究開発の進

捗のほか、外部環境の変化等を適時に把握し、必要な対策を講じるもの

とする。運営管理にあたっては、効率的かつ効果的な方法を取り入れる

こととし、次に掲げる事項を実施する。 

 

① 研究開発の進捗把握・管理 

ＮＥＤＯは、主としてプロジェクトリーダーを通して研究開発実施

者と緊密に連携し、研究開発の進捗状況を把握する。助成事業に関し

ては、実用化に関する項目を実施計画書に記載させ、定期的なヒアリ

ングを通して、進捗把握・管理に努める。また、外部有識者およびユ

ーザー企業等で構成する研究開発戦略検討委員会と実用化推進委員会

を組織し、定期的に評価を実施し、目標達成および実用化の見通しを

常に把握することに努める。 

 

② 技術分野における動向の把握・分析 
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ＮＥＤＯは、プロジェクトで取り組む技術分野について、内外の技

術開発動向、政策動向、市場動向等について調査し、技術の普及方策

を分析、検討する。なお、調査等を効率的に実施する観点から委託事

業として実施する。 

 
３．研究開発の実施期間  

平成２２年度から平成２８年度までの７年間とする。 

 
４．評価に関する事項 

ＮＥＤＯは、技術的及び政策的観点から、研究開発の意義、目標達成度、

成果の技術的意義、並びに将来の産業への波及効果等について、外部有識

者による研究開発の中間評価を平成２４年度に行う。 

平成２６年度以降は、実用化へ向けたプロジェクトの拡張を行い、平成

２７年度に中間評価を行う。なお、研究開発項目①－１から①－３、及び

研究開発項目②－１－１、②－３－１、②－３－２、②－３－３について

は、平成２７年度に、事後評価として最終目標の評価を実施する。なお、

評価の時期については、当該研究開発に係る技術動向、政策動向や当該研

究開発の進捗状況等に応じて、前倒しする等、適宜見直すものとする。 

事業終了後の平成２９年度に本事業の事後評価を行う。 

 

５．その他の重要事項 

（１）研究開発成果の取扱い 

 

①  共通基盤技術に係る成果の普及 

得られた研究成果のうち、共通基盤技術に係る研究開発成果について

は、ＮＥＤＯ、実施者とも普及に努めるものとする。 

 

② 標準化施策等との連携 

ＮＥＤＯ及び研究開発実施者は、プロジェクト終了後も得られた研究開

発成果を標準化活動に役立てることとする。本研究開発において開発する

安全性評価手法の提案及び評価データの提供に関して、国際的な機関（Ｏ

ＥＣＤ、ＩＳＯ等）の動向を的確に把握し、経済産業省の担当課などの活

動に協力する。 

 

③ 知的財産権の帰属 

委託研究開発の成果に関わる知的財産権については、「独立行政法人新
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エネルギー・産業技術総合開発機構新エネルギー・産業技術業務方法書」

第 25条の規定等に基づき、原則として、全て委託先に帰属させることと

する。 

 

（２）基本計画の変更 

ＮＥＤＯは、当該研究開発の進捗状況及びその評価結果、社会・経済的

状況、国内外の研究開発動向、政策動向、研究開発費の確保状況等、プロ

ジェクト内外の情勢変化を総合的に勘案し、必要に応じて目標達成に向け

た改善策を検討し、達成目標、実施期間、実施体制等、プロジェクト基本

計画を見直す等の対応をおこなう。 

 

（３）根拠法 

本プロジェクトは、独立行政法人新エネルギー・産業技術総合開発機構

法第１５条第１項第１号ニ、第３号に基づき実施する。 
 

（４）その他 

産業界が実施する研究開発との間で共同研究を行う等、密接な連携を図

ることにより、円滑な技術移転を促進する。 

 

６．基本計画の改訂履歴 

（１）平成２３年 １月、制定。 
（２）平成２４年 １月、研究開発項目の改訂とそれに伴う改訂。 
（３）平成２４年 ４月、研究開発項目の追加に伴う改訂。 
（４）平成２５年 １月、中間評価に伴う改訂 
（５）平成２６年 ３月、研究開発の実施内容の変更及び根拠法変更に伴う

改訂。 
（６）平成２７年 ３月、研究開発の記載明確化に伴う改訂、及び研究開発

強化を目的としたナノ炭素材料の実用化に資する

最終目標の追加に伴う改訂 
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（別紙）研究開発計画 

研究開発項目①「ナノ炭素材料の実用化技術開発」 

 

１．研究開発の必要性 

ナノ炭素材料は軽量で、優れた導電性、伝熱性を持つ。その高い伝熱性

を利用して、パソコン、サーバー用のヒートシンク、自動車等輸送機器の

冷却装置やパワーエレクトロニクス機器の放熱板等に用いられる放熱部材

の熱伝導率の向上が可能である。ナノ炭素材料の応用により、冷却に必要

な動力の削減や自動車の軽量化等につながり、エネルギー消費の削減が進

みにくい民生・運輸部門での省エネルギーを図ることができる。さらに、

ゴムや樹脂等の既存の高分子材料に、ナノ炭素材料を複合化させることに

より、従来の物性を保持しつつ、高い耐久性、電気伝導性、強度を有する

材料となることが明らかになってきた。これらの複合材料は、低コスト、

軽量で新機能を有するアプリケーションへと発展し、新たな製品勢力とな

り得る。 

また、ナノ炭素材料の導電性を利用して、フラットパネルディスプレイ

やタッチパネル等で利用される透明導電膜へも応用が可能である。現在、

透明導電膜としてレアメタルであるインジウムを使用したＩＴＯ（酸化イ

ンジウムスズ）が広く用いられているが、新たな透明導電膜の開発が急務

である。さらに、その軽量性から、次世代の導線材料として大きな期待が

持たれている。ナノ炭素材料を用いた導線の実現は、我が国の産業成長に

大きく寄与する。 

ナノ炭素材料のうち半導体特性を有する材料は、電子移動度が極めて高

いことから、インクに加工し、印刷技術を用いた、低コスト、フレキシブ

ルトランジスタアレイ等の材料として大きな注目を浴びている。 

さらに、ナノ炭素材料の大量分散技術、大量合成技術等の大量生産技術

を開発することで、材料供給企業側からアプリケーション開発を促すこと

が可能となる。 

 

２．研究開発の具体的内容 

（平成２３年度選定テーマ） 

①－１ 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

金属と単層ＣＮＴを複合化することによって得られる高熱伝導率複合

金属材料を用い、ヒートシンク等の放熱部材に応用するための技術開発

を実施する。具体的には、他の金属材料へのろう付け、溶接、表面処理

等の高熱伝導率複合金属材料を実用化に供するための周辺技術の開発お
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よび当該技術の信頼性評価のデータ取得を行う。 
①－２ 「導電性高分子複合材料の開発」 

ゴム、樹脂等の高分子材料と単層ＣＮＴを複合化し、本来の物性を保

持しつつ、新機能を有する材料を開発し、実用に耐えうる機能を持つこ

とを確認する。 
①－３ 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

タッチパネル、電子ペーパーなどに使用されているＩＴＯを代替でき

る透明導電膜を、単層ＣＮＴを用いて開発する。 

 

（平成２６年度選定テーマ） 

①－４ 「ナノ炭素材料高耐熱・高熱伝導高分子複合部材の開発」 

ナノ炭素材料と高分子材料を複合化し、従来にない高耐熱性、高熱伝

導性を有し、かつ実用的な高分子複合部材を開発する。 

①－５ 「ナノ炭素材料高強度複合材料の開発」 

既存材料の強度を高めるため、ナノ炭素を複合化し実用に耐えうる特

性を有することを確認する。 

①－６ 「ナノ炭素材料高電子移動度半導体デバイスの開発」 

ナノ炭素材料が持つ高電子移動度性を十分に発揮し、実用に供する半

導体デバイスを開発する。 

①－７ 「ナノ炭素材料軽量導線の開発」 

金属導線を代替できる特性を有する軽量導線をナノ炭素材料を用いて

開発する。 

①－８ 「ナノ炭素材料フレキシブル薄膜の開発」 

ナノ炭素材料を用いて、高い導電性と柔軟性を合わせ持つフレキシブ

ル薄膜を開発する。 

①－９ 「ナノ炭素材料電磁波吸収部材の開発」 

ナノ炭素材料の電磁波反射特性、熱伝導性を利用し、実用性に優れた

電磁波吸収部材を開発する。 

①－１０ 「ナノ炭素材料高密度エネルギーデバイスの開発」 

ナノ炭素を二次電池等の電極へ適用することで、高いエネルギー密度、

および長寿命等の特性を備えることを確認し、実用化に供する負極材等

を開発する。 

①－１１ 「ナノ炭素材料大量生産技術の開発」 

上記ナノ炭素材料を利用したアプリケーションを実用化する場合に必

要となるナノ炭素材料を大量生産するための技術開発を行う。 
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３．研究開発の最終目標 

（平成２３年度選定テーマの最終目標（平成２６年度）） 

①－１ 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

 高熱伝導率複合金属材料の実用化に供するための周辺技術を開発し、

高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料を用いたヒートシンク等の放熱部材

を設計・試作する。またヒートシンクを製造するためのろう付け、溶接、

表面処理技術の信頼性を評価し、周辺技術を確立する。 

①－２ 「導電性高分子複合材料の開発」 

ゴム、樹脂等の高分子材料とＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持し

つつ、新機能を有する材料を開発する。また、上記材料を用いたアプリ

ケーションを開発する。 

①－３ 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

タッチパネル、電子ペーパー、太陽電池などに使用されるＩＴＯを代

替できる透明導電膜を、単層ＣＮＴを用いて、表面抵抗、全光線透過率、

機械的耐久性に関してＩＴＯと同程度以上となる性能を満たす透明導電

膜として開発する。また、上記部材を用いたアプリケーションに適応し

た仕様の透明導電膜での事業化の見通しを得る。  

 

 

（平成２６年度選定テーマの最終目標（平成２８年度）） 

①－４ 「ナノ炭素材料高耐熱・高熱伝導高分子複合部材の開発」 

ナノ炭素材料と高分子材料を複合化することで、高耐熱性、高熱伝導

性を有する高分子複合部材を開発する。耐熱性、化学的耐久性、熱伝導

率の各性能で従来製品を凌駕する特性を確認し、事業化の見通しを得る。 

①－５ 「ナノ炭素材料高強度複合材料の開発」 

既存材料の機械的強度を高めるため、ナノ炭素を用いた高強度複合材

料を開発し、応用製品を考慮した状態で実用に耐えうる特性を有するこ

とを確認する。 

①－６ 「ナノ炭素材料高電子移動度半導体デバイスの開発」 

高電子移動度半導体デバイスを実現するため、半導体型ＣＮＴを商業

的に利用可能な分離技術を開発し、装置の試作を行う。また、ナノ炭素

材料が持つ高電子移動度性を十分に発揮する半導体デバイスを開発し、

その効果を実証する。 
①－７ 「ナノ炭素材料軽量導線の開発」 

ナノ炭素材料を用いた軽量導線を開発し、強度、導電性の各性能面で

金属導線を代替できる特性を有することを確認する。 
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①－８ 「ナノ炭素材料フレキシブル薄膜の開発」 

高い導電性と柔軟性を合わせ持つフレキシブル薄膜を、数種類のナノ

炭素材料を用いて試作し、その特性を評価することで、それぞれに最適

な作製技術を開発する。作製されたフレキシブル薄膜を評価し、フレキ

シブル薄膜に最適なナノ炭素材料を見出す。 
①－９ 「ナノ炭素材料電磁波吸収部材の開発」 

原料となるナノ炭素材料の安定、連続生産技術を開発し、用いるナノ

炭素材料の電磁波シールド性、熱伝導性を利用し、実用性に優れた電磁

波吸収部材を開発する。また、試作品を評価し、実用化に供することを

確認する。 

①－１０「ナノ炭素材料高密度エネルギーデバイスの開発」 

ナノ炭素を二次電池等の電極へ適用することで、高いエネルギー密度、

および長寿命等の特性を備えることを確認し、実用化に供する負極材等

を開発する。また、合わせて量産時に必要となる周辺技術に関しても、

開発を行う。 

①－１１「ナノ炭素材料大量生産技術の開発」 

上記ナノ炭素材料を利用したアプリケーションを実用化する場合に

供給が必要となる、効率的な合成技術、および分散技術を開発する。ま

た、その効果を評価することで、実用化に供することを確認する。 
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研究開発項目②「ナノ炭素材料の応用基盤技術開発」 

研究開発項目②－１「ナノ炭素材料の安全性に係る技術開発」 
 
１．研究開発の必要性 

ナノ材料は、その形状や粒径の小ささから、現時点で人に対し未知の影

響を及ぼす可能性が否定できない。しかしながら、日本の最先端技術にとっ

てナノ材料の存在は非常に重要であり、安全性を確保しつつ利用する必要が

ある。このため、事業者がナノ材料の有害性や排出・暴露量を自ら把握する

ことが重要となる。しかし、現状ではこれらの評価にコストと時間がかかり、

事業者が自らこれを評価することは困難である。 
上記を踏まえ、本プロジェクトで部材開発を行うナノ炭素材料の簡便な

自主安全管理支援技術、およびナノ炭素材料及びその応用製品の排出・暴露

評価技術を開発し、ナノ炭素材料の製造者、応用製品開発事業者が、自ら実

施できるよう普及することを目的とする。 
 
２．研究開発の具体的内容 
 
②－１－１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」（平成２２年度～平

成２６年度） 
（１）自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手

法の確立 
 主に生産関連施設内における作業者の吸入ばく露に対する安全性につ

いての評価手法を確立する。具体的には、動物実験に依存しない迅速で

安価な有害性評価手法（簡易手法）を確立する。なお、動物実験との相

関を踏まえ、信頼性の高い評価手法とする。 
また、ＣＮＴ等ナノ材料の実環境（製造から廃棄まで）における濃度計

測手法を開発するとともに、材料の飛散特性からばく露の程度を簡便に

予測できる手法の開発を行う。なお、ＣＮＴ等ナノ材料を用いた複合材

料についても考慮する。 
さらに国際的な機関（ＯＥＣＤ、ＩＳＯ等）の動向を的確に把握した上

で、この研究開発の中で作成された手法について、国際標準化に向けた

取組みを行う。 
 
（２）ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理のためのケース

スタディの実施 
（１）において構築したＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全性
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評価手法に基づき、ナノ材料を取り扱う事業者自らが自主安全管理を実

践することを支援するために、個別のナノ材料を対象にした安全管理例

（ケーススタディ）を提示する。 
 
②－１－２ 「ナノ炭素材料及びその応用製品の排出・暴露評価技術の確

立」（平成２６年度～平成２８年度） 
ＣＮＴ等ナノ炭素材料を用いた応用製品について簡便な排出・暴露評

価を行い、データを蓄積する。また、作業環境における計測データと比

較し、応用製品についての簡便な排出・暴露評価技術を確立する。また、

応用製品に使用されるナノ炭素材料の安全評価に関して、動物実験より

も迅速な培養細胞実験による有害性評価手法（簡易手法）の構築につい

て、動物実験によるデータ等の補完を行い、信頼性の高い安全性試験評

価手法として普及を行う。さらに、データ検証した安全性評価手法に基

づき、具体的なＣＮＴ等ナノ材料に適用した安全性管理に関する事例（ケ

ーススタディ）報告書を作成する。評価手順やケーススタディを紹介す

る文書を発行することで技術指導や技術移転を行う。また、国際的な機

関（ＯＥＣＤ、ＩＳＯ等）の動向を的確に把握した上で、この研究開発

の中で作成された手法の国際標準化に向けた取組みを経済産業省の担当

課など日本の窓口機関と連携して行う。 
 

 
３．研究開発の目標 
②－１－１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」（平成２２年度～平

成２６年度） 
 

中間目標 （平成２４年度） 

 

（１）自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法

の確立  

ａ．動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ材料の有害性評価手法（簡易手

法）を開発した上で、安価かつ簡便な自主安全性評価のために最低限

必要な試験項目や試験系を設定し、評価手法を確立する。  

ｂ．ＣＮＴ等ナノ材料の実環境（製造から廃棄まで）における暴露を迅

速かつ簡便に評価するための手法を確立する。 
 
最終目標（平成２６年度） 
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（１）自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法

の確立 
ａ．動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ材料の有害性評価手法（簡易手

法）を開発した上で、安価かつ簡便な自主安全性評価のために最低限

必要な試験項目や試験系を設定し、評価手法を確立する。 
ｂ．ＣＮＴ等ナノ材料の実環境（製造から廃棄まで）における暴露を迅

速かつ簡便に評価するための手法を確立する。 
ｃ．ａ．及びｂ．を確立した上で、ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な

自主安全性評価手法を確立する。さらに国際的な機関（ＯＥＣＤ、Ｉ

ＳＯ等）の動向を的確に把握した上で、この研究開発の中で作成され

た手法について、国際標準化に向けた取組みを行う。 
 

（２）ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理のためのケースス

タディの実施 
ｄ．ｃ．の自主安全性評価手法に基づき、ＣＮＴ等ナノ材料生産事業者

自らが自主安全管理を実践することを支援するために、具体的なナノ

材料に適用した安全性管理に関する事例（ケーススタディ）報告書を

作成する。 
 
②－１－２ 「ナノ炭素材料及びその応用製品の排出・暴露評価技術の確立」

（平成２６年度～平成２８年度） 
 
最終目標(平成２８年度) 

ナノ炭素材料、及びその応用製品の排出・暴露評価のデータ計測を行

い、その評価技術を確立した上で、排出・暴露評価手引きとして策定し、

普及を図る。また、応用製品に使用されるナノ炭素材料の有害性評価手

法（培養試験を活用した簡易手法）のために最低限必要な試験項目や試

験系を設定した上で、動物試験によるデータ補完も含めた自主安全性評

価手順として、ナノ炭素材料の安全性試験総合手順書を策定し、普及を

図る。これらの安全性評価手法等に基づき、具体的なナノ材料に適用し

た安全管理例（ケーススタディ）報告書を作成する。 
 安全性試験総合手順書、排出・暴露評価手引き、安全管理例（ケース

スタディ）報告書を活用して技術普及を行う。また、国際的な機関（Ｏ

ＥＣＤ、ＩＳＯ等）の動向を的確に把握し、国際標準化へ向けた取り組



0-26 
 

みを行っている経済産業省の担当課など日本の窓口機関と連携し、デー

タ提供等を行う。 
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研究開発項目②－２「ナノ炭素材料の分散体評価技術の開発」（平成２６年度

～平成２８年度） 
 
１．研究開発の必要性  
 

単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴは分散させ、樹脂・ゴム、高分子系材料、金属

などの既存材料と複合材料とすることで、既存材料の電気･熱･力学特性等を

大幅に向上させ、放熱用高熱伝導材料、超高強度炭素繊維プリプレグ、高耐

熱性ナノ炭素複合材料、透明導電性フィルムなどとしての実用化が期待され

る。また、ナノ炭素分散液を塗布して製造するナノ炭素薄膜は、スーパーキ

ャパシタや電池などのエネルギーデバイス等への応用が研究されている。ま

た単層ＣＮＴは、優れた半導体特性を示すため、薄膜トランジスタへの応用

が期待されている。 
本研究開発の目的は上記状況を踏まえ、ナノ炭素材料の分散液等の定量

的な評価技術を開発する。これにより、ナノ炭素材料の分散状態に関する知

見を与え、用途開発企業による実用化を加速することができる。さらに、分

散能が高く高機能なナノ炭素材料の構造を明らかにするため、ナノ炭素材料

を合成し、分散されたナノ炭素材料を溶媒、樹脂・ゴム、金属等の既存物質

と複合化することで、機能発現のメカニズムを解明して高機能複合材料の開

発指針を策定する。さらには、従来と比較して、飛躍的に特性を向上し、将

来大きな市場を目指せる複合材料を創出する。開発された新規複合材料等の

ナノ炭素用途、分散手法、分散液評価技術、複合材料中のナノ炭素分散体を

評価する技術は、用途開発企業等に提供可能とする。 
 
２．研究開発の具体的内容  
 

複合材料中のＣＮＴ等のナノ炭素分散体の構造と機能を評価する技術を

開発する。また、分散体の構造を応用面から評価するため、分散による機能

付与のメカニズムを解明する。 
 
 
３．研究開発の目標  
 
最終目標（平成２８年度）  
 

ナノ炭素材料の分散液等分散体の評価技術として、溶液中のナノ炭素分
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散体のサイズ・分布、バンドル間隔、解れ等を定量的に示す指標を開発し、

ナノ炭素に対して，それぞれに最適な分散体を開発する指針を策定する。分

散手法や分散液等分散体の評価技術は、企業、大学等の外部機関に対して、

マニュアル化して提供する。 
分散液等分散体の評価技術では、各ＣＮＴ分散サイズ・分布を４００ｎ

ｍ～１ｍｍの範囲で解析し，バンドル間距離を最小０．０１μｍの空間精度

で，またζ電位を０．５ｍＶの精度での評価技術を開発する。 
また、ナノ炭素分散体中のＣＮＴ等による熱や電気伝導パスを１０μｍ

の空間精度で実空間計測できる評価手法を開発する。用途開発企業の複合材

料に対し、開発された評価手法を適応することで、高機能化への開発指針を

策定する。 
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研究開発項目②－３ 「ナノ炭素材料の応用材料技術開発」 
 
１．研究開発の必要性  

 
単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、半導体/金属ＣＮＴ、グラフェン、フラーレン

等のナノ炭素は無欠陥状態では、鋼の２０倍の強度、アルミの半分の重さ、

銅の１０倍の熱伝導、銅の１０００倍電気を流しやすく、半導体となる等、

多くの優れた特性を有しており、従来にない機能や特徴を持つ新機能材料と

なることが期待される。 
しかし、既存の工業的量産手法では、製造時にナノ炭素中に欠陥が多数

に混入し、実際に得られるナノ炭素材料の特性は上記特性より桁違いに低い。

そのため活性炭、炭素繊維、黒鉛などの従来材料と特性で十分に差別化する

ことができず、ナノ炭素素材の用途が、期待されているほど広がらない大き

な要因となっている。 
本研究開発は上記状況を踏まえ、従来と比較して、飛躍的に特性が向上

し、将来大きな市場を目指せる革新的応用材料技術を開発する。 
 
２．研究開発の具体的内容  
 
②－３－１ 「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」

（平成２２年度～平成２５年度） 
単層ＣＮＴの形状には大きく分けて直径、長さ、比表面積、結晶性（構造

欠陥量）、純度、配向性、集積状態等の開発要素がある。さらには、合成さ

れた単層ＣＮＴは集積状態により、分散性等の加工性も大きく異なる。本研

究ではこれらの要素について単層ＣＮＴを形状制御合成する技術と、合成さ

れた単層ＣＮＴを産業応用へと導く鍵となる連続合成技術を開発する。直

径･長さ･欠陥量等が制御された単層ＣＮＴの合成技術を開発し、さらに集積

状態（集合体）を制御する技術を開発する。また、単層ＣＮＴの形状、集積

状態と電気・熱・力学・分散性等の物理化学特性の関係を明らかにする。こ

れらにより、用途に最適な物性を有する単層ＣＮＴを用いた用途開発と実用

化を実現する。 
金属型及び半導体型が混在した単層ＣＮＴ生成物から、金属型及び半導

体型それぞれを効率的に、かつ物性に影響を与えることなく、高い収率で分

離するための技術を開発する。また単層ＣＮＴの純度（単層ＣＮＴと不純物

との比）や金属型及び半導体型の分離純度を、迅速に評価する手法や分離さ

れたそれぞれの単層ＣＮＴの実際の電気伝導性等を実証レベルで評価する
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技術を開発する。 
 
②－３－２ 「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 
（平成２２年度～平成２５年度） 
（１）樹脂・ゴムに分散する技術の開発 
 高分子系材料に、熱伝導性、導電性等の新規な特性、機能を付与する

のに十分な量の単層ＣＮＴを、均一に分散する技術を開発する。 
 
（２）金属中に分散する技術の開発 
 アルミニウム、銅等の金属系材料に、熱伝導性や強度等の物性、機能

が向上するのに十分な量の単層ＣＮＴを、均一に分散する技術を開発す

る。 
  
（３）高分子系材料に分散する技術の開発 
 高分子系材料を溶解した紡糸用原料液中に単層ＣＮＴを分散する技術

を開発し、補強効果を発現するのに十分な量の単層ＣＮＴを見極める。 
 
②－３－３「グラフェン基盤研究開発」（平成２４年度～平成２６年度） 

グラフェンの産業応用の可能性を適切に評価するため、大面積かつ単

結晶のグラフェンを作製する技術を開発し、グラフェンの特性（電気抵

抗、熱伝導、ガスバリア性等）を産業応用の観点で評価する。 
 
②－３－４ 「ナノ炭素材料の革新的応用材料開発」（平成２６年度～平成

２８年度） 

超高強度炭素繊維プリプレグ、ナノ炭素銅線材･配線等に使用すること

ができ、工業的に量産可能で、大きな市場が目指せるナノ炭素材料の分

散液等の革新的応用材料を開発する。また、研究開発成果については、

サンプル提供を実施し、その結果を研究開発へフィードバックすること

で、より応用を見据えた研究開発とする。 
 
③－３－５ 「ナノ炭素材料の革新的薄膜形成技術開発」（平成２６年度～

平成２８年度） 
ナノ炭素材料の高品質で工業的な薄膜等の革新的形成技術の開発を行

う。産業化の応用先として、タッチパネル、電磁波遮蔽、放熱材、有機

ＥＬ、トランジスタなどに向けた、原子層ナノ炭素材料フィルムの熱や

プラズマを利用する気相化学蒸着（ＣＶＤ）法、塗布法、および高分子
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焼成法等による超大面積薄膜形成技術などの革新的薄膜形成技術を開発

する。また、研究開発成果については、サンプル提供を実施し、その結

果を研究開発へフィードバックすることで、より応用を見据えた研究開

発とする。 
 

３．研究開発の目標  

 

②－３－１ 単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発（平

成２２年度～平成２５年度） 

中間目標（平成２４年度） 

単層ＣＮＴ合成の単層ＣＮＴ形状制御に関する各研究要素に対して、具

体的な達成目標は下記の通りである。 

・ 直径：複合材料における導電性や力学特性等を制御するため、制御可能

範囲１．０－３．０ｎｍでかつ制御分解能が０．２ｎｍの直径制御性を

達成する。ただし、半導体用途に用いることに適している直径範囲１．

０－２．０ｎｍに関しては、バンドギャップ等電気特性の均一性が重要

となるため、ガウス分布を仮定した直径分布標準偏差（σ）を０．３ｎ

ｍ以内にする技術に関しても開発する。 
・ 長さ：１μｍ以下（信頼度８０％）、１－１０μm（信頼度７０％）、１

００μｍ以上１ｍｍ以下（信頼度７０％）の長さ制御を達成する。 
・ 表面積：比表面積１０００ｍ２／ｇ。 
・ 結晶性：単層ＣＮＴのラマンスペクトルのＧ－ｂａｎｄとＤ－ｂａｎｄ

の強度比Ｇ／Ｄが１５０以上。 
・ 純度：金属触媒含有率５００ｐｐｍ以下。 
・ 配向性：配向係数（無配向０、完全配向１）を、０．２から０．８（分

解能０．２）で制御する技術を開発する。 
・ 集積状態：分散性が良好な単層ＣＮＴのために、合成後の制御密度範囲

が０．０２ｇ／ｃｍ３から０．０６ｇ／ｃｍ３で精度が０．０１ｇ／ｃ

ｍ３の単層ＣＮＴ集積状態を持つ試料の作製。 
・ 金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを、純度９５％以上、収率８０％以上

で、１ｇ／日以上の処理能力で分離できる技術を確立する。また、得ら

れた分離単層ＣＮＴの電気伝導性等に影響を与えることの少ない分離

技術を開発する。 
 
最終目標（平成２５年度） 

単層ＣＮＴの形状制御に関する各研究要素に対して、下記の目標を達成
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する。  

・ スーパーグロース法の合成実験機で、微粒子基材を用いて、平面基材の

５倍以上の収量(面積当たり)のＣＮＴが得られる合成技術を開発する。  

・ スーパーグロース法の単層ＣＮＴ結晶性を向上させる後工程プロセス

を開発し、処理前と比較して５倍以上の電気・熱特性の向上を実現する。  

・ デバイスとしての機能を発揮するのに十分な伝導性を有するＣＮＴの

ｅＤＩＰＳ法による形状制御合成技術を開発する。  

・ ｅＤＩＰＳ法によるＣＮＴから形成した糸の紡糸技術を確立し、１００

ｍ以上のＣＮＴ糸の連続防止技術を達成する。  

・ ｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴ連続合成技術とスケールアップ技術を

開発し、８時間以上の連続合成と３倍以上のスケールアップを達成する。  

・ 炭酸ガスレーザー蒸発法による単層ＣＮＴは、上記二合成法から得られ

るＣＮＴに対する優位性を明らかにし、市場評価に耐えうる応用例を少

なくとも１件開発する。  

・ 金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを、それぞれ分離純度９５％以上、収

率８０％以上で、１０ｇ／日以上の処理能力で分離できる技術を確立す

る。また単層ＣＮＴの金属及び半導体分離工程において、両者の濃度を

オンラインでモニターする手法、及び生成物の純度を正確に評価する手

法、分離されたそれぞれの単層ＣＮＴの実際の電気伝導性等を実証レベ

ルで評価する技術を開発する。 

 

また上記の合成制御技術を用途に応じて複数組み合わせ、形状と機能の

関係に関する知見を活用し、高強度軽量複合材料、高導電でフレキシブル

軽量な複合材料、高熱伝導な複合材料等に最適な単層ＣＮＴを開発し、そ

の連続合成の基盤技術を開発する。  

 

②－３－２ 「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」（平

成２２年度～平成２５年度） 

中間目標（平成２４年度） 

（１）溶媒中に分散する技術の開発 

 単層ＣＮＴのラマン分光法で評価した単層ＣＮＴの結晶性（Ｇ／Ｄ比）

が分散前の状態よりも１０％以上劣化しない条件で、水や有機溶媒中に

単層ＣＮＴを単分散させる技術を開発する。特に金属型・半導体型分離

技術に適応するための分散液として一本一本孤立した状態で、収率５％

以上で分散する技術も確立する。 
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（２）単層ＣＮＴ「網目」構造制御技術の開発 

収率５０％以上で、１％から１５％の単層ＣＮＴ重量充てん率を持ち、

網目状かつ均一な単層ＣＮＴの分散複合材料を製造する技術を確立する。 

 

（３）板状単層ＣＮＴ複合材料の開発 

板状単層ＣＮＴを既存材料と複合化する技術を開発し、特に、以下の

特性を達成する。 

・ ３０重量％以上の金属を含有する板状単層ＣＮＴ・金属複合材料を

開発する。 

・ 微粒子が担持された板状単層ＣＮＴ・微粒子複合材料を開発する。 

・ 樹脂の３倍の力学強度を有する板状単層ＣＮＴ・樹脂複合材料を開

発する。 

 

（４）樹脂・ゴムに分散する技術の開発 

 モデル物質となる樹脂・ゴム等に、熱伝導性、導電性等の物性が変化

するのに十分な量の単層ＣＮＴを均一に分散する技術を開発する。特に

導電性ゴムにおいて８０Ｓ／ｃｍを達成する。 

 

（５）金属中に分散する技術の開発 

 熱伝導率９００Ｗ／ｍＫ以上を得られるのに十分な量の単層ＣＮＴを

金属中に均一に分散し、配向する技術を確立する。 

 

（６）高分子系材料に分散する技術の開発 

 補強効果を発揮するのに必要な量として少なくとも高分子系材料に対

して濃度０．５％程度で単層ＣＮＴを紡糸に適する高分子系材料の溶液

中に分散する技術を開発する。 

 

最終目標（平成２５年度） 

（１）樹脂・ゴムに分散する技術の開発 

実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、熱伝導率を 10倍以上、

電気伝導率を１０１０（１００億）倍以上改善するのに十分な量の単層

ＣＮＴを樹脂・ゴム中に均一に分散する技術を確立し、特に以下の特

性を達成する。 

・導電性ゴムにおいて１００Ｓ／ｃｍを達成する。 

・垂直方向の熱伝導率が２０Ｗ／ｍＫ以上の高熱伝導性･単層ＣＮＴ･

ゴム複合材料を開発する。 
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・単層ＣＮＴの添加量が０．０５重量％以下で、１０―４Ωｃｍ以下の

導電性を有し、かつ力学特性がマトリックスと同等な、導電性単層

ＣＮＴ･樹脂（ゴム）複合材料を開発する。 

・炭素繊維の層間に適応できる、不織布板状単層ＣＮＴ･エポキシ樹

脂複合材料を開発し、雷対策に十分な導電性を付与する。 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴを用いた複合材料の事業希望

者へのサンプル提供を継続し、事業希望者の仕様に合わせた複合材

料を開発する。 

 

（２）金属中に分散する技術の開発 

・単層ＣＮＴを金属中に均一に分散し、パワー半導体と密着性を保

持するために、熱膨張率７．５から１５ｐｐｍ／Ｋの高伝熱単層ＣＮ

Ｔ･アルミニウム複合材料を開発する。 

・配線等に用いるのに十分な、１０―５Ωｃｍ台の体積（電気）抵抗

率と１０７Ａ／ｃｍ2以上（銅以上）の許容電流を有する単層ＣＮＴ・

銅複合材料を開発する。 

 

（３）高分子系材料に分散する技術の開発 

 補強効果を発揮するのに十分な量として少なくとも高分子系材料

に対して濃度１から５％程度で単層ＣＮＴを紡糸に適する高分子系

材料溶液中に分散する技術を開発する。 

 

②－３－３ 「グラフェン基盤研究開発」 
中間目標（平成２５年度） 

・ 将来的に大量生産に適する最適な材料や合成法を検討するとともに、

数層程度の層数を制御した上で、５ｍｍ×５ｍｍサイズの高品質グラ

フェンの作製技術を開発する。 

・ 上記の技術で作製したグラフェンについて、既存材料との比較を踏ま

えて、高性能フレキシブルグラフェン透明導電膜および高熱伝導性多

層グラフェン放熱材等の用途への実用化を目指して、それらのスペッ

クに見合うグラフェンの性能の向上を図る。 

最終目標（平成２６年度） 

・ 開発した高品質グラフェンの作製技術を用いて、サンプル評価可能な

実用サイズの大面積グラフェン透明導電膜を作製する。 
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②－３－４ 「ナノ炭素材料の革新的応用材料開発」 
最終目標(平成２８年度)  

工業的に量産が可能で、大きな市場が目指せる革新的応用材料として、

次の項目等を開発する。（１）超高強度炭素繊維用分散剤を開発し、層

間靱性０．４Ｎｍ以上を達成する。（２）３５０℃の耐熱性を有するナ

ノ炭素ゴム応用材料、４５０℃の耐熱性を有するナノ炭素樹脂応用材料

を開発する。その生産能力は５ｋｇ／ｈ以上とする。（３）１００℃以

下の温度で、既存の銅配線と同等以上の導電性・許容電流密度・熱伝導

性を有し、３０％軽量なナノ炭素銅線材と配線を開発する。また、これ

まで両立が難しかった長尺、高品質を特徴とした、長さ５００μｍ以上、

Ｇ／Ｄ比が５０以上のＣＮＴ集合体を合成し、導線等応用技術へ適用可

能であることを確認する。 
また、研究開発成果については、サンプル提供を実施し、その結果を

研究開発へフィードバックすることで、より応用を見据えた研究開発と

する。 
 
②－３－５ 「ナノ炭素材料の革新的薄膜形成技術開発」 

最終目標(平成２８年度)  
ナノ炭素材料の高品質で工業的な大面積薄膜形成技術開発等を行う。

グラフェン等のナノ炭素材料の気相化学蒸着（ＣＶＤ）法、塗布法、高

分子焼成法等による工業的な薄膜形成技術の開発を行い、大面積ナノ炭

素材料薄膜を企業、大学等の外部機関に対してサンプル提供可能とする。

また、ナノ炭素材料の低欠陥化技術を開発し、グラフェンの導電率１０，

０００Ｓ／ｃｍ以下等を実現し、グラフェン薄膜の高品質化を図る。タ

ッチパネル、電磁波遮蔽、有機ＥＬ、トランジスタ等の用途に向けた要

求仕様を満たすナノ炭素材料薄膜の大面積薄膜形成技術としてロールツ

ーロールの薄膜形成、および転写法によるＡ４サイズ１００枚/時間相当

の工業的量産基盤技術等を開発する。さらに、大面積化が可能な手法で

合成するグラフェンで、デバイス等へ適用する際に、他の材料に対し有

意な差となるキャリア移動度２０，０００ｃｍ２／Ｖｓを実現する基礎技

術を確立する。 
また、研究開発成果については、サンプル提供を実施し、その結果を

研究開発へフィードバックすることで、より応用を見据えた研究開発と

する。 



ナノテクノロジー分野の技術ロードマップ【解説】（1/4） 

カーボンナノチューブ（CNT）（ナノマテリアル） 

CNT SheetCNT Sheet

技術解説 

実用化の例 

研究開発課題 

 カーボンナノチューブ(CNT)は、1991年飯島澄男氏（当時NEC研究所）によって発見された、炭
素原子の6員環ネットワークにより形成される直径1～100nm程度の構造が形成された物質で、高
い軽量性（アルミニウムの約半分の重量）、高機械強度（鉄鋼の約20倍の強度）、高弾性力、高
電流密度耐性（銅の100倍以上）、高熱伝導性（銅の5倍以上）などの特性を持ち、構造材や配線
材料、センサーやアクチュエータ部品などへの用途が期待されている。 
 また、CNTはその直径と螺旋度（カイラリティ）によって導電性が異なる。単層CNTはその巻き
方によって大きく、アームチェア型、ジグザグ型、カイラル（螺旋）型に分類される。アーム
チェア型は導体、ジグザグ型とカイラル型はその構造によって導体にも半導体にもなるため、ト
ランジスタのチャネルなどへの用途も考えられている。 
 CNTの代表的な作り方（合成法）には、アーク放電法、レーザー蒸発法、化学的気相成長法の3
つがある。 
・アーク放電法： 
 2本の炭素電極に高電圧をかけアーク放電し、陰極側に堆積物中に多層CNTを生成する。効率は
まだ良くないが、多層CNTの製造に適している。 
・レーザー蒸発法： 
 触媒を混ぜた炭素に強いレーザー光をあてると、気化した炭素と触媒が反応し単層CNTが得ら
れる。効率はまだ良くないが純度の高い単層CNTが得られる。 
・化学的気相成長法： 
 炭素を含むガスと金属触媒を高温状態で化学反応させ、CNTを生成する。大量生産や向きを揃
えることに向いている。CNTを単体で生成する気相流動法の場合はCNTの質はあまり高くない。 
 

CNTの分類（出典：NEDOホームページ）  

・走査型原子間力顕微鏡の片持ち梁の突起先端部：長寿命化、高解像度化 
・Liイオン2次電池電極の添加剤：電池の長寿命化 
・テニスラケットのフレーム・シャフト素材：反発力の向上 

(1) 量産化・低価格化 
 収率、成長効率の向上による量産化、低価格化が課題である。高効率な生成法としては、(独)
産業技術総合研究所で開発されたスーパーグロース法などがある。また、大手企業、ベンチャー
企業が独自の技術をベースにした量産体制を整えている。 
(2) 用途に耐える品質制御 
 高純度化、高結晶性化などにより用途に耐えうるCNT材料の開発が課題である。スーパーグ
ロース法による高純度のCNTの生成、化学的気相成長法時にホウ素を添加することにより高い電
気伝導度のCNT生成方法（(独)物質・材料研究機構）が開発されている。 
(3) 構造制御 
 分散化、位置、カイラリティ、伝導性などの特性制御技術の課題が考えられている。界面活性
剤によるナノチューブの孤立化（複雑化低減）、DNAラッピング等の分散化技術の開発、バンド
間発光測定によるCNT構造同定、単一カイラリティの分離合成などの研究開発が行われている。 
(4) 加工技術の開発 
 各種デバイス部品に応じた加工技術の開発が課題である。現在、ナノ粒子触媒を使用したCNT
配線化技術、インクジェット技術を用いたCNT塗布加工、CNTウエハーのリソグラフィー技術を用
いた微細加工などの研究開発が行われている。 
(5)安全性評価 
 CNTの評価手法の確立、関連技術の標準化等が課題として考えられている。 
 
当面は量産化、低コスト化が課題となる。将来的には、収量・品質、構造を同時に制御できるこ
とが目標とされている。 

CNTの性質と応用イメージ 
（出典：NEDOホームページ）  

Siピラー上のCNTビーム（針）の加工 
（出典：(独)産業技術総合研究所） 

我が国の競争力 

 CNTは日本で発見されたが、近年まで国外で研究開発がすすんでい
た。最近では、分離・精製や製造技術の開発など、材料開発の分野を
中心に日本が世界に先行している。 
【参考：平成18年度特許出願動向調査報告書（特許庁）】 



ナノテクノロジー分野の技術ロードマップ（2/4） 

カーボンナノチューブ（CNT）（ナノマテリアル） 

(1) 量産化・低価格化  

(2) 用途に耐える品質制御 

(3) 構造制御 

(4) 加工技術の開発 

●高速・高収量製造技術の開発 

●キャパシタ 
 CNTを用いて高出力
かつ高エネルギー密度
化を実現 

●カイラリティ制御 

●伝導性制御 

●チャネル高密度化 

●多層化 

●位置の制御 

●方向の制御 

●本数の制御 

●直径の制御 

●半導体加工とナノチューブの融合 

●品質・量産化の両立 

●ナノコンポジット化 
●CNT分散化 

●配向制御 

●高伝導カーボンナノチューブ 

●ナノ粒子触媒を使用したCNT配線化技術開発 
●カーボン 
LSI技術の開発 ●表面化学修飾技術 

●CNT多数本並列化 

●形状および形状分布の最適化 

●構造、品質・量産化を同時に制御 

●ナノレベルでの加工・欠陥制御 

●電界放出ディスプレイ 
 CNTを電界放出源に利用したディスプ
レイ。低コスト、高輝度、長寿命を実現 

●燃料電池用電極触媒 
 触媒電極に利用することにより
触媒を高効率し、高出力の燃料電
池を実現 

●防護服・防火服 
 繊維材料にCNTを利用し、
防護性、防火性を実現 

●薄膜トランジスタ 
 トランジスタの素
材にCNTを利用し、
フレキシブルなシー
ト状のトランジスタ
を実現 

●Liイオン電池（電極材料） 
 電極材として用い、パワーを増大 

●自動車、飛行機等
の構造材 
 構造材に用いるこ
とにより、軽量、高
強度化を実現 

宇宙エレベータ● 
 CNT繊維を用い
た超軽量、超高強
度な構造材の実現
により、宇宙空間
と地上をつなぐエ
レベータの実現し、
宇宙への輸送コス
トを大幅に減少 

●バイオセンサー 
 CNTの高伝導性を利用し、高
感度なバイオセンサーの実現 

●ドラッグデリバリシステム 

●走査型プローブ顕微鏡 
 CNTの機械的強度の利点を利用し、プローブ探針に用いる 

●スポーツ用品 
 CNTの分散配合により高強度化を実現 

●LSI配線 
 CNTをLSIの配線材料として用いることにより、
高電流密度耐性を実現し、LSI微細化に伴う電流
密度の増加に対応。 

●導電性フィルム 
 CNTの添加により高
電導性の樹脂を実現 

●ロボット部材（人工
筋肉、センサー） 
 CNTの高伝導性、高機
械強度を利用した人工
筋肉やセンサーの実現 

●大規模伝導性コンポーネント 
  CNTの添加により高電導性の
樹脂を実現 

●ポストCMOS 
 伸縮自在、プリン
ト加工可能なロジッ
クICの実現により、
各種機器の小型化、
携帯化を実現 

●糊を使用しない粘着テープ 

●分散化・独立化-脱バンドル 

●照明機器 
 CNTを電界放出源
に利用した照明機器。
低コスト、高輝度、
長寿命を実現 

(5) 安全性評価 

●高純度化 ●高結晶化 

●生体適合材料 
 CNTの毒性評価、
制御による生体材
料への応用 

ライフサイエンス 

IT・情報通信 

環境・エネルギー 

評価手法の開発 

CNT関連技術の標準化 

CNT開発の方向 
（出典：(独)産業技術総合研究所） 

●：実現時期を示す 

●Liイオン電池 
 電極の添加剤への
使用により高寿命化 

ランダム 配向/制御ランダムランダム 配向配向//制御制御

大
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単
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大
量

単
一
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●電界放出ディスプレ●電界放出ディスプレイイ

●薄膜トランジスタ●薄膜トランジスタ

●●LSILSI配線配線
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事前評価書（案） 

 作成日 平成２２年１２月 ９日 
１． 事業名称 
（コード番号） 

低炭素社会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合材料開発プロジェクト 
（P10024） 

２．推進部署名 電子・材料・ナノテクノロジー部 
３．事業概要 
 

(1) 概要 :  
日本で発見されたカーボンナノチューブ（ＣＮＴ）は、ナノメートルレベル

の直径をもつ筒状の炭素からなる新規ナノ材料である。そのユニークな構造と

物性から、発見以来種々の興味深い機能が見いだされ、ナノテクノロジーの中

心的な存在となっている。 
ＣＮＴは、その構造から多層ＣＮＴ、単層ＣＮＴに大別されるが、単層ＣＮ

Ｔは、多層ＣＮＴに比べ、軽量、高強度で高い柔軟性を持つ、電気や熱の伝導

性が極めて高い、半導体となる等、多くの優れた特性を持つ。この単層ＣＮＴ

は、様々な分野の既存の素材と複合させることにより、従来にない機能や特徴

を持つ新機能材料となることが期待できる。 
本プロジェクトでは、国内技術が海外と比べて優位性をもっていながら、実

用化に至っていない単層ＣＮＴに的を絞り、以下の研究開発を行う。 
 ①基盤研究開発 

・単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発 
・単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発 
・ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

②応用研究開発 
・高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の開発 
・導電性樹脂複合材料の開発 
・単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

(2) 事業規模：総事業費 75 億円（未定） 
(3) 事業期間：平成 22 年度～26 年度（5 年間） 
 

４．評価の検討状況 
（１）事業の位置付け・必要性 

 グリーン・イノベーション実現のためには、軽量・高強度、低電気抵抗、高熱伝導等の高機

能材料の開発が不可欠である。ＣＮＴは、日本で発見された高機能材料であるが、とくに単層

ＣＮＴは、軽量・高強度かつ高い柔軟性も併せ持ち、電気・熱伝導性が高い等の優れた特性を

有するため、イノベーションと高付加価値をもたらす材料として期待されている。 
 世界各国の研究開発競争が進んでおり、世界に先駆けた我が国のＣＮＴ研究成果を生かし、

素材・部材開発における国際的な産業競争力を維持・向上させるとともに、新たな成長産業の

創出による経済成長に貢献する上で、国・ＮＥＤＯが実施する必要がある。 
 

（２）研究開発目標の妥当性 
＜目標＞ 

基盤研究開発では、単層ＣＮＴと既存材料とを複合化し、新規な材料を開発する上で必要

な基盤技術（単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術、単層ＣＮＴを既存材料中

に均一に分散する技術）の確立と、ＣＮＴの産業応用を進めるためのナノ材料簡易自主安全

管理技術の確立を目標とする。 
 また、応用研究開発では、単層ＣＮＴを用いた複合材料を市場に提供し、その評価を受け

ることを目標とする。 
＜妥当性＞ 
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「単層ＣＮＴの形状、物性等を制御・分離・評価する技術」、「複合材料とするための単層

ＣＮＴを既存材料中に均一に分散させる技術」及び「ナノ材料簡易自主安全管理するための

技術」は、単層ＣＮＴを用いた複合材料を開発し、市場に出していく上で不可欠なものであ

り、基盤研究開発の目標として妥当と判断する。 
さらに、基盤研究にとどまらず、具体的な出口を想定した応用研究開発を行うことも適当

と判断できる。 
なお、これらの目標については、今後も委員会ならびに有識者ヒアリング等で聴取した意

見を適切に反映させる。 
 

（３）研究開発マネジメント 
基盤研究開発は、産学官連携による実施体制を構築して委託で実施する。 
応用研究開発は、基盤研究開発の成果を応用し実用化を進める実施者を公募によって選定

し、助成する。公募は平成２３年度以降の適切な時期に公募を行う。また、それ以前に応用研

究開発の内容及び目標については、基盤研究開発の進捗等も踏まえ、実施者の公募までに弾力

的に見直しを行う。 
必要に応じて、外部有識者の意見を求め、その結果を踏まえて事業全体の予算配分や計画に

ついて見直しを行い、適切な管理運営に努める。さらに別途定められた技術評価に係る指針、

および技術評価実施要領に基づき、技術的、および産業技術政策的観点から、研究開発の意義、

目標達成度、成果の技術的意義、将来の産業への波及効果等について、中間評価、事後評価を

実施する。 
 

（４）研究開発成果 
単層ＣＮＴを既存の素材と複合させることにより、従来にない新機能材料を開発することが

できると様々な産業で期待されている。特に放熱部材や導電性高分子材料では、単層ＣＮＴに

よる新規複合材料の開発に対する期待が高い。 
 産業界における単層ＣＮＴを用いた新機能材料の開発を促進するためには、一定品質の単層

ＣＮＴ供給のための「ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術」、単層ＣＮＴと既存材

料の複合化を進める「ＣＮＴ均一分散技術」、ナノ材料簡易自主安全管理技術等が必要であり、

本プロジェクトの成果は、単層ＣＮＴを用いた複合材料を様々な産業で応用する基盤となる。 
これを基に開発される新複合材料は、様々な分野で、省エネルギー効果等の付加価値を生み、

産業競争力創出にも資することが期待できる。 
 

（５）実用化・事業化の見通し 
平成２３年度中に、研究開発目標の一部の特性あるいは機能を有する物質あるいは材料につ

いて、試用に供し得る段階まで作製し、企業、大学等の外部機関に対して試料を提供可能とす

る計画である。別途実施者を公募する応用研究開発に留まらず、各方面で実用化開発が展開さ

れることが期待される。 
また、基盤研究開発で開発する単層ＣＮＴを適切に扱うための技術は、応用研究開発の成果

の市場導入を支えると考えられる。 
 

（６）その他特記事項 
特になし。 

 
５．総合評価 

本プロジェクトは、産官学連携により共通基盤的な研究開発を行う基盤研究開発と応用技術を

探求する応用研究開発を組み合わせ、単層ＣＮＴを用いた新たな複合材料の早期の実用化を目指

すものであり、NEDO が実施する事業として適切であると判断する。 
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事前評価書 

作成日 平成２４年２月１８日 

1.プロジェクト名 低炭素社会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合

材料開発プロジェクト 

2.推進部署名 電子・材料・ナノテクノロジー部 

3.プロジェクト概要（予定） 

(1)概要 

1)背景 

我が国ではカーボンナノチューブの合成と実用化の研究開発に産学官が連携

して取組んできており、研究開発のポテンシャルや産業競争力は、世界的にも

トップレベルに位置づけられている。本プロジェクトは、優れた特性を有する

とされていた単層ＣＮＴに着目し、それを用いた複合材料の開発を進めてい

る。 

他方、ＣＮＴと同じナノカーボン材料であるグラフェンは、2004年のノーベ

ル賞受賞以降注目を集め、世界中で急速に研究、開発が進んでいる新素材であ

り、単層ＣＮＴ同様、従来の素材と桁違いの特性を有することから、様々な材

料、デバイスへの応用が期待されている。韓国、中国、英国などでも、グラフ

ェンの基礎研究が推進されてきている。 

こうした研究開発の進展により得られる新材料、新技術の可能性を見極める

ことは本プロジェクトの効率的かつ効果的な推進に必要である。 

 

2)目的 

先行する単層ＣＮＴ複合材料は引き続き進めつつ、グラフェンの基盤的研究

開発を新たに追加、実施することで、単層ＣＮＴ及びグラフェンの特性を生か

した応用分野を見極めることを目的とする。 

  

3)実施内容 

 低炭素社会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合材料開発プロジェク

トの一部として、新たに研究開発項目「グラフェン基盤研究開発」を追加、実

施する。 

 

(2)規模 

新たに追加するグラフェン基盤研究開発の総事業費（一般） 

 ３億円／年（委託） 
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(3)期間 

現行の低炭素社会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合材料開発プロ

ジェクトの一部として実施する。期間は同プロジェクトの実施期間と同様平成

２６年度までとする。 

 

4.評価内容 

(1)プロジェクトの位置付け・必要性について 

 1)ＮＥＤＯプロジェクトとしての妥当性 

 我が国ではカーボンナノチューブの合成と実用化の研究開発に産学官が連

携して取組んできており、研究開発のポテンシャルや産業競争力は、世界的

にもトップレベルに位置づけられている。本プロジェクトは、優れた特性を

有するとされていた単層ＣＮＴに着目し、それを用いた複合材料の開発を進

めている。 

 他方、ＣＮＴと同じナノカーボン材料であるグラフェンは、2004年のノー

ベル賞受賞以降注目を集め、世界中で急速に研究、開発が進んでいる新素材

であり、単層ＣＮＴ同様、従来の素材と桁違いの特性を有することから、様々

な材料、デバイスへの応用が期待されている。韓国、中国、英国などでも、

グラフェンの基礎研究が推進されてきている。 

 グラフェンの応用先として想定される事業領域は、ＣＮＴと重複している

ことがこうした研究開発の進展により得られる新材料、新技術の可能性を見

極めることは、本プロジェクトの効率的かつ効果的な推進に必要である。 

 そこで、先行するＣＮＴ複合材料は引き続き進めつつ、グラフェンにも着

目し、その特性、産業応用の可能性等を見極めるための研究開発を行うこと

とする。 

2)目的の妥当性 

 ＣＮＴと同じナノカーボン材料であるグラフェンは、2004年のノーベル賞

受賞以降注目を集め、世界中で急速に研究、開発が進んでいる新素材であり、

ＣＮＴ同様、従来の素材と桁違いの特性を有することから、様々な材料、デ

バイスへの応用が期待されている。韓国、中国、英国などでの研究開発も活

発化している。 

 しかしながら、グラフェンという素材の持つ潜在的な応用可能性がされつ

つある一方で、高性能化の実証と量産化技術確立による低コスト化の両立な

ど、新たな開発課題も明らかになってきている。 

 本プロジェクトでは、グラフェンの産業応用の可能性等を見極めるために

基盤研究開発を行うこととする。現在の技術開発の進捗状況から判断して、

これは妥当である。 
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(1)プロジェクトの位置付け・必要性についての総合的評価 

 ＣＮＴの技術開発で蓄積した知見を活かし、グラフェンの研究開発をプロジ

ェクトの一部として実施しすることは、グラフェンだけでなく、単層ＣＮＴの

産業応用可能性を見極める上でも効率的かつ効果的な取り組みといえる。 

妥当である。 

 

(2)プロジェクトの運営マネジメントについて 

 1)成果目標の妥当性 

 今回追加する研究開発項目は、基盤研究開発として位置づけている。グラ

フェンの特性を活かす製造方法が確立していない状況であり、まずは特性の

良いグラフェンを作ることを目標としたことは妥当である。 

2)実施計画の想定と妥当性 

 現時点で、質の良いグラフェンを大量に製造する技術は確立されておらず、

３年間である程度の大きさの結晶を有するグラフェンを作る計画としたこと

は、妥当である。 

3)評価実施の想定と妥当性 

 本プロジェクトの３年目（平成２４年度）から終了年度（平成２６年度）

までの３年間で基盤的な研究開発を実施する計画である。事業終了後に事後

評価を行う計画も妥当である。 

4)実施体制の想定と妥当性 

 グラフェン基盤研究開発は、実用化まで長期間を要するハイリスクな「基

盤的技術」に対して、産学官の複数事業者が互いのノウハウ等を持ちより協

調して実施する事業であり、委託事業として実施する。 

 これは、グラフェンの研究開発の進捗状況から判断して、妥当である。 

5)実用化・事業化戦略の想定と妥当性 

 本プロジェクトとして実用化を目指しているのは単層ＣＮＴの複合材料で

あり、グラフェンの実用化には、まだ時間を要すると考えている。 

 今回追加するグラフェン基盤研究開発は、急速に研究活動が活発になって

いるグラフェンの産業応用の可能性を見極めのために追加して実施するもの

であり、そこで得られる知見は、まずは、単層ＣＮＴ複合材料の事業戦略に

反映される。 

 これにより、単層ＣＮＴ複合材料の実用化、事業化が効率的かつ効果的に

進むことが期待される。グラフェンの研究開発の進捗状況から判断しても、

上記計画は妥当である。 

(2)プロジェクトの運営マネジメントについての総合的評価 

 国内外で活発化しつつあるグラフェンに注目し、その産業応用の可能性を見
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極めようとする今回の取り組みは、単層ＣＮＴ複合材料の実用化、事業化推進

を効率的かつ効果的に進めることにもつながり、ＮＥＤＯのプロジェクトマネ

ジメントとして、適切なものと評価できる。 

 グラフェンの研究開発を進める観点においても、これまでに蓄積したＣＮＴ

の知見を活かすことができる今回のプロジェクトマネジメントは、効果的であ

ると評価できる。 

 また、先行するＣＮＴの開発と比較して、まだ実用化までに時間を要するグ

ラフェンの研究を基盤研究と位置づけ、質の良いグラフェンの製作を優先する

マネジメントも、適切である。 

 

(3)成果の実用化・事業化の見通しについて 

 1)プロジェクト終了後における成果の実用化・事業化可能性 

 本プロジェクトで実用化を目指しているのは炭層ＣＮＴ複合材料であり、

これは応用研究開発も開始し、順調に進んでいる。 

 今回新たに研究対象として追加するグラフェンは、実用化まで時間を要す

る段階であり、現時点で実用化、事業化の計画を具体化する状況にないと評

価している。 

2)成果の波及効果 

 グラフェンの産業応用の可能性を見極める研究を本プロジェクトの中で行

うことで、得られた情報を単層ＣＮＴの実用化、事業化戦略に反映すること

が期待される。また、質の良いグラフェンの製造方法を確立することができ

れば、グラフェンそのものの実用化展開の検討が進むことになり、その波及

効果は大きい。 

(3)成果の実用化・事業化の見通しについての総合的評価 

 本プロジェクトで実用化を目指しているのは炭層ＣＮＴ複合材料であり、こ

れは応用研究開発も開始し、順調に進んでいる。 

 今回新たに研究対象として追加するグラフェンは、実用化まで時間を要する

段階であり、実用化、事業化の計画を具体化する状況にないと考えている。し

かし、その産業応用の可能性を見極める研究を本プロジェクトの中で行うこと

で、得られた情報を単層ＣＮＴの実用化、事業化戦略に反映することが期待さ

れる。 

 グラフェンの実用化、事業化ではなく、単層ＣＮＴの事業化戦略として考え

れば、今回の取り組みは適切である。 
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【低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト用語集】 

 

ア行 

eDIPS Enhanced Direct Injection Pyrolytic Synthesis の略→「改良直噴熱

分解合成法」の項目参照 

 

カ行 

 

カイラル指数 
単層 CNT の幾何構造を決定する 2 つの整数の組のこと。 

(n, m)（n, m は整数）と表記される。 

改良直噴熱分解合成

法 

Enhanced Direct Injection Pyrolytic Synthesis (eDIPS)法ともよばれ

る。化学気相成長（ＣＶＤ）法における流動気相法に分類される、触

媒担体や基板を用いずに連続的にＣＶＤを行う方法のうちの一つ。

複数の熱分解特性の異なる炭素源を用いてそれらの導入量制御に

より反応場・条件を変化させ生成物をコントロールして合成すること

が特徴。 

化学気相蒸着、化学気

相成長（CVD） 

薄膜の形成法の一つで、反応容器内に設置した基板上に、目的と

する薄膜の成分を含む原料ガスを供給し、基板表面あるいは気相で

熱、あるいは熱とプラズマを印加することで化学反応を促進し、薄膜

を堆積する方法。 

気管内投与試験 

麻酔したラットやマウスなどの実験動物に、懸濁した化学物質を専

用の器具を用いて気管内に強制的に注入して、その後の毒性影響

を調べる試験方法。 

吸入暴露試験 

発生装置により化学物質を含む空気を調製し、そのエアロゾルをラ

ットやマウスなどの実験動物を収容した吸入チャンバー内に給気し

て全身曝露を行い、その後の毒性影響を調べる試験方法。 

許容暴露濃度 

ラットへの本材料の吸入暴露試験における無毒性量（NOAEL）より

導出された、作業環境中許容暴露濃度（1日8時間、週5回の暴露、

15 年程度の作業期間）で、0.03 mg/m3と算出された。これは、15 年

程度の期間を想定し、新しい情報を加味して 10 年以内に見直すこと

を条件とした時限付きの値である。本材料の作業環境中濃度を 0.03 

mg/m3以下に維持する、あるいは作業者が実質的に吸引する本材

料の濃度を 0.03 mg/m3以下にする（保護具の着用、局所排気装置

の利用、作業場所の囲い込み等）措置により、肺で持続的な炎症が

起こる可能性はほとんどないと考える（NEDO研究ＰＪ「ナノ粒子特性

評価手法の研究開発」（2006～2011）より）。 

 

サ行 

サーモデニューダー 

エアロゾル計測において、揮発性粒子を取り除く前処理装置。加熱

により揮発性の粒子を揮発させ、活性炭により揮発成分を除去す

る。 

CNT 網目構造 長尺の単層 CNT が絡み合い、広がった状態をいう。 

ＣＶＤ 

化学蒸着法、気相成長法などともよぶ。エチレン等の炭化水素の気 

体を基板上に流し、自己分解、酸化、還元等の化学反応を利用した 

カーボンナノチューブ合成方法。 

スーパーグロース合成

技術 

通常の CVD 法に極微量 PPM オーダーの水分を添加することにより

発現する成長モードの総称。このスーパーグロース技術を用いると

通常は数秒しか活性を示さない触媒が、数十分に渡り活性を示し、



0-48 

 

極微量の触媒から大量の単層カーボンナノチューブを合成すること

ができる。本方法の単層カーボンナノチューブは高い比表面積を示

すことが特徴。 

 

 

タ行 

デジタル粉塵計 

エアロゾルの質量濃度を計測する装置。試料空気をポンプで吸引

し、レーザー照射領域を通過させ、粒子の総光散乱強度を検出する

ことで、エアロゾルのおよその質量濃度を測定する。 

 

ナ行 

  

 

ハ行 

ハマー法 

黒鉛を出発原料として化学的手法により酸化グラフェンを得る方法。

まずグラファイト粉末を化学的に酸化することで，酸化グラファイトを

得る。酸化グラファイトは酸素含有基の付加により層間が拡大する

とともに親水性を持つため，水中で超音波を照射したり，遠心分離と

再分散を繰り返したりすることで水分子が層間に浸透し，層構造が

バラバラになり，酸化グラフェンとなる。酸化剤として通常は硫酸、硝

酸ナトリウムと過マンガン酸カリウムの混合溶液を使用する。 

van der Pauw 法 

薄膜、または平板試料の電気抵抗を測定する方法。通常の二端子

法や四探針法による電気抵抗測定は電極の接触抵抗や試料形状

の影響を受けるが、van der Pauw 法では厚さが一定の試料であれ

ば接触抵抗の影響や試料形状の制約を受けないで測定が可能であ

る。ホール効果測定にも利用可能である。 

フォレスト 
単層カーボンナノチューブ構造体：基板上に垂直に配向した単層カ

ーボンナノチューブの集合体 

ブラックカーボンモニタ

ー 

ブラックカーボンなど光吸収性粒子の質量濃度を計測する装置。ブ

ラックカーボンが光を吸収する性質を利用し、フィルタ上に連続的に

粒子を捕集しながら、そこに照射した光の減衰量を検出する事によ

り、ブラックカーボンエアロゾルの濃度を計測する。 

放電プラズマ焼結法 

SPS（Spark Plasma Siｎtering）と略される、パルス 通電場プロセンシ

ングの一つとして日本で生まれ育った純国産技術。一般的な焼結に

用いられる熱的および機械的エネルギーに加え、パルス通電による

電磁的エネルギーや被加工物の自己発熱および粒子間に発生する

放電プラズマエネルギーなどを 複合的に焼結の駆動力としている。 

ホール移動度 ホール効果測定でキャリア移動度を解析する際、全てのキャリアが

同じ速度（平均速度）で動いているという準古典力学的な仮定のもと

に、ローレンツ力と電界が釣り合うという関係から求めるキャリア移

動度。 

 

マ行 

  

 

ヤ行 
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ラ行 

ラマン散乱（ラマン分

光、ラマン解析、ラマン

スペクトル） 

物質に単色光を照射すると、格子振動による非弾性散乱が生じ、散

乱光には照射した光とは異なる波長の光が含まれる。それをラマン

散乱という。これを分光器で分光することにより、ラマンスペクトルを

得る。単層 CNT では、グラフェンシート内の振動による G-band と、

欠陥に由来する D-band が観測され、これらの強度比（G/.D）は、単

層 CNT にどの程度欠陥が入っているかの目安となる。振動エネル

ギーが単層 CNT の直径に反比例する振動モードや、ラマン散乱光

の強度が励起光の波長に強く依存する「共鳴効果」なども単層 CNT

の分析に用いられる。 

流動場分離測定 

対象のサイズに依存した自己拡散現象と外部から拡散と逆方向に

力を与えることによりサイズ分離を行う方法。このとき外部から与え

る力として流れ、遠心力、熱、磁場、静電エネルギー、パルスなど

多々ある。 

ロールツーロール法 電子デバイスや薄膜などの量産法の 1つ。ロール状に巻いた基材を

準備し、送り出しロールから基材と連続的に流しながらデバイスや薄

膜を形成し、巻取りロールに巻取る。基材の搬送に伴う手間や装置

を大幅に省略可能。 

 

ワ行 
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I. 事業の位置付け・必要性について 

 

１．ＮＥＤＯが関与の必要性・制度への適合性 
 

１．１ ＮＥＤＯが関与することの意義 
 

カーボンナノチューブ（ＣＮＴ）、グラフェン、フラーレン等のナノ炭素材料は、その発

見、または、その後の研究の進展に日本の研究者が大きく貢献し、日本が世界トップレベ

ルにある材料である。これら炭素材料は、非常に軽量であることから構造部材へ応用する

ことで、高いエネルギー利用効率を期待することができる。また、電気や熱の伝導率が高

く、放熱部材への応用や、導電性材料への応用で、省エネルギー効果を高めることも期待

できる。資源に乏しい我が国では、無尽蔵ともいえる炭素を利用して、材料産業を活性化

することが、国益に大きく貢献すると考えられる。 

また、ナノ炭素材料は新しい材料であり、安全性に関する不安が、実用化を阻害する大

きな要因となっている。安全性はナノ炭素材料の用途･部材ごとに大きく異なるため、企業

が自社で開発している用途の安全性を自主的に評価･管理できることが望まれている。 

 「2020 年ＣＯ２の 25％削減の達成に向けたグリーンイノベーションへの取り組み強化」

の政府方針に従い、低炭素化社会を実現するという世界に通ずる社会的要請にこたえ、ナ

ノ炭素材料実用化の研究開発を促進し、新産業立ち上げの実現を図るのが本プロジェクト

の目的である。 

本プロジェクトの前半では、国内技術が海外と比べて優位性を持っていながら、実用化

に至っていない単層ＣＮＴを対象に、複合材料の開発に必要な形状、物性の制御、分離精

製技術などの基盤技術の開発を行う。また、単層ＣＮＴの普及の上で必要な、ＣＮＴ等の

ナノ炭素の簡易自主安全管理等に関する技術の開発を併せて行う。これらの基盤技術の成

果と、研究開発動向等を踏まえて、単層ＣＮＴ複合材料の実用化に向けた開発を行う。ま

た、グラフェンの産業応用の可能性を見極めるための基盤研究開発を平行して行う。 

本プロジェクトの後半では、ナノ炭素材料（単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェン、フラ

ーレン等）が新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロジェクトは新たなフェーズ

に移行した新事業として、これらナノ炭素材料の実用化を加速する。これにより我が国の

炭素産業の活性化を目指す。 

また、実用化に通じる安全性、分散体評価技術を共通基盤技術として開発し、試料提供、

技術移転等を通じて、実用化を目指す企業をサポートする。 

 本プロジェクトは平成 22年度に経済産業省からの委託事業「低炭素社会を実現する超軽

量・高強度融合材料開発プロジェクト」として開始し、平成 23年度からはＮＥＤＯ委託事

業「低炭素社会を実現する革新的カーボンナノチューブ複合材料開発プロジェクト」とし

て引き継がれ実施している。また、平成 26年 3月、および 6月には、目標を達成した単層
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ＣＮＴ、およびグラフェンに関する基盤技術開発を、1年前倒し終了し、実用化研究を軸と

した事業として実施している。 

プロジェクト前半に行った単層ＣＮＴ、およびグラフェンの研究開発は世界的に激しい

競争状態にあり、これに勝ち抜いて我が国産業の競争力強化につなげるためには、早期の

目標達成が不可欠である。また、最近の物質科学の成果に基づき、新物質を産業化するた

めには、リスキーかつ基礎的な研究開発が要求されるため、民間企業単独の実施は困難な

ものがある。さらに、産業・社会への波及効果が大きく、他分野への応用が期待される共

通基盤技術であることから、総合的な研究開発を産官学提携のもとに推進することが必要

である。 

 これらの課題を克服するために、ＮＥＤＯが国の資金を活用して産官学の研究機関を取

りまとめてＮＥＤＯの専門的知見を基に集中的に研究開発を行うことが最も有効であり、

ＮＥＤＯが関与する意義は大きいと考えられる。本プロジェクトの意義は以下のとおりで

ある。 

 

① 高い技術力を持った個々の研究機関を取りまとめることにより、相乗的な効果が生ま

れ、集中的・効率的な研究開発の推進が可能である。 

② 異業種連携体制をとることにより、実用化のニーズを研究開発に繁栄させることが出

来る。 

③ 集中的な資金投入により、短期間での目標達成が可能となる。 

 

 本プロジェクト前半は、単層ＣＮＴのすぐれた特性による新しい材料を開発する。単層

ＣＮＴは様々な分野での応用が期待されているため、研究開発が遅れることにより海外企

業によりなされた場合のわが国利益損失は多大なものになると予想され、ＮＥＤＯが関与

して国が推進する意義は大きい。 

 

１．２ 実施の効果（費用対効果） 

 

 本プロジェクト(前半)の費用総額は 5年間で約 70億円であった。出口製品としては各分

野にわたることが予想され、透明導電膜、高機能（導電、熱伝導）ゴム・樹脂、高性能ヒ

ートシンク材、印刷エレクトロニクス部材などがある。これら用途の 2030年に期待される

市場規模は合わせて 6,700億円と見込んでいる。 

その内訳を見ると、透明導電膜の最終用途としては、タッチパネル、電子ペーパー、太

陽電池用フィルムなどがあり、市場規模は合計 2,090億円と予想される。 

高機能ゴム・導電フィルムとしての最終商品は、ＯＡ機器部材（帯電ロール）、リチウム

イオン電池用部材などが考えられ、市場規模は合計 3,600億円程度と予想される。 

高性能ヒートシンク材としての最終商品はパワー半導体放熱板、液晶・LED 等の冷却板、
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ヒートシンク・パイプなどが考えられ、年市場規模は合計で 180億円が予想されている。 

印刷エレクトロニクス部材の最終商品としては給電センサーシートが想定されており、

市場規模は 840億円の規模と予想される。 

 また、ＣＮＴと炭素繊維との複合材料の開発が可能となれば、使用される商品としては

風力発電風車ブレード、飛行機用構造部材などが予想され、上記に加えてさらに市場規模

が数千億円規模で膨らむことも期待される。 

 これらの低炭素社会実現に向けて実用化が見込まれるＣＮＴ、およびグラフェンの用途

におけるＣＯ２削減ポテンシャルは、2030年度で 188.3万トン/年と試算されている。 

 

２．事業の背景・目的・位置づけ 

 

２．１ 事業の背景・目的 

 

 本プロジェクト前半は単層ＣＮＴという新しい炭素材料において、各種産業応用におい

てすぐれた特性を引き出すべくその形状を多様に制御する技術を開発することにより、低

炭素社会の実現に資する超軽量・高強度融合材料を初めとする様々な産業応用を可能にす

る単層ＣＮＴの高品質化・部材化を図り、未来の省エネルギー社会の実現を目指した単層

ＣＮＴ産業創生のための基盤研究を実施する。 

 具体的には、まず、企業等が開発を検討する上で検討事項となる単層ＣＮＴも含めたナ

ノ炭素材料の安全性評価管理技術の開発を実施する。企業でのナノ炭素材料の取り扱いを

サポートすることで、基盤研究で開発する材料の企業での応用を促進する。 

また、直径、金属・半導体・純度・比表面積などの特性が作り分けされ、各種用途に応じ

てそれぞれの要求特性を満たす最適な形状の単層ＣＮＴの合成技術の開発、並びに成型加

工・分散技術、既存材料と複合する技術を開発する。 

産業技術総合研究所の有する世界最高の単層ＣＮＴ合成（スーパーグロース法、ｅＤＩ

ＰＳ法）・分離・成型加工技術と民間企業の持つプラント開発技術、応用製品開発技術を有

機的に組織し、製品開発の基盤となる複合技術を開発する。また、産業技術総合研究所の

有するプラズマＣＶＤ原子層グラフェン成膜技術により、単結晶相当のグラフェン等を開

発し、その適切な応用先を見極める。さらに、五員環を有するショウノウから作成される

ＣＶＤグラフェンの可能性を検討する。 

これら基盤技術の上に、様々な応用製品を開発し、我が国発の単層ＣＮＴ産業を創生し、

単層ＣＮＴ部材が支える未来の省エネルギー社会の実現を目指すものである。 

 

２．２ 事業の位置づけ 

 

 表Ⅰ－1に国内外での本プロジェクトの位置づけについて示す。スーパーグロース法は水
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添加により従来の 1000倍の成長効率を達成しており、国内外を通じて最も低コストな単層

ＣＮＴの工業的量産生産手段である。性能的にも高比表面積・高純度であり独自の用途開

発が可能となる。ｅＤＩＰＳ法についても高結晶、広範囲な直径制御が可能な技術として

これを利用した用途開発が期待される。 

 また、海外では米国、欧州、中国、韓国で開発が著しく推進されているがまだ実用部材

開発には至っていない。類似の国内プロジェクトはなく優位な単層ＣＮＴ製造技術と部材

研究開発を実施している企業との連携で事業を推進することは重要である。 

 

表Ⅰ－1 国内外の研究開発の動向・世界比較概要 

課題又は技術等 国内外の位置付け 優位性・特徴 

スーパーグロース

単層ＣＮＴ量産 

技術 

 

単層ＣＮＴを kg単位で製造できる実証プラ

ントは、国内、国外を通じて、もっとも低コ

ストな単層ＣＮＴの工業的量産手段。競合相

手は、欧州（ナノシル）、日本（昭和電工）、

アメリカ（ハイペリオン）の 300トン/年クラ

スの多層ＣＮＴ製造プラント（用途で差別化

の必要あり）  

水分添加による、従来の

1000 倍の成長効率の合成

法（特許査定） 

連続基板搬送合成技術

（特許査定）  

 

スーパーグロース

単層ＣＮＴ用途開

発技術 

 

スーパーグロース単層ＣＮＴは比表面積、純

度、長さの特性で、他のＣＮＴに比して優位

性を有し、独自の用途が開発できる。比表面

積で、Ｈｉｐｃｏ単層ＣＮＴ（アメリカ）の

倍、多層の 5倍以上  

高比表面積・高純度の単

層ＣＮＴ（特許査定） 

溶液誘導による高密度化

技術  

 

ＣＮＴデバイス 

開発  

 

ＣＮＴをデバイス用の構造体として、集積化

する技術では、世界をリード。ＭＥＭＳや、

マイクロエネルギーデバイスへの応用展開中  

微細加工と自己組織化に

より、ＣＮＴを自由自在

に配置する技術  

ｅＤＩＰＳ法によ

る単層ＣＮＴ精密

制御合成技術  

 

国内外を通じて単層ＣＮＴの結晶性、直径制

御精度や直径制御範囲に最も優れたＣＶＤ合

成技術.競合相手はＳＷｅＮＴ社（米国）やＲ

ａｙｍｏｒ社（加国）、ＴＨｏｍａｓ Ｓｗａ

ｎ社（英国） 

高結晶性（G/D～200） 

広範囲な直径制御性  

単層ＣＮＴ複合 

材料研究開発  

 

国内に類似のプロジェクト無し.海外では米

国（Nanocomp社、C3nano社）はじめ、欧州、

中国、韓国で著しく開発推進しているが、実

用特性の伴った部材開発には至っていない  

優位な単層ＣＮＴ製造技

術とＣＮＴ部材化研究を

している国内一流の企業

群との連携 

 

国内外での研究開発動向を見ると、ＣＮＴと異種材料との複合化による新規高性能材料
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開発の要請が強い。その例として特に、本事業でも目的としている、導電ゴムでのＣＮＴ

複合による導電率向上、ＣＮＴと金属複合による熱伝導性能向上に関して、その位置付け

を以下に述べる。 

従来ＯＡ機器用ロールなどに使われている導電ゴムの市場要求として、現行カーボンブ

ラックとゴムとの複合材料の導電率 1S/cm 以下のレベルにある既存部材よりも、ゴム特性

は維持した上でより高導電性の次世代部材、さらには導電率 100S/cm 程度が要求されるエ

レクトロニクスデバイス用ゴムの開発が活発化している（図Ⅰ－1）。本事業ではそれらの

ニーズを満たす高導電性のゴム/ＣＮＴ複合材料を、より低コストで量産するための応用基

盤技術開発（図Ⅰ－2）を目的としている。 

 

図Ⅰ－1 国内外の研究開発動向一例【導電ゴム】 
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図Ⅰ－2 ゴム/ＣＮＴ複合材料における研究開発ターゲット 

 

一方、高性能ヒートシンクとしての応用が期待される金属/ＣＮＴ複合材料に関しては、

これまでグラファイトを含有した部材が上市されているが、熱伝導異方性のため等方向的

に熱が伝わらないこと、放熱部材として強度が不十分で加工性に難があること、フィンの

ロウ付けができないことなどの欠点があり、実用化には多くの課題が残されている。した

がって、これらを解決する新しい材料開発が望まれており、本事業では実用的特性として

熱伝導率 1000W/m・K 以上のＣＮＴと金属の複合材料（図Ⅰ－3）を開発することによって

上記の課題を解決し、低炭素社会の実現に貢献することを目的としている。 

 

図Ⅰ－3 ＣＮＴ/金属複合材料における研究開発ターゲット 
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また、上記に代表される様々なＣＮＴの応用分野に最適なＣＮＴ形状・物性を実現する

ＣＮＴ形状制御技術や量産技術、関連事業者がＣＮＴを安全に自主管理する技術の構築に

関しても併せて開発することがＣＮＴの実用化を達成する上で必要不可欠であることは言

うまでもない。 

 そこで、本プロジェクトでは前述の目的を達成するため下記 3 つの研究開発項目を実施

する。オープンイノベーション施策の下、各研究開発項目の成果を共有し、かつ各企業・

産総研間の緊密な連携をとることによって、開発サイクルを効率化、材料・部材・用途と

川上から川下まで一気通貫に研究開発を実施する。 

 

②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の構築 (旧研究開発項目③) 

②-3-1 単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発(旧研究開発項目①) 

②-3-2 単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発(旧研究開発項目②) 

 

 平成 22 年度から平成 23 年度の 2 年間は委託事業による共通基盤研究開発を集中的に実

施する。平成 24年度からは基盤研究に加えて下記３つの助成事業による用途開発も実施す

ることで、企業による単層ＣＮＴ、およびその応用材料の実用化、事業化を促進する。 

 

①-1 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発(旧研究開発項目④) 

①-2 導電性高分子複合材料の開発(旧研究開発項目⑤) 

①-3 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発(旧研究開発項目⑥) 

 

さらに、基盤研究で開発した材料のサンプル提供を実施し、プロジェクト外の企業での

開発検討を促すことで、平成 26 年度以降の事業に結び付ける。 

 また、グラフェンに関しては、図 I－4に示すように、プロジェクト開始後、急速に研究

開発が進み、世界的に特許公開数が飛躍的に増大している。また、図 I－5 に示すように、

グラフェンの応用分野はＣＮＴの応用分野と類似した傾向が見られる。このため、グラフ

ェンの用途の明確化をすることが重要と考えられる。 

 

 



1-8 

 

 

         (a) ＣＮＴ              (b) グラフェン 

図Ⅰ－4世界の特許公開数 (NEDO調べ) 

 

 

       (a)ＣＮＴ             (b)グラフェン 

図Ⅰ－5論文の分野内訳(平成 21年～平成 26年に出版) (NEDO調べ) 

 

このため、平成 24年度から、 

 

②-3-3 グラフェン基盤研究開発(旧研究開発項目⑦) 

 

を実施する。 
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II. 研究開発マネジメントについて 

 

１．事業の目標 

本プロジェクトでの前半では、国内技術が海外と比べて優位性を持っていながら、実

用化に至っていない単層ＣＮＴを対象に、複合材料の開発に必要な形状、物性の制御、

分離精製技術などの基盤技術の開発を行った。また、単層ＣＮＴの普及の上で必要な、

ＣＮＴ等のナノ炭素の簡易自主安全管理等に関する技術の開発を併せて行った。これら

の基盤技術の成果と、研究開発動向等を踏まえて、単層ＣＮＴ複合材料の実用化に向け

た開発を行った。また、グラフェンの産業応用の可能性を見極めるための基盤研究開発

を平行して行った。 

本プロジェクトの後半では、ナノ炭素材料（単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ、グラフェン、

フラーレン等）が新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロジェクトは新たなフ

ェーズに移行した新事業として、これらナノ炭素材料の実用化を加速する。これにより

我が国の炭素産業の活性化を目指す。 

以下、本事業原簿は次に示す終了したプロジェクト前半の研究開発項目に関して記載

する。 

研究開発項目①「ナノ炭素材料の実用化技術開発」 

研究開発項目①-1 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

研究開発項目①-2 「導電性高分子複合材料の開発」 

研究開発項目①-3 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

研究開発項目②「ナノ炭素材料の応用基盤技術開発」 

研究開発項目②-1-1「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

研究開発項目②-3-1「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」 

研究開発項目②-3-2「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

研究開発項目②-3-3「グラフェン基盤研究開発」 

ただし、本章の記載の順序はまず、基盤研究である研究開発項目②を示し、次にその

応用研究である研究開発項目①を示す。 

本研究開発では、単層カーボンナノチューブ（単層ＣＮＴ）という新しい炭素材料に

おいて、各種産業応用において優れた特性を引き出すべくその形状を多様に制御する技

術を開発することにより、低炭素社会の実現に資する超軽量・高強度複合材料をはじめ

とする様々な産業応用を可能にする単層ＣＮＴの高品質化・部材化を図り、未来の省エ

ネルギー社会の実現を目指した単層ＣＮＴ産業創成のための基盤研究を行った。具体的

には、直径、金属・半導体、純度、比表面積など種々の特性が作り分けされ、各種用途

に応じてそれぞれの要求特性を満たす最適な形状の単層ＣＮＴの合成技術の開発並びに、

成形加工・分散技術、既存材料と複合する技術を開発した。 

本研究開発は、産業技術総合研究所の有する単層ＣＮＴ合成･分離・成形加工技術と民



2-2 

 

間企業の持つプラント開発技術、応用製品開発技術を有機的に組織し、製品開発の基盤

となる複合基盤技術を開発し、これらの基盤技術の上に、様々な応用製品を開発し、我

が国発の単層ＣＮＴ産業を創成し、単層ＣＮＴ部材が支える未来の省エネルギー社会の

実現を目指した。 

本研究開発の特徴として、オープンイノベーション施策の元、各研究開発項目の成果

を共有し、かつ緊密に連携をとることによって、開発サイクルを効率化し、材料、部材、

用途と川上から川下まで一気通貫に技術開発することが挙げられる。 

また、ＣＮＴと同様のナノ材料であるグラフェンについても世界中で研究が活発化し

ており、ＣＮＴと同様の分野での実用化を目指している。グラフェンも既存材料を大き

く凌ぐ特性を有するとされ産業応用が期待されているが、実際には高品質で大面積のサ

ンプルを再現性良く合成する技術が十分に確立されていない。そのため、企業単独での

研究開発はリスクが高いのが現状である。そこで、グラフェンの産業応用の可能性を見

極めるための基盤研究開発を並行して行うこととした。 

さらに、ＣＮＴの高い伝熱性を利用して、パソコン、サーバー用のヒートシンク、自

動車等輸送機器の冷却装置やパワーエレクトロニクス機器の放熱板等に用いられる放熱

部材の熱伝導率の向上が可能である。また、冷却に必要な動力の削減や自動車の軽量化

等につながり、エネルギー消費の削減が進みにくい民生・運輸部門での省エネルギーを

図ることができる。さらに、ゴムや樹脂等の既存の高分子材料に、ＣＮＴを複合化させ

ることにより、従来の物性を保持しつつ、高い耐久性、電気伝導性、強度を有する材料

となることが明らかになってきた。これらの複合材料は、低コスト、軽量で新機能を有

するアプリケーションへと発展し、新たな製品勢力となり得る。このため、実用化研究

を実施した。 

 

２．事業の計画内容 

 

２．１ 研究開発の内容 

研究開発の期間は、平成22年度から平成26年度までの5年間とする。本事業の予算は平

成22年～26年度で総額81.5億円である。 

 

２．２ 研究開発項目②-1-1「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所、東レ株式会社）） 

 

２．２．１ 自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の確立 

（担当機関：TASC (独立行政法人産業技術総合研究所)） 

本研究で開発を行う単層ＣＮＴ及び関連するナノ材料（項目②-1-1では以下、「ＣＮＴ

等ナノ材料」という。）について、製造・取り扱い事業者が自主的に安全管理を実施する
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ための、安価でかつ簡便な技術を構築する。具体的には、作業環境等における自主管理

基準濃度を、特性の異なるＣＮＴ等ナノ材料ごとに設定するために必要な、簡易な有害

性評価のフレームワーク、および、作業現場等の濃度をそれ以下に抑えるために必要な

暴露濃度の簡易で迅速な予測・計測のための手法を開発する。そのため、主要な対象は、

製造・加工関連施設内における作業者に対する、吸入暴露によるヒト健康影響とする。

実施する研究開発は、簡易で迅速な有害性評価手法の開発（2.2.1-(イ)）と、安価で簡

便な暴露評価手法の開発(2.2.1-(ロ))、及び国際動向の把握と国際標準化への取り組み

（2.2.１-(ハ)）の３つに分ける。 

 

２．２．１-(イ) 「簡易で迅速な有害性評価手法の開発」 

（担当機関：TASC(独立行政法人産業技術総合研究所)） 

 

本研究テーマでは、ＣＮＴ等ナノ材料の簡易で迅速な有害性評価手法の開発を行う。

ナノ材料については、そのサイズが小さいことや形状が繊維状など特殊なものがあるこ

とから、化学的な特性による以外に、サイズや形状などの物理的な特性によってナノ材

料特有の生体影響が惹起されるのではないかという懸念が広がっている。研究開発の効

率性を上げるためには、ナノ材料に対するヒト健康への安全性の検討は、研究開発プロ

セスの初期段階から組み込んでいくことが必要となるが、多様な物理的、化学的特性を

もつナノ材料すべてに対して、通常の化学物質に対して実施しているような長期間かつ

高コストな動物実験を実施することは現実的ではない。また、動物実験に際しての 3R原

則（代替 replacement、削減 reduction、苦痛の軽減 refinement）に基づき、世界的

にも動物実験にできるだけ依存しない培養細胞や組織を用いた細胞（in vitro）試験を

活用した安全性評価が求められている。 

細胞（in vitro）試験においては、細胞培養する培地にナノ材料を添加する必要があ

る。しかしながら、ナノ材料は、培地中で凝集・凝塊を作り（二次粒子）、細胞に直接沈

降する性質をもつと同時に、分散剤にも細胞毒性を持つものが多く、ナノ材料独自の特

性を反映した影響評価を行うためには、界面活性剤などの分散剤の使用を制限し、なお

かつ、ナノ材料を安定的に分散させる調製方法の開発が必要となる。さらに、ナノ材料

の物理化学的な一次的な特性や、培地中での二次的な特性、すなわち、ナノ材料の粒子

径や濃度、イオン濃度、および培地や添加剤に含まれるタンパク成分や無機塩類等がナ

ノ材料の吸着により枯渇するために、細胞毒性を及ぼすことが予想される。培地中での

これらの計測は極めて困難であるため、こうした細胞への有害性を決定する適切な指標

を明らかにすることが必要である。 

特異的な物理化学的特性をもつナノ材料に対する生体毒性影響の発現メカニズムは、

未知の部分が多く、依然として情報が十分ではない。したがって、従来の手法による細

胞の生存や分化能を見極めることはもとより、ナノ材料の影響を正しく反映する新たな
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評価項目（エンドポイント）の選定と、これに基づく測定が必要である。また、ナノ材

料間の生体影響や、同じナノ材料に対する細胞種間の比較検討を行うための解析手法の

開発も必要となる。さらに、こうしたヒトや動物に由来する細胞や組織を使った細胞（in 

vitro）試験で得られた有害性試験の結果から生体への影響を予測することへの妥当性に

ついて、その評価（validation）を実施することも重要である。これらの目標を実現す

るために、以下の開発項目を設ける。 

 

(1) 細胞（in vitro）試験のためのナノ材料の分散調製・測定技術の開発 

ＣＮＴ等ナノ材料の細胞（in vitro）試験を実施するために、高精度の測定技術を用

いた細胞培地中に安定分散する調製技術を開発する。本研究では、先ず多様なＣＮＴ等

ナノ材料の物理化学的な成分組成分析を行い、細胞（in vitro）試験に供するＣＮＴ等

ナノ材料の物理的、化学的特性を正しく把握する。細胞への影響をできるだけ排除する

ため、界面活性剤などの分散剤の使用を制限し、ＣＮＴ等ナノ材料を細胞培地中に安定

的に分散させる新たな調製方法の開発を行う。さらに、ＣＮＴ等ナノ材料の細胞培地中

での二次的なパラメーター（ナノ材料の粒子径や濃度、イオン濃度、培地中のタンパク

や無機塩類等の吸着）を適正に正しく計測（キャラクタリゼーション）して、これらの

指標を制御可能な分散調製技術の開発を行う。また、生体内・細胞内のＣＮＴ等ナノ材

料の分析技術の開発を行う。これらが達成されて初めて、ＣＮＴ等ナノ材料の特性を正

しく反映する細胞（in vitro）試験系が実現される。同時に、研究開発の初期段階から

安全性評価を組み込んでいくためには欠かせない、現状よりも少ない量の試料での細胞

（in vitro）試験が可能となる。 

 

細胞培地中での

ナノ材料の分散調製

（２） in vitro 試験

の実施
細胞培地中で、ナノ粒
子は凝集したまま直接
細胞に沈降する。

細胞
キャラクタリゼーション

・ナノ材料の成分組成の分析

・培地中のサイズ分布や濃度の測定

・培地中のタンパクや無機塩類の測定

分散剤の使用
を制限しつつ、
安定的に分散。

研究開発項目①-d
研究開発項目②
との連携

 

図 II－1 細胞（in vitro）試験のためのＣＮＴ等ナノ材料の分散調製・測定技術の開発 

 

(2) 細胞（in vitro）試験を活用した有害性評価手法の開発 
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新たな分散調製・測定技術により開発された細胞（in vitro）試験系により、ＣＮＴ

等ナノ材料の細胞影響評価のため、吸入暴露によるヒト健康影響を反映する簡易で迅速

な細胞（in vitro）試験での有害性評価を行う。 

すなわち、吸入暴露による健康影響を想定した各種の細胞種を使って、細胞の生存や分

化能を見極めると共に、サイトカインなどの数種類の炎症性マーカーや、酸化ストレス、

アポトーシス等、個別のエンドポイントを選定して測定を行ない、各々の生体影響発現

メカニズムの観点から、一次的あるいは細胞培地中での二次的なパラメーターを指標と

するＣＮＴ等ナノ材料の影響を評価する試験系を開発する。多様な特性をもつＣＮＴ等

ナノ材料の有害性の影響を評価するためには、ＣＮＴ等ナノ材料間の肺からのクリアラ

ンス能について比較検討や、ＣＮＴ等ナノ材料に特異的な生体マーカーの選定が重要で

あるため、マクロファージによる貪食能および貪食速度に関する試験や、ＤＮＡマイク

ロアレイなどを用いた網羅的遺伝子発現解析などを実施する。また、本研究で開発を行

うＣＮＴ等ナノ材料については必要に応じ、ラットなどのげっ歯類を使った気管内投与

試験などの動物（in vivo）試験を実施し、細胞（in vitro）試験との相関性を明らかに

し、有害性評価手法の妥当性評価（validation）を実施する。これにより、特性が変化

したＣＮＴ等ナノ材料の、吸入暴露によるヒト健康影響の相対的な強さを、簡易・迅速

に評価できる細胞（in vitro）試験での有害性評価手法を確立する。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

細胞（in vitro）試験に適したＣＮＴ等ナノ材料の分散・調製法を開発したうえで、

培養細胞を用いたＣＮＴ等ナノ材料の簡易で迅速な有害性評価手法を開発し、必要とな

る試験項目を含めた自主的安全管理のための評価フレームワークを確立する。 

（平成 26年 6月） 

金属型単層ＣＮＴと半導体型単層ＣＮＴ等の産業利用促進を支援するため、それぞれ

の有害性の相違を確認するための動物試験等を加速的に実施する。 

 

（１） 分散調製

・測定技術

①吸入暴露を想定したヒト・動物の細胞種の選択

②個別エンドポイントの選定・測定

・ 炎症性マーカー

・ 酸化ストレス

体内動態等を考慮して妥当性の検証

ラット気管内投与試験等の動物（in vivo）試験

 

図 II－2 細胞（in vitro）試験を活用した有害性評価手法の開発 
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２．２．１-(ロ) 「安価で簡便な暴露評価手法の開発」 

（担当機関：TASC(独立行政法人産業技術総合研究所)） 

 

ＣＮＴ等ナノ材料（その加工品を含む）の実環境（製造から廃棄まで）において、研

究開発項目②-1-1-(イ)で設定された管理基準濃度による作業暴露管理を運用するため

に、ＣＮＴ等ナノ材料の計測手法、および実環境での粒子飛散や暴露濃度を予測する手

法を開発する。 

作業環境等の日常的な管理のためには、事業者が自ら実施可能な安価かつ簡便な計測

手法が必要である。また、ＣＮＴ等ナノ材料の適切で安全な作業環境や使用用途の設計

および必要な暴露抑制対策を決定するためには、ＣＮＴ等ナノ材料の製造から廃棄まで

の飛散特性の把握と、暴露濃度の予測的評価が必要である。そのために、ＣＮＴ等ナノ

材料の実環境プロセスにおける飛散特性を予測する模擬排出試験系を設計し、材料のタ

イプやプロセスごとの飛散特性を評価する。 

 

 (1) 簡便なＣＮＴ等ナノ材料計測手法の開発 

実環境で事業者が自ら計測可能な安価かつ簡便なＣＮＴ等ナノ材料濃度の計測手法を

開発する。 

比較的安価かつ簡便な既存装置である、粉じん計測に使われているデジタル粉じん計、

クリーンルームで使われている光散乱式粒子計数器、ナノ領域まで測定可能な凝縮粒子

計数器、カーボンに特異的な応答を示すカーボンモニターなどについて、ＣＮＴ等ナノ

材料の計測応答を評価し、また、カーボンエアロゾル分析装置や走査型移動度粒径分析

装置(SMPS)などの高価な装置や電子顕微鏡観察などによる詳細な計測との比較を行うこ

とで、これらの簡便な装置の有効性や適用範囲を評価し、必要に応じて補正係数・換算

係数などを導出する。そして、実際にＣＮＴ等ナノ材料の製造・取り扱い時の作業環境

濃度を計測するとともに、そのノウハウや、注意点も含めて、手順書（手引き）として

まとめる。なお、ＣＮＴ等ナノ材料の計測応答を評価するためには、それらを気中に発

生させる方法が必要であるが、それについては、下記で開発する模擬排出試験系を利用

する。 
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図 II－3 簡便なＣＮＴ等ナノ材料計測手法の開発 

 

(2) 粒子飛散および暴露濃度の予測手法の開発 

ＣＮＴ等ナノ材料(その加工品を含む)の実環境（製造から廃棄まで）における飛散特

性（濃度、サイズ分布、形態など）を予測する模擬排出試験系として、安価かつ簡便に

予測できる方法を開発する。ＣＮＴ等ナノ材料の飛散や暴露が特に予想されるいくつか

の実環境プロセスについて、それぞれ対応した模擬排出試験系を設計する。そして、実

際に、様々なＣＮＴ等ナノ材料を対象に飛散特性の計測を行い、材料のタイプやプロセ

スごとの飛散特性を評価する。そして、評価手法と得られた結果をとりまとめた評価文

書を作成する。 

 

 

図 II－4 粒子飛散および暴露濃度の予測 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

ＣＮＴ等ナノ材料の作業環境濃度の安価で簡便な計測手法を開発し、計測の手順書（手

引き）としてまとめる。ＣＮＴ等ナノ材料（その加工品を含む）の飛散特性を予測する

簡易な評価手法と様々なＣＮＴ等ナノ材料の飛散特性の試験結果をとりまとめた評価文



2-8 

 

書を作成する。 

  

２．２．１-(ハ) 「国際動向の把握と自主安全評価技術の適用」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所）） 

諸外国の法規制や自主的取り組みの動向、および、国際機関における議論の動向を迅

速に的確に把握するために、ナノ安全に関する情報収集を体系的・継続的に実施し、そ

こで得られた知見をウェブサイト等で公開する。これらの目標を実現するために、以下

の項目を実施する。 

 

(1) ナノ安全情報の収集と発信 

諸外国におけるナノ材料の安全性に関わる政策的な対応や、事業者による自主的なリ

スク対応の取り組み、国際機関（ＯＥＣＤやＩＳＯ）における議論の独高に関する調査

を体系的・継続鉄器に実施し、得られた知見はデータベース化し、原則的に公開する。 

(2) 国際標準化への取り組み 

ＩＳＯ（国際標準化機構）のＴＣ２２９（ナノテクノロジー技術委員会）のＷＧ３（ナ

ノテクノロジーの健康、安全、環境側面ワーキンググループ）やＯＥＣＤ（経済開発協

力機構）のＷＰＭＮ（ナノ材料作業部会）において議論される、本プロジェクトと関連

するナノ安全関連の議題に対して、意見の提出を行い、本事業において開発された手法

に関する情報を発信するとともに、不足しているデータについては、データの収集に努

める。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

国際的な機関(ＯＥＣＤ、ＩＳＯ等)の動向を的確に把握した上で、この研究開発の中

で作成された手法について、国際標準化に向けた取り組みを行う。 

 

２．２．２ 「ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法のためのケーススタデ

ィの実施」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所、東レ株式会社）） 

 

本研究テーマでは、ＣＮＴ等ナノ材料の安全性を確保するための具体的な管理手順を

確立し、それらを各種関係者へ説明するための手法を開発する。 

研究開発項目③-１における具体的な研究開発の内容は、ここで決定される評価戦略に従

って行われる。ＣＮＴ等ナノ材料が実用化されるためには、その安全性を確認するとと

もに、顧客・労働者・消費者等の各種関係者に対して、科学的根拠に基づいて、製品の

安全性を説明し納得してもらうことが必要不可欠である。これらの目標を実現するため

に、以下の項目を実施する。 



2-9 

 

 

(1) 自主管理基準濃度の設定およびその管理のための手順の確立 

研究開発項目③-１で開発された手法および既法に基づき、ＣＮＴ等ナノ材料の自主的

な管理を実施するための一般的な手順を確立する。 

動物（in vivo）試験に基づいて設定された、ＣＮＴ等ナノ材料の許容暴露濃度および細

胞試験（in vitro）データをベースとし、ＣＮＴ等ナノ材料の作業環境における自主管

理基準濃度を設定する。また、暴露濃度を、設定された自主管理基準濃度以下に管理す

るための、作業環境中濃度の計測手法と濃度予測手法を組み合わせた手順を確立する。

手法の妥当性については、産業衛生や医学的見地からの検討も必要であり、折に触れ外

部の専門家との相談を通した戦略の再検討を行う。 

(2) 個別材料に関するケーススタディ報告書の作成 

個別ＣＮＴ等ナノ材料について、その安全性に関する知見と根拠となる科学的データ

を各種関係者に説明するためのケーススタディ報告書を作成する。ケーススタディ報告

書は、図 II－5のような目次からなり、これらは、製品の MSDSの補完情報として、ある

いは社内外や消費者とのリスクコミュニケーションツールとして、さらに、今後事業者

自らが新規ナノ材料の自主安全管理を行う際のモデルケースとして活用されることも想

定している。また、研究開発の初期段階から商業化に至るまでの段階に応じて、適用可

能なリスクの事前評価およびリスク管理の手法をまとめる。 

 

１．材料の基本的情報
製造方法と用途
材料のライフサイクル予測

２．対象材料の物理化学的特性
３．有害性評価

in vitro試験とin vivo試験を組み合わせ
作業環境での自主管理基準濃度の導出

４．暴露評価
作業現場での暴露濃度計測の結果
モデルを用いた作業者の暴露濃度予測

５．リスク管理
作業環境におけるリスク管理策の選定
自主管理基準濃度と暴露濃度の比較

６．結論
 

図 II－5 ケーススタディ報告書の目次案 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

自主的な安全性評価手法に基づき、ＣＮＴ等ナノ材料の生産事業者自らが自主安全管理

を実践することを支援するために、具体的なナノ材料に適用した安全性管理に関する事

例（ケーススタディ）報告書を作成する。 
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２．３ 研究開発項目②-3-1「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価

技術の開発」 

（担当機関：TASC（東レ株式会社、帝人株式会社、独立行政法人産業技術総合研究所）） 

 

２．３-(イ) 「実用化にむけてのｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ合成基盤技術開発」 

（担当機関：TASC（東レ株式会社、帝人株式会社、独立行政法人産業技術総合研究所）） 

 

本研究テーマでは単層ＣＮＴ産業化や応用研究開発の基盤となる単層ＣＮＴ連続合成

技術および実用化に必要な特性（性能・構造･コスト）を実現する単層ＣＮＴ精密合成技

術を目指して、ｅＤＩＰＳ法による形状制御連続合成装置を開発することで実用化に必

要な特性に単層ＣＮＴをチューニングしうる合成基礎技術を獲得し、単層ＣＮＴの形状

制御における開発要素のうち、直径・結晶性・長さにおける形状制御に関して開発を行

い、実用化に必要な要求特性を満たす単層ＣＮＴを実現する。 

産業技術総合研究所の斎藤らによって開発されたｅＤＩＰＳ法は従来の流動気相法の

長所である量産性や生成物結晶性の高さをそのまま維持し、且つ、反応場の精密制御に

よって生成物純度を極めて高純度まで高めることのできる新しい単層ＣＮＴ合成技術で

ある。また反応場の精密制御によってある程度の直径制御合成も可能である利点を有し、

これまでの検討で達成された直径制御範囲（1～1.8nm）や高結晶性（G-bandと D-bandの

強度比（以下、G/D比という。）100以上）は従来をはるかに凌ぐ技術である。 

本研究テーマではこの精密な直径制御性と高結晶性というｅＤＩＰＳ法による単層Ｃ

ＮＴ合成技術の特徴に着目して、以下の研究開発によりさらに高度なレベルにまで単層

ＣＮＴ形状制御技術を発展させ、種々に構造が制御された、実用化に必要な要求特性を

満たす単層ＣＮＴを合成する技術を開発する。具体的開発項目の概要について以下に説

明する。 
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図 II－6 ｅＤＩＰＳ法研究開発計画スキーム 

 

(1) ｅＤＩＰＳ法形状制御合成技術開発 

バンドギャップ等電気特性の均一性が重要となる用途に向けた直径および直径分布の

制御と結晶性の向上を、反応場の制御の要となる 3つの反応条件、すなわち炭素源濃度、

水素流量、反応温度などの検討によって達成し、さらにその後反応器の形状改良や原料

の炭化水素および触媒検討によって下記に示す最終目標レベルまで達成する。また長さ

に関しては上記合成技術開発と平行して限外濾過膜法やカラムクロマトグラフィーなど

の長さ分級技術も探索する。 

 

(2) ｅＤＩＰＳ法連続合成装置開発 

実用化に向けたスケールアップにおける課題の抽出を行い、少なくとも 12時間以上の

連続運転を可能にする技術を確立する。また、実用化には製造プロセスにおける省エネ

ルギー技術探索や低コスト生産技術の開発も必要であり、これらの基礎検討も併せて行

い、(1)で開発する単層ＣＮＴ形状制御合成技術と融合させる。 

 

(3) ｅＤＩＰＳ法直接加工装置を含む多機能システムの開発 

直接紡糸や直接成膜など材料加工技術等々を実現する合成時直接加工装置を組み合わ

せた多機能システムを開発し、単層ＣＮＴ実用化の基盤を構築する。この検討において

（１）で得られる単層ＣＮＴ形状制御技術開発の知見を利用することによって、極めて

高い導電性･熱伝導性など革新的特性を有する単層ＣＮＴでなければ達成し得ない用途

である塗布型電子デバイス応用開発（透明電極、薄膜トランジスタ）や超軽量高強度構

造材料応用等への単層ＣＮＴ実用化のために必要となる単層ＣＮＴ形状制御技術への課

題抽出を行うとともに、実用化の基盤となる単層ＣＮＴ製造技術の確立を目指した（1）
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へのフィードバックを行う。 

これら（1）～（3）による総合的なアプローチによって、実用上の要求特性を満たす

単層ＣＮＴの形状制御技術の開発を行い、下記の最終目標を達成する。 

上記の検討項目の他にも、新技術を用途に応じて複数組み合わせて得られる最適な高品

質の単層ＣＮＴを研究組合内外との種々の共同研究において提供し、連携を推進するな

ど、他の技術と融合しながら、透明導電膜や高弾性率強度部材などをはじめとする各種

用途での実用化のポテンシャリティの見極めを行うことも重要である。本研究ではｅＤ

ＩＰＳ法で合成した単層ＣＮＴのポテンシャリティの評価や研究項目①-2 へ試料提供す

るとともに、それらの結果も形状制御技術にフィードバックさせることによって融合的

な研究発展と実用化研究に繋げる。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

・デバイスとしての機能を発揮するのに十分な導電性を有するＣＮＴのｅＤＩＰＳ法に

よる形状制御合成技術を確立する。 

・ｅＤＩＰＳ法によるＣＮＴから形成した糸の紡糸技術を確立し、100m 以上のＣＮＴ糸

の連続紡糸を達成する。 

・ｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴ連続合成技術とスケールアップ技術を開発し、8時間以

上の連続合成と 3倍以上のスケールアップを達成する。  

  

２．３-（ロ） 「単層ＣＮＴ品質管理評価技術の開発」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所）） 

本研究テーマでは 1 本の単層ＣＮＴの基礎物性について、精密かつ迅速に評価する技

術を開発する。ここ 10 年来、1 本の単層ＣＮＴ計測手法については分光法を中心として

大きく発展してきた。しかしながら、単層ＣＮＴ材料の質を客観的に評価する基準につ

いては、未だ開発途上の段階にあり、完全に確立したとは言い難い。そこで、単層ＣＮ

Ｔ材料実用化に向けて品質管理の確立を目指した以下の物性評価手法の確立を目指す。  
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図 II－7 評価法開発と材料開発の関係 

 

(1) 直径およびカイラル指数評価法の開発 

発光法、光吸収法およびラマン散乱などの分光法を用いることによってこれを達成す

る。特に、単層ＣＮＴの分光評価においては用いる光の波長によって、検出可能な単層

ＣＮＴの種類が異なるため、多波長励起を可能にする広帯域分光評価システムを構築す

る。 

(2) 純度および金属・半導体特性を効率的に計測できる手法の開発 

光吸収法、ラマン散乱などの分光法を用いることで、純度(単層ＣＮＴと不純物との比)

および金属・半導体特性を効率的に計測することを達成する。同等の直径をもつ単層Ｃ

ＮＴでも金属と半導体では吸収帯が大きく異なることなどを利用する。 

(3) 長さ分布評価法の開発 

アンテナ効果による赤外吸収が存在することを利用し、従来の一本一本数え上げる顕

微鏡による評価にくらべ、簡便かつ迅速に試料の長さ分布を評価する方法を確立する。 

これらの評価技術は本研究プロジェクトで合成された単層ＣＮＴの物性評価やナノ材料

簡易自主安全管理技術に対し活用する。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

単層ＣＮＴの精密計測評価技術として、直径及びカイラル指数評価技術に加え、長さ

分布を広範囲（100nm－10μm）にわたって、迅速に評価する手法、更には、単層ＣＮＴ

中に含まれる吸着分子、原子空孔、転位および不純物を検出する技術を開発する。 

 

２．３-(ハ)「炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたＣＮＴ形状制御基盤技術開発」 

（担当機関：国立大学法人名古屋大学） 

本研究テーマでは極めて高結晶性で直径が精密に制御されたＣＮＴの実現が見込まれ
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る炭酸ガスレーザー蒸発法による超高品質なＣＮＴの合成技術を開発する。 

ＣＮＴの生成法にはアーク放電法、レーザー蒸発法、ＣＶＤ法が知られている。近年、

上記のｅＤＩＰＳ法が開発されたことによってＣＶＤ法でも G/D 比が 100 を超えるよう

な構造欠陥の極めて少ないＣＮＴがある程度直径制御されて製造できるようになってき

たが、それでも構造欠陥の量がデバイスや製品の性能に直結してしまう、主に１～少数

のＣＮＴで構成される応用･用途に関しては、極めて直径制御され且つ構造欠陥の極めて

少ない超高品質のＣＮＴを合成することが必要となり、このような超高品質ＣＮＴの合

成には、高エネルギーが必要なレーザー蒸発法が最適である。 

そこで本提案では、これまで試みられていない炭酸ガスレーザー蒸発法による直径分

布の極めて狭い超高品質（G/D比 300以上）のＣＮＴ製造法の開発、およびそのスケール

アップ技術を確立する。本提案研究によって平均径 2nm 程度の比較的太くかつ結晶性の

優れたＣＮＴの生成が期待できる。更に、G/D比と高収率においても従来のレーザー蒸発

法をはるかに勝る。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

・炭酸ガスレーザー蒸発法による単層ＣＮＴは、上記二合成法から得られるＣＮＴに対

する優位性を明らかにし、市場評価に耐えうる応用例を少なくとも 1件開発する。 

 

２．３-(ニ) 「スーパーグロース法による単層ＣＮＴ形状制御合成基盤技術開発」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所、日本ゼオン株式会社）） 

本研究テーマでは、産業技術総合研究所で開発されたスーパーグロース法を用いて、

単層ＣＮＴの垂直配向集合体（フォレスト）を合成し、純度・比表面積、直径、長さ、

配向性、結晶性そして集積状態の形状を制御する技術開発を行う。スーパーグロース合

成法は、成長雰囲気中にごく微量の水分を添加するという簡便な方法で、従来技術の約

1500倍の結晶成長速度で、99.98％の高純度に配列した単層ＣＮＴの集合体（フォレスト）

を合成できる。 

さらには、フォレストは形状加工性に優れ、集積状態を整えることが容易なため、合

成後に板状に成形加工・配列化したり、網目構造を作成することが容易のみならず、既

存材料と分散・複合させる原材料としても最適である。 

スーパーグロース法によるフォレストの合成では、触媒が基板上に配設され、かつ合

成の各工程が独立に制御可能なため、合成の設計自由度が極めて高い。 

本研究テーマでは、かかる優れた設計自由度を十分に活用することで、直径、長さ、

表面積、純度、配向性、集積状態などの実用化のために不可欠な課題を解決する。また、

以下の開発項目を設けることで、目標を実現するための技術を開発する。 
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図 II－8 スーパーグロース法を用いた単層ＣＮＴ形状制御 

 

(1) コンビナトリアル合成技術の開発 

合成条件探索を系統的かつ迅速に行うための、コンビナトリアル合成技術を開発する。

スーパーグロース法では、炭素源、助触媒、触媒、触媒賦活物質をはじめとする多数の

制御可能な合成条件が存在し、広範囲の合成条件探索は非常に時間がかかり困難である。

そこで、炭素源量、触媒賦活物質量の 2 軸、温度を含めた 3 軸の主合成条件を広範囲に

わたって迅速に網羅できる合成装置、合成手法、および評価手法を開発する。この技術

開発により、広範囲の合成条件を短時間で調査可能になり、技術開発の大幅な加速が可

能となる。 

(2) ガス流制御技術の開発 

熱流体シミュレーションを活用し、炭素源、触媒賦活物質の独立した供給技術を開発

する。単層ＣＮＴの気相合成において、触媒に供給されるガスの熱履歴が極めて大事で

あり、これを制御することでより高精度で再現性の良い合成技術を実現する。 

(3) 単体ナノ触媒微粒子の開発 

アークプラズマ放電法などにより、制御された粒径を持つ単層ＣＮＴ成長用触媒微粒

子を合成し、基板に塗布する技術を開発する。これにより、従来の薄膜微粒子よりも、

サイズ、密度を制御できる触媒系を実現する。 

(4) コンビナトリアル組成制御触媒の開発 

パルスレーザー蒸着法などを用いて、制御された組成を持つ触媒薄膜を製造する技術

を開発する。これにより、従来の鉄よりも広範囲の触媒組成を使用可能とする。 

合成基盤技術（（1）～（4））により、従来からのスーパーグロース法の特徴の、高純度・

高比表面積を維持しつつ、フォレストを構成する単層ＣＮＴの直径、長さ、配向性、集

積状態を制御する技術を開発する。 

(5) 後工程プロセスの技術開発 

合成後の単層ＣＮＴの結晶性を改善するための、連続化可能で安価な、後工程プロセ
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スを開発する。 

(6) 連続合成技術開発 

合成基盤技術（（1）～（4））で合成された単層ＣＮＴを、将来工業材料として、1万円

/kg を下回るコストで生産するための、連続合成の基盤技術を開発する。 

また上記の合成基盤技術を用途に応じて複数組み合わせ、形状と機能の関係に関する知

見を活用し、高強度軽量複合材料、高導電でフレキシブルな軽量複合材料、高熱伝導な

複合材料等に最適な単層ＣＮＴを開発する。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

・スーパーグロース法の合成実験機で、微粒子基材を用いて、平面基材の 5 倍以上の収

量（面積あたり）のＣＮＴが得られる合成技術を開発する。 

･スーパーグロース法の単層ＣＮＴ結晶性を向上させる後工程プロセスを開発し、処理前

と比較して 5倍以上の電気･熱特性の向上を実現する。 

 

２．３-(ホ) 「金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを効率的に分離する技術」 

（担当機関：TASC（日本電気株式会社（NEC） 、独立行政法人産業技術総合研究所）） 

単層ＣＮＴは極めて高い移動度、直径によるエネルギーギャップ制御、強固な構造等、

電子材料としての優れた特徴を持つことから、シリコンを凌ぐ次世代半導体材料やナノ

配線材料、透明電極用材料として期待されているが、合成された単層ＣＮＴには、電気

伝導特性の全く異なる金属型と半導体型の二種類がほぼ 1：2の割合で混在しており、そ

のままでは単層ＣＮＴ本来の性能を十分に活用する事ができない。 

本研究課題では、産業技術総合研究所で開発された全く新しい単層ＣＮＴの分離法で

ある、ゲルカラムクロマトグラフィー分離法を礎とし、金属型単層ＣＮＴと半導体型単

層ＣＮＴを高純度に高収率で、かつ安価に大量に分離する技術を開発し、単層ＣＮＴの

電子デバイス応用に向けた、世界最先端材料技術を確立する。 

純粋な半導体型単層ＣＮＴはトランジスタやセンサの原料に、純粋な金属型単層ＣＮＴ

は透明導電膜に利用可能で、特にプリンタブルエレクトロニクスへの適用により、大幅

な省エネルギー・省資源化を実現し、低炭素社会実現に貢献する基盤技術開発を行うこ

とを目的とする。 

産業技術総合研究所では、ゲルを用いた独自の全く新しい金属型・半導体型分離技術

を開発しており、この分離技術を礎に、産業応用可能な高純度・高効率・大量かつ安価

な分離法を確立する。特にゲルカラムクロマトグラフィー分離法では、分離純度を損な

うことなく、処理時間および分離コストを従来技術の 1/10以下に抑えることに成功して

おり、しかも大量処理が可能な唯一の分離法である。 

また、NECが開発した無担体電気泳動法は、デバイス応用時に問題となるイオンを含まな

い状態で単層ＣＮＴの金属型・半導体型の分離が可能である。この手法で分離した単層
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ＣＮＴを用いる事により、分離された単層ＣＮＴの真の伝達特性を調べる事が可能にな

る。 

本研究課題では、最終的に超大量分離装置開発を行うが、連続大量分離では分離の状

況を常時モニタするために、純度評価を迅速に行う技術を開発する必要がある。産業技

術総合研究所では国際標準化を見据え、分光学的手法による単層ＣＮＴ純度評価法を世

界に先駆けて確立しており、その技術を分離純度評価に応用する事により、迅速かつ正

確な純度評価技術の開発が可能である。一方で、分離純度評価は分光学的検証だけでは

不十分であり、実際に分離された単層ＣＮＴが実使用に適しているかどうかをデバイス

構造に作り込んで評価する事が必要である。ＮＥＣは、これまでの単層ＣＮＴデバイス

開発を通して培ったデバイス作製の基盤技術を有しており、その基盤技術を活かし、分

離単層ＣＮＴの輸送特性について、実証デバイスレベルで迅速に評価する基礎技術開発

が可能である。 

本研究課題で作製された半導体型単層ＣＮＴおよび金属型単層ＣＮＴは、NECをはじめ、

本プロジェクト内で必要とするチームに積極的に提供し、性能試験、用途開発を行うと

ともに、外部に向けても積極的に配布し用途開発を促進する。本研究課題では、具体的

には以下の技術開発を行う。 

 

単層CNT分散液

ゲルビーズ

金属型単層CNT 半導体型単層CNT

 

 

図 II－9 単層ＣＮＴのゲルカラムクロマトグラフィー分離の様子 

 

(1) 高純度・高効率・大量・安価な金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術開発 

産業技術総合研究所で開発した全く新しい独自のゲルカラムクロマトグラフィー法を

改良、発展させることにより、高純度の金属型・半導体型単層ＣＮＴを高収率に短時間

でしかも安価に大量に分離する基盤技術を開発する。 

(2) イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術開発 

ゲルカラムクロマトグラフィー法では、分離に使用した薬剤が残留し、分離された単

層ＣＮＴの輸送特性に影響を及ぼす可能性が高い。そこで、NECが開発した無担体電気泳

動法を発展させ、単層ＣＮＴをイオン等で汚染すること無しに、単層ＣＮＴを高純度に

分離する技術を開発し、得られた真に高純度の分離単層ＣＮＴを用いて輸送特性試験を
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行うことにより、分離単層ＣＮＴの真の輸送特性を検証する。また、ゲルカラムクロマ

トグラフィー分離法で得られた分離単層ＣＮＴによるデバイス性能と比較することによ

り、残留イオンの影響について調べる。 

(3) 金属・半導体分離純度の短時間計測技術開発 

産業技術総合研究所で開発したラマン散乱強度の変化を利用した単層ＣＮＴ純度評価

法を分離純度評価に応用し、単層ＣＮＴの分離純度を短時間で測定し、分離状態をモニ

タするための基盤技術を開発し、超大量分離装置に組み込む。 

(4) デバイス形状での輸送特性検証技術開発 

単層ＣＮＴ電子デバイスの性能には、金属型、半導体型の純度だけではなく、単層Ｃ

ＮＴの結晶性の高さや、長さ・太さ分布、分離に用いた薬品の残留など、分離された単

層ＣＮＴの「品質」が大きく関わっている。そのため、分離した単層ＣＮＴを純度だけ

で評価するのではなく、実際にデバイスの形状に作り込んで輸送特性を調べ、所望の特

性が発揮されるかどうかを確認する必要がある。ここでは、デバイス化した際の特性を

評価するための基盤技術開発を行う。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

平成25年度までに、金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを、それぞれ分離純度95％以上、

収率 80％以上で、10g/日以上の処理能力で分離できる技術を確立する。また単層ＣＮＴ

の金属及び半導体分離工程において、両者の濃度をオンラインでモニタする手法、及び

生成物の純度を正確に評価する手法、分離されたそれぞれの単層ＣＮＴの実際の電気伝

導性等を実証レベルで評価する技術を確立する。 

 

２．４ 研究開発項目②-3-2「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術

の開発」 

（担当機関：TASC（日本ゼオン株式会社、住友精密工業株式会社、独立行政法人産業技術

総合研究所）、国立大学法人九州大学） 

 

研究開発項目②-3-2 においては、多層ＣＮＴをはじめとする競合材との比較を行い、

単層ＣＮＴの特長を際立たせることを常に念頭に置いて検討する。 

 

２．４-(イ) 「ポリマーに分散する技術の開発」 

（担当機関：TASC（日本ゼオン株式会社）、国立大学法人九州大学） 

本研究テーマでは、ＣＮＴをポリマー、ゴム等の高分子系材料中に高度に融合させる

ための分散剤設計、合成技術を開発する。ＣＮＴは従来にはない高いアスペクト比、高

純度、高配向性、高表面積を有することから、種々のデバイスへの応用が期待されてお

り、ＣＮＴと既存材料の複合化技術の構築が求められている。しかしながら、ＣＮＴの
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持つ高い凝集力、さらに各種高分子系材料固有の特性のため、ＣＮＴの特性を維持した

まま融合化することが困難であるという問題を抱えている。 

本研究では、ＣＮＴの特長を維持したまま、ポリマー、ゴム等の各種高分子系材料に

高充填、かつ均一に融合させるためのコア技術である分散剤の設計、合成技術確立を目

指す。目標を実現するために、以下の研究項目を設ける。 

 

(1) 分散剤の設計、合成技術開発 

各種高分子系材料とＣＮＴを高充填、かつ高度に融合するための分散技術を開発する。

具体的には、ＣＮＴと各種高分子系材料との親和性に優れる分散剤の設計、合成の基盤

技術開発を行う。これにより、高性能融合材料に好適な分散剤設計、合成技術の確立、

従来にない高性能融合部材を実現する。 

(2) 分散、工業化基盤技術の開発 

本研究テーマでは、ＣＮＴを高分子系材料中に高度に融合させるための分散技術、高

分子系材料中に分散したＣＮＴの分散状態を評価する技術、並びに工業化における基盤

技術を開発する。特に、分散剤を用いたＣＮＴと既存材料の複合化技術を目指し、最終

的には工業的量産が可能な生産技術開発を行う。目標を実現するために、以下の研究項

目を設ける。 

ＣＮＴ ポリマー

＋

①分散剤設計
/合成技術

②分散技術

③評価技術

ＣＮＴ/ポリマー複合体
（軽量/高性能複合材料）

④工業化基盤技術
（大量生産、成形加工）

③評価技術

軽量/高性能部材、デバイス

単層ＣＮＴ

単層ＣＮＴ/ポリマー複合体
（軽量/高性能複合材料）

 

図 II－10 ポリマーに分散する技術の開発 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

平成 25 年度までに、実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、熱伝導率を 10 倍以
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上、電気伝導率を 1010（100 億）倍以上改善するのに十分な量の単層ＣＮＴを樹脂・ゴム

中に均一に分散する技術を確立し、特に以下の特性を達成する。 

・導電性ゴムにおいて 100 S/cmを達成する。 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴを用いた複合材料の事業希望者へのサンプル

提供を継続し、事業希望者の仕様に合わせた複合材料を開発する。 

 

 ２．４-(ロ) 「スーパーグロース単層ＣＮＴ樹脂・ゴム複合材料技術の開発」 

（担当機関：TASC（独立行政法人産業技術総合研究所）） 

「網目」構造構築技術では、スーパーグロース法により合成される、長尺の単層ＣＮ

Ｔを用いて、単層ＣＮＴ間の発達した高度なネットワークである「網目」構造を構築す

る技術と、ポリマー等の既存材料との複合化（特に高充填）を行う技術開発を行う。 

単層ＣＮＴは溶媒中に非常に分散しづらく、単分散させると単層ＣＮＴがダメージを

受け、本来の特性を十分に引き出せない。しかしながら、多くの用途においては、単層

ＣＮＴを完全に単分散させる必要はなく、スラリーもしくはペースト状の単層ＣＮＴの

分散液を成形体に加工すればよい。ペースト状の単層ＣＮＴの製造工程は、収率も高く、

かつ、単層ＣＮＴに与える損傷も少ないため、単層ＣＮＴの優れた特性を最大限発揮で

きる。目標を実現するために、以下の開発項目を設ける。 

 

高導電性単層CNTゴム単層CNT「網目」単層CNTフォレスト

ゴム含浸湿式ジェット
ミル分散

 

図 II－11 単層ＣＮＴ「網目」構造制御技術 

 

（1） 「網目」構造構築技術の開発 

ジェットミル、高せん断流動場等を用いた、「網目」構造を有する単層ＣＮＴの分散液

を製造するための分散技術を開発する。スーパーグロース法で合成された単層ＣＮＴフ

ォレストの長尺、高比表面積、高純度等の優れた特性を損なわないような技術を開発し、

これにより、単層ＣＮＴの特性を最大限に保持した単層ＣＮＴ「網目」構造を実現する。 

（2） 「網目」構造制御と評価技術の開発 

「網目」の構造と特性の相関を明らかにするための評価技術を開発する。具体的には、

単層ＣＮＴ「網目」のつなぎ目密度、「網目」サイズ、長さ等の構造と特性の関係を解明

し、得られた知見を「網目」構造構築技術にフィードバックし、最適な網目構造を実現

する。 
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（3） 「網目」構造を有する複合材料の製造技術開発 

ポリマー、ゴム、炭素繊維等の既存材料と、単層ＣＮＴ「網目」構造を高充填で複合

する技術を開発する。特に既存材料と単層ＣＮＴの両方と親和性を持ち、相溶を可能に

するイオン液体等の分散剤を開発し、単層ＣＮＴを高充填した複合材料を実現する。 

（4） 3元系複合材料の製造技術開発 

単層ＣＮＴ、炭素繊維、ポリマー等の 3 元系複合材料を製造する技術を開発する。こ

れにより、2元系を凌駕する機能を持つ複合材料を実現する。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

･  垂直方向の熱伝導率が 20W/mk 以上の高熱伝導性･単層ＣＮＴ･ゴム複合材料を開発

する。 

･  単層ＣＮＴの添加量が 0.05 重量％以下で、10-4S/cm以上の導電性を有し、かつ力学

特性がマトリックスと同等な、導電性単層ＣＮＴ･樹脂（ゴム）複合材料を開発する。 

･  高濃度（１重量％以上）単層ＣＮＴ分散液を開発し、塗布することで、電子デバイ

ス等を開発するのに十分な、サイズが 200mm×200mm以上（または 8インチウェハー

相当）の板状単層ＣＮＴを開発する。板状単層ＣＮＴは、純度 99％以上、比表面積

1000m2/g以上、密度 0.5g/cm3以上、配向度 0.7 以上、平坦性Ra15％以下などの所望

の用途に必要な特性を複数最適化されたものとする。板状単層ＣＮＴ･エポキシ樹脂

複合材料を開発し、単層ＣＮＴ繊維の層間に適応し、雷対策に十分な導電性を付与

する。 

・ スーパーグロース法による単層ＣＮＴを用いた複合材料の事業希望者へのサンプ

ル提供を継続し、事業希望者の仕様に合わせた複合材料を開発する。 

 

２．４-(ハ) 「金属中に分散する技術の開発」 

（担当機関：TASC（住友精密工業株式会社）、大阪府立産業技術総合研究所、国立大学法人

北海道大学） 

単層ＣＮＴは高い熱伝導特性を有し、パワー半導体の冷却用等、高熱伝導性材料への

応用が期待されている。本研究テーマでは、研究開発項目①で得られる様々な物性をも

った単層ＣＮＴをアルミニウム等の金属中に分散・配向し、高熱伝導性材料とする技術

を開発する。金属中の単層ＣＮＴの過度な分散は、金属との界面抵抗増大により熱伝導

低下を招くと考えられ、最適な分散状態を確保することが重要である。また、最適な分

散を保ったまま、単層ＣＮＴを配向させることにより、特定方向の熱伝導性のみを高く

することができる技術も求められる。目標を実現するために、以下の開発項目(1)～(5)

を設ける。 

なお、これまで、住友精密工業株式会社は、大阪府立産業技術総合研究所および北海
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道大学との共同研究を行って多くの知見を蓄積してきている。前者とは単層ＣＮＴ分

散・配向の基礎的試験や放電プラズマ処理および焼結の最適化等（下記項目（1）、（2）、

（4））について、後者とは、単層ＣＮＴの界面抵抗が熱伝導性や強度に及ぼす影響等（下

記項目（3））について共同研究を行う。開発期間を通して、単層ＣＮＴと金属との複合

材料のサンプルをユーザーに提供し、評価結果などをフィードバックすることで用途開

発を促進する。 

 

(1) 分散技術 

等方性の高熱伝導性材料を得るためには、単層ＣＮＴと焼結前の金属粉末をあらかじ

め十分混合することが重要となる。一般に、単層ＣＮＴのポリマーへの分散では、溶融

し流動するポリマー中へ単層ＣＮＴの分散を行うため、あらかじめポリマー粉末と単層

ＣＮＴを混合・分散する必要はない。しかし、金属の場合、ポリマーに比べて著しく融

点が高く、プロセスの消費エネルギーの点から、また、設備上の制約から、溶融した金

属、流動する金属中に単層ＣＮＴを分散することは困難である。このことを回避するた

め、金属粉末を用いることとし、金属粉末と単層ＣＮＴを混合し、最適な分散状態とす

る技術を開発する。 

(2) 配向技術 

特定の方向の熱伝導性のみを向上させた材料とするためには、単層ＣＮＴの配向化技

術および板状配向単層ＣＮＴに金属粉末を最適に分散する技術が重要となる。金属粉末

に最適となる単層ＣＮＴの分散状態および板状配向単層ＣＮＴを得るため、超微細気泡

を単層ＣＮＴ束間に侵入させて分散し、気泡を含む水流の制御によって板状配向単層Ｃ

ＮＴとする手法を開発する。そして、金属粉末を板状配向単層ＣＮＴ内に一様に分散す

る技術を開発する。なお、大阪府立産業技術総合研究所との共同研究により、超微細気

泡を含む水流の流速や気泡直径などの最適化による単層ＣＮＴ配向シート製作方法、ま

た、板状配向単層ＣＮＴへの金属粉末の分散方法等を検討する。 

(3) 界面制御技術 

真空中で、単層ＣＮＴに大きなパルス電流（2万 A程度）を与え、昇温する放電プラズ

マ処理により、単層ＣＮＴを改質し、金属との界面を改良する技術を開発する。この放

電プラズマ処理によって、単層ＣＮＴの欠陥が減少して剛性が上がり、分散性が向上す

ると予想される。また、単層ＣＮＴ表面の僅かな汚れが清浄化されることも、単層ＣＮ

Ｔの分散性に影響すると予想される。既に、放電プラズマ処理を施した単層ＣＮＴを用

いた場合、最終的に得られる複合材料の熱伝導率が向上することを確認しているが、単

層ＣＮＴと金属との密着性向上による界面抵抗の減少や単層ＣＮＴ同士の接触抵抗の減

少により、熱伝導ネットワークが形成されやすくなることが推定される。そのため、放

電プラズマ処理前後の単層ＣＮＴのＳＥＭ観察やラマン分析などの評価を行い、処理条

件の最適化を図る。また、この際、単層ＣＮＴと金属との密着性向上による界面強度が
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十分となるよう放電プラズマ処理条件を考慮する。なお、北海道大学との共同研究によ

り、単層ＣＮＴの分散性や界面／接触抵抗が熱伝導に及ぼす影響や界面強度が引張強度

に及ぼす影響について、コンピュータによる熱特性解析等を行う。単層ＣＮＴの放電プ

ラズマ処理技術については、共通基盤技術として、例えば、他の開発項目（d）ポリマー

に分散する技術の開発において、導電性の向上などに適用する。 

(4) 金属との複合化技術 

単層ＣＮＴが最適分散した金属粉末を、放電プラズマ焼結によって金属の融点以下で

固相拡散を促し、複合材料とする技術を開発する。金属の融点温度以下に保って放電プ

ラズマ焼結することにより、単層ＣＮＴと金属の界面反応を防ぎ、熱伝導を阻害する界

面生成物の生成を抑制する。また、金属の溶融による流動を避け、単層ＣＮＴの配向を

維持したまま焼結することにより、配向方向の熱伝導性が高い複合材料とする。また、

マトリックスとなる金属と同等の引張強度となるよう、放電プラズマ焼結条件を最適化

し、十分に緻密な材料とする。なお、大阪府立産業技術総合研究所との共同研究により、

放電プラズマ焼結時の負荷圧力、温度制御技術などを検討する。 

(5) 工業化基盤技術 

板状配向単層ＣＮＴおよび金属粉末からなる放電プラズマ焼結原料の生産技術、連続

放電プラズマ技術、高熱伝導性材料の低コスト化および量産化技術、品質安定化技術を

確立する。これまでの市場調査では、パワー半導体の放熱板などを中心に、高熱伝導性

材料の適用が考えられる一般的な最終製品の大きさは A4サイズ相当であることが判明し

ているが、特に、このサイズに一様な放電プラズマ電流を与え、一定の温度とする制御

技術を開発することが重要となる。一様な放電プラズマ電流が得られないと、複合材料

内部で単層ＣＮＴと金属の剥離が生じる。X 線 CT などで、金属内部の状態を確認し、一

様な放電プラズマ電流となる最適な条件を確認する。そして、このサイズでの放電プラ

ズマ焼結原料の生産技術、連続放電プラズマ技術、低コスト化、量産化対応を図る。 
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単層CNT

板状配向単層CNT

板状配向単層CNTの
放電プラズマ処理

Alなどとの複合化

放電プラズマ焼結

分散・配向技術

界面制御技術

 

図 II－12 高熱伝導性材料の製造プロセス案の一例 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

平成 25 年度までに単層ＣＮＴを金属中に均一に分散し、パワー半導体と密着性を保持

するために、熱膨張率 15ppm以下の高伝熱単層ＣＮＴ･アルミニウム複合材料を開発する。 

 

 

２．５ 平成 25年度以降の体制再編について 

 

研究開発項目②-1-1、②-3-1、②-3-2は、単層ＣＮＴの実用化を目指して平成 23年度

まで、①用途に合わせて特性を最適化された単層ＣＮＴ合成技術と工業的量産技術、②

単層ＣＮＴの特性を損なわない成形加工技術、③安全性を確保するためのリスク評価法

の確立、④コスト競争力のある具体的な用途開発に取り組んできた。これらの技術を、

オープンイノベーション施策により、研究組合内外と得られた成果を共有してきた。平

成 23年度までの取り組みにより、単層ＣＮＴの特長、ビジネス性のある用途が明らかに

なり、平成 24 年度から、企業による、用途開発の助成事業も開始されている。そこで、

出口を明確にした上で、実用化への課題を抽出し、研究の選択と集中を行うために、図

II.13に示すように研究テーマの再編を行った。研究テーマの再編の指針は以下の通りで

ある。 

研究開発項目①-1-1は、スーパーグロースおよびｅＤＩＰＳの単層ＣＮＴに関するデ

ータ取得に注力し、出口企業にとって意味のあるものにする。(c)の「成果の活用」は、

安全性評価手法の技術移管、国際的な取り組みも含め、(a)の中に取り込む。 

研究開発項目②-3-1、②-3-2 は助成事業と共同で実用化・事業化(低コスト化）へ向

けた活動を行う。単なる「高品質化」あるいは「評価手法開発」「基盤技術開発」という
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目標設定はせずに、出口製品を反映させたテーマを設定する。 

 

 

体 制 案H24まで H25以降

(a) 単層CNTの形状制御技術
(a)-1. 実用化にむけてのeDIPS法単層CNT合成技術
(a)-2. スーパーグロース法による単層CNT形状制御合成基盤技術開発
(a)-3. 炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたCNT形状制御基盤技術開発

(b) 成形加工・配列化技術
(c) 金属型及び半導体型の単層CNTを効率的に分離する技術
(d) 単層CNTの精密計測評価技術

(d)-1. 1本の単層CNTの精密計測評価技術
(d)-2. 単層CNTフォレストの特性と単層CNTの形状の関係評価技術

１ 単層CNTの形状制御技術の開発
（イ） 実用化にむけてのeDIPS法単層CNT合成技術

量産技術、技術移管、透明導電膜の評価、サンプル提供
(ロ) 単層CNT品質管理評価技術の開発

直径及びカイラル指数評価法、長さ分布評価法の開発
(ハ) 炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたCNT形状制御基盤技術開発(名大）
(ニ) スーパーグロース法による単層CNT形状制御合成基盤技術開発

2 金属型及び半導体型の単層CNTを効率的に分離する技術

(a) 溶媒中に分散する技術の開発
(b) 単層CNT「網目」構造制御技術の開発
(c) 板状単層CNT複合材料の開発
(d) 樹脂・ゴムに分散する技術の開発

(d)-1. 分散剤の設計、合成技術の開発
(d)-2. 分散、工業化基盤技術の開発

(e) 金属中に分散する技術の開発
(f) 高分子系材料に分散する技術の開発

１ ポリマーに分散する技術の開発
(イ) 分散剤の設計、合成技術開発(九大)、分散、工業化基盤技術開発
(ロ) スーパーグロース単層CNT樹脂・ゴム複合材料の開発

２ 銅及びその他金属材料中に分散する技術の開発
(イ) 金属中に分散する技術の開発

分散技術、配向技術、界面制御技術、金属との複合化技術、
工業化基盤技術、サンプル提供

(ロ) スーパーグロース単層CNT・銅複合材料技術の開発
金属・板状単層CNT複合技術開発

(a) 自主安全管理のためのCNT等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の
確立

(a)-1. 簡易で迅速な有害性評価手法の開発
(a)-2. 安価で簡便な暴露評価手法の開発

(b) CNT等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法の確立とケースス
タディの実施

(c) 開発成果の活用

１ 自主安全管理のためのCNT等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の確立
(イ) 簡易で迅速な有害性評価手法の開発
(ロ) 安価で簡便な暴露評価手法の開発
(ハ) 国際標準化等への取り組み(OECD、ISO)

２ CNT等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法のためのケーススタ
ディの実施

研究開発項目②-3-2「単層CNTを既存材料中に均一に分散する技術の開発」

研究開発項目②-1-1「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」

研究開発項目②-3-1「単層CNTの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」

 

図 II－13 研究体制 

 

 

２．６ 研究開発項目②-3-3「グラフェン基盤研究開発」 

（担当機関：TASC(産総研、尾池工業、カネカ、大日本印刷、東レ）、中部大学、名古屋工

業大学、神港精機) 

 

本研究開発項目はグラフェンの特長の一つであるフレキシブルという性質を生かした

応用先として、工業的インパクトがたいへん大きい「フレキシブル静電容量タッチパネル

の実現に向けた数層の高品質グラフェンによるフレキシブル透明導電フィルム」、および、

「ＬＥＤやＬＳＩの熱問題に対処するための新しいコンセプトに基づく高熱伝導性多層

グラフェン放熱材」への利用を念頭としたグラフェンの高品質合成技術と層数制御技術を

確立し、平成 26 年 6月までに最終目標を実現するため、後述の研究開発項目を実施する。 

 

２．６-(イ) 「フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発」 

（担当機関：TASC(産総研、尾池工業、カネカ、大日本印刷、東レ） 

本項目では、単層から数層グラフェン合成に対する制御性に優れたプラズマＣＶＤ法
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を基本合成技術として利用し、フレキシブル静電容量式タッチパネルの実現に向けた数層

の高品質グラフェンによるフレキシブル透明導電フィルムの作製技術を開発する。これに

より、上記の用途に必要なグラフェンの世界最高レベルの特性、すなわち単結晶グラフェ

ン相当の特性を実証する。特に、プラズマプロセスの精緻化やドーピング等によるグラフ

ェンの高品質化、合成用基材の改良、さらに転写プロセスに起因する欠陥発生等の問題を

解決することによって、最終目標を達成する。またサンプル評価可能な実用サイズの大面

積グラフェン透明導電フィルムの試作に取り組む。 

 

【最終達成目標】（平成 26 年 6月） 

グラフェン 3層を制御し、グラフェンのみの透過率 93％以上でシート抵抗 150Ω/sq以

下を目標とする（グラフェンへのドーピングを含む）。グラフェン透明導電フィルムを形

成し、5mm 角で透過率 88％以上、シート抵抗 150Ω/sq 以下を目標とする(転写後のドー

ピングによる低抵抗化、および光学調整用ＡＲ処理などによる透過率向上を含む)。また、

円筒型マンドレル法（マンドレル径 12mm）によるフレキシビリティ評価試験でシート抵

抗変化がないことを目標とする。また、実用サイズの大面積グラフェン透明導電フィル

ムを実現する。 

 

２．６-（ロ）「高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発」 

（担当機関：TASC(カネカ、産総研、大日本印刷、東レ、尾池工業)） 

本研究項目ではエレクトロニクス分野の大きな課題であるＬＥＤやＬＳＩの熱問題解

決の一助とするため、従来の層間熱接続材料（ＴＩＭ: Thermal interface material）と

は異なる新しい概念に基づくＴＩＭを開発する。具体的には、高熱伝導性で耐久性に優れ

た多層グラフェン（グラファイト超薄膜）を高分子超薄膜の高温熱処理法（高分子焼成法）

を用いて実現し、さらに、開発された高熱伝導性多層グラフェンのＴＩＭとしての基本特

性（熱抵抗、耐久性、など）を評価し、既存のＴＩＭに対する特徴・優位性を明らかにす

る。 

高分子焼成法を用いグラフェン実用化に向けての課題を以下の方法で解決する。①薄

膜高分子フィルムのグラファイト化反応や挙動を明らかにし、3μm以下の超薄膜グラファ

イトフィルム作製技術の確立に取り組み、最終目標である世界最高の熱伝導度である

2000W/mK（すなわち単結晶グラフェン相当の特性）を達成する。②超高温熱処理（最高温

度 3100℃）を利用する事でグラフェンの品質の課題を解決する。③大面積フィルムの作製

が可能な方法である高分子焼成法を用いる事によりグラフェン試料の大きさの問題を解

決する。 

 

【最終達成目標】（平成 26 年 6月） 

厚さ 100nm～3μmの範囲、面積 2×2cm2、面方向の熱伝導度 2000W/mK以上、厚さ方向の
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熱伝導度 5W/mKの多層グラフェンの作製。それとともにＴＩＭとして必要な性能を確認・

評価し、機能の検証を行う。 

 

２．６-（ハ）「グラフェン高品質化のための評価技術の開発」 

（担当機関：TASC(産総研、カネカ)） 

2.5-(イ)および 2.5-(ハ)で作製された高品質グラフェンシートや多層グラフェン膜に

ついて各種分光法等を利用した評価手法により、基材を除去することなく非破壊計測手法

による層数計測手法を確立する基盤技術を開発する。また、5mm 角以上の面積を有する高

品質グラフェンのシート抵抗やキャリア密度等の電気物性、光透過率や吸光度等の光学物

性、熱伝導度等の熱物性をそれぞれ評価することで、単層から多層までの幅広い層数を持

つ高品質グラフェンの層数と電気物性、光学物性および熱物性との相関を明らかにする。

これらの成果をもとに、電気物性、光学物性、熱物性制御に資する層数計測技術の確立に

取り組み、最終目標達成を目指す。 

 

【最終達成目標】（平成 26 年 6月） 

高品質グラフェンを単層から多層の範囲で、5mm角以上の面積を基材の除去をすること

なく、非破壊で高速に層数を計測する手法を開発する。 

 

２．６-（ニ）「ショウノウを原料としたグラフェン作製技術の開発」 

（担当機関：中部大学、名古屋工業大学、神港精機） 

 

 グラフェン基盤研究開発に係る、大面積かつ単結晶のグラフェンを作製する技術の確立

を図るため、平成 25 年末までにショウノウから製膜したグラフェンの優位性を明らかに

する。 

上記を達成するために、以下の研究項目の目標設定を行う。 

 

(1) 大面積単結晶グラフェンの成膜技術の研究開発 

Ｃｕ箔基板を用いて、レーザー光照射マイクロ波ＣＶＤによるグラフェンの製膜を行

う。マイクロ波表面波プラズマＣＶＤにおける、ショウノウガスをマスフローコントロ

ールし、1～10層程度のより精密制御を行うとともに、平坦化したＣｕ箔基板の表面エネ

ルギーをレーザー照射によって低減し、結晶成長を促進してグラフェンドメインの大面

積化を可能とする成膜技術を開発する。 

成膜したグラフェンの結晶性及び層数は、(2)によって評価する。以上により、26 年

度終了時に目標を満たすグラフェンを成膜する技術及び成膜装置を開発する。 

 

(2)グラフェン結晶の分析・物性評価と構造評価 
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 (1)で成膜したグラフェンについて、各々の項目について分析・物性評価を実施して

AFM 等からドメインサイズの測定を行うと共に目標値を確認し、熱ＣＶＤやメタンのマイ

クロ波プラズマＣＶＤから成膜されたグラフェンの欠陥、構造および導電性の評価を行

い、物性の比較を実施する。 

具体的な評価項目は、①ラマン散乱光マッピングによる結晶性評価、②電子顕微鏡観

察による詳細構造評価による層数の評価、および③光透過率及びシート抵抗の評価を実

施して、最終目標達成を目指す。 

 

(3)グラフェン透明導電膜の転写 

高品質グラフェンを絶縁体基板への高効率転写技術を開発し、例えば PET 等プラスチ

ック基板に転写する。転写後のグラフェンの光透過率及びシート抵抗を、(2)によって評

価する。 

 

【最終達成目標】（平成 25 年度） 

光透過率 80％以上かつシート抵抗 10Ω/sq 以下、または光透過率 90%以上かつシート

抵抗 100Ω/sq 以下の可能性を示し、ショウノウから製膜したグラフェンの物性の優位性

を明らかにする。 

 

２．７ ナノ炭素材料の実用化技術開発 

実用化技術開発においては、次の①-1から①-3した。 

研究開発項目①-1「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

研究開発項目①-2「導電性高分子複合材料の開発」 

研究課初項目①-3「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

各々の開発内容と体制は以下の通りである。 

 

 

２．７．１ 研究開発項目①-1 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究

開発 

（担当機関：住友精密工業株式会社） 

 

 高熱伝導率複合金属材料の実用化に供するための周辺技術を開発し、高熱伝導率単

層ＣＮＴ複合金属材料を用いたヒートシンク等の放熱部材を設計・試作する。またヒート

シンクを製造するためのろう付け、溶接、表面処理技術の信頼性を評価し、周辺技術を確

立する。 

 

２．７．２ 研究開発項目①-2導電性高分子複合材料の開発 
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（担当機関：東レ株式会社、日本ゼオン株式会社、アルプス株式会社、東海ゴム株式会社） 

 

ゴム、樹脂等の高分子材料とＣＮＴ融合新材料研究開発機構を複合化し、本来の物性

を保持しつつ、新機能を有する材料を開発する。また、上記材料を用いたアプリケーショ

ンを開発する。 

 

２．７．３ 研究開発項目①-3単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

（担当機関：日本ゼオン株式会社、東レ株式会社、富士化学株式会社） 

 

タッチパネル、電子ペーパー、太陽電池などに使用されるＩＴＯを代替できる透明導

電膜を、単層ＣＮＴを用いて、表面抵抗、全光線透過率、機械的耐久性に関してＩＴＯと

同程度以上となる性能を満たす透明導電膜として開発する。また、上記部材を用いたアプ

リケーションに適応した仕様の透明導電膜での事業化の見通しを得る。 

 

２．８ 研究開発の実施体制 

本プロジェクトは、図II-14、図II-15に示す研究体制を構築し、研究を実施した。また、

表II-1、2に委託先及び分担先における研究体制を記す。 

  独立行政法人産業技術総合研究所ナノチューブ応用研究センター副センター長をプロジ

ェクトリーダーとして、基盤研究開発に加えて各企業からのグループリーダーにより実用化

への研究開発を促進した。開発項目②-1-1に関してはサブプロジェクトリーダーとして産業

技術総合研究所本田一匡の指導のもと検討を推進する。研究開発項目②-3-1、②-3-2に関し

てはサブプロジェクトリーダーとして産業技術総合研究所畠賢治の指導のもと検討を推進

する。②-3-3に関しては産業技術総合研究所長谷川雅孝の指導のもと検討を推進する。 
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図 II－14 「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト(前半)」実施体制 

 



2-31 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 II－15 研究開発項目②実施体制 

ＮＥＤＯ 

  アドバイザー  
飯島 澄男 
中西 準子 

 

研究開発責任者（プロジェクトリーダー） 

・産業技術総合研究所 湯村 守雄 

（サブプロジェクトリーダー） 
・産業技術総合研究所 本田 一匡 

〃      畠 賢治 
〃     長谷川 雅孝 

 技術研究組合単層 CNT融合新材料研究開発機構 （ＴＡＳＣ）  

 

参加機関：日本ゼオン㈱、東レ㈱、帝人㈱、住友精密工業㈱、日本電気㈱、㈱カネカ、尾池工業㈱、

大日本印刷㈱、産業技術総合研究所 
  

研究実施場所：産業技術総合研究所ナノチューブ応用研究センター（つくば） 

 

研究開発項目②-1-1「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

グループリーダー：産業技術総合研究所 本田 一匡 

（産業技術総合研究所、東レ） 

研究開発項目②-3-1「単層 CNTの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」 

グループリーダー：東レ 本田 史郎 

（東レ、帝人、日本電気、日本ゼオン、産業技術総合研究所） 

研究開発項目②-3-2「単層 CNTを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

   グループリーダー：日本ゼオン 上島 貢 

      （日本ゼオン、住友精密工業、産業技術総合研究所） 

研究開発項目②-3-3「グラフェン基盤研究開発」 

グループリーダー：産業技術総合研究所 長谷川 雅孝 

（産業技術総合研究所、㈱カネカ、尾池工業㈱、大日本印刷㈱） 

国立大学法人名古屋大学 

・研究実施場所：名古屋大学 

・研究項目：単層 CNTの形状、物性等の

制御・分離・評価技術の開発 

国立大学法人九州大学 

・研究実施場所：九州大学大学院 

・研究項目：単層 CNTを既存材料中に均

一に分散する技術の開発 

 

 

 
国立大学法人北海道大学 
・研究実施場所：北海道大学大学院工学研究科 
・研究項目：単層 CNTの形状、物性等の制御・分離・評価技

術の開発 

大阪府立産業技術総合研究所 
・研究実施場所：大阪府立産業技術総合研究所 化学環境部 
・研究項目：単層 CNTを既存材料中に均一に分散する技術の

開発 

産業医科大学 
・研究実施場所：産業医科大学産業生態科学研究所 呼吸病

態学研究室 
・研究項目：ビトロ細胞試験における CNT の安定分散法の

開発 

国立大学法人岡山大学 
・研究実施場所：岡山大学大学院自然科学研究科 
・研究項目：粒子初期凝集状態を考慮した粒子飛散現象の

基礎実験と理論的解析 

国立大学法人大阪大学 
・研究実施場所：大阪大学接合科学研究所付属スマートプ

ロセス研究センター 
・研究項目:CNT ナノ材料の加工品の模擬摩擦試験による評

価 

共同研究 

学校法人中部大学  

・研究実施場所：中部大学 

・研究項目：グラフェン基盤研究開発 

国立大学法人名古屋工業大学 

・研究実施場所：名古屋工業大学 

・研究項目：グラフェン基盤研究開発 

神港精機株式会社 

・研究実施場所：神港精機 

・研究項目：グラフェン基盤研究開発 
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表 II－1実施体制（技術研究組合単層 CNT融合新材料研究開発機構（ＴＡＳＣ）） 

（研究開発項目②）                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                        

ＰＬ等 氏名 所属・役職 

ＰＬ 湯村 守雄 独立行政法人産業技術総合研究所 

ナノチューブ応用研究センター 副センター長 

サブＰＬ 本田 一匡 独立行政法人産業技術総合研究所安全科学研究部門 

部門長 

畠 賢治 独立行政法人産業技術総合研究所ナノチューブ応用

研究センター上席研究員 

長谷川 雅孝 ナノチューブ応用研究センターナノ物質コーティン

グチーム チーム長 

グループリ

ーダー 

本田 史郎 東レ株式会社 化学品研究所 ケミカル研究室長 

上島 貢 技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構（日

本ゼオンから出向） 

本田 一匡 独立行政法人産業技術総合研究所安全科学研究部門 

部門長 

 

表 II－2 ＴＡＳＣの共同研究先における実施体制(研究開発項目②) 

共同研究先名   国立大学法人 北海道大学 

研究実施場所及

び代表研究者 

 

 

住所 北海道札幌市北区北 13条西 8丁目 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

佐々木 克彦 

 

 

大学院工学研究院人間機

械システムデザイン部門 

教授  

研究項目②-3-2-(e) 

 

共同研究先名 国立大学法人 東京大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

住所 東京都目黒区駒場 4-6-1 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

酒井 康行 生産技術研究所・教授 研究項目 

②-1-1-(a)-1 

共同研究先名 大阪府立産業技術総合研究所 

研究実施場所及

び代表研究員 

住所 大阪府和泉市あゆみ野 2丁目 7-1 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 



2-33 

 

 

 

垣辻 篤 

 

 

化学環境部 化学材料系

（セラミックス分野） 

主任研究員 

研究項目②-3-2-(e) 

 

共同研究先名 国立大学法人 岡山大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

 

住所 岡山県岡山市津島中 3-1-1 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

後藤 邦彰 大学院自然科学研究科・教

授 

研究項目 

②-1-1-(a)-2 

共同研究先名 国立大学法人 大阪大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

 

住所 大阪府茨木市美穂ヶ丘 11番 1号 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

内藤 牧男 

 

 

接合科学研究所附属スマー

トプロセス研究センター 教

授 

研究項目 

②-1-1-(a)-2 

 

 

共同研究先名 学校法人 産業医科大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

 

住所 北九州市八幡西区医生ヶ丘 1番 1号 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

森本 泰夫 産業生態科学研究所 教授 研究項目 

②-1-1-(a)-1 

 

表 II－3 実施体制（ＴＡＳＣ以外）(研究開発項目②) 

委託先名   国立大学法人 名古屋大学 

研究実施場所及

び代表研究者 

住所 名古屋市千種区不老町   

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

篠原 久典 大学院理学研究科 教授 研究項目②-3-1 

委託先名 国立大学法人  九州大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

住所 福岡市西区元岡 744 

氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

中嶋 直敏 大学院工学研究院 応用

化学部門・教授 

研究項目 

②-3-2 

委託先名   学校法人 中部大学 

研究実施場所及 住所 愛知県春日井市松本町 1200 
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び代表研究員 

 氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

梅野 正義 総合学術研究院 客員教

授 

研究項目②-3-3 

委託先名   国立大学法人 名古屋工業大学 

研究実施場所及

び代表研究員 

住所 愛知県名古屋市昭和区御器所町 

 氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

曽我 哲夫 工学研究科 教授 研究項目②-3-3 

委託先名   神港精機株式会社 

研究実施場所及

び代表研究員 

住所 神戸市西区高塚台 3丁目 1番 35号 

 氏名 所属・役職 主な担当事業内容 

竹内 達也 装置事業部 課長 研究項目②-3-3 

 

 

２．９ 研究開発の運営管理 

 本プロジェクトでは、独立行政法人産業技術総合研究所つくばセンター内に集中研究拠

点を設置するとともに、各研究機関との共同研究も実施した。研究開発項目②-1-1、②-3-1、

②-3-3 に関しては、技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構（TASC）の運営機関

である技術委員会・発明委員会を定期（原則 1回/月）で開催、また月度報告会は毎月開催、

共同研究先の参加も含めて 1/4 年ごとに研究開発進捗報告会にて進捗の確認、検討事項、

方向性などの協議を実施した。研究開発項目②-3-3 に関しては、全研究者参加の定例ミー

ティング（毎週）で進捗の報告、議論を行い、研究委員会（毎月）（各参加機関の代表研究

者、テーマ担当者、ＮＥＤＯ、ＭＥＴＩ、産総研企画）による月ごとの進捗管理、開発目

標と達成度のチェックを行った。 

 

３．情勢変化への対応 

 平成23年3月の大震災被災により設備導入遅れ、開発遅れが発生し、平成22年度計画は

平成23年度6月まで延期となった。 

 震災による設備補修、インフラ補修などの業務が発生、また東京電力管内の電力事情

から、研究開発項目②「単層ＣＮＴを既存材料中に均一分散する技術の開発」のうち、

金属との複合化技術開発に用いる放電プラズマ焼結装置を産総研つくば事業所から大阪

府立産業技術総合研究所に移設実施するなどにより、研究計画が数カ月遅れとなった。

後半研究開発を促進し遅れをほとんど取り戻しているが、一部設備導入が遅れ次年度繰

越しとなった。 



2-35 

 

ＯＥＣＤ工業ナノ材料作業部会のプロジェクトとして細胞毒性試験の一種であるコロ

ニー系性能試験の国際試験所間比較が実施された。当該国際試験所比較に参加し、本事

業で開発した技術を適用して2か月間の分散安定性を保証したスーパーグロース単層Ｃ

ＮＴの試験液を共通供試サンプルとしてＥＣ傘下の研究機関を通じて参加機関へ提供し

た。 

中間評価において、培養細胞試験のバリデーションを動物試験により早急に実施する

よう提言された。このため平成25年度の実施計画を変更し、開発した分散調製方法によ

り調製した二次物性の異なるスーパーグロース単層ＣＮＴやｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、多

層ＣＮＴを被験材料として、ラット肺への影響を調べる動物試験を実施した。動物試験

においても、実際にばく露するＣＮＴの物理的性状により、生体影響は異なることが示

された。 

 平成24年から急激に海外、および国内の研究開発が活発になったグラフェンの産業応

用の可能性を見極めるための基盤研究開発を平行して行った。 

 最終目標を達成した研究開発項目②-3-1、②-3-2を前倒し終了し平成25年度までとし、

平成26年度からは研究開発項目①-1-1に関しては、加速として目標追加した半導体・金

属分離ＣＮＴの安全性試験、および企業ユーザーの安全性に係る調査、研究開発項目②

-3-3に関しては、実用に耐えるサイズのグラフェン製膜を6月までの実施とした。さらに、

多層ＣＮＴ、フラーレン等も新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロジェクト

は新たなフェーズに移行した新事業として、これらナノ炭素材料の実用化を加速した。

これにより我が国の炭素産業の活性化を目指した。また、実用化に通じる安全性、分散

体評価技術を共通基盤技術として開発し、試料提供、技術移転等を通じて、実用化を目

指す企業をサポートする事業とした。 

グラフェンに関しては、委託事業実施中の企業ヒアリング、展示会で要望の調査を行

い、新たな実施内容の追加（5mm角→A4サイズ透明導電フィルム）を行った。また、多層

グラフェンの加速器用ビームセンサー用途検討を行い、実用化、商品化へ結びついた。 

 

４．評価に関する事項 

 

４．１ 技術推進委員会 

ＮＥＤＯが選定した外部有識者（大学研究者、技術ジャーナリスト）により構成され

た技術推進委員会を平成24年1月13日に開催した。この中で、多層ＣＮＴに対する単層Ｃ

ＮＴの優位性を明確にすること、ＣＮＴのみならず他の素材との比較での応用用途の可

能性、海外との比較での開発状況の位置づけなどの明確化が必要との指摘があり、以後

の研究で検討を加えた。 

   

４．２ 中間評価 
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ＮＥＤＯが選定した外部有識者（大学研究者、企業研究者）により構成された中間評

価分科会を平成 24 年 7 月 20 日に開催した。既存材料との複合化のための分散技術は世

界をリードするもので、国のプロジェクトとして意義あるものであり、概ね計画通り実

施して良いとの評価を受けた。 

一方で、安全性培養細胞試験のバリデーションを動物試験により早急に実施するよう

提言された。このため平成 25年度の実施計画を変更し、開発した分散調製方法により調

製した二次物性の異なるスーパーグロース単層ＣＮＴやｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、多層Ｃ

ＮＴを被験材料として、ラット肺への影響を調べる動物試験を実施した。 
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III.研究開発成果について 

 

１．事業全体の成果 

 

１.１ プロジェクトの概要 

本プロジェクトの前半では、国内技術が海外と比べて優位性を持っていながら、実用化

に至っていない単層ＣＮＴを対象に、複合材料の開発に必要な形状、物性の制御、分離精

製技術などの基盤技術の開発を行う。また、単層ＣＮＴの普及の上で必要な、ＣＮＴ等の

ナノ炭素の簡易自主安全管理等に関する技術の開発を併せて行う。これらの基盤技術の成

果と、研究開発動向等を踏まえて、単層ＣＮＴ複合材料の実用化に向けた開発を行う。ま

た、グラフェンの産業応用の可能性を見極めるための基盤研究開発を平行して行う。 

本プロジェクトの後半では、③で記載したようにナノ炭素材料（単層ＣＮＴ、多層ＣＮ

Ｔ、グラフェン、フラーレン等）が新たな実用化の段階に入ってきたと捉え、本プロジェ

クトは新たなフェーズに移行した新事業として、これらナノ炭素材料の実用化を加速する。

これにより我が国の炭素産業の活性化を目指す。本事業原簿は終了したプロジェクト前半

の研究開発について記載する。 

前半の研究開発では、低炭素社会の実現に資する超軽量・高強度複合材料をはじめとす

る様々な産業応用を可能にする単層ＣＮＴの高品質化・部材化を図り、未来の省エネルギ

ー社会の実現を目指した単層ＣＮＴ産業創成のための応用基盤研究を行う。 

 

１.２ 研究開発の目標 

 直径、金属・半導体、純度、比表面積など種々の特性が作り分けされ、各種用途に応じ

てそれぞれの要求特性を満たす最適な形状の単層ＣＮＴの合成技術の開発、並びに成形加

工・分散技術、既存材料と複合する技術を開発する。本研究開発は、産業技術総合研究所

の有する単層ＣＮＴ合成･分離・成形加工に関する各種コア技術と、民間企業の持つプラン

ト開発技術・応用製品開発技術を有機的に組織し、製品開発の基盤となる複合材料製造の

基盤技術を開発し、更にこれらの基盤技術の上に様々な応用製品を開発し、我が国発の単

層ＣＮＴ産業の創成、単層ＣＮＴ部材が支える未来の省エネルギー社会の実現を目指すも

のである。 

 

１.３ 研究開発内容 

 上記目標を達成するために、以下の研究開発項目を実施する。 

 

研究開発項目① ナノ炭素材料の実用化技術開発（ＮＥＤＯ負担率１／２） 

（平成２３年度から平成２６年度） 

①－１ 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 
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①－２ 「導電性高分子複合材料の開発」 

①－３ 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

 

研究開発項目② ナノ炭素材料の応用基盤技術開発 

（平成２２年度から平成２６年度） 

②－１－１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

 

（平成２２年度から平成２５年度） 

②－３－１ 「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」 

②－３－２ 「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

 

（平成２４年度から平成２６年度） 

②－３－３ 「グラフェン基盤研究開発」 

 

１.４ 各研究開発項目の課題内容 

上記目標の達成のため、オープンイノベーション施策の元、各研究開発項目の成果を共

有し、かつ緊密に連携をとることによって、開発サイクルを効率化し、材料、部材、用途

と川上から川下まで一気通貫に技術開発する。それぞれの研究開発項目において以下に示

す研究開発を実施する。 

 

１.４.１ ナノ炭素材料の応用基盤技術開発 

②－１－１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

・自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の確立（2.1.1） 

・簡易で迅速な有害性評価手法の開発（2.1.1.1） 

・安価で簡便な暴露評価手法の開発（2.1.1.2） 

・国際動向の把握と自主安全評価技術の適用（2.1.1.3） 

・ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法のためのケーススタディの実施

（2.1.2） 

 

②－３－１ 「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発」 

・単層ＣＮＴの形状制御技術の開発(2.2.1) 

・実用化にむけてのｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ合成基盤技術開発（2.2.1.1） 

・単層ＣＮＴ品質管理評価技術の開発（2.2.1.2） 

・炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたＣＮＴ形状制御基盤技術開発（2.2.1.3） 

・スーパーグロース法ＣＮＴの形状制御技術と形状評価技術開発(2.2.1.4) 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴ形状制御合成基盤技術開発（2.2.1.4.1） 
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・単層ＣＮＴフォレストの特性と単層ＣＮＴの形状の関係評価技術（2.2.1.4.2） 

・金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを効率的に分離する技術（2.2.2） 

 

②－３－２ 「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

・ポリマーに分散する技術の開発（2.3.1） 

・分散剤の設計、合成技術の開発及び分散工業化技術の開発（2.3.1.1） 

・分散工業化基盤技術の開発（2.3.1.1.1） 

・ポリマーに分散する技術の開発（2.3.1.1.2） 

・スーパーグロース単層ＣＮＴ樹脂・ゴム複合材料技術の開発（2.3.1.2） 

・銅及びその他金属材料中に分散する技術の開発(2.3.2) 

・金属中に分散する技術の開発（2.3.2.1） 

・スーパーグロース単層ＣＮＴ・銅複合材料技術の開発（2.3.2.2） 

 

②－３－３ 「グラフェン基盤研究開発」  

・フレキシブルグラフェン透明電極フィルムの開発（2.4.1） 

・高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発（2.4.2） 

・グラフェン高品質化のための評価技術の開発（2.4.3） 

・ショウノウを活用した単結晶グラフェンの研究開発（2.4.4） 

 

１.４.２ ナノ炭素材料の応用基盤技術開発 

①-1 「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

金属と単層ＣＮＴを複合化することによって得られる高熱伝導率複合金属材料を用い、

ヒートシンク等の放熱部材に応用するための技術開発を実施する。具体的には、他の金属

材料へのろう付け、溶接、表面処理等の高熱伝導率複合金属材料を実用化に供するための

周辺技術の開発および当該技術の信頼性評価のデータ取得を行う。 

 

①-2 「導電性高分子複合材料の開発」 

ゴム、樹脂等の高分子材料と単層ＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持しつつ、新機能

を有する材料を開発し、実用に耐えうる機能を持つことを確認する。 

 

①-3 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

タッチパネル、電子ペーパーなどに使用されているＩＴＯを代替できる透明導電膜を、

単層ＣＮＴを用いて開発する。 

 

１.５ 各研究開発項目の成果要約 

 本プロジェクトの各研究開発項目における主な成果概要は以下の通りである。 
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１.５.１ ナノ炭素材料の応用基盤技術開発 

１.５.１.１ 研究開発項目②-1-1 ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

・自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の確立（2.1.1） 

ＣＮＴをケーススタディとして、培養細胞に影響を与えない分散調製方法を用いた迅速簡

易な有害性評価手法を開発し、試験液の特性評価及び細胞試験における最低限必要な試験

項目と試験系を確立した。また、事業者による自主安全性評価支援のために、試験手順を

とりまとめた安全性試験手順書を作成し公開した。 

 

・自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手法の確立（2.1.1）【平

成２６年度実施分】 

半導体型および金属型ＣＮＴをケーススタディとした動物試験を実施し、簡易な有害性評

価手法としての細胞試験の補完することができた。 

 

・単層ＣＮＴ品質管理評価技術の開発（2.2.1.2） 

飛散ＣＮＴの簡便な計測法を開発すると共に、実際の現場でその有用性を実証した。また、

ＣＮＴ粉体及びＣＮＴ複合材料の使用や加工時等の粒子飛散性評価手法を開発し、評価事

例を示した。そして、計測法と計測事例をとりまとめた「ＣＮＴの作業環境計測の手引き」

（日本語版と英語版）を作成・公開した。 

 

・国際動向の把握と自主安全評価技術の適用（2.1.1.3） 

諸外国および国際機関における工業ナノ材料を対象とした法規制やガイドラインの策定に

関する情報を収集し、ウェブサイトや twitterを利用した発信を継続している。また、国

際標準化機構（ＩＳＯ）のＴＣ２２９（ナノテクノロジー技術委員会）の第３作業部会（健

康安全環境）の会議に出席するとともに、回覧される文書を国内関係者に配布し、コメン

トを提出するプロセスを継続している。細胞（in vitro）試験用分散液の評価指針に関す

る新規技術仕様書（ＴＳ）を提案し，規格化に向けて順調に進んでいる。経済協力開発機

構（ＯＥＣＤ）の工業ナノ材料作業部会（ＷＰＭＮ）のスポンサーシッププログラムにお

いて日本がスポンサーとなっている単層ＣＮＴについて、スーパーグロース単層ＣＮＴを

プリンシパル材料に提案し、そのために必要なデータを作成・提供した。 

 

・ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法のためのケーススタディの実施 

（2.1.2） 

炭素系ナノ材料の有害性に関する文献調査をもとに、動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ

材料の簡易評価手法の開発戦略を立案し、2.1.1.1で設定した自主安全管理評価のために必

要な試験項目や試験系を選択する上で必要な背景データの提供を行った。また、ＳＧ単層
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ＣＮＴ及びｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴをモデル化合物として、ＭＳＤＳの追加情報として顧客

に配布するケーススタディ報告書を作成し公開した。 

 

１.５.１.２ 研究開発項目②-3-1 単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・

評価技術の開発 

・実用化にむけてのｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ合成基盤技術開発（2.2.1.1） 

（１）ｅＤＩＰＳ法によって反応条件を様々に検討し、単層ＣＮＴの直径制御合成技術を

開発し、量産化に向けた基盤技術を構築した。 

（２）単層ＣＮＴの形状と導電性に関する探索研究を行い、ＣＮＴ透明導電膜としての性

能が最も高かった直径 1.3nmの単層ＣＮＴの形状制御合成技術を確立し、従来よりも一桁

高い合成スループットを達成した。 

（３）以上の成果を生かして、本研究テーマでは他のグループに多数サンプル提供を行う

ことによりプロジェクト内のシナジー効果を発揮することに努め、さらに外部へのサンプ

ルワークとして多数のサンプル提供を行った。 

 

・単層ＣＮＴ品質管理評価技術の開発（2.2.1.2） 

（１）遠赤外領域におけるアンテナ効果を利用することによって、単層ＣＮＴ長さおよび

品質を 100nm～10μmの広範囲で簡便に測定できる手法を確立した。 

（２） 様々な直径分布をもつ単層ＣＮＴに対応可能な直径・カイラル指数測定システムや、

金属・半導体特性評価法を開発し、単層ＣＮＴとフラーレンなどの吸着分子・不純物との

相互作用を検出する手法およびＣＮＴ壁中の空孔を効率的に計測できる手法を確立した。 

 

・炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたＣＮＴ形状制御基盤技術開発（2.2.1.3） 

（１）炭酸ガスレーザー蒸発法により、直径：1.8nm（半値幅：0.2nm）や直径：2.0nm（半

値幅：0.6nm）、Ｇ／Ｄ比：130の特徴を持つ単層ＣＮＴの製造条件を確立した。 

（２）電気炉を使用しないコンパクトな量産化装置を製作した。 

（３）東レ㈱にて透明導電膜の測定を実施した。 

 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴ形状制御合成基盤技術開発（2.2.1.4.1） 

 単層ＣＮＴフォレスト合成において、スーパーグロース法に基づく広範囲の構造制御技

術を開発し、すべての最終目標を達成した。 

・単層ＣＮＴフォレストの特性と単層ＣＮＴの形状の関係評価技術（2.2.1.4.2） 

（１）熱、電気、力学（接着性、粘弾性）特性、および分散性の標準評価技術やバッキー

ペーパーの作製・評価技術を開発した。 
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（２）無配向構造に起因する密度制御によって調整可能な温度不変の粘弾性ＣＮＴ材料を

開発し、従来の粘弾性材料と異なり、密度の増加とともに貯蔵弾性率（剛性）と減衰比（エ

ネルギー散逸性能）がともに増加することを明らかにした。 

（３）構造と特性の関係を解明し、導電率、熱伝導率、力学強度の向上に必要なＣＮＴ構

造をそれぞれ明確にした。 

 

・金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを効率的に分離する技術（2.2.2） 

（１）ゲルカラムクロマトグラフィー法の分離原理解明により、ＴＡＳＣで作製したｅＤ

ＩＰＳ単層ＣＮＴを純度 95％以上、収率 80％以上で分離する技術を開発し、さらに長さ分

離を同時に行う事で、長尺・高純度半導体型ＣＮＴの分離技術を確立した。得られたＣＮ

Ｔによる薄膜トランジスタで、ポリシリコン並の高性能が容易に得られた。また、大型カ

ラムの試験を行い、10g／日の分離処理が可能である事を示した。 

（２）イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術を開発した。界面活性剤

の影響が抑制された状態で、移動度・オンオフ比など半金分離単層ＣＮＴのデバイス特性

を評価することに成功した。 

（３）可動部分を持たないラマン分光器を用いて、迅速にＣＮＴのラマン散乱を測定し純

度を評価する技術を開発した。また、オンラインで金属型および半導体型のＣＮＴ固有の

吸収をオンラインで測定することにより、金属型および半導体型ＣＮＴの濃度をオンライ

ンで評価する技術を開発した。 

（４）デバイス形状での輸送特性を検証するための技術を開発した。プラスチックフィル

ム上印刷デバイスへの応用に向け、デバイス構造の検討、均一性向上、欠陥率低減などの

基盤技術を開発し、アレイ動作および高速動作の確認に成功した。 

（５）単層ＣＮＴ分散液を加圧して微少な穴を通すだけで分散する（ナノマイザー）手法

により、Ｇ／Ｄ比が分散前よりも劣化すること無く、収率 50％以上で単分散する技術の開

発に成功した。 

 

１.５.１.３ 研究開発項目②-3-2 単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散す

る技術の開発 

・ポリマーに分散する技術の開発（2.3.1.1.1）【日本ゼオン】 

本開発項目において、水系プロセスであるラテックス法を用いて高導電性ゴム複合物を高

スループットで製造する基礎技術を構築できた。当該手法は、ゴム系、樹脂系いずれのポ

リマーにも適用可能であり、汎用性の高い技術であることが確認された。ｋｇスケールで

の製造プロセスで最適化を行い、ＣＮＴの分散、ＣＮＴ分散液とラテックスの混合、複合

材料回収に関する各工程で基盤技術を確立し、複合材料製造プロセス基盤技術確立を達成

した。また、水系プロセスが適用できない有機溶媒系で使用できる、安価かつ効果的なＣ

ＮＴ分散剤を見出し、作用メカニズムを推定した。 
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実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、電気伝導率を 1010（100億）倍以上改善するこ

とを目標として研究開発を行ったが、10-13 S/cm程度の導電率の樹脂、ゴムへＳＧＣＮＴを

配合して 101S/cm以上に導電率を向上できた。また、ＳＧＣＮＴと導電性添加剤を併用する

ことにより、最大 145S/cmまで導電率を向上させた。本手法で得られる複合材料は、安価な

導電性添加材を使用していることから、材料コストを大幅に低減する付帯効果もある。 

 

・ポリマーに分散する技術の開発（2.3.1.1.1）【九州大学】 

本研究により、これまで実現されていなかった、多環芳香族分子や樹脂とＳＧＣＮＴとの

相互作用の高速・少量解析技術の確立に成功した。多環芳香族分子とＳＧＣＮＴとの相互

作用においてはＳＧＣＮＴが太いという特長と曲率が小さいという特長の両方を分子が感

じていることが明らかとなり、興味深い結果を得た。また汎用高分子とＳＧＣＮＴとの相

互作用解析においてはＰＶＣやＰＶＰが効率的な可溶化をもたらす理由がより強い相互作

用にあるというメカニズムを明確に解明した。 

従来、樹脂とＣＮＴとの相互作用解析には超音波分散・ろ過といった手間のかかる作業が

必須であったが、本研究で確立した技術を使うことにより、ポリマーの低濃度溶液をカラ

ムにフローさせるのみという効率的かつコンビナトリアル的な最適樹脂選択手法を手に入

れたことになる。これにより、分子構造のカスタマイズや、樹脂・ＳＧＣＮＴ混練作業に

入る前の予備検討が迅速かつ少量で行えることになり、開発スピードのアップにおいて極

めて意義が大きい。 

 

・スーパーグロース単層ＣＮＴ樹脂・ゴム複合材料技術の開発（2.3.1.2） 

本研究項目を通じて、ＳＧＣＮＴを用いた塗膜、および複合材料の大きな可能性を明らか

にすることができた。塗膜は他のＣＮＴに比べて強度があり、自立可能であり、さらに高

い平滑性を有する。このような塗膜は、例えばスクリーン印刷技術などと併用することに

より塗布型の配線の構築などの可能性を秘めている。 

複合材料に関しては、少ない添加量で種々のマトリックス中で導電パスを形成させること

ができることが明らかになった。また高い熱伝導性や伸縮させても導電性が低下しないな

ど、ＳＧＣＮＴのみで達成可能な優れた特性を明らかにすることに成功した。このような

特性は、ＳＧＣＮＴ以外のＣＮＴでは達成できない特性であり、ＳＧＣＮＴの実用化に対

して大きな寄与をすることが期待される。 

 

・金属中に分散する技術の開発（2.3.2.1） 

（１）主にパワー半導体用等の高効率放熱板への適用を目的とし、単層ＣＮＴであるＳＧ

ＣＮＴを用いた高熱伝導材料の開発を進め、高熱伝導特性を有するＣＮＴ－金属複合材料

の基盤となる基礎的な知見を得ることができた。 
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（２）放電プラズマ装置を用いたＳＧＣＮＴの改質処理による高結晶化技術を開発した。

また改質処理後ＣＮＴ他カーボンフィラーの最適な分散技術を開発することができた。 

（３）粉末冶金法による複合化技術を開発し、ＣＮＴ複合材の高熱伝導化を達成すること

ができた。 

（４）ＣＮＴ複合材の熱膨張率を 5～15ppmにすることができ、最終目標を達成した。これ

によりパワー半導体等の用途に適用する際に必要となる、熱膨張差による剥離等を最小限

とし、密着性を保持することの目途を得た。 

 

・スーパーグロース単層ＣＮＴ・銅複合材料技術の開発（2.3.2.2） 

スーパーグロース法単層ＣＮＴを銅などの金属を電気めっきにより複合化し、軽量で高導

電率のＣＮＴ銅複合材を製造することに成功した。ＣＮＴ銅複合材をリソグラフィでパタ

ーン形成する微細加工プロトコルの開発に成功し、微小電子デバイスの配線や回路のよう

な任意の形状や寸法を持つ様々なパターンの形成が可能となった。ＣＮＴ銅複合材料は 1

～20μmの寸法（精度 0.3μm）でパターン形成することができる。 

ＣＮＴ銅複合材組成が銅 60vol%、ＣＮＴ約 40vol%のとき、導電率は 4.7×105 Scm-1を示し、

これは純銅の導電率（5.8×105 Scm-1）とほぼ同等であり、バルク密度は 5.2g／mLで、純銅

（8.9g／mL）に比べて 42％も低く、また電流密度耐性は 600MA／cm2であり、これは純銅

（6.0MA／cm2）の 100倍の値であり、軽量で高導電性の導電部材として有望な特性を有する

ことが明らかになった。更に線膨張係数が 6.3×10-6 K-1と純銅（17.0×10-6 K-1）よりも 60％

も低くシリコン（3.0×10-6 K-1）と同等であることから、優れた熱サイクル耐性が期待され

る。 

 

１.５.１.４ 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発 

本研究はグラフェンの特長を生かした応用先として、フレキシブル透明導電フィルム、

および、高熱伝導性多層グラフェン放熱材への利用を念頭として下記の研究開発項目を実

施し、目標を達成した。 

(1)フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発 

プラズマＣＶＤによるグラフェン合成に関して、不純物取り込み抑制・低温合成による

高品質化、合成用基材表面の最適化・前後処理の高度化などに取り組んだ。透明導電フィ

ルムの開発においては、ドーピング・改質・複合化・転写技術の高度化、欠陥制御・高品

質化処理などの技術開発に取り組んだ。これらにより、グラフェンのみの透過率 93％以上・

シート抵抗 150Ω以下、5ｍｍ角で透明基材を含めた透過率 88％以上・シート抵抗 150Ω以

下を達成した。円筒型マンドレル法（マンドレル径 12ｍｍ）によるフレキシビリティ評価

試験で、シート抵抗の変化がないことを確認した。さらに大面積グラフェンフィルムの評

価を行い、有望な応用先の検討を行った。 

(2)高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発 
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超高温処理と昇温プロセスの改良、炭素化およびグラファイト化過程での皺発生を抑制

する技術を開発し、多層グラフェンフィルム（厚さ：0.9、1.4、2.1μm）の面方向で 2000W

／mK以上の熱伝導性を達成した。ここでは周期加熱法ならびにレーザーフラッシュ法での

測定結果を比較検証しながら精度の向上を図った。また厚さ方向の熱伝導度 5～7W／mKを得

た。面積については 2×2cm2以上を達成した。また 1～3μmの多層グラフェンについてその

ＴＩＭとしての特性（熱抵抗特性）を評価した。 

(3)グラフェン高品質化のための評価技術の開発 

分光エリプソメトリー法などの光学的手法により、光透過率とＴＥＭ断面観察で層数を

見積もったグラフェン膜を評価した結果、酸化していないグラフェンの屈折率ｎと消衰係

数ｋはＨＯＰＧの値と同じであることを明らかとした。従来評価が困難であった多層グラ

フェン膜の熱伝導度の適切な評価法を確立した。レーザーラマン散乱スペクトル測定によ

り、銅箔上のグラフェンの層数を簡便に非破壊で評価する手法を開発した。プラズマＣＶ

Ｄで合成したグラフェン膜の微細構造をプローブ顕微鏡により解析し、ドメインサイズが

数 nmから 100nm 程度であることを明らかにした。 

(4) ショウノウを原料としたグラフェン作製技術の開発 

平成 24年度は、製作するマイクロ波プラズマ装置の仕様の検討を行った。 

既存の装置に対して、大きな設計変更が必要な箇所は、レーザー光導入とショウノウ供給

器の二つが挙げられる。それらの仕様決定および概要設計を行った。平成 25年度に、装置

本体を 8月初旬、ショウノウ供給器を 10月初旬に名古屋サイエンスパーク連携リサーチセ

ンターに設置した。レーザー光導入部については、既存装置ではプラズマ源のサイズがΦ

300mmであったところをΦ125mm まで小型化し、プラズマ源から 50mmの位置のステージの

中心に、22.5°でレーザー光を導入することができた。ショウノウ供給器については、パ

ージおよびキャリアガスを出来るだけショウノウチャンバーの下部へ導入し、チャンバー

内ガスが攪拌されるように考慮した。 

今回作製した装置で成膜を行い、ラマン分光法によりグラフェンの成分が含まれている

ことを確認した。ショウノウを原料に用いた熱CVDにより合成したグラフェン試料の層数、

質をラマン分光分析により評価した。合成されたグラフェンの質に関しては、いずれの位

置についても欠陥密度に比例するDバンド強度が低く高品質なものが合成されていること

が確認できた。Gバンドと 2Dバンドのピーク比（IG/I2D）からも、良好なグラフェンが形成

されていることがわかった。 

大きな単結晶グラフェンの成長を目的として、大気圧下で、ショウノウをゆっくり蒸発

させることにより、ショウノウから Cu箔上にサイズが 80μmの大きい単結晶グラフェンを

作製することに成功した。 

大きな単結晶グラフェンを PET上に転写することにより、グラフェン膜のシート抵抗は

520Ω/sq程度であることを確認した。転写したグラフェン膜の光透過率は、波長 550nmに

おいて約 90%であった。Cu箔上に形成されたグラフェン膜の表面にポリメチルメタクリレ
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ート（PMMA）をコート・乾燥し、一方 Cu箔は硝酸鉄水溶液にてエッチングし、PET基板上

に転写した。グラフェン膜に PMMA や金属粒子が残ってグラフェンの特性に影響するので、

転写グラフェン膜の低いシート抵抗や高い光透過性を達成には希釈した硝酸処理とアセト

ンを温め処理することが重要であった。 

新しく設置されたレーザー照射器付マイクロ波プラズマCVD装置を用いて、GaN半導体レ

ーザー光（波長 0.4μm，出力 10W）を直径 5cmに拡大して触媒金属Cu上に照射して、グラフ

ェンの成膜実験を行った。ラマン分光、転写グラフェンのシート抵抗、光透過率を求め、

これまでレーザー励起グラフェンの成長に使用されたレーザーパワー密度より 1／106の微

弱の光でも、グラフェンの膜質を改善することができた。5員環、6員環を持っているショ

ウノウによるグラフェンは、小分子のメタンによるグラフェンに比べて、膜質が優れてい

ることが分かった。 

レーザーを照射しない状態で紫外線カットをすると、無ドープでシート抵抗 1.3kΩ/sq

（最良値 0.47kΩ/sq）・光透過率 92.5%が、ドープによりシート抵抗 0.46kΩ/sq、光透過率

91.8%と向上し、初期（平成 25年末）の目標（シート抵抗 1kΩ/sq以下・光透過率 90%以上）

を達成した。 

今後の研究開発（紫外線カットやレーザー光照射等）で、ITOの理論値（シート抵抗 100

Ω/sq・光透過率 90%）以上の良質なグラフェンが得られると思われる。 

 

１.５.２ ナノ炭素材料の実用化技術開発 

ナノ炭素材料は軽量で、優れた導電性、伝熱性を持つ。その高い伝熱性を利用して、パソ

コン、サーバー用のヒートシンク、自動車等輸送機器の冷却装置やパワーエレクトロニクス機

器の放熱板等に用いられる放熱部材の熱伝導率の向上が可能である。また、ナノ炭素材料

の応用により、冷却に必要な動力の削減や自動車の軽量化等につながり、エネルギー消費

の削減が進みにくい民生・運輸部門での省エネルギーを図ることができる。さらに、ゴムや樹

脂等の既存の高分子材料に、ナノ炭素材料を複合化させることにより、従来の物性を保持し

つつ、高い耐久性、電気伝導性、強度を有する材料となることが明らかになってきた。これら

の複合材料は、低コスト、軽量で新機能を有するアプリケーションへと発展し、新たな製品勢

力となり得る。また、ナノ炭素材料の導電性を利用して、フラットパネルディスプレイやタッチ

パネル等で利用される透明導電膜へも応用が可能である。現在、透明導電膜としてレアメタ

ルであるインジウムを使用したＩＴＯ（酸化インジウムスズ）が広く用いられているが、新たな透

明導電膜の開発が急務である。このような背景を鑑み、以下の研究開発を行った。 

 

１.５.２.１ 研究開発項目①-1 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用

研究開発 

金属と単層ＣＮＴを複合化することによって得られる高熱伝導率複合金属材料を用い、ヒ

ートシンク等の放熱部材に応用するための技術開発を実施した。具体的には、他の金属材
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料へのろう付け、溶接、表面処理等の高熱伝導率複合金属材料を実用化に供するための

周辺技術の開発および当該技術の信頼性評価のデータ取得を行った。 

高熱伝導率複合金属材料の実用化に供するための周辺技術を開発し、高熱伝導率単

層ＣＮＴ複合金属材料を用いたヒートシンク等の放熱部材を設計・試作した。またヒートシン

クを製造するためのろう付け、溶接、表面処理技術の信頼性を評価し、周辺技術を確立し

た。 

 

１.５.２.２ 研究開発項目①-2 導電性高分子複合材料の開発 

ゴム、樹脂等の高分子材料と単層ＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持しつつ、新機能

を有する材料を開発し、実用に耐えうる機能を持つことを確認した。 

ゴム、樹脂等の高分子材料とＣＮＴを複合化し、本来の物性を保持しつつ、新機能を有

する材料を開発する。また、上記材料を用いたアプリケーションを開発した。 

 

１.５.２.３ 研究開発項目①-3 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

タッチパネル、電子ペーパーなどに使用されているＩＴＯを代替できる透明導電膜を、単

層ＣＮＴを用いて開発した。 

タッチパネル、電子ペーパー、太陽電池などに使用されるＩＴＯを代替できる透明導電膜

を、単層ＣＮＴを用いて、表面抵抗、全光線透過率、機械的耐久性に関してＩＴＯと同程度以

上となる性能を満たす透明導電膜として開発した。また、上記部材を用いたアプリケーショ

ンに適応した仕様の透明導電膜での事業化の見通しを得た。 

 

１.６ プロジェクト成果の位置づけ 

上記に示した本プロジェクトにおける成果は、主に産業技術総合研究所や大学の有す

る単層ＣＮＴ合成･分離・成形加工に関する各種コア技術と、民間企業の持つプラント開

発技術・応用製品開発技術を有機的に組織した結果として結実したものである。また、

平成 24年度から同時進行的に実施した企業による実用化技術開発は、応用基盤技術開発

によって生み出された試料、技術を取り入れており、産学官連携・オープンイノベーシ

ョンによる優れた成果が上がっているという意味できわめて意義深い。企業による実用

化技術開発や、サンプル提供による普及活動により、民間企業での研究開発をサポート

する重要な基盤として位置づけられる。 

プロジェクトが後半の事業へ移行するにあたり、基盤技技術開発から応用技術開発へ

フェーズが移行したケース、普及活動から応用技術開発化されたケースがあり、今後の

実用化、事業化が期待できる。 
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２．研究開発項目ごとの成果 

 

２．１ 研究開発項目②-１-１ 「ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立」 

 

２．１．１ 「自主安全管理のためのＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な評価手

法の確立」 
 

【平成２６年度実施分】 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）ＣＮＴを安定に分散調製する手法を、応用材料である半導体型および金属型ＣＮＴ

に適用することができた。 

（２）半導体型および金属型ＣＮＴ調製液の分散安定性を確認し、ＣＮＴ調製液の特性評

価手法を、ＣＮＴ応用材料に適用することができた。 

（３）半導体型および金属型ＣＮＴを対象材料として、ラット気管内投与試験を実施し、

投与後 1 週間での肺組織における炎症をエンドポイントとした病理観察や生化学的解析を

行った。生体影響が半導体型および金属型ＣＮＴで異なることを明らかにした。 

 

２）研究開発成果   

ＣＮＴをはじめ、カーボン素材は、電気を通しやすく、軽くて、強度があるなどさまざ

まな特性から、電子デバイスをはじめとしたさまざまな分野で、応用が模索されている。

国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構（ＮＥＤＯ）委託事業「低炭素化

社会を実現する革新的ＣＮＴ複合材料開発プロジェクト」（Ｐ１００２４）では、「金属

型及び半導体型の単層ＣＮＴを効率的に分離する技術」（担当機関：ＴＡＳＣ、（日本電

気株式会社（ＮＥＣ） 、独立行政法人産業技術総合研究所）をテーマに掲げ研究開発を行

っている。本課題では、産業技術総合研究所で開発された全く新しい単層ＣＮＴの分離法

である、ゲルカラムクロマトグラフィー分離法を礎とし、金属型単層ＣＮＴと半導体型単

層ＣＮＴを高純度に高収率で、かつ安価に大量に分離する技術を開発し、単層ＣＮＴの電

子デバイス応用に向けた、世界最先端材料技術を確立することを目的としている。これに

より、純粋な半導体型単層ＣＮＴはトランジスタやセンサの原料に、純粋な金属型単層Ｃ

ＮＴは透明導電膜に利用可能で、特にプリンタブルエレクトロニクスへの適用により、大

幅な省エネルギー・省資源化を実現することが期待されている。 

一方、ナノ材料のリスク評価の中で、ＣＮＴなどの繊維状ナノ材料がアスベストと形状

が似ていることから同様の有害性を発現するのではないかという繊維病原性仮説が提案さ

れているが、その信憑性を科学的に検証することは、ＣＮＴのリスク評価に新しい局面を

切り開くために必要不可欠である。また、金属型単層ＣＮＴと半導体型単層ＣＮＴそれぞ

れの有害性に関する情報は現在のところ世界的にも皆無である。産業利用を安心して進め
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るために、金属型および半導体型単層ＣＮＴの有害性の相違を早期に確認することは、社

会の要請に対する回答のひとつであると共に、製品開発メーカー等の事業者のイノベーシ

ョンに役立つものと考える。 

半導体型および金属型単層ＣＮＴの有害性の相違を早期に確認することをこの課題のア

ウトプット目標とし、その達成によって、ＴＡＳＣにおいて開発した新たな単層ＣＮＴの

金属型および半導体ＣＮＴに安全性情報を負荷することで、その事業展開を飛躍的に加速

させることをアウトカム目標とする。 

試験概要は、以下の通りである。ＴＡＳＣで開発した単層ＣＮＴを基にして分離した金

属型単層ＣＮＴと半導体型単層ＣＮＴを、動物試験用に分散調製を行う。分散調製および

分散調製液のキャラクタリゼーションは、ＴＡＳＣで公開した「安全性試験手順書」に準

拠した。金属型単層ＣＮＴや半導体型単層ＣＮＴ、その元となる単層ＣＮＴや対照物質等

を被験物質として、ラット気管内投与試験を実施し、呼吸器への炎症を中心とした有害性

の評価を行った。投与後、7日までラットを飼育し、その間、経時的にラットの肺組織等の

器官の切除や観察、さらに肺の炎症を中心とした項目を検査した。また、動物試験試料に

ついて、生化学な検査を実施した。さらに、肺胞内での単層ＣＮＴの移行を調べるために、

これらに局在するマクロファージ等の各種細胞について電子顕微鏡を使った解析を行った。  

 

（１）動物試験のためのＣＮＴ分散調製手法の開発 

一般的にＣＮＴを含めたナノ材料は非常に不安定であり、大きな凝集・凝塊化が進行す

る。この結果、沈降したナノ材料が細胞に直接堆積することになり、安定的な動物試験に

よる有害性評価を実施することが困難である。再現性の高いナノ材料の簡易で迅速な分散

調製方法の開発は、動物試験による安全性評価の必須である。 

・ＴＡＳＣ研究開発グループから供給を受けたｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを由来とする半導体

型および金属型単層ＣＮＴ試料、およびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴをケーススタディとした（図

2.1.1.4-1）。調製原液中でのＣＮＴの二次的特性や細胞培地中の組成変化などの計測を行

いながら、分散調製手法を開発した（図 2.1.1.4-2）。本手法の特徴は、毒性を持つ可能性

のある合成界面活性剤などの分散剤は使用せず、培養液中の成分であるウシ血清アルブミ

ン（ＢＳＡ：Bovine Serum Albumin）を分散剤として用いることや、超音波処理や遠心分

離とろ過を組み合わせ、「細胞培地中でのナノ材料の凝集体サイズ」等をコントロールで

きることである（遠藤茂寿ら, 超音波により水中分散されたＣＮＴの形態評価，粉体工学

会誌, 49, 483, 2012）。さらに、本手法は、培養細胞を用いた in vitro 試験による安全

性評価と同様の手法のため、細胞試験と動物試験のそれぞれの結果について、異なる物理

化学的な要因を介せずに比較検討が可能となる。 

・実施例として、（１）で開発した簡易で迅速な単層ＣＮＴ分散調製方法により、二次粒

子の形状が異なるようにｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを由来とする半導体型および金属型単層Ｃ

ＮＴ試料、およびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ試料を 10mg/mL のＢＳＡ水溶液中に分散し、試験
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試料となるＣＮＴ懸濁液を調製した。ここでのＣＮＴの液中分散では、何れの試料も、1.4

～1.5mg/mL でＢＳＡ水溶液中に仕込み、超音波ホモジナイザー（Branson SONIFIER 250）

によって 5 時間、超音波照射を行った。なお、超音波照射中における温度上昇を抑えるた

め、分散容器は氷水によって冷却された。その懸濁液を遠心加速度 6,000×ℊで 15分間、遠

心分離し、上清を回収した。そして得られた上清・懸濁液から動物試験において必要とさ

れる濃度の試験用分散液を調製した。 

 

 

 

図 2.1.1-1 半導体型および金属型単層ＣＮＴ試料 

 

 

 

図 2.1.1-2  ラット気管内投与試験のためのＣＮＴの調製とキャラクタリゼーション 
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（２）ＣＮＴ分散調製液の特性評価 

・（１）の開発手法に基づいて調製したｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを由来とする半導体型お

よび金属型単層ＣＮＴ試料、およびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴの分散調製をケーススタディ

とし、分散調製原液に分散することで生じる二次的な特性変化（特に有害性評価期間内

の経時変化）を以下の物性パラメータを指標として計測した。すなわち、（１）動的光散

乱法による評価：試験期間内におけるサイズに大きな変動がなく、希釈による粒径変化

は観測されないことの確認。（２）全炭素濃度変化の評価：有害性試験期間内におけるＣ

ＮＴ分散調製液が安定に分散されていることの確認。（３）電気泳動光散乱測定による評

価：分散調製液に分散されたＣＮＴ二次粒子の表面電位は全ての試料でほぼ同一にマイ

ナス帯電しており、ＣＮＴ表面は全て同じ表面状態であることの確認。（４）ＩＣＰ測定

による評価：ＣＮＴ分散調製液中の金属イオン成分の変化量が有害性評価に影響のない

ことの確認。（５）電子顕微鏡（ＴＥＭ）による評価：ＣＮＴ分散調製原液中のＣＮＴの

長さの確認である。 

・実施例として、（１）で開発した簡易で迅速な単層ＣＮＴ分散調製方法により、次粒

子の形状が異なるように調製したｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを由来とする半導体型および金

属型単層ＣＮＴ試料、およびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ試料の二次的な特性について評価し

た。分散調製液中のＣＮＴ長さは、各試料とも 1,000 本以上のＣＮＴのＴＥＭ像を画像

解析で求めた。半導体型単層ＣＮＴ（以下、ＳｅＤＩＰＳと称する）および金属型単層

ＣＮＴ（以下、ＭｅＤＩＰＳと称する）の長さは、それぞれ幾何平均で約 0.5μmであり、

ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ（以下、ｅＤＩＰＳと称する）の長さは約 0.2μm であった（図

2.1.1-3）。また、ＣＮＴ分散試料における相対的吸光度の経時的な変化を測定した結果、

共に全ての評価値についての大きな変化は観測されなかった。 

 原料粉末や分散調製液中の金属分析を行った結果、原料粉末中の鉄がほぼ同じ割合で

分散液に含有したことが分かった。主なキャラクタリゼーションの結果を表 2.1.1-1 に

示す。これらの結果により、開発した分散調製方法は、有用な手法であることを証明す

ることができた。また、同様の調製を繰り返し行い、その都度、分散試料の二次的特性

について評価を行った結果、再現性を得ることができた。 

 

図 2.1.1-3 安定に分散した調製液中の半導体型単層ＣＮＴおよび金属型単層ＣＮＴ 

SeDIPS MeDIPS 
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表 2.1.1-1 分散調製液中のＣＮＴのキャラクタリゼーション 

試料 
SWCNT濃度 

 (x 10-2 mg/mL) 

鉄 

(μg/mL) 

動的光散乱法によ

る個数平均粒子径 

(nm) 

幾何平均長

さ 

(μm) 

SeDIPS 1.00 25.3 1146 0.533 

ＭeDIPS 1.00 50.4 1732 0.573 

eDIPS 1.00 172 854 0.207 

 

（３）ラット気管内投与試験による有害性影響評価 

開発したＣＮＴ調製液を用いて、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを由来とする金属型および半導

体型単層ＣＮＴ試料などに対する吸入影響評価をラット気管内投与試験により実施した。

試験の概要は、以下の通りである。 

3 種類の単層ＣＮＴ材料を雄性Ｓｌｃ: Wistar ラットの気管内に単回投与し、投与後 7

日までの期間における肺を主体とした有害影響について評価した。3種類の単層ＣＮＴであ

る（１）ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ 、（２）半導体型単層ＣＮＴ、（３）金属型単層ＣＮＴを

投与した投与群、およびこれらの分離調製の際に使用したコール酸ナトリウム（以下、Ｓ

Ｃと称する）を投与した群を 2用量（0.1㎎/mLおよび 0.25㎎/mL）設定し、媒体を投与し

た陰性対照Ｎ群と比較した。投与は、それぞれの投与液をすべて動物 1 匹あたり 0.4mL の

容量で、イソフルラン麻酔下にて気管内に投与した。その後のラットの一般状態観察およ

び体重測定を実施した。また、経時的（Day1、3、7）に剖検を行い、病理学的検査（器官

重量測定および肉眼的観察）に併せて臓器の採取、血漿の採取、胸腔洗浄液（ＴＣＬＦ）

検査、気管支肺胞洗浄液（ＢＡＬＦ）検査、肺の網羅的遺伝子発現解析等を実施した。 

・観察期間を通じて、いずれの動物にも一般状態の異常は観察されなかった。Ｎ群と比較

した結果、Day1 におけるＳｅＤＩＰＳ投与群の体重および体重増加量、ＳＣ投与群の体重

増加量、Day3 におけるＳｅＤＩＰＳ投与群の体重増加量が低値を示した。ＴＣＬＦ検査に

おいて、陰性対照群と比較した結果、いずれにも有意な差は認められなかった。Ｎ群と比

較した結果、全解剖日を通じていずれの単層ＣＮＴ投与群においても、肺の絶対／相対質

量が高値を示した。また、Day1 においてＳｅＤＩＰＳ投与群で肝臓の絶対／相対質量が、

材料ＭｅＤＩＰＳ投与群で肝臓の相対質量が低値を示した。ＳＣ投与群では、いずれにも

有意な差は認められなかった。 

・肉眼的観察において、ＳＣ群では、全解剖日を通じて肺の褐色／赤色斑点が 14 例中 7～

12例に観察された。また、Day1においてリンパ節の赤色化が 2例に認められた。いずれの
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単層ＣＮＴ投与群において、全解剖日を通じて肺の黒色斑点が 14例全例、気管の黒色斑点

がほぼ全例に観察され、肺の褐色／赤色斑点が 3～11 例に認められた。さらに、肺の白色

斑点が Day1ではＭｅＤＩＰＳ投与群の 1例、Day7ではｅＤＩＰＳ投与群の 1例に観察され

た。いずれの単層ＣＮＴ投与群に共通して胸腔内のリンパ節の黒色化／黒色斑点、赤色化

および腫大が観察された。これらリンパ節における所見は、Day1 ではＳｅＤＩＰＳ投与群

の 1例、Day3ではいずれの単層ＣＮＴ投与群で 4例、Day7ではいずれの単層ＣＮＴ投与群

の 5～6例に観察され、時間の経過とともに発生例数が増加した。ＳＣ投与群では、全解剖

日を通じて肺の褐色／赤色斑点が 8例中 1～5例に観察された。無処置群では肺の褐色／赤

色斑点が 14 例中 7 例に観察された。その他、自然発生性の変化と考えられる所見として、

各群に肝臓または脾臓の白色斑点、眼の赤色斑点、腎臓の陥凹巣、肝横隔膜結節および腹

腔内の腫瘤が散見された。投与直後の死亡例における剖検では、肺の赤色化／赤色斑点が 3

例全例に認められたが、その他の臓器に異常は認められなかった。 

・ＢＡＬＦ中の細胞検査において、Ｎ群と比較した結果、全解剖日を通じて有核細胞数が

いずれの単層ＣＮＴ投与群で高値であり、また 3 日目でＳＣ投与群で低値を示した（図

2.1.1-4）。ＢＡＬＦの生化学的検査において、Ｎ群と比較した結果、全解剖日を通じて総

タンパク量が いずれの単層ＣＮＴ投与群で高値であり、1 日目でＳＣ投与群で低値を示し

た（図 2.1.1-5）。 

 

 

図 2.1.1-4 ＢＡＬＦ中の総細胞数 

 



 

3-18 
 

 

図 2.1.1-5 ＢＡＬＦ中の総タンパク 

 

 

・ＢＡＬＦ中の炎症性サイトカインにおいて、Ｎ群と比較した結果、全解剖日を通じてい

ずれの単層ＣＮＴ投与群で高値であり、ＳＣ投与群では有意な増加が認められなかった。

Day1 ではＳｅＤＩＰＳ投与群のＭＩＰ－αやＩＬ－１ｂ、ＴＮＦ－αにおいて、有意な高

い値を示した。また、Day7 ではＳｅＤＩＰＳ投与群とＭｅＤＩＰＳ投与群はいずれも高い

値を示したが、両者の有意な差は認められなかった（図 2.1.1.4-6）。 

 

 

図 2.1.1-6 ＢＡＬＦ中の炎症性サイトカイン 

 

・網羅的遺伝子発現解析等の結果、炎症反応（GO:0006954）に関する遺伝子の発現は、Day1

において、 半導体型単層ＣＮＴ ≫ 金属型単層ＣＮＴ≒ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、Day3にお

いて、 半導体型単層ＣＮＴ≒金属型単層ＣＮＴ≒ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、Day7 において、

半導体型単層ＣＮＴ≒金属型単層ＣＮＴ≒ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴであった（図 2.1.1.4-7）。 
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図 2.1.1-7 炎症反応に関する遺伝子の発現 

 

・ＴＥＭにより、ＢＡＬＦ中の細胞の観察を行った結果、いずれの単層ＣＮＴ投与群にお

いても、マクロファージや好中球などに、単層ＣＮＴを確認することができた（図 2.1.1-8）。

これらの単層ＣＮＴの形態は、投与したＣＮＴ調製液中もものとほぼ同一と考えられた。 

 

 

図 2.1.1-8 半導体型単層ＣＮＴ投与後 7 日目のＢＡＬＦ中のマクロファージ 

 

・以上の試験結果から、（１）投与後 7日間の観察期間を通じて、いずれの単層ＣＮＴ投与

群において、一般状態の異常は観察されなかった。（２）ＢＡＬＦ中の各細胞数や、炎症性

サイトカインの経日変化、病理学的検査、網羅的遺伝子発現解析等の結果から、投与後直

後 1 日目の肺の炎症性変化の程度は、半導体型単層ＣＮＴが、金属型単層ＣＮＴおよびｅ

ＤＩＰＳ単層ＣＮＴに比べてやや強かった。投与後 7 日目で、両者の炎症の程度は、ほぼ

同等となったが、陰性対照群より強く、炎症が持続していると考える。（３）半導体型単層
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ＣＮＴおよび金属型単層ＣＮＴの分離調製に使用されるコール酸ナトリウムは、その使用

濃度域においては、肺組織に強い影響を及ぼすものではないことが明らかになった。本研

究の手法や結果を参考に、今後、投与後中長期の影響評価が必要と考える。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

基本計画に示す最終目標に対する達成度 

最終目標：動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ材料の有害性評価手法（簡易手法）を開

発した上で、安価かつ簡便な自主安全性評価のために最低限必要な試験項目

や試験系を設定し、評価手法を確立する。ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便

な自主安全性評価手法を確立する。 

 

研究成果： 

・ＣＮＴを安定に分散調製する手法を、応用材料である半導体型および金属型ＣＮＴに適

用することができた。 

・半導体型および金属型ＣＮＴ調製液の分散安定性を確認し、ＣＮＴ調製液の特性評価手

法を、ＣＮＴ応用材料に適用することができた。 

・開発した調製方法により分散させた半導体型および金属型ＣＮＴを対象材料として、ラ

ット気管内投与試験を実施し、投与後 1週間での肺組織における病理観察や生化学的解析

を行った。肺組織を中心とした生体影響が半導体型および金属型ＣＮＴで異なることを明

らかにした。 

 

達成度：達成 

 

（まとめ） 

ＣＮＴ調製液の調製や特性評価手法を、ＣＮＴ応用材料である半導体型および金属型Ｃ

ＮＴに適用し、動物試験を実施することができた。 

（今後の展開） 

ナノ炭素材料の製造開発に携わる事業者の自主安全管理支援のための迅速な培養細胞試

験による有害性評価手法（簡易手法）の開発を目的に、応用製品に使用されるナノ炭素材

料の動物試験を実施し、培養細胞試験の補完となる結果を得る。応用製品に使用するナノ

炭素材料の培養細胞試験および補完する動物試験の試験項目や結果を反映した「安全性試

験総合手順書」（仮称）を作成し、事業者の自主安全管理を支援する。 
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２．１．１．１ 「簡易で迅速な有害性評価手法の開発」 
 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）ＣＮＴを対象として、細胞毒性を示さないウシ血清アルブミンを分散剤とした迅速

簡便に分散調製する技術を開発した。 

（２）ＣＮＴ調製液の特性評価するための計測項目の決定と評価手法の確立を行い、開発

した手法により作製したＣＮＴ調製液の分散安定性を確認した。 

（３）安定に分散したＣＮＴ調製液を用いた培養細胞試験により、生体影響が細胞培地中

のＣＮＴの物性パラメーターに関連することを明らかにし、最低限必要な培養細胞試験項

目やエンドポイントを設定することができた。 

（４）安定に分散したＣＮＴ調製液を用いたラット気管内投与試験により、肺組織におけ

る炎症をエンドポイントとした各種の病理観察や生化学的解析を行った。生体影響が調製

液中のＣＮＴの物性パラメーターに関連することを明らかにした。 

（５）「カーボンナノチューブの安全性試験のための試料調製と計測、および細胞を用い

たインビトロ試験の手順」（略称：安全性試験手順書）の作成・公開や、国際機関との連

携活動および国際標準活動により、ＣＮＴおよびその応用製品を取り扱う事業者等に対し

て、安全性評価を把握する方法を提示し、ＣＮＴの適切な安全管理の支援と、応用開発の

促進に貢献した。 

 

２）研究開発成果   

ナノ材料については、そのサイズが小さいことや形状が繊維状など特殊であるため、化

学的な特性による以外に、サイズや形状などの物理的な特性によってナノ材料特有の生体

影響が惹起されるのではないかという懸念が広がっている。研究開発の効率性を上げるた

めに、ナノ材料に対するヒト健康への安全性の検討は、研究開発プロセスの初期段階から

組み込んでいくことが必要となるが、多様な物理的、化学的特性をもつナノ材料全てに対

して、通常の化学物質に対して実施しているような長期間かつ高コストな動物実験を実施

することは現実的ではない。また、動物実験に際しての３Ｒ原則（代替、削減、苦痛の軽

減）に基づき、世界的にも動物実験にできるだけ依存しない培養細胞や組織を用いた細胞

（in vitro）試験を活用した安全性評価が求められている。そこで、我々は、図 2.1.1.1-1

に示す研究戦略である「有害性試験のための単層ＣＮＴの分散安定化手法の開発から、簡

易で迅速な自主管理支援技術の開発まで」に基づき、これまで研究を実施した。成果の概

要を以下に示す。 
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図 2.1.1.1-1 簡易で迅速なナノ材料の有害性評価手法の開発のための研究戦略 

 

（１）培養細胞を用いたインビトロ試験のためのＣＮＴ分散調製手法の開発 

一般的にＣＮＴを含めたナノ材料は、イオン濃度の高い細胞培地中では非常に不安定で

あり、大きな凝集・凝塊化が進行する。この結果、沈降したナノ材料が細胞に直接堆積す

ることになり、安定的な細胞有害性評価を実施することが困難である（図 2.1.1.1-2）。再

現性の高いナノ材料の簡易で迅速な分散調製方法の開発は、培養細胞を用いたインビトロ

試験による安全性評価の必須である（図 2.1.1.1-3）。 

 

 

 

図 2.1.1.1-2 ＣＮＴは不安定で沈降しやすい 
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図 2.1.1.1-3 インビトロ試験のためのＣＮＴの簡易で迅速な分散調製法の開発 

 

・ＴＡＳＣ研究開発グループから供給を受けたスーパーグロース単層ＣＮＴ（以下、ＳＧ

単層ＣＮＴ）試料や、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、さらに各種市販単層ＣＮＴをケーススタデ

ィとして、細胞培地中でのＣＮＴの二次的特性や細胞培地中の組成変化などの計測を行い

ながら、分散調製手法を開発した（図 2.1.1.1-4）。本手法の特徴の第一は、細胞毒性を持

つ可能性のある合成界面活性剤などの分散剤は使用せず、培養液中の成分であるウシ血清

アルブミン（ＢＳＡ：Bovine Serum Albumin）を分散剤として用いることである。第二は、

超音波処理や遠心分離とろ過を組み合わせ、「細胞培地中でのナノ材料の凝集体サイズ」

等をコントロールできることである（図 2.1.1.1-5、遠藤茂寿ら、超音波により水中分散さ

れたカーボンナノチューブＣＮＴの形態評価，粉体工学会誌, 49, 483, 2012）。 

・実施例として，ＴＡＳＣ研究開発グループから供給を受けたＳＧ単層ＣＮＴに対してＢ

ＳＡ水溶液中における分散を行い、長さの異なるＣＮＴ懸濁液を調製した。超音波ホモジ

ナイザー（Branson SONIFIER 250）によって超音波を、ＣＮＴ長さの短い試料の場合には 2

時間、及び、ＣＮＴ長さの長い試料の場合には 0.5 時間、それぞれ、照射した。次に，遠

心加速度及び処理時間を変えた遠心分離によって回収する懸濁ＣＮＴの長さを調製した。

試料ＳＧ１の場合、遠心加速度 6,000×gで 15分間遠心分離した上清を 40μmのセルストレ

ーナー（BD FalconTM社製）でろ過したろ液を試験試料（調製原液）とした。他方、試料Ｓ

Ｇ２の場合は、先ず、遠心加速度を 3,000×gで 15分間遠心分離した上清を 70μmのセルス

トレーナー（BD FalconTM社製）でろ過し粗大な凝集体を除去した。更に、遠心加速度 22,000

×gで 10 分間遠心分離し、その沈下物に 10㎎/mL ＢＳＡ水溶液を添加し、再分散を 5分程

度行った後、100μmのセルストレーナーでろ過し、ろ液を試験試料（調製原液）とした。 

 図 2.1.1.1-6 には得られた懸濁ＳＧ単層ＣＮＴの長さ分布の一例を示す。同様な分散・

調製条件によって、長さが幾何平均で 300nm～500nmである短尺ＣＮＴ（以下、ＳＧ１と称

する）、他方、幾何平均で 800nm～1.5mmである長尺ＣＮＴ（以下、ＳＧ２と称する）をそ

れぞれ、得ることができた。なお、何れのＣＮＴにおいてもＣＮＴ長さ分布の幾何標準偏
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差は、2.0～2.4 であった。 

 上記の様に分散されたＣＮＴ懸濁液を生物影響試験に使用する場合のキーファクターで

あるＣＮＴ濃度は，紫外—可視ＵＶ－Ｖｉｓ領域における吸光度に基づいて評価した。10 

㎎/mLのＢＳＡ水溶液で調製したＳＧ単層ＣＮＴ懸濁液のＵＶ－Ｖｉｓ吸光スペクトル（図

2.1.1.1-7(a)）に示す（島津製作所、UV-2550で測定）。このスペクトルの波長 600～800nm

における平均吸光度から、ＣＮＴ質量濃度と懸濁液の吸光度との関係からを求めた検量線

（図 2.1.1.1-7(b)）を用いて，調製原液の濃度を測定、あるいは、調整する。  

・ＢＳＡ以外の分散剤によるＣＮＴの水中分散の実施例として、1㎎/mLの（Pluronic® F-127）

水溶液中にＳＧ単層ＣＮＴを超音波分散した。10 ㎎/mL ＢＳＡ水溶液を使用した場合とほ

ぼ同様分散状態を得ることができた。 

 

 

 

図 2.1.1.1-4 培養細胞および動物試験のためのＣＮＴ試料の調製手順 
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図 2.1.1.1-5  培養細胞試験のための安定に分散した単層ＣＮＴ 

 

 

 

 

図 2.1.1.1-6 長さの異なるＳＧ単層ＣＮＴ懸濁液の調製例（長さ分布） 
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図 2.1.1.1-7 ＳＧ単層ＣＮＴ懸濁液、及び、ＢＳＡ水溶液のＵＶ－Ｖｉｓスペクトル（ａ）； 

ＣＮＴ懸濁液の 600～800nm における平均吸光度とＣＮＴ質量濃度との関係（ｂ） 

 

（２）ＣＮＴ分散液の特性評価 

事業者が自主安全管理に使用できる細胞有害性評価において、調製したナノ材料の分散

安定性の再現性や経時的な二次的物性変化を把握することは重要である。そのために、調

製した分散液の物性パラメータを適切に評価する手法を確立しなければならない。 

・ナノ材料の凝集体形成や、濃度変化、細胞培地のタンパク成分や無機塩類等がナノ材料

に吸着し、枯渇化して細胞影響をもたらすことなど、細胞培地中での物性パラメータは非

常に多岐にわたる。全てのパラメータの細胞有害性影響評価を実施することは困難である

ため、評価軸としての物性パラメータを絞り込み、決定する必要があると考えた。そこで、

ＩＳＯ／ＴＲ13014:2012 Nanotechnologies -- Guidance on physico-chemical 

characterization of engineered nanoscale 

 materials for toxicologic assessmentや平成１７～２３年の有害性評価に関わる既存論

文 250報の網羅的な調査に基づき、培養細胞を用いたインビトロ試験における有害性評価

軸として必須となるナノ材料の物性パラメータを選定した。この結果、ＣＮＴ系を用いた

有害性評価における特性評価項目としては、サイズ（直径や長さ）に関わる項目は 80%以上

の文献で評価されており、残触媒等の不純物評価についても 70%近い文献で評価が実施され、

さらに有害性評価のために様々な分散剤が利用されている、等のトレンドを見出した（図

2.1.1.1-8、2.1.1.1-9、2.1.1.1-10、2.1.1.1-11、2.1.1.1-12）。 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) 
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図 2.1.1.1-8 （ａ）評価対象論文におけるＣＮＴ直径評価の有無の相対評価、 

 （ｂ）各年度における相対的なＣＮＴ直径評価割合 

 

 

 

図 2.1.1.1-9 （ａ）評価対象論文におけるＣＮＴ長さ評価の有無の相対評価、 

  （ｂ）各年度における相対的なＣＮＴ長さ評価割合 
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図 2.1.1.1-10 (a) 評価対象論文におけるＣＮＴ比表面積評価の有無の相対評価、 

   (b) 各年度における相対的なＣＮＴ比表面積評価割合 

 

 

 

図 2.1.1.1-11 （ａ）評価対象論文におけるＣＮＴ不純物評価の有無の相対評価。 

評価されている不純物は約 70%が残触媒、30%が二層ＣＮＴ混入（単層ＣＮＴ対象）や 

アモルファスカーボン、（ｂ）各年度における相対的なＣＮＴ不純物評価割合 
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図 2.1.1.1-12 ＣＮＴの分散に使用されている分散剤 

 

 

・これらを参考にして、（１）の開発手法に基づいて調製したＳＧ単層ＣＮＴ試料や、各種

市販単層ＣＮＴの分散調製をケーススタディとし、各種の単層ＣＮＴを細胞培地中に分散

することで生じる二次的な特性変化（特に有害性評価期間内の経時変化）を以下の物性パ

ラメータを指標として計測した。すなわち、（１）動的光散乱法による評価：試験期間内に

おけるサイズに大きな変動がなく、希釈による粒径変化は観測されないことの確認。（２）

光吸収特性・光散乱特性・全炭素濃度変化の評価：有害性試験期間内におけるＣＮＴ分散

液が安定に分散されていることの確認。（３）電気泳動光散乱測定による評価：細胞培地に

分散されたＣＮＴ二次粒子の表面電位は全ての試料でほぼ同一にマイナス帯電しており、

ＣＮＴ表面は全て同じ表面状態であることの確認（表 2.1.1.1-1）。（４）流動場分離測定に

よる評価：細胞培地中のタンパク（ＢＳＡ）が枯渇していないことの確認（図 2.1.1.1-13）。

（５）ＩＣＰ測定による評価：細胞培地中の金属イオン成分の変化量が細胞有害性評価に

影響のないことの確認である。 

 

 

 

 

RNA, SC, CMC, THF, 
F108, DMF, POC, 
Tween20, PDDA

DMSO
chitosan

gum arabicethanolF68
F127

CTAB
SDBS

DPPCBSADNATritonX

PEO

SDS

Tween80

culture medium

just water

PBS
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表 2.1.1.1-1 ＳＧ単層ＣＮＴ分散試料のゼータ電位値測定結果例 

 

 
 

 

 

図 2.1.1.1-13 ＳＧ単層ＣＮＴ試料培地分散試料におけるフリーＢＳＡ量のＦＦＦＦによ

る定量結果例。検出はＵＶ検出器（λ=210nm）により測定した。16分前にフリーＢＳＡのピ

ーク、20 分以降に束縛ＢＳＡのピークが現れ、その強度比より定量した。 

 

 

・実施例として、（１）で開発した簡易で迅速な単層ＣＮＴ分散調製方法により、二次粒

子の形状が異なるように調製した 2 種類のＳＧ単層ＣＮＴ分散試料の二次的な特性につい

て評価を行った。分散調製液中のＴＥＭによる画像解析により、2種類のＳＧ単層ＣＮＴは、

それぞれ幾何平均で約 0.2μm の比較的短いもの（ＳＧ１）と、幾何平均で約 1.7μm の比

較的長いもの（ＳＧ２）であることが分かった（表 2.1.1.1-2、図 2.1.1.1-14）。また、2

種類のＳＧ単層ＣＮＴ分散試料における相対的吸光度の経時的な変化を測定した結果、共

に全ての評価値についての大きな変化は観測されなかった（図 2.1.1.1-15、2.1.1.1-16）。

さらに、ＳＧ単層ＣＮＴの分散調製液の 8 週間の長期間に渡り冷蔵保存した後の安定性を

を動的光散乱（ＤＬＳ）の測定により確認することができた。これらの結果により、開発

したナノ材料分散調製方法は、異なる二次粒子の形状を制御できる有用な手法であること

sample 測定回数（回） ゼータ電位(mv) 電気移動度(cm2/Vs) 電気伝導度(mS/cm) ベース周波数(Hz)
1 -2.38 -1.85E-05 0.0128 243.9
2 -3.05 -2.37E-05 0.0015 243.3
3 -3.00 -2.34E-05 0.0060 243.4

Avg -2.81 -2.187E-05 0.0068 243.5

SWCNT

 

Secondary CNTcolloidal particle 

BSA
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を証明することができた。また、同様の調製を繰り返し行い、その都度、分散試料の二次

的特性について評価を行った結果、再現性を得ることができ、上述の物性パラメータは、

適切な分散調製の指標として有効であると証明した。 

 

・単層ＣＮＴの細胞影響評価の結果は、近年少しずつ明らかになっているが、本研究のよ

うに、適切な計測技術による特性評価を基に、細胞培地中でのＣＮＴの凝集体サイズなど

異なる物性パラメータによる細胞有害性の相違については、世界的にも未だ詳細な報告は

ない。このため、ナノ材料分散液調製方法の確立の証明と同時に、分散液の有害性評価適

用への妥当性を確認することができたことは大きな成果である。 

 

表 2.1.1.1-2 細胞培地中のＳＧ単層ＣＮＴのキャラクタリゼーション 

試料 

SWCNT濃度 

 (x 10-2 

mg/mL) 

鉄 

(mg/L) 

ゼータ電位 

 (mV) 

光散乱強度に

よる平均粒子

径(nm) 

幾何平均長

さ(μm) 

ＳＧ１ 9.8 0.25 -10.7 ± 1.2 345.6 0.2 

ＳＧ２ 10.9 0.18 -13.4 ± 0.3 763.6 1.7 

 

 

 

図 2.1.1.1-14 細胞培地中に安定に分散したＳＧ単層ＣＮＴ 

 

ＳＧ１ ＳＧ２ 
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図 2.1.1.1-15 動的光散乱法により評価された細胞培地中でのＳＧ単層ＣＮＴ 

試料の粒径安定性。3日間で粒径値はほぼ変動していない。 
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図 2.1.1.1-16 光吸収・散乱特性・全炭素濃度変化評価による細胞培地中での 

ＳＧ単層ＣＮＴ試料の分散安定性 

 

 

・開発した分散調製方法は、細胞毒性を持つ可能性のある高分子界面活性剤などの使用を

制限したことに特徴を持つ。しかしながら、トレンド調査を行った結果、生体適合的とさ

れる分散剤や生体由来の分散剤を使用して調製したＣＮＴの有害性評価は、国際的に実施

されていることが分かった。 

 

・産業医科大学と共同研究により、「ＣＮＴ分散に使用する分散剤の種類」による有害性

影響を評価として、ＳＧ単層ＣＮＴ試料により、分散剤の培養細胞への影響を検討し、最
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も細胞影響の少ない分散剤による分散方法を開発した。細胞影響試験においては、工業用

途で利用されるような分散剤は、時として細胞に毒性を示すため、細胞試験用途としては

不適な場合がある。分散性と細胞試験適合性を両立させるために、ＳＧ単層ＣＮＴを

Pluronic® F-127、Pluronic® F-68、1,2- dipalmitoyl-sn-glycero-3-phosphocholine（Ｄ

ＰＰＣ）、ＢＳＡ、polyoxyethylene(20) sorbitan monooleate (Tween80)、肺サーファク

タント製剤サーファクテンを用いて、ＳＧ単層ＣＮＴを分散し、細胞培地分散液を調製し

た。これらの分散液を培養細胞に添加し、ＭＴＴアッセイ、ＷＳＴ－１アッセイ（ミトコ

ンドリア活性）、ＬＤＨアッセイ（細胞膜損傷）、酸化ストレス負荷（ＤＣＦＨ、ＨＯ－

１遺伝子発現）を検討した。この結果、Tween80、サーファクテンではＣＮＴ濃度 1.0mg/mL

の高濃度において細胞膜損傷が認められた。また、ＤＰＰＣでも若干の細胞膜損傷が確認

された。その他の分散剤では、細胞膜の損傷やミトコンドリア活性に対する顕著な影響は

認められなかった。Tween80、サーファクテンでも、0.1mg/mL以下の濃度では、影響は見ら

れなかった。また、Pluronic® F-127、ＤＰＰＣ、Tween80、サーファクテンを用いたＣＮＴ

分散液を投与した細胞では、細胞内ＲＯＳレベルが統計的有為に上昇した（図 2.1.1.1-17）。

特に、Tween80 を含む分散液での細胞内ＲＯＳ上昇が顕著であった。これらの細胞影響は、

分散液中に残留した分散剤ではなく、ＣＮＴ上に吸着した分散剤によって引き起こされる

ことが示唆された。以上の結果から、Pluronic® F-68 およびＢＳＡが細胞に対して、開発

した簡易で迅速な分散調製方法は、高分子界面活性剤を使った既存の方法に比べ、細胞へ

の毒性影響が少ない点で優れていたことが分かった（M. Horie, et al., Dispersant affects 

the cellular influences of single-wall carbon nanotube: the role of CNT as carrier 

of dispersants. Toxicol Mech Methods. 23, 315, 2013）。 

 

・以上の試験結果より、有害性評価に生体適合性分散剤等の高分子界面活性剤を使用する

際には、適切な分散剤の選択や使用濃度が重要であることを証明した。また、開発した調

製方法によって作製された分散調製液は、これらの高分子界面活性剤を使った既存の方法

に比べ、高濃度のＣＮＴを含んでいた。細胞培地中に、より高濃度のＣＮＴを含むことは、

細胞内の個々の生体パラメータを精度よく測定することにつながる。この点においても、

開発した分散調製方法は、有用な方法である。 
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図 2.1.1.1-17 肺胞上皮細胞における各種分散剤で調製した 

単層ＣＮＴの酸化ストレスの誘導 

（24時間、無処理区を 1とする）*P <0.05, **P <0.01 

 

・培養細胞を用いたインビトロ試験で用いるＣＮＴ分散液試料中の金属分析を実施した。

また、試料中の細胞培地成分としての金属イオン（ナトリウムやカルシウムなど）がＣＮ

Ｔの分散調製により変化していないことを確認するための濃度測定法及び単層ＣＮＴ製造

に用いられる触媒金属などの不純物の含有量を確認するための濃度測定法について検討を

行った。具体的に、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴに関する細胞を用いたインビトロ試験で用いる

培地中ＣＮＴ懸濁液試料（培地調製液）中の金属の分析の例を示す。培地調製液としては、

10㎎/mLのＢＳＡ水溶液中にｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴを約 1mg/mLで分散したものを細胞培地

（ＤＭＥＭ）により 10倍希釈したものを対象として測定を行なった。培地調製液中の金属

イオン成分は、限外濾過による分離を行なった上で、ＩＣＰ－ＭＳ（高分解能ＩＣＰ質量

分析計、Thermo Scientific）により分析を行った。1 サンプルにつき N=3 での分析を行な

った。検量線作成用の標準溶液としては、カルシウム（Ｃａ標準液、和光純薬工業(株)）、

りん（Ｐ標準液、和光純薬工業(株)）、ナトリウム（Ｎａ標準液、和光純薬工業(株)）、

ニッケル（Ｎｉ標準液、和光純薬工業(株)）、鉄（Ｆｅ標準液、和光純薬工業(株)）、チ

タン（Ｔｉ標準液、和光純薬工業(株)）、イットリウム（Ｙ標準液、和光純薬工業(株)）

を、内部標準物質としてはスカンジウム（Ｓｃ標準液、和光純薬工業(株)）を用いた。検

量線の一例を、図 2.1.1.1-18に示す。分析結果を、希釈倍率（50倍もしくは 5,000倍）及

び処理した培地調製液量（5mL）で割り戻して、培地調製液中の金属イオン濃度及び不純物

金属濃度を算出した。地調製液中の金属イオンはコントロールと同等であり、ＣＮＴへの

吸着などでの減少は認められなかった。また、不純物金属としては、4.4～5.5μg/mL 程度

の鉄の存在が確認された。 
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図 2.1.1.1-18 検量線の一例 

 

・動物（in vivo）試験として、ラット気管内投与試験に用いた二次物性の異なるＳＧ単層

ＣＮＴやｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴの分散液中の全金属濃度および金属イオンの

測定を行った。全金属濃度は、分散液を 1mL 採取後、5%硝酸を 3mL 添加し、マイクロ波分

解装置により 200℃で 30 分間分解を行った後、濾過、希釈を経て、ＩＣＰ－ＭＳにより分

析を行った。金属イオン成分は、分子分画量 50,000で限外ろ過（6,000G、2h）を行った後、

全金属分析と同様の操作を経て分析を行った。その結果、ＳＧ単層ＣＮＴの分散液中から

はＦｅなどの金属は検出されなかったが、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴでは、触媒由来の金属と

思われるＦｅが検出された（表 2.1.1.1-3）。 

 

表 2.1.1.1-3 培地調製液中の金属イオン濃度及び不純物金属濃度 

 

 Y 

(μg/mL) 

Ni 

(μg/mL) 

Fe 

(μg/mL) 

Ti 

(μg/mL) 

SG1 N.D. N.D. N.D. N.D. 

SG2 N.D. N.D. N.D. N.D. 

eDIPS N.D. 0.037 49 N.D. 

多層 CNT N.D. N.D. 3.9 N.D. 

y = 0.0677x + 0.014
R² = 0.9998
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（３）培養細胞を用いたインビトロ試験による有害性影響評価 

開発したＣＮＴ調製液を用いて、ＳＧ単層ＣＮＴやｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴなどに対する

ヒト肺胞上皮細胞（Ａ５４９細胞）やラットマクロファージ（ＮＲ８３８３）、ヒト単球

由来細胞（ＴＨＰ－１）に対する影響評価試験を実施した。 

・ＣＮＴの有害性には、触媒金属や形状が関与するとされる。多くの場合、ＣＮＴはレー

ザーアブレーション法やＨｉＰｃｏを含むＣＶＤ法によって合成されるが、この時、鉄や

ニッケルが触媒として使用され、生成したＣＮＴにも残留した不純物として含まれる。Ｃ

ＮＴの「毒性」については、不純物として含まれる鉄によって酸化ストレスを生じ、炎症

を引き起こすというメカニズムが提唱されている。精製されていない単層ＣＮＴを EpiDerm 

FT engineered skin, murine epidermal cells (JB6 P+), and immune-competent hairless 

SKH-1 mice に投与した実験では、フリーラジカルの生成による酸化ストレスの惹起と炎症

に起因する皮膚毒性が示された（Murray et al., Oxidative stress and inflammatory 

response in dermal toxicity of single-walled carbon nanotubes. Toxicology. 257, 161, 

2009）。このとき、細胞中でのラジカルの生成がＥＳＲによって確認されている。単層Ｃ

ＮＴの投与による酸化ストレスの惹起は、皮膚細胞を用いたインビトロ試験でも報告され

ている（Shvedova et al., Exposure to carbon nanotube material: assessment of nanotube 

cytotoxicity using human keratinocyte cells. J Toxicol Environ Health A. 66, 1909, 

2003）。また、単層ＣＮＴをアスピレーションした C57BL/6 マウスの肺、心臓および肝臓

から抽出した lipidにおいてＥＳＲにより radical adductが検出された（Shvedova et al., 

ESR evidence for in vivo formation of free radicals in tissue of mice exposed to 

single-walled carbon nanotubes. Free Radic Biol Med. 73, 154, 2014）。しかし、こ

の時二次的酸化ストレスの原因となるミエロペルオキシダーゼ（ＭＰＯ）活性も上昇して

おり、単層ＣＮＴそのものに由来するかは不明である。すなわち、「ＣＮＴを吸引したマ

ウスで酸化ストレスが生じた」のであって、「吸引されたＣＮＴが酸化ストレスを引き起

こした」かどうかは、はっきりしない。ＣＮＴの精製によって鉄含量を軽減したことで、

単層ＣＮＴの吸引による炎症と酸化ストレスも軽減されたことから、鉄の関与が示唆され

た（Shvedova et al., ESR evidence for in vivo formation of free radicals in tissue 

of mice exposed to single-walled carbon nanotubes. Free Radic Biol Med. 73, 154, 2014.）。

しかし、ＣＮＴの生体影響をすべて残留した鉄で説明することはできない。ほとんど鉄を

含まないＣＮＴであっても、細胞内ＲＯＳを上昇させる細胞影響を示した（M. Horie etal., 

Evaluation of cellular influences induced by stable nanodiamond dispersion; the 

cellular influences of nanodiamond are small. Diam. Relat. Mater. 24, 15, 2012）。

このことは、ＣＮＴの毒性における鉄以外の影響因子の存在を示唆する。さらに、形状は

重要な影響因子の一つと考える。多層ＣＮＴについて、中皮細胞において「細く thin」「硬

い」多層ＣＮＴは「細く」「柔らかい flexible」あるいは「太く thick」「硬い hard」多
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層ＣＮＴよりも強い細胞毒性を示すことが報告されている（Nagai et al., Diameter and 

rigidity of multiwalled carbon nanotubes are critical factors in mesothelial injury 

and carcinogenesis. Proc Natl Acad Sci USA. 6, 108, 2011）。一方で、凝集塊を作る

多層ＣＮＴは細胞に入らず、炎症惹起性も低かった。だが、ＣＮＴの直径と毒性の関係に

おける閾値はいまだ決定されていない。このことは、ＣＮＴの生体影響因子が単一でない

ことにも起因するだろうと考える。また、ナノ物体の細胞影響においては、分散安定性が

重要である。ＣＮＴを含むナノ物体は、培地中ではタンパク質などとともに凝集体を形成

する。特にＣＮＴは通常疎水的であり、細胞培養用の培地などの水系分散媒に分散する際

には、分散剤が必要となる。分散剤なしでは、ＣＮＴを水中に分散することは極めて困難

であり、大きな aggregate あるいは agglomerate を形成する。培養細胞を用いたインビト

ロ試験において、安定なナノ物体分散液ではＮＯＡＡ（「Nano-objects, and their 

aggregates and agglomerates greater than 100nm：ナノ物体並びに 100nm より大きなそ

れらの強凝集体及び弱凝集体」と TC229/WG3 で定義）は、おもに拡散によって細胞に到達

する。一方で、不安定な分散液では、大きなＮＯＡＡは重力沈降により細胞上に堆積する。

この結果、分散液濃度と、細胞曝露濃度との間に相違が生じ、正確な細胞影響が反映され

ない可能性がある。以上より、本研究では、１．触媒として残留した鉄の影響および、２．

ＣＮＴ繊維の長さの影響、および３．分散安定性の観点から、培養細胞における生体影響

を検討した。 

 

・細胞培地中に安定的に分散させた後、ヒト肺胞上皮細胞Ａ５４９細胞株に 48時間暴露（最

大濃度約 0.1 ㎎/mL）させ、細胞生存率、酸化的ストレス、細胞周期への影響を測定した（図

2.1.1.1-19）。また、網羅的遺伝子発現解析、透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）を用いた本材

料の取り込みや細胞形態観察を行った。この結果、細胞生存への影響（暴露 24時間および

48時間） を、生細胞のミトコンドリア脱水素酵活性を指標とするＷＳＴ－１（タカラバイ

オ株式会社）およびＷＳＴ－８（キシダ化学株式会社）により測定した結果、細胞培地中

での凝集体サイズの違いによらず、いずれも有意差は認められなかった。また、アポトー

シス、細胞周期の阻害、顕著な遺伝子発現は認められなかった。一方、細胞内にＣＮＴが

取り込まれることを確認した（図 2.1.1.1-20）。さらに、フロ-サイトメトリー（Merck 

Millipore）を用いたＤＣＦＨ（2', 7'-Dichlorodihydrofluorescin diacetate）法により、

細胞内活性酸素種（ＲＯＳ）の上昇が、ＣＮＴの濃度依存的に確認されたことから、酸化

的ストレスを誘導する可能性が示唆された。また、細胞培地中でのＣＮＴの長さや凝集体

サイズ等の違いによって、そのレベルが異なることが分かった（Fujita et al., Physical 

properties of SWCNTs in cell culture and their dispersal due to alveolar epithelial 

cell response. Toxicology Mechanisms and Methods. 23, 598, 2013）。 
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図 2.1.1.1-19 培養細胞を用いたインビトロ試験方法 

 

 

 

図 2.1.1.1-20 ヒト肺胞上皮細胞内に取り込まれたＳＧ単層ＣＮＴ 

 

・ＳＧ単層ＣＮＴを細胞培地中に安定的に分散させた後、ラットマクロファージＮＲ８３

８３細胞株に 24 時間暴露（最大濃度約 0.1 ㎎/mL）させ、細胞生存、貪食機能、酸化的ス

トレスを測定するとともに網羅的遺伝子発現解析、ＴＥＭを用いた本材料の取り込みや細
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胞形態観察を行った。この結果、ＳＧ単層ＣＮＴの濃度依存的に細胞生存率の低下が認め

られ、細胞培地中での凝集体サイズや長さ等の違いによらず、細胞内に取り込まれること

を確認した（図 2.1.1.1-21）。また、ＲＯＳの上昇が、本材料の濃度依存的に確認された

ことから、酸化的ストレスを誘導する可能性が示唆されたが、Ａ５４９細胞株と同様、細

胞培地中でのＣＮＴの長さや凝集体サイズ等の違いによって、そのレベルが異なることが

分かった（図 2.1.1.1-22）（Fujita et al., Size effects of single-walled carbon nanotubes 

on in vivo and in vitro pulmonary toxicity.Inhal Toxicol. 27, 207, 2015）。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2.1.1.1-21 ラットマクロファージ細胞に取り込まれたＳＧ単層ＣＮＴ 

 

 



 

3-41 
 

 

 

図 2.1.1.1-22 ＳＧ単層ＣＮＴによるラットマクロファージ細胞の酸化ストレス応答 

（Controlを 1とする） 

 

 

・触媒として鉄を含む市販単層ＣＮＴ（A-crude）と、これを精製した鉄含量が少ない単層

ＣＮＴ（A-purify）を用い、Ａ５４９細胞とＴＨＰ-１細胞、マウス腹腔マクロファージに

対する影響を検討した。A-Crude と、A-Purifyの間で、ミトコンドリア活性、細胞膜損傷、

細胞内ＲＯＳレベルおよびサイトカイン発現に顕著な違いは認められなかった。マウスマ

クロファージでは、細胞内ＲＯＳレベルが A-Purifyで A-Crudeよりも高かった。精製によ

って重量当たりのＣＮＴ量が増加したためかもしれない。この結果は、ＣＮＴによる細胞

内ＲＯＳの上昇には、鉄よりもむしろＣＮＴの濃度が関与しているかもしれないことを示

唆する。ただし、マウスマクロファージでは、HO-01遺伝子の発現が A-Crudeでのみ上昇し

た。抗酸化酵素 HO-1 の発現上昇によって、A-Crude では細胞内ＲＯＳレベルの上昇が抑制

された可能性もある。いずれにしても、鉄の含有によってＣＮＴの細胞影響に大きな差は

認められなかった。 

 

・同じＣＮＴ材料で、調製液中の長さの異なる単層ＣＮＴ（B-long、B-short）を調製し、

これを用いてＡ５４９（ヒト肺胞上皮細胞）、マクロファージに分化させたＴＨＰ－１お

よびマウス腹腔マクロファージに対する影響を比較検討した。B-Long および B-Short 分散

液に含まれる単層ＣＮＴの平均の長さは、それぞれおよそ 1,436nmおよび 363nmであった。

B-Long および B-Short 分散液を投与した細胞では、Ａ５４９、ＴＨＰ－１、マウスマクロ

ファージのいずれでもミトコンドリア活性、細胞膜損傷に対する影響は認められなかった。

一方で、細胞内ＲＯＳレベルは、Ａ５４９およびマウスマクロファージで投与濃度 100μ
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g/mL のとき B-Long でより高かった。ＴＨＰ－１細胞では、両者に差はなかった。さらに、

サイトカイン遺伝子の発現も Longが Shortよりも高い傾向があった。この傾向は、Ａ５４

９細胞よりもマクロファージでみられた。 

 

・分散性の違いによって最も顕著に細胞影響の違いが認められた。B-Shortについて分散性

が異なる分散液を調製し、投与したところ、いずれの細胞においても不安定な B-Short で

細胞内ＲＯＳレベルが上昇した。特に、Ａ５４９とマウスマクロファージにおいては、安

定した B-Short 分散液投与細胞は細胞内ＲＯＳに影響しなかったが、不安定な分散液では

非投与群の細胞の 4～5倍程度上昇した。不安定な分散液では、大きな凝集体が重力沈降に

よって、時間とともに細胞上に堆積した。また、投与 24時間後には、安定な分散液の投与

細胞に比べ、ＰＢＳで洗浄しても容易に取れない程度に細胞が黒くなっていた。ビトリゲ

ルを用いて、細胞上への大きな凝集体の堆積が生じないように、細胞の天地を逆にして分

散液に暴露したところ、堆積した細胞に比べ、細胞内ＲＯＳの上昇が抑えられた。この結

果は、ＣＮＴによる細胞内ＲＯＳレベルの上昇に、細胞上へのＣＮＴの堆積が影響してい

ることを示唆する。細胞上に堆積することによって、実際の曝露量が多くなっていること

が考えられる。あるいは、細胞への取り込みや、吸着性に凝集体の大きさが関与している

と考えられた。 

 

・ＣＮＴのミトコンドリア活性や膜損傷に対する影響は小さい。100μg/mLという濃い濃度

条件でも、ミトコンドリア活性や細胞膜に対する影響は小さかった。サイトカインの産生

については、細胞の種類によって若干の影響が認められたが、ＣＮＴの分散液投与によっ

て、もっとも顕著な影響を示したのは、細胞内ＲＯＳレベルであった。特に分散安定性の

影響は顕著であり、不安定な分散液では、細胞に対し、より強い酸化ストレスを引き起こ

す可能性が示唆された。不安定な分散液では、ミトコンドリア活性や、細胞膜損傷に対す

る影響も認められた。 

 

・以上、ＣＮＴの鉄含量、長さ、および分散安定性の観点から、ＣＮＴの培養細胞に対す

る影響評価を行った結果、鉄含量による影響はほとんど認められず、ＣＮＴの細胞影響は、

長さおよび分散安定性といった、物理的性状に依存することが示唆された。ＣＮＴの生体

影響はまだ解明されておらず、インビトロ試験のみならず、気管内注入などのインビボ試

験も行われている。ＣＮＴの生体影響評価においては、使用する分散液の安定性等の物理

的性状を考慮することが極めて重要である。また、実際に工業や医療用途で使用する際の

物理的状態についても留意しなければならない。同一のＣＮＴであっても、異なる分散液

では「異なる物質」であると認識することは極めて重要である。 
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（４）動物試験による有害性影響評価 

動物（in vivo）試験では、培養細胞を用いたインビトロ試験で開発した調製方法を使って

調製した二次物性の異なるＳＧ単層ＣＮＴやｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴをケース

スタディとして、気管内注入した後のラット肺の生化学分析や組織観察などを実施した。 

・ＳＧ単層ＣＮＴ、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴを雄性ラットの気管内に単回投与

し、投与後 3 ヵ月までの期間における肺を主体とした有害性影響について検討した（図

2.1.1.1-23）。それぞれ 2用量のナノ材料および陽性対照物質（塩化銅溶液）、陰性対照物

質の投与液を加えて、動物 1 匹あたり 0.4mL の容量で投与した。その後の動物の一般状態

観察および体重測定を実施した。また、経日的（1、3、7、30、90日）に剖検を行い、病理

学的検査に併せて気管支肺胞洗浄液（ＢＡＬＦ）検査、胸腔洗浄液検査、臓器の採取、血

漿の採取を実施した。 

 

・ＳＧ単層ＣＮＴ、ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴにおいては、好中球を主体として有核細胞数が

増加を示したことから、異物に対する炎症反応と考えられた。また、好酸球の増加、リン

パ球およびマクロファージ数が後期に増加する傾向にあり、遅延型の免疫応答が加わった

可能性が示唆された。ＳＧ単層ＣＮＴでは、調製液中のＣＮＴの長さや凝集体サイズ等の

違いによって、これらの炎症反応の強さや経日変化に違いが認められた。 

 

・多層ＣＮＴにおいては、リンパ球を主体として有核細胞数が増加し、好酸球およびマク

ロファージ数の増加が初期に認められた。好中球の増加は、他の材料と比較しわずかであ

ったことから、リンパ球応答型の免疫反応である可能性が考えられた。 

 

・培養細胞を用いたインビトロ試験と同様、動物試験においても生体影響は、調製液中の

単層ＣＮＴの長さや直径などの物性パラメータの違いと、関連を有することが分かった（図

2.1.1.1-24、Fujita et al., Size effects of single-walled carbon nanotubes on in vivo 

and in vitro pulmonary toxicity.Inhal Toxicol. 27, 207, 2015）。 

 

 

図 2.1.1.1-23 ラット気管内投与したｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴおよび多層ＣＮＴ 

ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ 多層ＣＮＴ 
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図 2.1.1.1-24 物性の異なるＳＧ単層ＣＮＴラット気管内投与後のＢＡＬＦ中総タンパク 

 

（５）安全性試験のための手順書の公表と国際機関との連携活動および国際標準活動 

・ＣＮＴを取り扱う事業所の自主安全管理を支援することを目的として、「カーボンナノ

チューブの安全性試験のための試料調製と計測、および細胞を用いたインビトロ試験の手

順」（略称：安全性試験手順書）日本語版および英語版を作成し、国立研究開発法人・産

業技術総合研究所、安全科学研究部門のホームページに公開した（図 2.1.1.1-25）。 

 

 

図 2.1.1.1-25 カーボンナノチューブの安全性試験手順書（日本語版および英語版） 
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手順書の目的：本手順書は、ＣＮＴを取り扱う事業者が自主的に安全管理を実施するため

の簡易で迅速な安全性評価である細胞を用いたインビトロ試験の手順について述べたもの

である。本手順書が対象とする評価は、ＣＮＴ製造または加工関連施設内でそれを吸入暴

露する可能性がある作業者の健康、特に呼吸器に与える影響とする。本試験法の特徴は、

①安定かつ均一な被験物質分散液を調製し、その液中分散状態および特性を計測している

こと、②細胞培地中に添加された被験物質の培地中分散状態・特性および培地成分の変化

を計測していること、③被験物質が細胞に与える影響：生体指標（エンドポイント）を抽

出し、その検出について被験物質に由来する妨害を可能な限り排除した試験方法を選択し

ていることである。 

 

手順書の背景：ナノ材料は、そのサイズが小さいことや形状が繊維状など特殊なものがあ

ることから、化学的な特性による以外に、サイズや形状などの物理的な特性によってナノ

材料特有の生体影響が惹起されるのではないかという懸念が広がっている。新規工業ナノ

材料の効率的な研究開発ためには、研究開発プロセスの初期段階からナノ材料の安全性に

関する検討を組み込んでいくことが必要となる。 

ＣＮＴは、革新的素材として注目されるナノ材料であり、今後、用途に応じて物性を少し

ずつ変化させたＣＮＴが開発・上市されることが予想される。通常の化学物質の場合、安

全性・有害性の判断は各種動物試験により行われるが、動物試験は多大な費用と時間が必

要である。物理的、化学的特性を用途に応じて変化させた多様なナノ材料それぞれに対し

て、長期間かつ高コストな動物実験を実施することは現実的ではない。さらに、動物実験

に関する３Ｒ（代替：Replacement、削減：Reduction、苦痛の軽減：Refinement）原則に

基づき、世界的にもできるだけ動物実験に依存しない培養細胞や組織を用いた細胞を用い

たインビトロ試験での安全性評価が求められている。 

細胞を用いたインビトロ試験においては、ＣＮＴを細胞培養する培地に添加する必要があ

る。しかしながら、ＣＮＴは、液体培地中で凝集・凝塊を作り（二次粒子）、細胞に直接

沈降する性質をもつ。それを解決する手段として主に界面活性作用を持つ分散剤が用いら

れるが、分散剤の中にはそれ自身が細胞毒性を持つ場合も多い。したがって、ＣＮＴ独自

の特性を反映した細胞影響評価を行うためには、分散剤の使用を制限し、なおかつ、ＣＮ

Ｔを安定的に分散させる調製方法を開発することが重要である。加えて、ＣＮＴの物理化

学的な一次的特性や培地中での二次的な特性（液中粒子径、濃度、イオン濃度、および培

地や添加剤に含まれるタンパク成分や無機塩類等のＣＮＴへの吸着に伴う細胞維持成分の

枯渇）による細胞毒性に与える影響を考慮する必要がある。培地中でのこれらの計測は極

めて困難であるため、こうした細胞への有害性を決定する適切な指標を把握した上で細胞

を用いたインビトロ試験評価をすることが重要である。 

特異的な物理化学的特性をもつＣＮＴの生体に対する毒性発現メカニズムは、未知の部分
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が多く、依然として情報が十分ではない。したがって、従来の手法による細胞の生存や分

化能を見極めることはもとより、ナノ材料の影響を正しく反映する新たな評価項目（エン

ドポイント）の選定と、これに基づく測定が必要である。また、ナノ材料間の生体影響や、

同じナノ材料に対する細胞種間の比較検討を行うための解析手法の開発、さらには、こう

したヒトや動物に由来する細胞や組織を使った細胞を用いたインビトロ試験で得られた安

全性試験の結果から生体への影響を予測することへの妥当性について、動物試験による検

証（validation）を実施することも重要と考える。 

 

手順書の構成：  

Ⅰ. はじめに 

Ⅱ. 汚染・暴露防止対策  

Ⅲ. 細胞を用いたインビトロ試験のための試料調製方法 

Ⅳ. 細胞を用いたインビトロ試験のための液中分散試料の特性評価 

Ⅴ. カーボンナノチューブ分散液試料中の濃度評価 

Ⅵ. カーボンナノチューブ分散液試料中の金属濃度の分析 

Ⅶ. 安全性評価のための細胞を用いたインビトロ試験方法 

 

手順書の概要（図 2.1.1.1-26）：  

１. ＣＮＴ安全性試験のための試料調製および計測 

本手順書では、ＣＮＴの細胞を用いたインビトロ試験を実施するために、高精度の測定技

術を用いた細胞培地中に安定分散する調製技術を示す。ＣＮＴの安全性試験のための試料

調製および計測に必要なＣＮＴ粉体の適切な物理化学的な成分組成データを確保した後、

①ＣＮＴを細胞培地中に均一かつ安定的に分散させ、かつ細胞への影響をできるだけ排除

するために分散剤の使用を最小限にした調製原液の調製を行う。さらに、調製原液を細胞

培地に希釈して培地調製液を得る。②ＣＮＴの調製原液または培地調製液中の二次的な特

性（ＣＮＴの粒子径や濃度、イオン濃度、培地中のタンパクや無機塩類等の吸着）を適切

に計測して、安定した分散の確認を行う。これらの試験結果により、ＣＮＴの安全性試験

として細胞を用いたインビトロ試験を実施する判断とする。 

２. ＣＮＴ安全性試験のための細胞を用いたインビトロ試験 

上記(1)で調製した培地調製液を用いて、吸入暴露による呼吸器への健康影響を想定し、③

各種の関連した培養細胞による細胞の生存や分化能を見極めると共に、炎症性マーカーや、

酸化ストレス、アポトーシス等、個別のエンドポイントを選定して測定を行ない、種々の

生体影響発現メカニズムの観点からＣＮＴの安全性を評価するインビトロ試験を実施する。 

また事業者が利用しやすいように、ＳＧ単層ＣＮＴを被験材料とした具体的な実施例が付

属している。これらを基に民間企業や公的研究機関と技術相談を行いながら、事業者によ

る自主安全管理の支援を推進した。なお、本手順書に準拠して得られた試験結果は、各事
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業者が対象とするＣＮＴの呼吸器への影響を評価するものであり、安全性全てを保証する

ものではない。 

 

 

図 2.1.1.1-26 安全性試験手順書の概要 

 

 

・経済産業省と連携し、ＯＥＣＤのＷＰＭＮ（工業ナノ材料作業部会)が実施する工業ナノ

材料の安全性確保のための各種の取組（情報共有や共同研究）の一つであるナノ毒性にお

ける動物試験代替法開発プロジェクトに参加した。欧州委員会共同研究センター（ＪＲＣ）

を幹事として、フランス・イタリア・韓国・ポーランド・南アフリカ・スイスの各試験機

関とともに、ナノ材料の金・銀・シリカ・亜鉛・単層ＣＮＴを対象に、細胞毒性試験の一

つであるコロニー形成試験を試験所間比較を実施した（図 2.1.1.1-27）。単層ＣＮＴ材料

として、ＴＡＳＣが開発した分散調製手法により調製したＳＧ単層ＣＮＴを、供試サンプ

ルとして試験所間比較プロジェクトに提供した。長期間、安定分散することを確認したデ

ータを提示することにより、動物試験代替法開発プロジェクトに使用する材料として非常

に高い信頼性を得ることができた。 
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図 2.1.1.1-27 コロニー形成試験による試験所間比較 

 

 

・本プロジェクトで得た、評価必須計測項目とその評価手法に関する知見を、日本提案Ｉ

ＳＯ／ＴＳ１９３３７「ナノ物体固有の毒性を評価するインビトロ試験のためのナノ物体

の作業懸濁液の特性」に、要求事項として規定した。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

基本計画に示す最終目標に対する達成度 

最終目標：動物実験に依存しないＣＮＴ等ナノ材料の有害性評価手法（簡易手法）を開

発した上で、安価かつ簡便な自主安全性評価のために最低限必要な試験項目や試験系を

設定し、評価手法を確立する。ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全性評価手法

を確立する。 

 

研究成果： 

・ＣＮＴを対象として、細胞毒性を示さないウシ血清アルブミンを分散剤として、迅速簡

便に安定に分散調製させる技術を開発した。ＣＮＴ調製液の特性評価するための計測項目

の決定と評価手法の確立を行い、開発した手法により作製したＣＮＴ調製液の分散安定性

を確認した。 

・安定に分散したＣＮＴ調製液を用いた培養細胞試験により、生体影響が細胞培地中のＣ
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ＮＴの物性パラメーターに関連することを明らかにし、最低限必要な培養細胞試験項目や

エンドポイントを設定することができた。 

・開発した調製方法により分散した各種ＣＮＴを対象材料として、ラット気管内投与試験

を実施し、肺組織における炎症をエンドポイントの中心とした各種の病理観察や生化学的

解析を行った。生体影響が調製液中のＣＮＴの物性パラメータに関連することを明らかに

した。 

・「ＣＮＴの安全性試験のための試料調製と計測、および細胞を用いたインビトロ試験の

手順」（略称：安全性試験手順書）の作成・公開や、国際機関との連携活動および国際標

準活動により、ＣＮＴおよびその応用製品を取り扱う事業者等に対して、安全性評価を把

握する方法を提示し、ＣＮＴの適切な安全管理の支援と、応用開発の促進に貢献した。 

 

達成度：達成 

 

（まとめ） 

ＣＮＴをケーススタディとして、培養細胞に影響を与えない分散調製方法を用いた迅速簡

易な有害性評価手法を開発し、試験液の特性評価及び細胞試験における最低限必要な試験

項目と試験系を確立した。また、事業者による自主安全性評価支援のために、試験手順を

とりまとめた安全性試験手順書を作成し公開した。 

 

（今後の展開） 

ナノ炭素材料の製造開発に携わる事業者の自主安全管理支援のための迅速な培養細胞試験

による有害性評価手法（簡易手法）の開発を目的に、応用製品に使用されるナノ炭素材料

の培養細胞試験を実施して最低限必要な試験項目や試験系を設定するための結果を得る。

選定したナノ炭素材料の動物試験を実施し、培養細胞試験の補完となる結果を得る。応用

製品に使用するナノ炭素材料の培養細胞試験および補完する動物試験の試験項目や結果を

反映した「安全性試験総合手順書」（仮称）を作成し、事業者の自主安全管理を支援する。 
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２．１．１．２ 「安価で簡便な暴露評価手法の開発」 
 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）飛散ＣＮＴの簡便な計測法の開発として、計測法の簡便な評価試験系を開発すると

ともに、熱炭素分析や小型・簡便な装置などの計測能を評価し、各ＣＮＴに対する応

答係数や適切な測定条件を得た。また、電子顕微鏡観察のための粒子捕集技術、バッ

クグラウンド粒子の除去技術について、適切な測定条件や効率に関する情報を得た。 

（２）ＣＮＴを取り扱う作業現場で計測を実施して、計測事例を示すと共に、計測法の有

用性を検証した。併せて、現場の安全管理を支援した。 

（３）ＣＮＴ粉体及び複合材料からの簡便なＣＮＴ飛散性評価手法を開発し、飛散ＣＮＴ

の濃度、サイズ、形態などの情報を得た。 

（４）ＣＮＴを取り扱う事業者の自主安全管理を支援することを目的として、作業環境に

おけるＣＮＴの計測法や評価事例を「手引き」としてとりまとめて公開した。 

 

２）研究開発成果 

成果の概要を以下に示す。 

（１）飛散ＣＮＴの簡便な計測法の開発 

① 計測法の簡便な評価試験系の開発 

 飛散ＣＮＴの計測技術を評価するためには、ＣＮＴを安全に安定的に飛散させる必要が

ある。そこで、図 2.1.1.2-1 のような簡便なＣＮＴ発生装置からなる評価試験系を作製し

た。試験管と撹拌機によりＣＮＴを発生させ、ＣＮＴの使用量、撹拌強度、空気流量、ビ

ーズの添加の有無により発生濃度を調整した。また、サイクロンの種類により、最大粒子

サイズを調整した。本試験系により、熱炭素分析や小型・簡便な装置のＣＮＴ計測能を評

価した（下記②、③）。本試験系により、計測法の評価が簡易にできることを示した。 

 

 
図 2.1.1.2-1 計測法の簡便な評価試験系の開発 
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② 飛散ＣＮＴ計測における熱炭素分析の有用性や計測能の評価 

大気エアロゾルの有機炭素と元素状炭素の分離分析に用いられる熱炭素分析（カーボン

エアロゾル分析装置）による飛散ＣＮＴの定量について、適した分析方法や条件を検討す

ると共に、本分析法の有用性や計測能を評価した。 

測定原理は以下の通りである。石英フィルタに捕集したサンプルをヘリウム雰囲気下で

段階昇温させて有機炭素を蒸発分離し、続いて酸素存在下で段階昇温させて元素状炭素を

燃焼・気化させる。加熱によって蒸発・気化した炭素成分は、触媒によってＣＯ２へと酸化

され、更に別の触媒によってＣＨ４へと還元された後、水素炎イオン化検出器によって検出

する。ＣＮＴは、元素状炭素の画分に検出される。 

検討の結果や成果を以下に示す。 

i）熱炭素分析では、有機物の炭化による元素状炭素の過大評価を光学的に補正する方法

があるが、凝集ＣＮＴがフィルタ上へスポット状に捕集された場合等は、光学補正が

適切に行われずに、有機物の炭化を過大評価し、ＣＮＴの濃度を過小評価してしまう

可能性がある。また、特に元素状炭素濃度が低いときには、光学補正のわずかな誤差

が元素状炭素濃度の値に大きな誤差をもたらす可能性がある。安全性評価の観点から

はＣＮＴの過小評価を避けることが望ましく、また、有機物の炭化の寄与は、対照サ

ンプルとの比較からある程度考慮することが可能なため、光学補正を行わない方が多

くの場合において適切と考えられた。 

ii）一般に熱炭素分析では、フィルターの一部のみを切り抜いて分析するが、フィルタ

ー上への不均一な粒子捕集が計測の誤差となりうる。その問題を回避する一つの方法

として、光学補正を行わないのであれば、フィルター全体を折りたたんで計測装置に

入れて捕集粒子の全量を計測することが有効であった。絶対量が増えるので感度が上

がるというメリットもあった。 

iii）あらかじめ石英フィルターを 900℃で 3 時間空焼きすることで、石英フィルターの

ブランクの濃度は 1/10程度に減少し、有機炭素濃度はおよそ 1μg/cm2以下、元素状炭

素濃度はおよそ 0.1μg/cm2以下に減少させることができた。ただし、プラスチック製

のフィルターホルダーに数日間保管した場合、有機炭素濃度はおよそ 10μg/cm2程度ま

で増加し、その炭化に伴う元素状炭素濃度も増加する傾向があった。 

ix）熱炭素分析の昇温条件は、米国国立労働安全衛生研究所（ＮＩＯＳＨ）のＮＩＯＳ

Ｈ５０４０法を参考に表 2.1.1.2-1のように設定した。ただし、ＣＮＴの燃焼温度は、

ＣＮＴの太さや結晶性に依存し、50nm を超えるような比較的太いチューブ径の多層Ｃ

ＮＴの場合は、カーボンエアロゾル分析の標準的な昇温条件の最高温度 870℃では完全

に燃焼しきらないことがあった。その場合には、920℃、またはさらに 950℃まで最高

温度を上げることでＣＮＴを完全に燃焼させることができた（図 2.1.1.2-2）。 

x）元素状炭素として得られたＣＮＴの定量値は、ウルトラマイクロ天秤（フィルタ秤量

用電子天秤）で得たＣＮＴ質量の 7～10 割であり、製造元による炭素純度の公称値と
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ほぼ同じか、それより若干低い値であった（表 2.1.1.2-2）。公称値は、一般に水分や

吸着ガス等を除いた後の質量に対する炭素純度であることを考慮すると、得られた結

果は妥当なものであると考えられた。このように、熱炭素分析によりＣＮＴの定量が

可能であることを確認した。 

 

表 2.1.1.2-1 炭素分析の昇温条件 

 
単層 CNT & 細い多層 CNT *  太い多層 CNT 

キャリア 

ガス 

時間

(s) 

オーブン温度  

(℃)  

時間

(s) 

オーブン温度 

(℃) 

He 80 310 
 

60 310 

He 80 475 
 

60 475 

He 80 615 
 

60 615 

He 100 870 
 

110 870 

He 45 550 
 

45 550 

2% O2/He 45 550 
 

45 550 

2% O2/He 45 625 
 

45 625 

2% O2/He 45 700 
 

45 700 

2% O2/He 45 775 
 

45 775 

2% O2/He 45 850 
 

45 850 

2% O2/He 120 870 
 

480 920 

2% O2/He – – 
 

480 950 
*NIOSH5040法 
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図 2.1.1.2-2 元素状炭素(ＣＮＴ)の燃焼温度別の検出割合 

ＣＮＴの詳細については、表 2.1.1.2-2を参照 
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表 2.1.1.2-2 炭素分析によるＣＮＴ定量の評価 

(Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013) 

 製品名、グレード、製法 
チューブ

径 a [nm] 
炭素純度a 

熱炭素分析によ

る炭素純度b 

単層 CNT-1 NIST SRM2483 0.69–1.0 93% (TGA) 76±0.52% 

単層 CNT-2 
Aldrich 704113, SWeNT, 

CG 100, CoMoCAT 
0.7-1.3 >90% (TGA) 78±0.42% 

単層 CNT-3 
NanoIntegris, 

Super pure, HiPco 
0.8–1.2 >95% (TGA) 76±0.76% 

単層 CNT-4 Nanocyl, NC1000, CVD 2 ≥70% (TGA) 65±0.63% 
単層 CNT-5 産総研 Super- growth 3 99% (TGA) 96±0.64% 

多層 CNT-1 
Aldrich, 724769, SWeNT 

SMW 100, CoMoCAT 
6–9 >95% (TGA) 95±0.21% 

多層 CNT-2 Nanocyl, NC7000,CVD 9.5 90% (TGA) 83±1.4% 
多層 CNT-3 CVD 13 ≥95% (ashing) 82±7.6% 

多層 CNT-4 CVD 44 
>99.9% (metal 

content： 326 ppm) 
100±0.54% 

多層 CNT-5 CVD 70 
>99% (fluorescence 

X-ray analysis) 
98±0.83% 

a 主に製造元の公称値 
b 平均 ± 標準偏差(n=3–7). 
NIST: National Institute of Standards and Technology; SWeNT: SouthWest 

NanoTechnologies; CoMoCAT: cobalt–molybdenum catalyst process; HiPco: 

high-pressure carbon monoxide process; CVD: 化学気相成長法; TGA: 熱重量分析 

 

③ 小型・簡便な装置のＣＮＴ応答・有用性評価 

小型・簡便な装置である光散乱式粉塵計やブラックカーボンモニター、光散乱式粒子計

数器による計測値を、フィルターで捕集したＣＮＴの熱炭素分析による定量値と比較する

ことにより、それらの計測器の様々なＣＮＴに対する応答と有用性を評価した（Hashimoto 

et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013）。 

質量濃度の近似値が得られる光散乱式粉塵計及びブラックカーボンモニターについて、

図 2.1.1.2-3 に示すように、応答の線形性を確認すると共に、その傾きから様々なＣＮＴ

に対する応答係数を得た。光散乱式粉塵計及びブラックカーボンモニター共に、ＣＮＴが

凝集して粒子サイズが大きい場合、応答係数は小さくなる（過小評価になる）傾向が見ら

れた（図 2.1.1.2-4）。また、ブラックカーボンモニターの応答は、時間（粒子負荷量）と

ともに低下し（図 2.1.1.2-5）、メーカー推奨のフィルター交換頻度（ブラックカーボンモ

ニターの光減衰に関する係数 ATN=120）の 1/10 以下の時点においても応答は 10%程度低下

することが確認された（表 2.1.1.2-3）。ただし、得られた応答係数や応答の傾向を考慮す

ることにより、これらの装置は、現場の作業環境管理のためのモニタリングに利用できる

と考えられた。 

光散乱式粒子計数器については、計測器の特性により、得られる濃度やサイズ分布が異

なってくることが確認された。 
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図2.1.1.2-3 小型・簡便な計測装置の飛散ＣＮＴに対する応答（ＳＧ単層ＣＮＴ） 

（Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013） 

 

 
図2.1.1.2-4 飛散ＣＮＴの凝集サイズと応答係数の関係 

（Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013） 
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図2.1.1.2-5 飛散ＣＮＴの計測値の時間変化の例（ＨｉＰｃｏ単層ＣＮＴ） 

（Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013） 

ブラックカーボンモニターの応答は、時間(粒子負荷量)とともに低下。 

 
表 2.1.1.2-3 ブラックカーボンモニターの応答が 10%低下時のΔＡＴＮ 

 応答が 10％低下となるΔＡＴＮ 

単層 CNT-1 5.3±1.5 

単層 CNT-2 7.1±1.7 

単層 CNT-3 2.6±1.2 

単層 CNT-4 4.8±0.72 

単層 CNT-5 7.0±0.95 

多層 CNT-1 8.4±1.3 

多層 CNT-2 2.6±0.39 

多層 CNT-3 4.7±2.3 

多層 CNT-4 3.8±0.31 

多層 CNT-5 4.1±0.59 

平均 ± 標準偏差（n＝4-7）。ＡＴＮはブラックカーボンモニターの光減衰にかかわる 

パラメータ。ΔＡＴＮは、新品のフィルターを入れてからのＡＴＮの変化量。 

ＣＮＴの詳細については、表 2.1.1.2-2を参照。 
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④ 電子顕微鏡観察のための飛散ＣＮＴの捕集・前処理技術の検討 

飛散粒子の同定のためには、透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）や走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）

による観察が必要になるが、そのためには、粒子の捕集と前処理が重要になる。粒子の量

やサイズ分布等の定量的な評価を行うためには、粒子の捕集効率や、前処理による損失を

考慮する必要がある。そこで以下に示すいくつかの方法を評価・検討した。 

i）多孔カーボン支持膜付きのグリッドへの粒子捕集：ＴＥＭ観察用 

均一な多数の穴（孔）を持つ多孔カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドに空気を通

して粒子を捕集する方法（図 2.1.1.2-6）について、その捕集効率を評価した（Ogura et 

al., Aerosol Science and Technology 48, 758-767, 2014）。エレクトロスプレーや

アトマイザーで気中に発生させたポリスチレンラテックス（ＰＳＬ）球形粒子及び塩

化カリウム（ＫＣｌ）粒子により、粒子捕集効率を評価した。発生粒子は希釈器によ

り凝集が起きない程度の濃度に調整し、走査型移動度粒径分析装置を用いて粒子を分

級した。捕集効率は、凝縮粒子計数器を用いて計測した気中粒子個数濃度と流量を基

に計算した。孔径 1.7μm及び 0.9μmの 2種のグリッド（Quantifoil R1.2/1.3 on 200 

mesh Cu及び Quantifoil R0.6/1 on 200 mesh Cu, Agar Scientific；実測孔径は公称

値と若干異なる）を対象とし、前面流速は 1.6m/s とした。最小捕集効率は、約 30nm

の粒子において、孔径 1.7μm の場合が約 3%（図 2.1.1.2-7）、孔径 0.9μm の場合が

約 5%であった。 

本方法によるＣＮＴ捕集の例は、後述の（２）の図 2.1.1.2-12、（３）の図 2.1.1.2-16

に示す。 

 

 
図 2.1.1.2-6 多孔カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドによるエアロゾル粒子捕集 
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図2.1.1.2-7 多孔カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッド（孔径1.7μm）の粒子捕集効率

（Ogura et al., Aerosol Science and Technology 48, 758-767, 2014） 

 

ii）セルロース混合エステルフィルターによる粒子捕集＋フィルター溶解：ＴＥＭ観察

用 

この方法は、アスベストの計測に使われている方法である。セルロース混合エステ

ルフィルターの粒子捕集効率は 99%以上（カタログ値）であり、圧力損失が少なく、流

量を上げられる利点があるが、ＴＥＭ観察のためには、フィルターからＴＥＭグリッ

ドへ粒子を転写する必要がある。アスベストの計測では、粒子捕集後のフィルターに

30～50nm の厚さでカーボン蒸着し、フィルターをアセトンで溶解してアスベストをＴ

ＥＭグリッドに転写するが、ＣＮＴはアスベストより細いので、カーボン膜が厚いと

観察が難しくなるという問題がある。そこで、10～20nm の厚さでカーボン蒸着した場

合や、カーボン蒸着なしで網目状の支持膜付きのＴＥＭグリッドを使った場合、さら

に、膜厚 10nm以下のカーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドを使った場合の粒子転写率

を評価した。およそ 20nmの厚さでカーボン蒸着した場合の多層ＣＮＴの粒子転写率は

40～50%であり、この膜厚において、多層ＣＮＴについては、十分に観察を行うことが

できた。一方、カーボン蒸着なしで網目状の支持膜付きのＴＥＭグリッドや膜厚 10nm

以下のカーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドを使った場合の多層ＣＮＴの粒子転写率

は、それぞれ約 10%、4%であった。この方法は操作が煩雑で手間がかかること、カーボ

ン膜によりＣＮＴが観察しにくいこと、転写効率もそれほど高くないことから、上記

の i）多孔カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドへの粒子捕集の方が方法としては優れ
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ていると考えられた。 

iii）ニュークリポアフィルターによる粒子捕集：ＳＥＭ観察用 

孔径 80nm及び 200nmのニュークリポアフィルターの表面捕集効率を、上記i）の多孔

カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッドの場合とほぼ同じ方法で評価した。エレクトロ

スプレーやアトマイザーで気中に発生させたＰＳＬ球形粒子及びセラミックヒーター

で気中に発生させた銀粒子により、粒子捕集効率を評価した。発生粒子の密度は、エ

アロゾル質量分級装置を用いてあらかじめ確認した（ＰＳＬ粒子は約 1g/cm3、銀粒子

は約 6g/cm3）。フィルターの前面流速は、孔径 80nmのフィルターでは 3.5及び 12cm/s、

孔径 200nmのフィルターでは 3.5及び 18cm/sとした。 

まず、フィルターの部位（中心と周囲）によって、捕集密度に明確な差がないこと

を確認した。粒子捕集効率が最小になる粒子径は、約 30nmであり、そのときの捕集効

率は、約 60～80%であった。 

本方法によるＣＮＴ捕集の例は、後述の（２）の図 2.1.1.2-11、（３）の図 2.1.1.2-16

に示す。 

 

⑤ 揮発性のバックグラウンド粒子の除去技術の開発 

ＣＮＴ及びその他のナノ材料の作業環境計測に利用可能なほとんどのエアロゾル計測器

は、ＣＮＴ等ナノ材料とそれ以外のバックグラウンド粒子を識別できず、同じようにカウ

ントしてしまうので、バックグラウンド粒子があることで、対象とするＣＮＴ等ナノ材料

の検出限界は高くなり、また、濃度上昇が見られたときに、それがＣＮＴ等ナノ材料の排

出なのか、それ以外の粒子の排出なのかを判断することができないという問題がある。そ

こで、バックグラウンド粒子のうち、揮発性のバックグラウンド粒子を除去する技術とし

て、排ガス中の揮発性化合物の影響を軽減するための前処理として利用されているサーモ

デニューダー法（加熱により揮発性の粒子を揮発させ、活性炭により揮発成分を除去する

方法）の利用を検討した。まず、市販のサーモデニューダーの有用性を評価したが、非揮

発成分の透過率が低く、また大型で取り扱いに難があった。そこで、ＣＮＴ等ナノ材料の

作業環境計測に最適な小型のサーモデニューダーを設計・作製し、その基礎性能を評価し

た（図 2.1.1.2-8）。実際に作製したサーモデニューダーを用いることで、バックグラウン

ド粒子を削減することができ、また、しばしば妨害となる燃焼等に伴い発生する揮発性粒

子の寄与を抑えられることが分かった（図 2.1.1.2-9）。この技術は、ＣＮＴ複合材料の加

工時に発生する粒子が、ＣＮＴなのか、それ以外の粒子（揮発性粒子）なのかを識別する

際にも有効であった（後述の（３）②参照）。 
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図 2.1.1.2-8 小型サーモデニューダーの作製及び基礎性能評価 

（Ogura et al., SENN2012-International Congress on Safety of Engineered Nanoparticles 

and Nanotechnologies, 2012） 

 

 
図 2.1.1.2-9 サーモデニューダーによる揮発性バックグラウンド粒子の削減： 

サーモデニューダーのある/なしによる凝縮粒子計数器による測定値 

(約 10～1000nm の粒子の個数濃度) 

（Ogura et al., SENN2012-International Congress on Safety of Engineered Nanoparticles 

and Nanotechnologies, 2012） 

 

（２）現場計測の実施/計測法の有用性の検証 

実際にＣＮＴを取り扱う作業現場（4ヶ所）で環境計測を実施した（表 2.1.1.2-4～7）。

計測事例を得ると共に、計測法の有用性を検証・実証し、計測に関わる課題や注意点を抽

出した。 

i）熱炭素分析によって、飛散ＣＮＴの濃度を定量的に把握することができ、許容暴露濃

度との比較が可能であることを示した。燃焼温度のプロファイルが、対象ＣＮＴの同

定に有効であった（図 2.1.1.2-10）。フィルターを空焼きにより準備してから、実際
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に測定を行い、持ち帰って分析を行うまでの時間が長くなった場合、使用する導電性

プラスチックフィルターホルダー等に由来すると考えられる有機炭素による寄与が一

部で見られた。 

ii）光散乱式粉塵計やブラックカーボンモニター、光散乱式粒子計数器等の小型・簡便

な装置は、作業環境における飛散ＣＮＴの時間的・空間的分布の把握に有効であった。

バックグランド粒子との比較のために、複数台の同一装置による発生源（作業場）と

対照地点との比較が有効であった。 

iii）実際にＣＮＴを取り扱う作業現場で飛散したＣＮＴを（１）の④で検討した方法（多

孔カーボン支持膜付きのＴＥＭグリッド及びニュークリポアフィルタ）で捕集し、電

子顕微鏡による形態観察及び定量的解析が可能なことを確認した（図 2.1.1.2-11、図

2.1.1.2-12）。作業時間が短い場合等、熱炭素分析では検出が難しいような場合にお

いても、電子顕微鏡観察でＣＮＴの存在を特定し、ＣＮＴの排出が確認できることが

あった。 

 

表 2.1.1.2-4 ＳＧ単層ＣＮＴ量産実証プラントの作業環境調査結果 

（Ogura et al., Journal of Physics: Conference Series 429, 012057, 2013） 

 元素状炭素濃度 

(吸入性粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

元素状炭素濃度 

(総粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

合成工程：基板回収（囲いの中） ＜２．３ ＜２．１ 

合成工程：基板回収（囲いの外） ＜２．３ ＜２．１ 

剥離工程及び袋詰め（囲いの中） ＜１．２ （２．１）＊ 

剥離工程及び袋詰め（囲いの外） ＜１．２ ＜０．４２ 

部屋中央 ＜０．６ ＜０．４２ 

“＜”の値は検出下限未満、括弧の値は検出下限以上定量下限未満 
*熱炭素分析の燃焼温度(図 2.1.1.2-10参照)及び粒子の電子顕微鏡観察(図

2.1.1.2-11参照)からＣＮＴ由来と推察。 

参考：許容暴露濃度 30μg/m3 (産業技術総合研究所 2011) 
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表 2.1.1.2-5 ＳＧ単層ＣＮＴ取扱い施設の作業環境調査結果 

 元素状炭素濃度(総粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

ＣＮＴの小分け（ヒュームフードの中） ＜１０ 

ＣＮＴの小分け（ヒュームフードの外） （１４）＊ 

分散液のホモジナイズ（囲いの中） ＜１０ 

分散液のホモジナイズ（囲いの外） ＜１０ 

“＜”の値は検出下限未満、括弧の値は検出下限以上定量下限未満 
*熱炭素分析の燃焼温度及び粒子の電子顕微鏡観察からＣＮＴ由来ではな

いと推察。 

参考：許容暴露濃度 30μg/m3 (産業技術総合研究所 2011) 
 

 

表 2.1.1.2-6 多層ＣＮＴ製造、取扱い工場の作業環境調査結果 

 元素状炭素濃度 

(吸入性粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

元素状炭素濃度 

(総粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

合成工程：基板取り出し口そば （７２）＊ ＜２２ 

合成工程：基板取り出し口から２ｍ ＜２３ ＜２２ 

剥離工程：作業場(半開の囲い)そば ＜１２ ＜１０ 

剥離工程：作業場から２ｍ ＜１１ ＜１１ 

分散液のホモジナイズ：ヒュームフードの外、 

作業者近く 
＜１６ ＜１４ 

分散液のホモジナイズ：ヒュームフードから３ｍ ＜１５ ＜１４ 

“＜”の値は検出下限未満、括弧の値は検出下限以上定量下限未満 
*熱炭素分析の燃焼温度及び粒子の電子顕微鏡観察からＣＮＴ由来ではないと推察。 

参考：許容暴露濃度 30μg/m3 (産業技術総合研究所 2011) 
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表 2.1.1.2-7 金属ＣＮＴ及び半導体ＣＮＴ取扱い時の作業環境調査結果 

 
元素状炭素濃度(総粉塵) 

[μｇ／ｍ３] 

ＣＮＴバッキ―ペーパーの切断及び秤量 

（ヒュームフードの中） 
＜０．８８ 

ＣＮＴバッキ―ペーパーの切断及び秤量 

（ヒュームフードの外） 
＜０．８８ 

分散液のホモジナイズ（ヒュームフードの中） ＜１．８ 

分散液のホモジナイズ（ヒュームフードの外） ＜１．３ 

“＜”の値は検出下限未満 

参考：許容暴露濃度 30μg/m3 (産業技術総合研究所 2011) 
 

 

 
図 2.1.1.2-10 元素状炭素の燃焼温度別の検出割合： 

ＳＧ単層ＣＮＴ量産実証プラントにおける「剥離工程及び袋詰め(囲いの中)」で捕集した総

粉じんの元素状炭素の燃焼温度別の検出割合は、「ＳＧ単層ＣＮＴの模擬排出」とほぼ一致。

「剥離工程及び袋詰め(囲いの中)」については、ブランクを差し引いた値。 
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図 2.1.1.2-11 ＳＧ単層ＣＮＴ量産実証プラントにおける剥離工程及び袋詰めの際に囲いの中

で捕集した飛散粒子（ＣＮＴ）のＳＥＭ観察写真 

 
図 2.1.1.2-12 ＳＧ単層ＣＮＴ取扱い施設におけるＣＮＴの小分けの際にヒュームフードの中

で捕集した飛散粒子（ＣＮＴ）のＴＥＭ観察写真 

 

（３）ＣＮＴ粉体及び複合材料からの簡便なＣＮＴ飛散性評価手法の開発及び評価の実施 

①ＣＮＴ粉体のハンドリング時の飛散 

ＣＮＴ粉体のハンドリングの際の排出・暴露を評価し、適切に管理するためには、飛散

したＣＮＴの濃度やサイズ、形態を把握する必要がある。そこで、現実の操作に即した移

し変えプロセスの模擬（図2.1.1.2-13）や、より簡易な撹拌（図2.1.1.2-1と同様）による

飛散性試験を行った。 
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移し変えプロセスの模擬では、凝縮粒子計数器、光散乱式粒子計数器、光散乱式粉塵計、

ブラックカーボンモニター等により、排出粒子の濃度変化を計測した（図 2.1.1.2-14）。

凝縮粒子計数器以外は、移し替え作業に伴い濃度増加が認められ、ＣＮＴの排出を検出す

ることができた。一方、凝縮粒子計数器は、ナノサイズの粒子を検出する装置であるが、

ナノサイズの粒子のバックグラウンド濃度は比較的高く、また、排出ＣＮＴの多くは凝集

していることから、凝縮粒子計数器では排出ＣＮＴの検出は多くの場合、難しかった。 

撹拌による飛散性試験では、走査型移動度粒径分析装置（ＳＭＰＳ）、エアロダイナミ

ックパーティクルサイザー（ＡＰＳ）、光散乱式粒子計数器（ＯＰＣ）により、排出粒子

の濃度やサイズ分布を計測した（図 2.1.1.2-15：Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle 

Resesearch 15, 2033, 2013）。なお、これらの計測装置は、あらかじめアトマイザーや核

凝縮型単分散粒子発生器により発生した粒径既知の粒子により、得られる粒子サイズの校

正・確認を行った。また、静電粒子捕集器や（１）の④に示した方法で、飛散ＣＮＴを捕

集し、電子顕微鏡で形態を観察した（図 2.1.1.2-16）。ＣＮＴの多くは、サブミクロンか

らミクロンサイズの凝集状態での排出が主であった。 

 

 

 

 

図 2.1.1.2-13 移し変えプロセスの模擬 
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図 2.1.1.2-14 移し変えプロセスの模擬：各装置による計測濃度の時間変化 

（多層ＣＮＴ-1 の例：ＣＮＴの詳細については表 2.1.1.2-2 参照） 
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図 2.1.1.2-15 撹拌による飛散性試験：飛散粒子の個数濃度粒径分布 

（Hashimoto et al., Journal of Nanoparticle Resesearch 15, 2033, 2013） 

粒子サイズは、それぞれの計測器の測定原理に基づく球形相当の粒径である。 

（ａ）単層ＣＮＴ－２； （ｂ）単層ＣＮＴ－３； （ｃ）多層ＣＮＴ－３；  

（ｄ）多層ＣＮＴ－４ (ＣＮＴの詳細については、表 2.1.1.2-2を参照)。 



 

3-68 
 

 
図 2.1.1.2-16 撹拌による飛散性試験：飛散粒子の形態 

（ａ）単層ＣＮＴ－２; （ｂ）単層ＣＮＴ－３; （ｃ）多層ＣＮＴ－３； 

（ｄ）多層ＣＮＴ－４ (ＣＮＴの詳細については、表 2.1.1.2-2を参照)。 
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さらに、岡山大学大学院自然科学研究科の後藤邦彰教授に、「粒子初期凝集状態を考慮

した粒子飛散現象の基礎実験と理論的解析」をテーマとする研究を再委託し、容器や袋の

開封（図 2.1.1.2-17）、気流吹き付け（図 2.1.1.2-18）、撹拌（図 2.1.1.2-1と同様）時

の粒子飛散現象の相互比較を、飛散現象の解釈が比較的容易なナノシリカ粒子やナノニ酸

化チタン粒子を中心に進めるとともに、それらとＣＮＴの飛散現象を比較した。凝縮粒子

計数器及び光散乱式粒子計数器により、排出粒子の濃度やサイズ分布を把握するとともに、

カスケードインパクターにより排出粒子を捕集し、電子顕微鏡で形態を観察した。また、

液中粒子径分布測定装置（ｑ－Ｎａｎｏ）等により、粒子の初期凝集状態を確認した。 

i）円筒容器開封操作による総発塵量は、容器内での最大負圧に依存した（図 2.1.1.2-19

左）。円筒容器開封と袋開封では、総発塵量や粒子径分布（図 2.1.1.2-20）に相関や

類似性があり、飛散メカニズムは同一と考えられた。粒子径分布は最大負圧や開封速

度 に 依 存 し な か っ た (Gotoh et al., The 6th International Symposium on 

Nanotechnology, Occupational and Environmental Health (NanOEH), 2013)。 

ii）ＣＮＴは、ナノシリカ粒子やナノニ酸化チタン粒子に比べて、容器開封による飛散

量はわずかであった（図 2.1.1.2-19右）。実験時の観察から、多くのＣＮＴは目視観

察ができるほど大きな凝集体として飛散し、その多くは容器内や容器周辺に自重によ

り落下し、開封作業では空気中にあまり飛散しないことが確認された。なお、袋開封

によるＣＮＴの発塵試験では、光散乱式粒子計数器では測定できないほどの少量の発

塵しか確認されなかった。 

iii）気流吹き付けによる総発塵量は、容器開封による総発塵量と相関があり、類似な粒

子径分布を持つ粒子飛散が生じることが確認された（岡野ら, 粉体工学会 2014年度秋

期研究発表会, 2014）。 

ix）撹拌操作による飛散粒子は、総発塵量、粒子径分布ともに、容器開封と相関や類似

性がなかった。撹拌の振動様式（水平振動と上下振動）の違いが凝集体の崩壊過程に

影響を及ぼす粒子と及ぼさない粒子があった。 

x）撹拌操作について、撹拌力の定量化のために、中空ガラスビーズを使った方法を開発

し、その有効性を示した（岡野ら,化学工学会第 46回秋季大会, 2014; 特願 2015-027753

「粉体操作機器中での作用エネルギーの定量化法」）。 
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図 2.1.1.2-17 容器及び袋開封に伴う粒子飛散試験の概要 

(Gotoh et al., The 6th International Symposium on Nanotechnology, Occupational and 

Environmental Health (NanOEH), 2013) 

 

 
図 2.1.1.2-18 気流吹き付けに伴う粒子飛散試験の概要 

（岡野ら, 粉体工学会 2014 年度秋期研究発表会, 2014） 
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図 2.1.1.2-19 容器開封に伴う最大負圧と粒子飛散量の関係 

（左：ナノシリカ、右：多層ＣＮＴ） 

 

 
 

図 2.1.1.2-20 飛散ナノシリカ粒子の粒径分布：円筒容器開封と袋開封の比較 

 

②ＣＮＴ複合材料の加工や磨耗時の飛散粒子 

ＣＮＴ複合材料の加工時に飛散する粒子の濃度やサイズ、形態を把握することを目的と

して、図 2.1.1.2-21に示すような切削の模擬試験系を作製した。ＨＥＰＡフィルターを通

した清浄空気を導入し、バックグラウンド粒子を除去した状態で試験を行った。走査型移

動度粒径分析装置等により、排出粒子の濃度やサイズ分布を把握するとともに、（１）の

④に示した方法で、飛散ＣＮＴを捕集し、電子顕微鏡で形態を観察した（Ogura et al., 

Journal of Physics: Conference Series 429, 012049, 2013; Ogura et al., Journal of 

Physics: Conference Series 617, 012028, 2015）。 

i）ＣＮＴ/ポリスチレン（ＰＳ）複合材料の切削時には、100nm以下の小さな粒子の個数

濃度の上昇が見られた(図 2.1.1.2-22)。しかし、ＣＮＴ含有なしのＰＳの場合にも、

小さな粒子の個数濃度の上昇が見られた。サーモデニューダー（（１）の⑤参照）を

使うことで、この小さな粒子は 99.9%以上削減されたことから、この小さな粒子は、切

削時の摩擦熱により発生したＣＮＴ以外の揮発性の粒子であると考えられた。 
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ii）排出粒子の電子顕微鏡観察では、複合材料の破片として、ＣＮＴを表面に含む粒子

が多く見られた。含有ＣＮＴの分散が悪い複合材料では、ＣＮＴの凝集体と見られる

粒子が観察された(図 2.1.1.2-23)。 

 

 

図2.1.1.2-21 ＣＮＴ複合材料の切削試験 

 

 
図 2.1.1.2-22 ＣＮＴ複合材料の切削時の飛散粒子の粒子径分布 

（Ogura et al., Journal of Physics: Conference Series 617, 012028, 2015） 

 

良分散単層 CNT-PS 
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図 2.1.1.2-23 ＣＮＴ－ＰＳ複合材料の切削時の飛散粒子の形態 

拡大→ 

拡大→ 

良分散単層ＣＮＴ－ＰＳ 劣分散単層ＣＮＴ-ＰＳ 

良分散多層ＣＮＴ－ＰＳ 劣分散多層ＣＮＴ－ＰＳ 

良分散単層ＣＮＴ－ＰＳ 

良分散多層ＣＮＴ－ＰＳ 
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さらに、大阪大学接合科学研究所附属スマートプロセス研究センターの内藤牧男教授に、

「ＣＮＴ等ナノ材料の加工品の模擬摩擦試験による評価」を再委託し、ＣＮＴ複合材料の

磨耗時に飛散する粒子の量やサイズ、形態を把握することを目的として、図 2.1.1.2-24に

示すような摩砕ミルを応用した試験装置による加速磨耗試験を行った。円筒容器内部に設

置した円弧状のヘッド部を持つロータを高速で回転させ、媒体ビーズを撹拌して、容器側

面に固定した基板試料に繰り返し当てることにより、基板表面を摩耗させた。媒体ビーズ

としてはジルコニアボールを用いた。本法を用いて、ＣＮＴ-ポリスチレン（ＰＳ）複合材

料の摩耗試験を実施し、ロータ回転数、処理時間、媒体ビーズ径と充填量、投入エネルギ

ー等が摩耗特性に及ぼす影響を実験的に整理し、摩耗量、磨耗面の粗さ・微構造、並びに

摩耗粉の形態等の評価を行った（Jiang et al., Journal of Occupational & Environmental 

Hygiene 11, 658–664, 2014）。 

i）摩耗量は、ＣＮＴを添加することで、約 30%減少した。しかし、350℃で劣化させた場

合、ＣＮＴ-ＰＳは、摩耗されやすくなった（図 2.1.1.2-25、図 2.1.1.2-26）。 

ii）摩耗粒子の電子顕微鏡観察において、ＣＮＴを表面に含むミクロンサイズの粒子や、

ＣＮＴのクラスターからなるサブミクロンサイズの粒子が確認された（図 2.1.1.2-27、

図 2.1.1.2-28）。 

 

 

図2.1.1.2-24 ＣＮＴ複合材料の摩耗試験装置 
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・処理時間
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・クリアランス

など

摩耗量（サンプルの重量測定）
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図 2.1.1.2-25 ＣＮＴ複合材料の摩耗面の電子顕微鏡写真 
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図 2.1.1.2-26 ＣＮＴ複合材料の摩耗時間と摩耗量の関係 

（Jiang et al., Journal of Occupational & Environmental Hygiene 11, 658–664, 2014） 

 

 
図 2.1.1.2-27 ＣＮＴ複合材料の摩耗粉のＳＥＭ観察写真 
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図2.1.1.2-28 ＣＮＴ複合材料の摩耗粉のＴＥＭ観察写真 

 

（４）ＣＮＴの作業環境計測の手引きの作成・公開 

ＣＮＴを取り扱う事業者の自主安全管理を支援することを目的として、（１）～(３)の成

果を基に、気中ＣＮＴの計測方法とその評価事例を「ＣＮＴの作業環境計測の手引き」（日

本語版及び英語版）としてとりまとめてＷＥＢ等で公開した（図 2.1.1.2-29、図 2.1.1.2-30）。

各計測法の長所・短所や有用性等をまとめると共に、作業環境計測の目的別にみた各計測

法の適用例を示した。許容暴露濃度に基づく暴露管理に焦点を置いた場合の現実的なＣＮ

Ｔ濃度の管理方法の例として、作業環境において年に数回「熱炭素分析」を実施し、日常

的なチェックは「小型・簡易なエアロゾル計測器」で行うというように、正確な方法と簡

易な方法を状況に応じて使い分けることを提案した（図 2.1.1.2-31）。 

 

 

図 2.1.1.2-29 カーボンナノチューブの作業環境計測の手引き（日本語版及び英語版） 
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目次 

 

図 2.1.1.2-30 カーボンナノチューブの作業環境計測の手引きの目次 

 

 

図 2.1.1.2-31 作業環境におけるＣＮＴ濃度の現実的な管理方法例 
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３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

 基本計画に示す最終目標に対する達成度 

最終目標：ＣＮＴ等ナノ材料の実環境（製造から廃棄まで）におけるばく露を迅速か

つ簡便に評価するための手法を確立する。ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡

便な自主安全性評価手法を確立する。 

 

研究成果： 

・ 飛散ＣＮＴの簡便な計測法の開発として、計測法の簡便な評価試験系を開発すると

ともに、熱炭素分析や小型・簡便な装置などの計測能を評価し、各ＣＮＴに対する

応答係数や適切な測定条件を得た。また、電子顕微鏡観察のための粒子捕集技術、

バックグラウンド粒子の除去技術について、適切な測定条件や効率に関する情報を

得た。 

・ ＣＮＴを取り扱う作業現場で計測を実施して、計測事例を示すと共に、計測法の有

用性を実証した。 

・ ＣＮＴ粉体及び複合材料からの簡便なＣＮＴ飛散性評価手法を開発し、飛散ＣＮＴ

の濃度、サイズ、形態などの情報を得た。 

・ ＣＮＴを取り扱う事業者の自主安全管理を支援することを目的として、作業環境に

おけるＣＮＴの計測方法や評価事例を「ＣＮＴの作業環境計測の手引き」（日本語

版と英語版）としてとりまとめて公開した。 

・ 本プロジェクトの開発研究現場において作業環境計測を実施することで、各現場の

安全管理を支援した。また、本プロジェクトで使用しているＣＮＴならびに開発を

進めている部材を対象に、計測法開発や模擬排出試験を実施することで、安全性へ

の懸念を払拭し、製品の実用化の促進に貢献した。さらに、作成・公開した「手引

き」については、プレスリリースを行うと共に、学会や展示会等で説明・配布を行

い、国内の事業者、関連団体、計測委託会社、計測装置販売会社等に対しては、個

別に詳細説明や技術相談を進め、また、国際的には、計測法の国際調和グループミ

ーティング（Harmonization of Measurement Strategy Group Meeting）での詳細

説明、ＯＥＣＤ（経済協力開発機構）/ＷＰＭＮ（ナノ材料作業部会）/ＳＧ８（暴

露計測・暴露低減運営グループ）のメンバーへの配布を行い、国内外に広く普及さ

せた（ダウンロード数と配布数の合計は 1,400件以上）。これにより、ＣＮＴ及び

その応用製品を取り扱う事業者等に対して、排出・暴露を把握する方法と事例を提

示し、ＣＮＴの適切な排出・暴露管理の支援と、その応用開発の促進に貢献した。 

 

達成度：達成 
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（まとめ） 

飛散ＣＮＴの簡便な計測法を開発すると共に、実際の現場でその有用性を実証した。ま

た、ＣＮＴ粉体及びＣＮＴ複合材料の使用や加工時等の粒子飛散性評価手法を開発し、評

価事例を示した。そして、計測法と計測事例をとりまとめた「ＣＮＴの作業環境計測の手

引き」（日本語版と英語版）を作成・公開した。 

 

（今後の展開） 

飛散ＣＮＴの計測法については、実際の現場の状況から抽出される課題をフィードバッ

クしながら、計測技術の改良を進める。特に、ＣＮＴ複合材料の加工や使用、廃棄時には、

ＣＮＴ自体の排出に加え、ＣＮＴと母材の混合物からなる粒子、ＣＮＴを含まない粒子の

排出が同時に起こりうるので、そのような混合状態におけるＣＮＴの計測技術の開発を進

める。そして、「ＣＮＴの作業環境計測の手引き」の改訂を行う。ＣＮＴの排出暴露計測

について、事業者及び関連団体等に対して技術相談、技術指導等を進めていくと共に、国

内外の関連機関と連携しながら、国際化・標準化に向けて情報発信を進める。 

ＣＮＴ粉体及びＣＮＴ複合材料からのＣＮＴの飛散性評価については、製品・プロセス

の多様性を考慮すると共に、実際に開発・市場化が進められているものを対象に評価事例

を増やす。また、得られた結果を解析して、ＣＮＴ等ナノ炭素材料及びその複合材料の種

類や物性、プロセスごとに飛散特性を整理・類型化する。 
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２．１．１．３ 国際動向の把握と自主安全評価技術の適用 
 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）ナノ材料の安全性に関わる、欧米諸国の法規制やガイドライン等による対応の動向、

または事業者や事業者団体による自主的なリスク対応の取組、国際機関（ＩＳＯやＯＥＣ

Ｄ）によるコンセンサス形成の動向等についての調査を体系的・継続的に実施してきた。 

（２）本プロジェクトで開発された成果を、ＩＳＯ（国際標準化機構）のＴＣ２２９（ナ

ノテクノロジー技術委員会）の第3作業部会（ナノテクノロジーの健康・安全・環境の側面

に関する作業部会）やＯＥＣＤ（経済協力開発機構）のＷＰＭＮ（工業ナノ材料作業部会）

の活動に情報提供するとともに、そのためのデータ収集や、プロジェクトの提案等を行っ

た。また、事業者の自主安全管理への適用のための助言を行った。 

 

２）研究開発成果   

（１）ナノ安全に関する国際動向の把握 

欧米諸国の法規制やガイドラインなどによる対応の動向、または事業者や事業者団体に

よる自主的なリスク対応の取組、国際機関（ＩＳＯやＯＥＣＤ）によるコンセンサス形成

の動向等についての情報は、重要な案件はその都度、記事を作成し、場合によっては和訳

を作成し、Nanosafetyウェブサイト（図2.1.1.3-1、www.nanosafety.jp）に掲載した。事

業期間中に30本の記事を作成したほか、twitterのアカウント、@nanosafetyに、速報を毎

月平均20本程度流した。 

 

 

図 2.1.1.3-1 NanoSafetyウェブサイト（http://www.nanosafety.jp） 

 

Nanosafetyウェブサイトのこれまでの記事リストは、以下のとおりである。 

 

2010年11月 欧州RoHS指令改正案が欧州議会で決着 
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2010年12月 米国NIOSHのCNT/CNFの推奨暴露限度（REL）提案文書 

2011年1月 CEN/ISOによるナノラベリング規格提案の帰結 

2011年1月 米国EPAによるTSCAを使ったCNT規制の現状 

2011年1月 欧州EFSAによるナノ食品のリスク評価ガイダンス案 

2011年1月 フランスANSESがコントロールバンディングツールを発表 

2011年2月 経済協力開発機構（OECD）の工業ナノ材料作業部会（WPMN）についての基礎知

識 

2011年4月 米国事業者団体がEPAに毒性試験枠組みを提案 

2011年6月 欧州で成立した改正RoHS指令に残る「ナノマテリアル」関連の記述 

2011年6月 米国食品医薬品局（FDA）が製品がナノかどうかを判断するためのガイダンス

案を発表 

2011年6月 米国大統領府が連邦規制省庁に向けてナノテク規制のための原則を発表 

2011年 6月  米国とカナダがライフサイクル曝露評価手法の標準化を目指し

た ”NanoRelease”プロジェクトを開始 

2011年10月 欧州委員会が規制上のナノマテリアルの公式定義を発表 

2011年10月 欧州委員会の規制上のナノ定義のQ＆A 

2011年10月 米国NNIが「環境、健康、および安全（EHS）研究戦略」の最終版をリリース 

2011年12月 米国EPAがカーボンナノチューブ7物質にSNURを提案 

2012年4月 OECD環境政策委員会のナノ廃棄物に関する取組 

2012年4月 米国FDAがナノテクノロジーを利用した食品と化粧品の安全性を評価するため

の手引き案を発表 

2012年5月 欧州で殺生物製品の上市と使用に関する規制が採択 

2012年5月 ECHAがナノマテリアルに適用されるためのガイダンス附属書を作成 

2012年8月 ICCM3でのナノテク・ナノ材料に関する文書が出そろった 

2012年8月 フランスのナノ粒子状物質年次申告制度の法令整備が完了 

2012年9月 JRCがナノマテリアル定義の実施のための粒子径測定手法に関する評価レポー

トを公表 

2012年9月 ICCM3の結果 ― ナノテク・工業ナノ材料に関する速報 

2013年2月 米国EPAが炭素系ナノ材料15物質に4件の重要新規利用規則を提案 

2013年5月 米国EPAが機能性多層カーボンナノチューブに重要新規利用規則の直接最終規

則を公布 

2013年7月 RoHS2指令の制限物質リスト改訂に向けた動きが進む 

2013年8月 経済協力開発機構（OECD）工業ナノ材料作業部会（WPMN）に関する基礎知識 

2013年8月 国際標準化機構（ISO）ナノテクノロジー専門委員会（TC229）に関する基礎知

識 

2013年12月 米国NIOSHによる「CNT/CNFの職業曝露」の最終版の和訳を公開 
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本プロジェクトの成果をＩＳＯ／ＴＣ２２９やＯＥＣＤ／ＷＰＭＮに展開するためには、

上記のような随時の動向把握とともに、国連ベースの取組を含む化学物質管理の国際的枠

組みを体系的に整理・理解しながら、ＴＣ２２９に関連するＩＳＯの他の技術委員会やＷ

ＰＭＮに関連するＯＥＣＤの他の委員会・作業部会の活動にも留意しつつ、効果的かつ適

時的な玉込め・玉出しに努める必要がある。平成２５年３月８日開催の第10回ＴＡＳＣ／

ＣＮＴ研究開発進捗報告会では、「プロジェクト成果の国際展開」と題し、こうした化学物

質管理の国際的枠組みから説き起こした戦略的取組について報告した。その内容は、以下

のとおりである。 
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（２）自主安全評価技術の適用 

プロジェクトで開発した自主安全評価技術の適用を広めるために、プロジェクト期間中

のＩＳＯ（国際標準化機構）のＴＣ２２９（ナノテクノロジー技術委員会）総会及び国内

分科会とＯＥＣＤ（経済協力開発機構）のＷＰＭＮ（工業ナノ材料作業部会）の会合のほ

とんどすべてに研究員が参加し、情報提供やプロジェクトの提案等を実施した。ＴＣ２２

９では主に、ＷＧ３（ナノテクノロジーの健康、安全、環境側面ワーキンググループ）に

対して、情報収集だけでなく、新規プロジェクトを提案し、投票の結果採択された。ＷＰ

ＭＮではスポンサーシッププログラムの中の日本が主スポンサーになっている「単層ＣＮ

Ｔ」等へのデータ提供とともに、ＳＧ４（試験ガイドライン）、ＳＧ７（代替試験法）、Ｓ

Ｇ８（暴露計測・暴露低減）への研究成果の提供を実施した。そのほか、北米の産官学プ

ロジェクトであるNanoReleaseプロジェクトに対しても、製品からの排出評価試験関連デー

タの提供、ラウンドロビンテストへの参加意向の伝達を行った。 

 

＜参加した国際会議＞ 

ＩＳＯ/ＴＣ２２９総会：2010年5月第10回（オランダ）、12月第11回（マレーシア）、2011

年5月第12回会合（ロシア）、2011年11月第13回（南アフリカ）、2012年6月第14回（イタリ

ア）、11月第16回（ブラジル）。 
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ＯＥＣＤ／ＷＰＭＮの2010年7月の第7回会合、2011年3月の第8回会合、2011年12月の第9回

会合、2012年6月の第10回会合、2013年2月の第11回会合、2013年12月の第12回会合等。 

 

＜新規プロジェクトの提案＞ 

ＩＳＯ／ＴＣ２２９／ＷＧ３に細胞（in vitro）試験用分散液の評価指針に関する新規

プロジェクトを提案すべく、2012 年夏にＴＣ２２９国内審議委員会ベースで岩橋均・岐阜

大学応用生物科学部教授をリーダーとする検討チームを立ち上げた（岩橋教授は、先行Ｎ

ＥＤＯプロジェクトで産総研研究者としてインビトロチームを率いていた）。同年 12 月の

ＷＧ３ウェブ会議の賛同を得て、ＷＧ３に新規事業項目提案（ＮＷＩＰ）を提出、2013 年

7 月 6 日～10 月 4 日に実施されたＴＣ２２９投票によって 10 月 14 日付けで承認され、多

数のエキスパート登録を得て、ＷＧ３のＰＧ２０として同年 11月のブラジルでの総会にお

いて第１回のプロジェクト会合をもった。その後、タイトルやスコープの正確化などを経

て、DTS 19337 Characteristics of working suspensions ofnano-objects for in vitro 

assays to evaluate inherent nano-objecttoxicityとして、2015年 6月 11日、出版の是

非を問う 8月 24 日を期限とするＴＣ２２９投票に付された。 

 このＩＳＯ／ＤＴＳ１９３３７は、2.1.1.1 に記述した培養細胞試験による有害性評価

手法の開発を通じて蓄積した知見を踏まえて提案したもので、ナノ材料固有の毒性を評価

するin vitro試験のための分散液に関する世界初の国際標準化文書となる。ナノ材料の有

害性評価の適正化に大いに寄与するものと期待される。評価項目として、エンドトキシン、

分散安定性、金属イオン濃度、培地成分（タンパクとカルシウム）濃度を規定している。 

 

＜データ作成・提供＞ 

ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴおよびＳＧ単層ＣＮＴについて、ＯＥＣＤのＷＰＭＮが実施する

スポンサーシッププログラムのプリンシパル材料の要件を満たすため、一般環境に与える

影響について、ＯＥＣＤ化学品テストガイドラインに従い、環境中運命試験（易生分解性、

本格的生分解性および魚類濃縮度）および生態毒性試験（魚類延長毒性、ミジンコ繁殖阻

害および土壌微生物窒素無機化）を実施し、それらのデータをスポンサーシッププログラ

ムに提供した。これらのデータが盛り込まれた単層ＣＮＴのＯＥＣＤドシエは、他の代表

的工業ナノ材料のドシエと共に 2015年 6月 9日にＯＥＣＤウェブサイトから一般公開され

た。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

基本計画に示す最終目標に対する達成度 

最終目標：国際的な機関（ＯＥＣＤ、ＩＳＯ 等）の動向を的確に把握し、国際標準化に

向けた取組みを行う。 
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研究成果：最終目標の前半は上記（１）のとおり達成し、後半についても上記（２）の

とおり新規プロジェクトの提案や、各種ガイドラインや文書に研究成果をイ

ンプットすることを通して達成した。 

 

達成度：達成 

 

 

（まとめ） 

諸外国および国際機関における工業ナノ材料を対象とした法規制やガイドラインの策定

に関する情報を収集し、ウェブサイトや twitter を利用した発信を継続している。また、

国際標準化機構（ＩＳＯ）のＴＣ２２９（ナノテクノロジー技術委員会）の第 3 作業部会

（健康安全環境）の会議に出席するとともに、回覧される文書を国内関係者に配布し、コ

メントを提出するプロセスを継続している。細胞（in vitro）試験用分散液の評価指針に

関する新規技術仕様書（ＴＳ）を提案し，規格化に向けて順調に進んでいる。経済協力開

発機構（ＯＥＣＤ）の工業ナノ材料作業部会（ＷＰＭＮ）のスポンサーシッププログラム

において日本がスポンサーとなっている単層ＣＮＴについて、スーパーグロース単層ＣＮ

Ｔをプリンシパル材料に提案し、そのために必要なデータを作成・提供した。 

 

（今後の展開） 

国内外及び国際機関における法規制やガイドライン，自主安全管理に関する動向を的確

に把握し，国内ステークホルダーへ情報発信を行うことを継続するとともに、国内（事業

者、事業者団体、省庁など）や国外（ＩＳＯやＯＥＣＤ、欧米の研究開発プロジェクト）

への情報発信を重点的に行う。そのために国内の事業者や事業者団体との連携を進める。 
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２．１．２ 「ＣＮＴ等ナノ材料の安価かつ簡便な自主安全管理手法のためのケ

ーススタディの実施」 
 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）既報文献調査による有害性情報の収集と評価戦略の構築 

（２）ＳＧ単層ＣＮＴおよびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴをモデル化合物としたケーススタディ

報告書の作成とサンプル提供事業者への配布 

（３）最新の知見を反映させた上記ケーススタディ報告書の改訂と公開 

 

２）研究開発成果   

（１）既報文献調査による有害性情報の収集と評価戦略の構築 

我が国において、本事業開始から現時点に至るまで、ナノ材料に対する法的な管理・規

制措置等の枠組みはなく、またナノ材料によりヒトの健康に有害な影響を及ぼしたという

具体的な症例もない。しかし、ナノ材料製造・取扱事業者の中には、それに起因するヒト

健康被害や環境汚染が万が一発生した場合にかかる莫大なコストや社会的信用の失墜とい

うリスクを懸念し、開発品の上市を躊躇する場合がある。この現状から脱却するためには、

事業者自らが自社の保有するナノ材料の有害性や飛散特性を科学的データに基づいて把握

し、安全性を確保するために行う措置（自主安全管理手法）を社会に容認させることが必

要である。これらを踏まえ、本テーマでは、ＣＮＴ等ナノ材料の安全性を確保するために

事業者自らが実施可能な安価かつ簡便な評価手法を確立し、それらを本プロジェクトで開

発したナノ材料に適用して製造プロセスの安全性を確保するとともに、これらの成果を各

種関係者へ説明するための手順を確立することを最終目標として、はじめに炭素系工業ナ

ノ材料（主にＣＮＴ）に関する既報文献調査を行い有害性情報の収集を行った。 

有害性情報の収集は、以下の 3 段階に分けて実施し、解析はこれらを全て統合して行っ

た。 

①黎明期における有害性情報（平成１２～１９年の文献調査）・・・・62 報；平成２０

年２月２０日付「カーボンナノチューブ類の有害性情報の調査報告書」（産総研外注、

ＪＦＥテクノリサーチ株式会社実施）の解析 

②やや最近の有害性情報（平成２０～２２年の文献調査）・・・・200報；平成２３年３

月３０日付「工業用ナノ材料の in vitro毒性試験および毒性機序の検討状況に係る調

査」（本プロジェクトにて外注、株式会社東レリサーチセンター実施） 

③直近の有害性情報（平成２３年以降の文献調査）・・・250報以上、本テーマにて実施 

なお、文献検索は、②については「MEDLINE」「TOXCENTER」を利用し、③は前記検索エ

ンジンに加え「SAFENANO」「ICON」も活用し、「MEDLINE」「TOXCENTER」で抽出されなか

った平成１２年以降の文献も併せて抽出した。得られた文献の詳細解析から以下の知見を

得た。 
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・黎明期の有害性文献は、被験物質として用いている炭素系ナノ材料（特にＣＮＴ）の物

性情報に関する記載が乏しい、または純度の低い被験物質をそのまま使用している等、試

験結果がナノ材料固有の影響によるものかの判断が困難である。 

・平成２０年高木らが J.Toxicol.Sci.誌に発表した“多層ＣＮＴがマウス中皮腫を誘発す

る”報告以降、ＣＮＴの毒性研究が活性化され、研究内容を大きく分けると、ⅰ）活性酸

素生成に起因する細胞毒性、ⅱ）中皮腫発症による発がんの可能性に関する研究が多く発

表され始めた。 

・平成２２年以降は、上記に加え、ＣＮＴのドラッグデリバリーシステム（ＤＤＳ）への

応用を視野に入れた生体適合性の高いＣＮＴの表面修飾に関する報告が増加している。す

なわち、毒性評価を修飾ＣＮＴのスクリーニング手段として用いており、この場合の主な

評価項目は、細胞生存率と活性酸素生成である。 

 

ナノ材料の有害性は、一般の化学物質と異なり、その物理化学的特性が有害性に大きく

寄与することが容易に想像できる。しかし得られた各文献に記載された被験物質の物性情

報量は文献により大きな差が見られた。そこで当初予定していた文献の総括的な解析によ

る有害性パラメータの抽出を中止し、まず得られた文献について物性情報に基づくランク

分けを行い既報文献の差別化を行った。ランク分けの項目を図 2.1.2-1、発表年ごとの論文

数ごとにまとめた結果を図 2.1.2-2にそれぞれ示す。 

 

図 2.1.2-1 物性情報に基づく炭素系ナノ物質関連文献のランク分け基準 
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図 2.1.2-2 ランク分けされた文献数の発表年ごとの比較 

 

図 2.1.2-2 から黎明期（平成１７～１９年）の文献は、ほとんど物性情報が記載されて

おらず、年を経るごとに二次粒径（ランクＢ）や試験系での分散状態の測定結果（ランク

Ａ）等まで記載、すなわち被験物質の物性を確認したうえで試験が実施されるようになっ

たことがわかる。これらから、主にランクＤまたはＣ以上の文献に関する毒性評価結果を

もとに、2.1.1.1で実施する有害性試験における被験物質の必要測定物性を選定するととも

に、有害性評価パラメータ（エンドポイント）候補を選択した。 

本解析によって得られた知見をもとに、ＮＥＤＯプロジェクト「ナノ粒子特性評価手法

の研究開発（Ｐ０６０４１）」などによって得られた成果および「自主安全管理技術の確

立」で開発された手法を加え、本プロジェクトで開発されたＳＧ単層ＣＮＴをモデル化合

物として自主管理基準濃度を設定するプロセスの草案を作成した。また、ＣＮＴ等ナノ材

料を生産または加工する事業者が実施すべき自主安全管理項目について、そのリストアッ

プを行った。さらに、管理手法の妥当性を検証するために、医学専門家などが参集する日

本毒性学会等へ参加し、情報の収集とヒアリングを行った。 

 

（２）ＳＧ単層ＣＮＴをモデル化合物としたケーススタディ報告書の作成と公開 

一般の化学物質は、「化学物質安全性データシート（ＭＳＤＳ）」を通じて、それを取

り扱う事業者または消費者の安全性や環境保全に関する情報が提供される。しかし、ナノ

材料に対する世間の不安は、ＭＳＤＳに主に記載される化学物質の構成元素あるいは分子

の化学的特性に起因するものではなく、物理化学的特性に起因している。すなわち、大き

さが極めて小さいナノサイズであること、ＣＮＴの場合は 1 次粒子がアスベストに似た繊

維状構造であること、等に対する不安であり、それらを加味した安全性情報さらには自主

安全管理法を科学的根拠に基づき提供することが肝要である。そこで、ＴＡＳＣ実証プラ

ントで生産され、また応用研究の目的でＴＡＳＣ外へのユーザーへサンプル提供が始まっ

たＳＧ単層ＣＮＴをモデル化合物として、ＭＳＤＳの追加情報として顧客に配布するケー

ススタディ報告書を作成した。図 2.1.2-3にその目次を示す。 
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図 2.1.2-3 ＳＧ単層ＣＮＴのケーススタディ報告書：目次 

 

本報告書は、ＳＧ単層ＣＮＴを安全に取り扱う方法と自主安全管理法をこれまでに得ら

れた科学的根拠データに基づき、解説、提案したものである。本報告書は 3 部構成から成

る。「要旨」では、ＳＧ単層ＣＮＴの自主安全管理手法を簡潔に箇条書きで示した。「総

論」では、ＳＧ単層ＣＮＴの安全性に関する見解をまとめた。「各論」では、「要旨」お

よび「総論」に記載した科学的根拠データとそれに対する解説を示した。なお「各論」に

用いたデータは、平成１８～２３年に実施されたＮＥＤＯプロジェクト「ナノ粒子特性評

価手法の研究開発（Ｐ０６０４１）」の成果に加え、2.1.1.1（「２．有害性関連情報（３）

ヒト健康への影響」の項の一部）、2.1.1.2（「暴露関連情報」の一部）および 2.1.1.3（「２．

有害性関連情報（１）環境中運命（２）環境中の生物への影響」の項の一部）で取得した

データを用いた。 

 

自主安全管理においては動物試験よりも実施しやすい細胞を用いた試験が主となること

から、細胞（in vitro）試験におけるＣＮＴ等ナノ材料の有害性情報に関する文献調査を

網羅的に行い、細胞（in vitro）試験濃度を生体の肺中用量に換算する手法およびマクロ

ファージの貪食を含めた肺胞でのクリアランスをモデル化するためのデータ収集を追加実

施した。また、ＣＮＴ等ナノ材料の管理に必要となる、対象の特定方法・命名法・表示方

法等について、国際標準化の動向も含め、調査と検討を行った。さらに、ＣＮＴ等ナノ材

料以外の化学物質に対する既報の手法も参考にして、ＣＮＴを生産または加工する事業者

が実施すべき自主安全管理項目を設定した。この管理項目に基づき、ＮＥＤＯプロジェク

ト「ナノ粒子特性評価手法の研究開発（Ｐ０６０４１）」等によって得られた成果と、研

究開発項目②－１－１で得られた細胞（in vitro）有害性試験データおよび暴露試験デー

タ、さらに国内外の学会発表や学術誌に掲載された最新の知見を加え、本プロジェクトの

実証プラントで製造されたＳＧ単層ＣＮＴに関するケーススタディ報告書「ナノ材料自主
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安全管理のための手引き－ＳＧ単層ＣＮＴ（初版）」図 2.1.2-4 を平成２５年３月に公開

した。 

 

個別ナノ材料に関するケーススタディ報告書は、Du Pont社が自社で既に製造・販売して

いる二酸化チタン製品および多層ＣＮＴで「Nanomaterial Risk Assessment Worksheet」

として発行された例がある（ただし多層ＣＮＴに関する有害性情報はそのほとんどが“開

発手記段階のためデータ未取得”と記載）が、上市前の用途開発段階でその安全性情報と

自主管理手法を事業者から提案するものは世界初の試みである。 

 

図2.1.2-4 ケーススタディ報告書 

「ナノ材料自主安全管理のための手引き－ＳＧ単層ＣＮＴ（初版）」の表紙 

 

（３）最新の知見を反映させたＳＧ単層ＣＮＴのケーススタディ報告書の改訂 

作成したケーススタディ報告書「ナノ材料自主安全管理のための手引き」について、事

業者からのニーズを反映させ、“ＴＡＳＣで実施している①作業環境中許容暴露濃度の設

定、②リスク管理および③国際標準化への対応”を新たな章「Ⅲ．ＴＡＳＣにおける自主

安全管理手法の紹介＜参考＞」として加筆したケーススタディ報告書改訂版「ＳＧ単層Ｃ

ＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」を作成した。 

さらに、平成２６年３月までに発表されたＣＮＴ等ナノ材料の有害性情報に関する文献

調査を実施し、情報を集積し、これらの情報を用いてＳＧ単層ＣＮＴのケーススタディ報

告書を改訂し、「ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（第二版）」

を作成した。第二版は平成２６年１０月に公開された。 

同書は本事業における重要な成果物と位置付けられるので、以降に第二版を転載する： 
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--- ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（第二版）-----
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（４）ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴのケーススタディ報告書の作成と公開 

「ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」のＣＮＴに共通

する記述を利用し、これにｅＤＩＰＳ独自のデータを加えることにより、「ｅＤＩＰＳ単層ＣＮ

Ｔ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」図2.1.2-5を作成した。その後、Ｓ

Ｇ単層ＣＮＴのケーススタディ報告書と同様に最新情報を加えて改訂した第二版を作成し、公開

した。構成及び内容は「ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介」と同

様で、ＳＧ特有のデータや情報をｅＤＩＰＳのそれらに置き換えたものである。 

 

 

 

 

 

 

 

図2.1.2-5 ｅＤＩＰＳケーススタディ報告書 

「ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」の表紙

及び目次 

 

ＳＧ単層ＣＮＴおよびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴの新ケーススタディ報告書は、ＣＮＴサン

プルを提供した企業および助成事業先に配布した。配布先からは必要とする安全に関する

データや、実際のプロセス上の懸念点について情報収集し、研究にフィードバックした。

このことにより、最終目標を達成した。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

 基本計画に示す最終目標に対する達成度 

目 次 
本書について ･･････････････････････････････1 
 
目次 ･･････････････････････････････････････2 
 
Ⅰ．総論（概要） ･･････････････････････････4 
１．序論：ナノ材料の安全性に関する見解･･････4 
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最終目標：2.1.1.1および 2.1.1.2で確立した自主安全性評価手法に基づき、ＣＮＴ等

ナノ材料生産事業者の自主安全管理手法（一般手法）を確立する。具体的な

ナノ材料に適用した安全性管理に関する事例（ケーススタディ）報告書を作

成する。 

 

研究成果： 

１）文献調査を行い、解析によって得られた知見をもとに、ＣＮＴ等ナノ材料を生産ま

たは加工する事業者が実施すべき自主安全管理項目について、そのリストアップを行

った。さらに、ＣＮＴ等ナノ材料以外の化学物質に対する既報の手法も参考にして、

ＣＮＴを生産または加工する事業者が実施すべき自主安全管理項目を設定した。 

２）上記管理項目に基づき、ＮＥＤＯプロジェクトおよび研究開発項目②－１－１で得

られた細胞（in vitro）有害性試験データおよび暴露試験データ、さらに国内外の学

会発表や学術誌に掲載された最新の知見を加え、本プロジェクトの実証プラントで製

造されたＳＧ単層ＣＮＴに関するケーススタディ報告書「ナノ材料自主安全管理のた

めの手引き－ＳＧ単層ＣＮＴ（初版）」を作成し、助成事業先等へ提供した。さらに、

事業者からのニーズを反映させ、“ＴＡＳＣで実施している①作業環境中許容暴露濃

度の設定、②リスク管理および③国際標準化への対応”を加筆したケーススタディ報

告書改訂版「ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」

およびＣＮＴ等ナノ材料の有害性情報を更新した「ＳＧ単層ＣＮＴ安全性データおよ

びＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（第二版）」、また「ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ安全性デー

タおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（初版）」および「ｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ安全性

データおよびＴＡＳＣ自主安全管理の紹介（第二版）」を作成した。 

上記ケーススタディ報告書は、ＣＮＴサンプルを提供した企業および助成事業先に配

布した。 

 

達成度：達成 

 

（まとめ） 

炭素系ナノ材料の有害性に関する文献調査をもとに、動物実験に依存しないＣＮＴ等ナ

ノ材料の簡易評価手法の開発戦略を立案し、2.1.1.1で設定した自主安全管理評価のために

必要な試験項目や試験系を選択する上で必要な背景データの提供を行った。また、ＳＧ単

層ＣＮＴ及びｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴをモデル化合物として、ＭＳＤＳの追加情報として顧

客に配布するケーススタディ報告書を作成し公開した。 

 

（今後の展開） 

ＳＧ単層ＣＮＴをモデル化合物として 2.1.1.1 および 2.1.1.2 で確立された有害性評価
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手法および暴露評価手法をもとに、ＣＮＴ等ナノ材料生産事業者の自主安全評価ならびに

自主安全管理手法の一般化に取り組み、それを普及させる。具体的には以下に取り組む。

（１）ＳＧ単層ＣＮＴおよびｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴのケーススタディ報告書について、研

究開発項目②－１－１で新たに得られたデータや文献調査等で得られた最新の知見を反映

させ、年 1 回のペースで改訂する。（２）ＴＡＳＣで開発する新規ナノ材料に関するケー

ススタディ報告書の作成と公開。（３）ＳＧ単層ＣＮＴで得られた有害性評価手法および

暴露評価手法を他の新規ナノ材料に適用するために、研究開発項目②－１－１内で密接連

携し、情報または必要なデータを取得し、ＣＮＴ等ナノ材料の自主管理手法を一般化する。 
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２．２ 研究開発項目②－３－１「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・

評価技術の開発」 

２．２．１「単層ＣＮＴの形状制御技術の開発」 

 

２．２．１．１ 「実用化にむけてのｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ合成基盤技術開発」 

 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）直径範囲 1.0～2.3nmにおいて 0.1nm刻みでの精密制御合成技術を開発 

（２）ラマンスペクトルのＧ－ｂａｎｄとＤ－ｂａｎｄの強度比（Ｇ／Ｄ）200以上を達成 

（３）ｅＤＩＰＳ法で単層ＣＮＴ収率約 2.1g/h（従来の 3 倍以上）で 8 時間以上連続合成

達成 

（４）ｅＤＩＰＳ法で単層ＣＮＴ糸の連続巻取り回収（180m/h）に成功 

（５）ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴが多層ＣＮＴ・ＳＧ法ＣＮＴ等と比較して極めて導電性が高い

ことを実証 

（６）直径 1.3nm までのｅＤＩＰＳ法ＣＮＴにおいて直径が細くなるごとに導電性が向上

する傾向を確認 

（７）他の単層ＣＮＴと比較しｅＤＩＰＳ法ＣＮＴの透明導電用途における優位性を実証 

（８）長さ 1μm以下（信頼度 80％）達成、長さが長い程導電性が向上する傾向を確認 

（９）ｅＤＩＰＳ法で２層ＣＮＴを選択的に合成する反応条件を開発 

（１０）ＣＮＴ透明導電膜としての性能が最も高かった直径 1.3nm の単層ＣＮＴの形状制

御合成技術を確立し、従来よりも一桁高い合成スループット達成 

 また以上の成果を生かして、本研究テーマでは他のグループに多数サンプル提供を行う

ことによりプロジェクト内のシナジー効果を発揮することに努め、さらに外部へのサンプ

ルワークとして多数のサンプル提供を行った。 

 

２）研究開発成果 

（１）【直径範囲 1.0～2.3nmにおいて 0.1nm刻みでの精密制御合成技術を開発】 

平成２２年度に導入した「多機能連続単層ＣＮＴ合成･直接加工システム装置」を用いて

様々な反応条件（炭素源濃度、触媒および助触媒の濃度）でｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮ

Ｔの合成実験を行い、単層ＣＮＴの直径制御性について検討した。液状芳香族系炭化水素

を第１炭素源として、それに触媒と助触媒の前駆体である鉄含有化合物と硫黄化合物を加

えた原料液を反応器に供給すると同時に、第２炭素源としてガス状炭化水素を添加させ、

主に水素雰囲気ガス中 1200℃にて合成反応を行なった。合成された単層ＣＮＴは透過型電

子顕微鏡（ＴＥＭ）、走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）、レーザーラマン分光法、および光吸

収スペクトル法を用いて評価した。 
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図 2.2.1.1-1 各種単層ＣＮＴのラマン分光スペクトルにおけるＲＢＭピーク 

 

ｅＤＩＰＳ法を用いて各種条件下で合成された単層ＣＮＴのラマンスペクトルのＲＢＭ

ピークを図 2.2.1.1-1 に示す。いずれの場合もＲＢＭピークが観測され、単層ＣＮＴが合

成されていることを示唆している。ガス状炭化水素添加量が少ない場合は主に 100cm-1付近

に 1 本のＲＢＭピークが観察され、対応する単層ＣＮＴの直径は、式d(nm)=248/Ω（ｄは

直径で、ωはＲＢＭのラマンシフト）で求めたところ、2.5nmと見積もられた。ガス状炭化

水素添加量を増加すると2本のＲＢＭピークが150と180cm-1付近に観察され、しかも180cm-1

付近のピーク強度は 150cm-1のピークに対して強度が増す傾向が見てとれる。この 2 本のＲ

ＢＭピークは、上式よりそれぞれ直径 1.67nmと 1.36nmに対応する。一方、1000℃で合成さ

れた単層ＣＮＴは 260cm-1付近に 1 本のＲＢＭピークのみが観察され、その直径は約 1.0nm

に対応する。 
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図 2.2.1.1-2 異なる直径の単層ＣＮＴの光吸収スペクトル 

 

各種単層ＣＮＴの光吸収スペクトルを図 2.2.1.1-2 に示す。これらのスペクトルのＳ２

２およびＳ１１吸収から単層ＣＮＴの平均直径を求めた結果、助触媒として適切な環状硫

黄化合物を使用した場合、直径 2.2～2.3nmの太い単層ＣＮＴが容易に合成された。環状硫

黄化合物の場合、ガス状炭化水素の添加量を変えることによって単層ＣＮＴの直径を 2.1nm

から 1.5nm に 0.1nm 刻みで精密に制御することができた。また非環状硫黄化合物を用いた

場合、より細い単層ＣＮＴ（1.3～1.1nm）を合成することができた。なお直径 1.0nm の単

層ＣＮＴを合成するには助触媒だけでなく合成温度を 1000℃に引き下げる必要があること

も知見として得られた。なお、直径分布標準偏差（σ）に関して、直径 1.0nm の単層ＣＮ

Ｔの光吸収スペクトルからおよそ 0.2～0.3nm程度であることが示唆された。 

以上のように、ｅＤＩＰＳ法において各種合成条件を最適化させることによって、合成

段階で単層ＣＮＴの直径を 2.3～1.0nmにわたり 0.1nm刻みの精度で制御することを達成し

た。 

 

（２）【ラマンスペクトルのＧ－ｂａｎｄとＧ－ｂａｎｄの強度比（Ｇ／Ｄ）200 以上を

達成】 

図 2.2.1.1-3に 1590cm-1付近にあるＧ－ｂａｎｄと 1350cm-1付近にあるＤ－ｂａｎｄを含

むラマン分光スペクトルの例を示す。これらのスペクトルからＧ／Ｄ比を求めたところ、
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直径 1.0nm以外の各種単層ＣＮＴはいずれも 150～210 の間にあり、高い結晶性を有するこ

とが分かった。一方、1000℃で合成された直径 1.0nmの単層ＣＮＴはＧ／Ｄ比が 25 と低か

った。これは細い単層ＣＮＴの構造的に欠陥が導入されやすいことを示唆している。 

 

 

図 2.2.1.1-3 各種単層ＣＮＴのラマン分光スペクトル。1350cm-1にあるＤ－ｂａｎｄ

はほとんど観察されず高結晶であることがわかる。 

 

（３）【ｅＤＩＰＳ法で単層ＣＮＴ収率約 2.1g/h（従来の 3 倍以上）で 8 時間以上連続合

成達成】 

単層ＣＮＴの実用化にあたり大型化による量産化技術の開発によって単層ＣＮＴの大量

供給体制の確立と、大量合成によるコストの削減を図る必要がある。平成２３年度よりｅ

ＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴの連続合成技術の検討を行った。具体的には、従来用いた小

さい内径の反応管の代わりに内径 2倍程度の反応管を用いて単層ＣＮＴの合成実験を行い、

スケールアップにおける課題を抽出するとともにその対策を図った。 

スケールアップ時にまず問題となったのは、反応管入口付近で起こる熱およびガスの対

流である。従来の小さい反応管の場合、触媒前駆体である鉄含有化合物を含む原料液はノ

ズルによって小さな液体微粒子に噴霧されたあと、電気炉入口付近で鉄含有化合物の熱分

解で鉄微粒子が形成され、炭素源ガスおよびキャリアガスと共に反応管に入り、そこで単

層ＣＮＴが合成される。しかしスケールアップした場合、当初は熱とガスの対流が顕著に

起こり、鉄微粒子を含む原料ガスは上に押し戻された。その結果、大部分の触媒微粒子は

反応器内に入れないためＣＮＴ生成に寄与できず、結果としてＣＮＴ収率は従来の結果
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（0.4g/h）から想定した値（1g/h）より大幅に低くなっていた（0.2g/h）。 

本研究ではこの対流の影響を抑えるべく様々な対策を検討した。試行錯誤の結果、ガス

の対流が大分抑えられ、原料ガスはほぼ反応器内に入ることができ、平成２３年度には単

層ＣＮＴの収率は約 1g/h（従来反応器のの場合と同じ炭素収率）に達し、4 時間連続運転

を達成した。平成２４年度にも引き続きＣＮＴの大量合成を目指して反応器入口の構造を

検討した結果、反応器上部入口における対流はさらに有効に抑えられＣＮＴを効率的に合

成することが可能になった。平成２６年度はさらに装置構造の改良と反応条件の探索を図

った結果、最終的にはＣＮＴの収率を 2.1g/hに向上させることができた。 

ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴを実用化させるためには 1週間～1ケ月という長時間の連続回収技術

の確立は急務である。そのために複数個の回収容器を設置して各容器を順番に切り換えて

使用することは一つの有効な方法ではないかと考えた。そこで本研究では、上記のような

反応器上部の構造改良に加えて図 2.2.1.1-4に示す連続回収装置を試作した。 

 

 

図 2.2.1.1-4 試作した装置による連続回収実験の様子 

 

本連続回収装置の特徴は、２つの回収容器を有していることと、各容器にＣＮＴを捕集

するフィルターを備えており、フィルターの面積をできる限り最大にしてある点である。

平成２５年度に本連続回収装置を用いて連続合成装置における連続回収試験を行った。 

ＣＮＴ回収試験において、片方の回収容器が使用される際はもう片方が待機状態になる。

ＣＮＴ合成が始まると、ＣＮＴは反応管からキャリアガスとともに使用される回収容器に

導かれる。しかしながら、キャリアガスの流れを一つの回収容器から別の回収容器に切り

換えても繋がったＣＮＴは切り換わることができず、反応管下部にたまる状態になった。 

そこで反応管下部に旋回ガスを加えることにしてみた。その結果、連続ＣＮＴ糸が得ら

れ、旋回ガスの使用により反応管出口におけるＣＮＴの付着を抑えることにより連続して

合成されたＣＮＴを回収容器に捕集して、回収容器の切り替えなしで 8 時間の連続合成・

回収を実証した。 
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（４）【ｅＤＩＰＳ法で単層ＣＮＴ糸の連続巻取り回収（180m/h）に成功】 

ＣＮＴ単体が持つ高い機械強度や電気伝導率などの特性をマクロスコピックな構造体に

おいても発揮させることがＣＮＴを利用した材料を設計、作製する際に大きな課題となっ

ている。物質の形状はその機能と密接に関連しており、成型加工の方法と発揮される性能

との相関を検討していくことは新たな材料を作製する上で重要な要素の一つである。過去

の不織布や多孔質体の作製に見られるように、ＣＮＴを直接加工する技術はナノ構造体の

組織化に伴う物性の発現機構の探究や生産性の向上において重要な意味を持つ。 

そこで本研究ではＣＮＴの連続的かつ直接的な紡糸技術の確立を目指して研究を行った。

作製されたＣＮＴ細線を導線として用いることでＣＮＴの持つ優れた電気的特性を生かし

た微細・軽量かつ柔軟なデバイスの開発が期待できる。 

ｅＤＩＰＳ法により合成された高い結晶性を持ち、高度に形状が制御されたＣＮＴを連

続的かつ直接紡糸するため、糸送りを行うためのローラーを有する反応容器を作製した（図

2.2.1.1-5(a)）。この反応容器の使用によって、合成されたＣＮＴを凝縮浴槽に直接的に

導入し収縮させたのち、浴槽外において乾燥、巻き取り回収することに成功した（図

2.2.1.1-5(b)）。本研究により一時間に 180mの連続的なＣＮＴ糸の巻き取り回収に成功し

た。ＳＥＭ観察によって、作製されたＣＮＴ糸内ではＣＮＴの部分的な配向が認められる 

ことが分かったが、全体としては比較的ランダムな構造を有していた（図 2.2.1.1-5(c)）。

ＣＮＴ糸の電気伝導度は内部のＣＮＴ同士の接点、接面量と密接な関係があると考えられ

るため、圧縮成型することにより密度の向上を図った。プレス機による圧縮によって、幅

およそ 100μm、厚さおよそ 6μmの均一な直方体型で密度が 1.5g/cm3程度の非常に高密度な

糸が得られた。この圧縮した糸の体積抵抗率を四端子法により評価した結果、6×10-6[Ωm]

であった。これは過去に湿式紡糸により作製されたＣＮＴ糸と比較してトップクラスの導

電性である。 
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図 2.2.1.1-5 (a) ＣＮＴ直接紡糸装置。合成したＣＮＴを直接水浴内で収縮させ、

乾燥後巻き取り回収する湿式紡糸法を採用。（b）ＣＮＴ原糸。（c）ＣＮＴ原糸の

ＳＥＭ像。部分的に配向したＣＮＴが見られる。 

 

（５）【ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴが多層ＣＮＴ・スーパーグロース法ＣＮＴ等と比較して極め

て導電性が高いことを実証】 

 

（６）【直径 1.3nm までのｅＤＩＰＳ法ＣＮＴにおいて直径が細くなるごとに導電性が向

上する傾向を確認】 

透明導電膜用途に適するＣＮＴ選定のための評価方法として、図 2.2.1.1-6 に示す方法

にて、体積抵抗率を測定することによって、各種ＣＮＴの導電性を比較した。約 20mLのエ

タノール中で 10～20mgのＣＮＴを超音波ホモジナイザーによって懸濁後、フィルター濾過

した。その後、120℃で約 5時間乾燥、室温で一晩静置した後、ＣＮＴバルク膜をフィルタ

ーから剥離し、４端子法（ロレスタ－ＧＰ ＭＣＰ－Ｔ６１０）により表面抵抗値を測定し
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た。ＣＮＴバルク膜の厚み、面積と重さを測定後、ＣＮＴバルク膜の体積抵抗値を算出し

た。結果を図 2.2.1.1-7、図 2.2.1.1-8に示す。 

 

 

図 2.2.1.1-6体積抵抗率評価の手順 

 



3-162 

 

 

図 2.2.1.1-7 軽量導電体としての性能比較 
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図 2.2.1.1-8 ｅＤＩＰＳ－ＣＮＴ導電性能の直径依存性 

 

ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴは多層ＣＮＴと比べて非常に高い導電性を示すことが確認された。

また、スーパーグロース法ＣＮＴと比べても導電性が良いことが確認された（図 2.2.1.1-7）。

さらに、直径の異なるｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴ同士を比較したところ、直径 1.3nm 程度まで

は直径の細いＣＮＴほど導電性が高い傾向があることを確認した（図 2.2.1.1-8）。 

 

（７）【他の単層ＣＮＴと比較しｅＤＩＰＳ法ＣＮＴの透明導電用途における優位性を実

証】 

図 2.2.1.1-9に示す方法にて、表面抵抗値は４端子法（ロレスタ－GP MCP-T610）、全光

線透過率はヘーズメーター（NDH4000、日本電色工業株式会社、JIS K7105 の方法使用）に

てｅＤＩＰＳ法ＣＮＴと他メーカー製ＣＮＴの透明導電性を比較評価した。試験に用いる

フィルムは、各種フィルムメーカーからＰＥＴフィルムを入手し、透過率と水の濡れ性の

テストにおいて比較的高透過率で濡れ性の良かったフィルムを試験フィルムとして採用し

た。 

また、分散剤としてセルロース系ポリマーを用いてＣＮＴ分散液を調製し、バーコータ

ーを用いてＰＥＴフィルム上に塗布することによってＣＮＴの明導電性を評価した。 
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図 2.2.1.1-9 透明導電性評価方法 

 

次に、透明導電測定試験用の分散剤の選定を行った。ドデシルベンゼンスルホン酸ナト

リウム（和光純薬）、ドデシルスルホン酸ナトリウム（東京化成）、コール酸ナトリウム

（和光純薬）、デオキシコール酸（和光純薬）、ポリエチレングリコール（アルドリッチ）、

カルボキシメチルセルロースナトリウム塩（アルドリッチ）をそれぞれ 0.45～1wt%溶解さ

せた水溶液に、ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴを 0.01～0.1wt%になるように加え、超音波分散したの

ち、表面をコロナ放電装置で処理したＰＥＴフィルム上に、バーコーターを用いて塗布成

膜した結果、良好に塗布することができたのはカルボキシメチルセルロースのみで、他の

界面活性剤を用いたＣＮＴ分散液はフィルム上ではじきが見られた。従って本研究におけ

る透明導電試験には、カルボキシメチルセルロースナトリウム塩を分散剤として採用した。 
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図 2.2.1.1-10 各種ＣＮＴの透明導電性比較 
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図 2.2.1.1-11 透明導電性能の直径依存性 

 

透明導電性の評価結果を図 2.2.1.11-10、図 2.2.1.1-11 に示す。ＣｏＭｏ触媒法、レー

ザーアブレーション法、スーパーグロース法で合成した単層ＣＮＴと比較しても、ｅＤＩ

ＰＳ法ＣＮＴを使用した透明導電フィルムは高い透明導電性能を示すことが確認できた

（図 2.2.1.1-10）。また、体積抵抗率と同様に、透明導電性についても直径が細いＣＮＴ

ほど、透明導電性が良好になる傾向が確認された（図 2.2.1.1-11）。 
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図 2.2.1.1-12 単層ＣＮＴ薄膜の性能指標（Figure of Merit：ＦＯＭ）比較 

 

更に、文献記載の透明導電膜とｅＤＩＰＳ法ＣＮＴの透明導電性能比較をおこなった（図

2.2.1.1-12）。比較は、ＣＮＴが塗布された透明導電フィルムをフィルムの透過率で除し、

ＣＮＴ薄膜の透過率が 89%となるときの表面抵抗値の逆数を比較することによっておこな

った。その結果、ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴは文献記載の単層ＣＮＴと比較しても、良好な透明

導電性能を示すことが確認された。 

 

（８）【長さ 1μm以下（信頼度 80%）達成、長さが長い程導電性が向上する傾向を確認】 

透明導電評価に使用した種々の直径を有するＣＮＴの長さをＡＦＭによって評価した。

評価は、超音波分散にてカルボキシメチルセルロースナトリウム塩のｅＤＩＰＳ法ＣＮＴ

分散液を、分散液と同濃度のカルボキシメチルセルロースナトリウム塩水溶液によって、

ＣＮＴ濃度が 1.5E-03～7.5E-04wt%となるように希釈してマイカ基板に塗布し、ＡＦＭで観

察して孤立分散したＣＮＴの長さを数えることによっておこなった。長さ分布と透明導電

性を測定した結果を図 2.2.1.1-13に示す。 
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図 2.2.1.1-13 単層ＣＮＴの長さ評価と透明導電性能との相関 

 

計測の結果、ＣＮＴの長さが短い場合、透明導電性が低下する傾向が示唆された。そこ

で、次に、直径をそろえた状態でＣＮＴの長さと透明導電性の関連性を調べた（図

2.2.1.1-14）。図 2.2.1.1-14に示すように、ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴコール酸ナトリウム分散

液をＳｅｐｈａｃｒｙｌ充填カラムを通すことによって、長さの異なるＣＮＴを得ること

ができる。特に、今回得られた短いＣＮＴは、長さ 1μm以下に分布が集中しており、その

信頼度は中間目標値である 80%を上回る 84.6%であった。 
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図 2.2.1.1-14 単層ＣＮＴの長さ評価と透明導電性能との相関 

 

長さの異なるそれぞれのＣＮＴ分散液を濾過することによって、ＣＮＴ薄膜を作製後、

スライドガラスへ転写した。スライドガラスに乗った長さの異なるＣＮＴ薄膜の透明導電

性を測定した結果、ＣＮＴの長さは長い方ほど高性能となることが確認できた。以上の結

果から、直径が細くて長いＣＮＴほど透明導電性能が高いと結論付けた。 

 

（９）【ｅＤＩＰＳ法で２層ＣＮＴを選択的に合成する反応条件を開発】 

ＣＮＴの工業的な応用に際して、構造制御大量合成法の確立が急務とされている。特に

単層ＣＮＴや２層ＣＮＴは電子部品素子として有望な輸送特性と機械的強靭性を併せもつ

事から、その選択的大量合成が強く望まれている。本研究ではすでに単層ＣＮＴの選択的

な合成方法として確立していたｅＤＩＰＳ法によって単層ＣＮＴの構造制御合成技術の開

発を行っており、その過程で導入する反応ガスの種類と量を制御する事で、単層ＣＮＴば

かりではなく２層ＣＮＴもある程度選択的に合成する反応条件があることを見出した。具

体的には、炭素源として用いる第２炭素源にメタンガス、キャリアガスとして水素とアル

ゴンの混合ガスを用いることによって、生成するＣＮＴ中の２層ＣＮＴの割合が飛躍的に

向上（質量比で 70%以上、本数比で 50%以上）させることに成功した。例として図 2.2.1.1-15

に選択合成した単層および２層ＣＮＴの透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）像を示す。 
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図 2.2.1.1-15 ｅＤＩＰＳ法で選択的に合成した単層ＣＮＴ（左）と２層ＣＮＴのＴＥＭ像 

 

また、図 2.2.1.1-16に炭素源であるメタンガスの流量に対する２層ＣＮＴの割合をプロ

ットした結果を示す。メタンガス流量が増加するにしたがって２層ＣＮＴの割合が顕著に

増加することが明らかとなった。 

 

図 2.2.1.1-16 ２層ＣＮＴ割合におけるメタンガス流量に対する依存性 

 

また、極めて興味深いのはメタン流量に対する単層および２層ＣＮＴの直径依存性が全

く見られないことである（図 2.2.1.1-17）。ｅＤＩＰＳ法では触媒微粒子のサイズが反応
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場によって変化していると考えられているので、この実験結果はメタンガスが触媒表面に

取り込まれる反応場がかなり限定的な範囲にとどまっており、炭素源として単層ＣＮＴの

長さを長くするために消費されるよりは、むしろ付加的なシェル（層）を形成するために

消費される割合が高いことを示唆している。 

 

図 2.2.1.1-17 単層（ａ）および２層ＣＮＴ（ｂ）の直径における 

メタンガス流量に対する依存性 

 

 



3-172 

 

（１０）【ＣＮＴ透明導電膜としての性能が最も高かった直径 1.3nm の単層ＣＮＴの形状

制御合成技術を確立し、従来よりも一桁高い合成スループット達成】 

上記に示したように、各種合成条件を最適化させることによって単層ＣＮＴの直径を 2.3

～1.0nm にわたり 0.1nm刻みの精度で制御することができ、さらにラマンスペクトルから求

めたＧ／Ｄ比が 150～210の間にある高い結晶性を実現した。また直径 1.3nmの単層ＣＮＴ

がＣＮＴ透明導電膜としての性能が高いことを示した。そこで本研究ではこの直径の単層

ＣＮＴの大量合成を目指して、連続合成装置を用いてＣＮＴの第１炭素源として液状脂肪

族系炭化水素を使用し、反応条件を変更させてＣＮＴの直径制御を試みた。 

図 2.2.1.1-18に異なる第１炭素源の供給速度で合成した各種ＣＮＴのラマンスペクトル

を示す。この図からわかるように、第１炭素源の供給速度が低い場合（左）に合成された

ＣＮＴの直径分布が 0.9～1.8nm と広く、しかも第２炭素源の添加量を増やすにつれて若干

ではあるがＣＮＴの直径は細くなる傾向を示した。一方、第１炭素源の供給速度が速い場

合（中と右）に得られたＣＮＴは第２炭素源の添加量の多少にかかわらず、0.93nm に対応

するピークは強くなっていた。この結果は直径の細いＣＮＴが存在する可能性を示唆して

いる。同様な結果は図 2.2.1.1-19 に示す各種ＣＮＴの吸収スペクトルからも推測された。

しかし第１炭素源の供給速度が低く、第２炭素源の添加量が一定量以上になると、直径

1.3nm程度の細いＣＮＴに対応する吸収スペクトルが得られた。 

 

 

図 2.2.1.1-18各種条件で合成したＣＮＴのラマンスペクトルにおけるＲＢＭピーク 
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図 2.2.1.1-19 各種条件で合成したＣＮＴの吸収スペクトル 

 

異なる条件で合成されたＣＮＴの直径を確認するため、ＣＮＴのＴＥＭ観察を行った。

その結果、第１炭素源の供給速度が速い場合に合成されたＣＮＴは、二層ＣＮＴは多く含

まれており、その含有量は第２炭素源の添加量の増加につれて高くなった。図 2.2.1.1-20

に示すように、第２炭素源を添加しないときには単層ＣＮＴ含有量が 80%を占めるのに対し

て第２炭素源を添加したことによって単層ＣＮＴ含有量が 66%に低下した。ＣＮＴの直径を

統計的に解析した結果、第２炭素源無しの場合には単層ＣＮＴの平均直径は 1.79±0.50nm

であり、二層ＣＮＴの外層直径は 1.71±0.26nm で、内層直径は 0.93±0.24nm であること

が分かった。第２炭素源を添加した場合、単層ＣＮＴの平均直径は 1.77±0.51nmで、二層

ＣＮＴの外層直径は 1.76±0.19nm で、内層直径は 0.93±0.18nm であった。図 2.2.1.1-18

に示した 0.93nmに対応するラマンＲＢＭピークはこれら二層ＣＮＴの内層に由来すること

が明らかである。 
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図 2.2.1.1-20第１炭素源供給速度が速い条件で合成したＣＮＴのＴＥＭ像 

（左：第２炭素源無し；右：第２炭素源有り） 

 

一方、第１炭素源の供給速度が低い場合に得られたＣＮＴは、主に単層ＣＮＴからなり

その含有量は 92%以上であった（図 2.2.1.1-21）。単層ＣＮＴの直径分布は図 2.2.1.1-22

に示す通りで、平均直径は第２炭素源無しの場合 1.62±0.44nmであるのに対し、第２炭素

源添加の場合 1.46±0.43nmとなり若干細くなった。液状炭化水素の供給速度をさらに低く

して、第２炭素源添加量を最適化した結果、図 2.2.1.1-23に示すように平均直径 1.3nmの

単層ＣＮＴを合成することができた。ただしこの場合の収率は 128mg/h 程度でＣ含有量は

60wt%と低い。 

 

 

図 2.2.1.1-21 第１炭素源供給速度が遅い条件で合成したＣＮＴのＴＥＭ像 

（左：第２炭素源無し；右：第２炭素源有り） 
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図 2.2.1.1-22 第１炭素源供給速度が遅い条件で合成したＣＮＴの直径分布 

（左：第２炭素源無し；右：第２炭素源有り） 

 

 

図 2.2.1.1-23 脂肪族系炭化水素を炭素源とする細いＣＮＴ試料のＴＥＭ像と直径分布 

 

以上のように、連続合成装置を用いて液状脂肪族炭化水素を第１炭素源にした場合、第

２炭素源の添加量を変化させることで半金分離に必要な直径 1.3nm のＣＮＴの合成は可能
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であるが、その収率は低く金属不純物は多く含まれたため、第一炭素源として脂肪族炭化

水素を用いる場合には連続合成装置ではＣＮＴ直径の制御が難しいことが明らかになった。 

そこで本研究では度に第１炭素源を液状芳香族炭化水素に変更して、その流量および第

２炭素源の添加量を変化させてＣＮＴの直径制御を試みた。第１炭素源の流速を一定にし

て第２炭素源の添加量を変化させて合成されたＣＮＴのラマンと吸収スペクトルを図

2.2.1.1-24 にまとめた。これまでの結果と同様に、ＣＮＴの直径は第２炭素源の添加によ

って細くなり、しかも第２炭素源の添加量が高いほどＣＮＴの平均直径は細くなっていく

ことが確認された。 

 

図 2.2.1.1-24  低い第１炭素源供給速度で合成されたＣＮＴの 

（左）ラマンと（右）吸収スペクトル 

 

第１炭素源の流速を上記の倍に増やした場合の結果を図 2.2.1.1-25に示す。同様に第２

炭素源の添加量をコントロールすることでＣＮＴの直径を制御できた。第２炭素源の添加

量を一定値以上にすると、平均直径 1.3nm のＣＮＴが得られた。ＣＮＴ収率は 300mg/h で

あり、従来の合成装置の 20mg/h、本プロジェクトの小型合成装置の 50mg/hに比べ一桁高く

なっている。 
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図 2.2.1.1-25高い第１炭素源供給速度で合成されたＣＮＴの 

（左）ラマンと（右）吸収スペクトル 

 

しかし小型合成装置の場合に比べ、連続合成装置で得られたＣＮＴの直径分布が広いこ

とはラマンスペクトルの結果から明らかである。原因としては、連続合成装置におけるガ

ス流れの乱れによるのではないかと考えられる。 

連続合成装置で得られた平均直径 1.3nm のＣＮＴサンプルについてＴＥＭ観察を行った

（図 2.2.1.1-26）。この試料には単層ＣＮＴは 93%を占めており、残りは２層で、３層の

ものはわずかであることが分かった。またＣＮＴの直径を測定した結果、単層ＣＮＴの直

径は 1.315±0.260nmであり、吸収スペクトルの結果と一致している。 
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図 2.2.1.1-26直径 1.3nmのＣＮＴのＴＥＭ像および直径分布 

 

上述のように、連続合成装置の場合、反応条件を制御することでＣＮＴの直径を精密に

制御することが示された。開発した技術を利用し、直径 1.3nm のＣＮＴの試料提供を目的

として大量合成を行い、合計 50g のサンプルを合成した。各ロットの試料の吸収スペクト

ルを図 2.2.1.1-27に示す。スペクトル形状としては従来の小型合成装置で得たものとほぼ

同じであることがわかる。 

 

図 2.2.1.1-27 連続合成装置を用いて合成された直径 1.3nm のＣＮＴ（32ロット分）の

吸収スペクトル。一番下のものは従来の小型合成装置で合成されたＣＮＴのスペクトル。 
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以上に示した通り、本研究ではｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴの直径制御合成技術や連

続合成技術を開発し、量産化に向けた基礎的知見を得た。また、これらの知見を活かして

サンプルワークも積極的に行った。さらに得られた単層ＣＮＴのポテンシャリティを評価

することにより、透明導電用途をはじめとして各種用途に適する単層ＣＮＴの探索を行っ

た。これらの成果によって、実施方針に示されている本研究がかかわるすべての目標に関

して達成した。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

ア．十分な伝導性を有するＣＮＴのｅＤＩＰＳ法による形状制御合成技術を開発する。 

：ＣＮＴの形状を制御するｅＤＩＰＳ法により透明導電膜としての性能向上を実証した。 

：達成 

イ．ｅＤＩＰＳ法によるＣＮＴから形成した糸の紡糸技術を確立し、100m以上のＣＮＴ糸

の連続紡糸技術を達成する。 

：本研究により一時間で 180mの連続的なＣＮＴ糸の巻き取り回収に成功した。 

：達成 

ウ．ｅＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴ連続合成技術とスケールアップ技術を開発し、8 時間

以上の連続合成と 3倍以上のスケールアップを達成する。 

：反応管内径が従来比約 2 倍の大型ｅＤＩＰＳ法ＣＮＴ合成装置を開発し、単層ＣＮＴ

収率約 2.1g/h（従来の 3倍以上）で 8時間以上連続合成を実証した。 

：達成 

 

（まとめ） 

（１）ｅＤＩＰＳ法によって反応条件を様々に検討し、単層ＣＮＴの直径制御合成技術

を開発し、量産化に向けた基盤技術を構築した。 

（２）単層ＣＮＴの形状と導電性に関する探索研究を行い、ＣＮＴ透明導電膜としての

性能が最も高かった直径 1.3nm の単層ＣＮＴの形状制御合成技術を確立し、従来よ

りも一桁高い合成スループットを達成した。 

（３）以上の成果を生かして、本研究テーマでは他のグループに多数サンプル提供を行

うことによりプロジェクト内のシナジー効果を発揮することに努め、さらに外部へ

のサンプルワークとして多数のサンプル提供を行った。 

 

（今後の展開） 

 今後、本研究において開発した高品質ＣＮＴの量産基盤技術を成果として生かして、こ

れまで新たにＮＥＤＯ助成研究を行ってきている企業をはじめとしてサンプルワークを行
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った企業との様々な用途開発へ向けた研究開発を加速し、単層ＣＮＴの用途開拓のために

貢献する。またＣＮＴの用途開発を推進しつつ、本研究における成果をベースとして更に

ＣＮＴの性能をより一層引き出し、向上させるＣＮＴ形状制御技術の高度化や量産性の改

善研究を今後も引き続き検討していく予定である。 
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２．２．１．２「単層ＣＮＴ品質管理評価技術の開発」 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）アンテナ効果による遠赤外吸収スペクトルをもちいた単層ＣＮＴ長さ評価法の開発 

（２）単層ＣＮＴ直径及びカイラル指数評価システム開発 

（３）複合材中の単層ＣＮＴ評価法の開発 

 

２）研究開発成果 

（１）アンテナ効果による単層ＣＮＴ

長さ評価法の開発 

今日、単層ＣＮＴを用いた用途開発

現場や研究論文において、もちいてい

るＣＮＴ試料の直径やカイラル指数の

分布を明らかにすることは必須の事項

となっており、光吸収、発光、共鳴ラ

マン散乱などの比較的簡便な定量的計

測法が既に確立している。一方、単層

ＣＮＴの長さは、透明導電膜や導電性

を付与するための添加剤などの応用を

考える場合、非常に重要な物性パラメ

ータであるにもかかわらず、ＣＮＴ長

さを明記した事例は、直径やカイラル

指数と比較してはるかに少ない。その

大きな理由は、これまで時間及び労力

のかかる方法でしかＣＮＴ長さを評価

することができなかったからである。

つまり、基板上に単層ＣＮＴ試料を散

布し、原子間力顕微鏡（ＡＦＭ）や走

査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）あるいは透

過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）で得られた

観察画像から、1本1本数え上げるとい

う方法でしか、長さ計測することがで

きなかった。そこで、本研究テーマで

は、単層ＣＮＴがアンテナ効果によっ

て遠赤外領域に示す吸収ピークを利用

した迅速及び簡便な単層ＣＮＴ長さ評

 

図 2.2.1.2-1 ＡＦＭ観測により算出したＡｒｃ－

ＣＮＴの長さ分布の超音波処理時間依存性（上から

10 分、20分、1 時間、3時間）。それぞれの図中に

示した数字は、ＣＮＴ長さの中央値（単位はμm）。 
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価法を開発した。 

まず、直流アーク放電法によって合

成した単層ＣＮＴ（Ａｒｃ－ＣＮＴ）

を試料としてもちい、界面活性剤を含

んだ水中において、超音波破砕法によ

りＣＮＴ長さを短くした。処理後、シ

リコン基板上にＣＮＴ試料をばらま

き、原子間力顕微鏡（ＡＦＭ）測定し

た。観測像から得られたＣＮＴ長さヒ

ストグラムを図2.2.1.2-1に示す。超

音波処理時間が長くなるにしたがっ

て、ＣＮＴ長さが短くなっていること

がわかる。例えば、処理時間が10分の

ときにほぼ1μmだった長さが、3時間

処理した後には、ほぼ半分に短くなっ

た。 

これまでにも酸処理によってＣＮ

Ｔ長さを短くする手法が報告されて

いるが、一般に直径の小さなＣＮＴは

大きなＣＮＴと比べて、酸と反応しや

すいため、反応の前後で試料の直径分

布が変化するという問題があった。つ

まり、直径分布が変化した試料をスペ

クトル測定した場合、スペクトル形状

の変化が直径変化によるものなのか、

ＣＮＴ長さ変化によるものなのかが

区別できない。そこで、超音波処理前

後で共鳴ラマン散乱および紫外・可

視・近赤外（ＵＶ―Ｖｉｓ―ＮＩＲ）

吸収スペクトルを測定した（図2.2.1.2-2）。 

図2.2.1.2-2（ａ）には下から超音波処理時間10分、20分、1時間、3時間のＡｒｃ－ＣＮ

Ｔ薄膜から得られたラマン散乱信号の呼吸モード（ＲＢＭ）領域である。ＲＢＭ周波数は

おおよそＣＮＴ直径に反比例することが知られている。得られた結果をみると、超音波処

理をおこなってもそのスペクトル形状およびピーク波数が変化していない。 

さらに、同じ薄膜試料から得られた光吸収スペクトルを図2.2.1.2-2（ｂ）に示す。1800nm、

1000nm、700nmにそれぞれ半導体性ＣＮＴの第１、第２バンド間遷移（Ｓ１、Ｓ２）、金属

（ａ） 

 
（ｂ） 

 

 

図 2.2.1.2-2 超音波処理したＡｒｃ－ＣＮＴから

得た（ａ）共鳴ラマン散乱のＲＢＭ領域（励起波

長 532nm）と（ｂ）ＵＶ―Ｖｉｓ―ＮＩＲ吸収スペ

クトル（それぞれ、下から処理時間 10 分、20 分、

1 時間、3時間）。 
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性ＣＮＴの第１バンド間遷移（Ｍ１）

に相当する吸収が観測されている。Ｃ

ＮＴのバンド構造はその分子構造に強

く依存することが知られている。つま

り、ＣＮＴ直径分布が変化すれば、吸

収ピーク位置が変化すると期待される

が、今回の超音波処理では、変化して

いない。 

以上、ラマンおよび吸収スペクトル

が変化しないことから、今回の超音波

処理では、ＣＮＴ長さは短くなるもの

の、直径分布は変化しないことがわか

る。 

一方、Ａｒｃ－ＣＮＴの遠赤外（Ｆ

ＩＲ）スペクトルは、強い超音波処理

時間依存性を示した。図2-2-1-2-3に、

測定された遠赤外吸収スペクトルの超

音波処理時間依存性を示す。上から10

分、20分、1時間、3時間の超音波処理

をおこなった薄膜試料から測定をおこ

なった。処理時間10分間の試料は約

70cm-1にブロードな吸収ピークを示す

が、超音波処理時間が長くなるにつれ、

吸収ピーク位置が長波長シフトしてい

ることがわかる。そして3時間処理後に

は、ＦＩＲピーク位置は約270cm-1となった。  

各超音波処理後のＣＮＴ長さはＡＦＭ測定より、処理時間が長くなるとともに短尺化さ

れていることがわかっている（図2.2.1.2-1）。同時に、超音波処理が直径分布に影響を及

ぼさないことは、共鳴ラマンおよびＵＶ―Ｖｉｓ―ＮＩＲ吸収測定によって確認した（図

2.2.1.2-2）。 

つまり、超音波処理時間によって変化するのはＣＮＴの直径分布ではなく、長さ分布で

あることから、ＦＩＲ吸収が示す明瞭な高波数シフトは、ＣＮＴ長さが短くなることに起

因することは明らかである。 

超音波処理時間を長くするにしたがって、ＦＩＲピークが低波数シフトする傾向は、

Super Growth（ＳＧ）法、ｅＤＩＰＳ法、ＨｉＰｃｏ法で合成した単層ＣＮＴについても

観測できた。そこで、測定されたピーク位置に対し、ＡＦＭ観測から求めた各ＣＮＴ試料

 

図 2.2.1.2-3 Ａｒｃ－ＣＮＴ試料から得られた

遠赤外吸収スペクトルの超音波処理時間依存性

（上から 10 分、20 分、1時間、3時間）。 
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長さの中央値（ＬＡＦＭ）でプロットした図

を2.2.1.2-4に示す。平均直径はＡｒｃ－Ｃ

ＮＴが約1.5nm、ＳＧが約3nm、ｅＤＩＰＳ

が約2nm、ＨｉＰｃｏが約1nmと、様々であ

るにも関わらず、どの単層ＣＮＴにおいて

も、遠赤外ピーク位置とＣＮＴ長さに相関

があることがわかる。 

平成２１年に報告された中西らの理論的

モデルによると、この現象はある有限の長

さのＣＮＴ上のフリーキャリアが、入射し

たＦＩＲ光周波数と共鳴的に相互作用する

ことによって生じると解釈できる。つまり、

ＣＮＴがナノスケールのアンテナのように

働くので、ＦＩＲ領域における共鳴周波数

はＣＮＴ長さに反比例すると予想される。

そこで、共鳴周波数を、対応する波数ベク

トルｑ＝π／ＬＡＦＭでプロットした、いわ

ゆる分散関係を図2.2.1.2-4（ｂ）に示す。

得られた分散曲線は予想された直線関係を

示さず、理論曲線の上方に位置していた。

この理論曲線との不一致の原因については

後述する。 

（ａ） 

 

（ｂ） 

 

 

図 2.2.1.2-4 （ａ）測定された遠赤外吸収ピ

ーク位置をＡＦＭ観測により求めたＣＮＴ

長さでプロットした図（同じ合成法の試料を

線で結んでいる[下からＳＧ法、ＨｉＰｃｏ

法、ｅＤＩＰＳ法、アーク放電法])。（ｂ）

共鳴周波数を、対応する波数ベクトルｑ＝π

／ＬＡＦＭでプロットした分散関係。（ａ）、

（ｂ）中の実線及び破線は理論的に予想され

る分散曲線で、それぞれ直径が 0.8nm と 4nm

のＣＮＴの場合。 
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より深くＣＮＴプラズモン共鳴の基礎を理解するためには、異なる電子状態を持つＣＮ

Ｔの光学応答を研究することが特に有用である。そこで、半導体および金属を高純度で分

離した単層ＣＮＴをもちい、ｐ型ドーパントであるテトラフルオロテトラシアノキノジメ

タン（Ｆ４ＴＣＮＱ）及びテトラシアノキノジメタン（ＴＣＮＱ）を化学的にドーピングす

ることによる影響を調べた。図2.2.1.2-5（ａ）、（ｂ）はＦ４ＴＣＮＱドーピング前後の金

属リッチ（Ｍ－ａｒｃ）および半導体リッチ（Ｓ－ａｒｃ）ＣＮＴのＵＶ―Ｖｉｓ―ＮＩ

Ｒスペクトルを示す。ドーピングの前には、試料薄膜を真空中でアニールし（600℃、約10-5Pa、

1時間）、酸素や水などの吸着分子を除去した。双方の試料において、約1800nm、1000nm、

（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

図 2.2.1.2-5 （ａ）Ｍ－ａｒｃおよび（ｂ）Ｓ－ａｒｃ試料のＵＶ―Ｖｉｓ―ＮＩＲス

ペクトル。それぞれ上側にＦ４ＴＣＮＱドーピング後の、下側にドーピング前のスペク

トルを示している。（ｃ）Ｍ－ａｒｃおよび（ｄ）Ｓ－ａｒｃ試料のＦＩＲスペクトル。

それぞれ上側にＦ４ＴＣＮＱドーピング後の、下側にドーピング前のスペクトルを示し

ている。      
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及び700nmに、Ｓ１、Ｓ２、そしてＭ１の遷

移に対応するピークが明瞭に観測されてい

る。Ｆ４ＴＣＮＱドープすると、Ｓ１のピ

ークは吸収スペクトルからほぼ完全に消失

し、Ｓ２とＭ１のピークは、価電子帯中の

ｖａｎ Ｈｏｖｅ特異点へ正孔注入により

その遷移が抑制されている。 

図2.2.1.2-5（ｃ）、（ｄ）には、Ｍ－ａｒ

ｃおよびＳ－ａｒｃ試料のＦＩＲスペクト

ルにおける化学ドーピングの影響を示す。

スペクトル強度は、ＡＦＭ観測から見積も

られたサンプルの厚さで規格化した。ドー

ピング前は、Ｍ－ａｒｃ試料のＦＩＲ信号

強度はＳ－ａｒｃ試料のそれよりもかなり

大きいことがわかる。Ｓ－ａｒｃ試料にお

いて信号が観測された原因は、残留金属性

ＣＮＴ、あるいは吸着分子によってドーピングされている半導体性ＣＮＴによるものと考

えられる。Ｆ４ＴＣＮＱドープによるＭ－ａｒｃ及びＳ－ａｒｃ試料の信号強度変化は、キ

ャリア密度の増加によって説明することができる。 

強度は同様に増加していても、その詳細については、Ｍ－ａｒｃとＳ－ａｒｃ試料間で

大きく異なっている。明らかにＳ－ａｒｃではどの波数領域についても一様に強度が増加

しているのに対し、Ｍ－ａｒｃではより低波数領域において増加が顕著である。それをよ

りわかりやすくするために、Ｍ－ａｒｃとＳ－ａｒｃにおけるドーピング前後の差スペク

トルを図2.2.1.2-6に示した。

実際に、Ｓ－ａｒｃ試料の差ス

ペクトルは、周波数に関係なく、

ほぼ一定の増加を示している。

しかしながら、Ｍ－ａｒｃ試料

での増加は、低周波数部分で顕

著であり、強度増加がＳ－ａｒ

ｃ試料よりも小さい。 

これらの挙動は、電子バンド

構造上のキャリアダイナミク

スの観点から理解することが

できる。図2.2.1.2-7は、金属

と半導体型単層ＣＮＴのバン

 

図 2.2.1.2-6 Ｍ－ａｒｃおよびＳ－ａｒｃ

試料について、化学ドーピング前後の差スペ

クトル．太線がＦ４ＴＣＮＱをドーパントと

して使用した場合。細線がＴＣＮＱをドーパ

ントとして使用した場合。 

 

図 2.2.1.2-7 金属と半導体型単層ＣＮＴのバンド構造の

概略図。 
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ド構造の概略図を示した。半導体ＣＮＴには約1eVでのバンドギャップが存在する一方、金

属ＳＷＣＮＴはＫ点付近で線形な分散関係を示す。フェルミ準位は真空アニーリング後デ

ィラック点近傍に位置し、その結果ＵＶ－ｖｉｓ－ＮＩＲ吸収スペクトルにおいて明らか

なバンド間遷移を観測することができる（図2.2.1.2-5）。ＵＶ－ｖｉｓ－ＮＩＲスペクト

ルの結果から、金属と半導体型ＣＮＴのフェルミレベルはＦ４ＴＣＮＱドープよって、図

2.2.1.2-7の点線に下方シフトすると予想される。金属ＣＮＴの場合には、線形バンドに加

えて新たなキャリアが最低放物線バンドにドープされる。放物線バンドの有限曲率のため、

この帯域内のドープされたキャリアは線形バンドのものよりも重い有効質量と遅いフェル

ミ速度を持っていると考えられる。これらのキャリアは速度が遅いことにより共鳴条件が

低い周波数にシフトする（図2.2.1.2-6）。一方、半導体ＣＮＴの場合、最もエネルギーの

低い２つのバンドは、同様の直径を有する金属ＣＮＴの放物線バンドよりも、0点（E＝0）

に近い。このため、半導体ＣＮＴの線形バンドのキャリアは、金属ＣＮＴの放物線バンド

の底のキャリアよりも速い速度を有する。その結果、半導体ＣＮＴのスペクトル形状は、

変化しない。この現象は、Ｆ４ＴＣＮＱより弱いｐ型ドーパントであるＴＣＮＱをドーピン

グした際に、より明らかであった（図2.2.1.2-6の細線）。つまり、Ｍ－ａｒｃ試料の信号

の増大はより低周波数で顕著であった。同時に、スペクトル強度は1000cm-1以上の高周波数

範囲でほとんど変化していないことがわかる。つまり、ドープされたキャリアは、Ｆ４ＴＣ

ＮＱの場合よりも重い有効質量、換言するとより遅い速度で運動するため、より低い共鳴

周波数となると考えられる。これらの結果は、導電キャリアの共振条件がＦＩＲ周波数領

域でのＣＮＴの光学応答を理解するために重要であることを示している。 

以上の結果は、フリーキャリアの運動が、単層ＣＮＴのＦＩＲ信号の原因であることを

示唆している。当然のことながら、誘導された電流は、単層ＣＮＴ上の欠陥やキンクの存

在に大いに影響を受けるであろう。図2.2.1.2-4の実線及び破線は、直径0.8nmと4.0nmの単

層ＣＮＴについて、理論式に基づいて算出した曲線である。2線間の差がわずかであること

から、観測されるＦＩＲピーク位置はＣＮＴの直径にほとんど依存しないということを示

している。 

もし、フリーキャリアが散乱されることなくＣＮＴに沿って運動する場合、共鳴周波数

はこの理論曲線から導くことができるだろう。今回の試料はランダム配向であり、多くは

バンドル状態であるにもかかわらず、比較的欠陥が少なく長いＣＮＴ（例えば超音波処理

時間が10分のａｒｃ－ＣＮＴやｅＤＩＰＳ―ＣＮＴ）についてはとてもこの理論曲線に近

い値が得られている。そして、超音波処理時間を増加させると欠陥導入が増えるため、理

論的曲線からの逸脱し始めることがわかる。これらの結果は、ランダム配向やバンドル形

成の影響が、今回の実験条件下では小さいことを示唆している。 

さらに、ＡＦＭ観察により、ほぼ同じＬＡＦＭが得られたとしても、異なるＦＩＲのピーク

位置が観測される場合がある（図2.2.1.2-4（ａ））。例えば、ほぼ同じ730nmのＬＡＦＭを示す

ａｒｃ－ＣＮＴとＨｉＰｃｏ－ＣＮＴは、それぞれ約102cm-1および190cm-1と、異なるＦＩ
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Ｒのピーク位置を示す。これはおそらく、ＣＮＴの壁に存在する欠陥やキンクによって、

異なる周波数で共鳴することを意味している。ＣＮＴチャネルが欠陥（またはねじれ）の

影響を受けて、いくつかの導電性パスで構成されている場合、「有効」長（ＬＩＲ）は、 

 

ＬＩＲ ＝ ＬＡＦＭ／（（Ｎｄｅｆｅｃｔ＋1））    （１） 

 

と表すことができるだろう。ここで、Ｎｄｅｆｅｃｔは1本のＣＮＴ上に存在する平均欠陥数で

ある。ＦＩＲピーク位置は導電長さに反比例するので、ＣＮＴ上の欠陥部位の数Ｎｄｅｆｅｃｔ

は、 

 

1／ｆＩＲ ＝αＬＡＦＭ／（（Ｎｄｅｆｅｃｔ＋1））   （２） 

 

から推定できる。そこで、図2-2-1-2-8（ａ）に、それぞれの方法で合成されたＣＮＴにつ

いて、ＦＩＲのピーク位置の逆数をＬＡＦＭの関数としてプロットした。明らかに、ＬＡＦＭ

は線形依存性を示し、その傾きは成長方法に依存して異なっている。（２）式からは、ｘ切

片がゼロであることが予想されるが、これらの直線の切片は有限な値を持っている。この

ような有限な切片は、チューブ端およびＣＮＴチャネルの欠陥の周囲にある不活性領域に

よるものと解釈できる。しかしながら、ＣＮＴの間でｘ切片の値が異なる理由は不明であ

る。 

共鳴ラマンスペクトルのＤモードとＧモードの強度比（Ｇ／Ｄ）は、欠陥やエッジの存

在に関係しているため、これまでＣＮＴの結晶化度を推定するためによく使用されてきた。

そこで、図2.2.1.2-8（ａ）で得られた各単層ＣＮＴについての直線の勾配をＧ／Ｄの値の

関数としてプロットした（図2.2.1.2-8（ｂ））。高いＧ／Ｄを有するｅＤＩＰＳとａｒｃ－

ＣＮＴは、より大きな勾配値を有していることがわかる。このように勾配とＧ／Ｄ値との

間に良好な相関があることは、ＣＮＴの上に誘導されたプラズモンがＣＮＴ長さと効率よ

く共鳴していることを示唆している。 
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（ａ） 

 

（ｂ） 

 

図 2.2.1.2-8 （ａ）ＦＩＲ吸収ピーク位置

の逆数と、ＡＦＭ測定より見積もったＣＮ

Ｔ長さとの関係。（ｂ）上記（ａ）における
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ＦＩＲのピーク位置は、ＣＮＴ壁の結晶性を通じて実効的なＣＮＴ長さを反映している

ので、観察されるピーク位置は、直接ＣＮＴ試料膜の電気抵抗と相関すると予想される。

図2.2.1.2-9（ａ）に、光学測定のために使用したａｒｃ－ＣＮＴ薄膜のＶ―Ｉ曲線を示す。

ここでは、接触抵抗の影響を避けるために、同一の膜厚（250nm）および真空アニール条件

の下、４端子測定をおこなった。そして、プローブ電極間の距離は、全ての測定で一定に

保った。実際には、４端子測定のＩ―Ｖ曲線は、２端子測定値よりも、良い直線性を示し

ている。 

図2.2.1.2-9（ｂ）に示すように、より長い超音波処理時間を施したＣＮＴ試料は、高い

電気抵抗を示す傾向にある。例えば、10分間超音波処理したａｒｃ－ＣＮＴは300Ωの抵抗

を示し、3時間処理したａｒｃ－ＣＮＴは1650Ωの抵抗値を示す。 
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単層ＣＮＴ薄膜試料の電気抵抗は、ＣＮＴの長さ及び直径、金属と半導体ＣＮＴの比率、

ドーピングおよび吸着条件、及び幾何学的なネットワーク構造などの様々なパラメータに

よって影響される。今回の場合、ほとんどすべてのパラメータは、ＣＮＴ長さを除いて、

超音波処理で変化していない。つまり、抵抗の増加は、ソース電極とドレイン電極との間

のＣＮＴネットワークにおける接合部の数が増加することによるものと考えられる。実際、

今回の単層ＣＮＴ試料は、電気抵抗およびＦＩＲのピーク位置（すなわち実効的なＣＮＴ

長さ）の間に正の相関を示している（図2.2.1.2-9（ｂ））。これらの結果は、単層ＣＮＴの

ＦＩＲ信号は、きれいなＣＮＴチャンネルにおける一次元プラズモンが起源であり、電流

経路の長さが観測された共鳴条件を決定することを示唆している。 

これらの実験結果から、この遠赤外吸収は単層ＣＮＴ表面に存在するプラズモンによる

アンテナ効果に由来すると結論づけた。つまり、遠赤外領域における吸収ピーク位置から、

単層ＣＮＴの長さを見積もることができる。さらに、観測された遠赤外吸収ピーク位置は、

ラマン信号のＧ／Ｄ比やＣＮＴ薄膜の電導度と関連することを見出した。これらの実験結

果は遠赤外吸収法で測定されるＣＮＴ長さが、ＣＮＴ上の欠陥間の距離であることを示す

ものである。 

本事業によって開発したアンテナ効果によるＣＮＴ長さ評価法の有効性を確認するため、

直径のより大きな多層ＣＮＴについて同様の実験をおこなった。ここで用いたのは次の7種

類の多層ＣＮＴである。（ａ） 日機装社製多層ＣＮＴ（平均直径(dt)=33.9nm）、（ｂ）

昭和電工社製ＶＧＣＦ（dt=113.5nm）、（ｃ）昭和電工社製ＶＧＣＦ－Ｓ （dt=67.6nm）、

（ｄ）保土谷社製多層ＣＮＴ（dt=72.3nm）、（ｅ）ナノシル社製（dt=7.0nm）、（ｆ）昭

和電工社製ＶＧＣＦ－Ｘ（dt=13.4nm）、（ｇ）ＣＮａｎｏ社製多層ＣＮＴ（dt=17.9nm）。 

図2.2.1.2-10に、シリコン基板上の各種多層ＣＮＴ膜から得られたＦＩＲスペクトルを

示す。波数100cm-1近辺において２つの異なる挙動が観測された。つまり、日機装、ＶＧＣ

（ａ）     （ｂ） 

 

図 2.2.1.2-9 （ａ）超音波処理を 10分間おこなったａｒｃ－ＣＮＴ薄膜のＶ―Ｉ曲線。（ｂ）

各試料から得られた４端子抵抗値とそのＦＩＲのピーク位置との関係。 
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Ｆ、ＶＧＣＦ－Ｓ、及び保土谷製の多層ＣＮＴ（グループＡ）については、ブロードなピ

ークが観測された。 各多層ＣＮＴ試料で得られたＦＩＲピーク位置は、直線のベースラ

インを引いた後、ピークトップの周りを二次関数でフィットすることで見積もった。得ら

れたピーク位置を、図中に示した。しかしながら、このピーク構造はナノシル、ＶＧＣＦ

－Ｘ、及びＣＮａｎｏ社製多層ＣＮＴ（グループＢ）では観測されなかった。 

明らかに異なる2種類のＦＩＲスペクトルは、それぞれの多層ＣＮＴの結晶性との幾何学

的構造によって説明することができる。図2.2.1.2-11は、ここで用いた各多層ＣＮＴのＳ

ＥＭ画像である。グループＡの多層ＣＮＴ（図2.2.1.2-11（ａ）－（ｄ））は、表面にご

みが少なく、ストレートなチューブ壁と1μm以上の長さを有した棒状構造をしている。一

方、グループＢの多層ＣＮＴは、多くのよじれや欠陥に起因するチューブの曲がりや破損

がある（図2.2.1.2-11（ｅ）－（ｇ））。これらの差は、より明確に図2.2.1.2-12に示し

たＴＥＭ画像で観察することができる。 グループＡの多層ＣＮＴでは良好なグラフファ

イト壁構造が観察できるのに対し（図2.2.1.2-12（ａ）－（ｄ））、グループＢの多層Ｃ

ＮＴでは、欠陥やキンクが多く存在することに起因して結晶化度が低いことがわかる（図

2.2.1.2-12（ｅ）－（ｇ））。 

次に、各多層ＣＮＴのラマンスペクトルを図2.2.1.2-13に示す。ＧバンドおよびＤバン

ドが約1354cm-1と1583cm-1において、それぞれ観察される。Ｇ／Ｄ比は、ＣＮＴの結晶性を

評価するための最も一般的に使用されるパラメータの一つである。今回観測されたＧバン

ドとＤバンドのピーク面積の比率を、図中に示した。明らかに得られたＧ／Ｄ値は、両グ

ループ間で異なっている。グループＡの多層ＣＮＴは約7.0以上の比較的高いＧ／Ｄ比を示

している（図2.2.1.2-13（ａ）－（ｄ））。しかし、Ｂグループの多層ＣＮＴは1.0未満の

非常に小さいＧ／Ｄ比を与える。 Ｇ／Ｄ比の差は、ＳＥＭ及びＴＥＭ像から見積もった、

結晶性の印象と一致している（図2.2.1.2-11及び図2.2.1.2-12）。 
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（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 
（ｅ）     （ｆ） 

 

（ｇ）     

 

図 2.2.1.2-10 各多層ＣＮＴか

ら得られたＦＩＲスペクトル。

（ａ）日機装、（ｂ）ＶＧＣＦ、

（ｃ）ＶＧＣＦ－Ｓ、（ｄ）保土

谷、（ｅ）ナノシル、（ｆ）ＶＧ

ＣＦ－Ｘ、（ｇ）ＣＮａｎｏ。 



3-193 

 

（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

（ｅ）     （ｆ） 

 

（ｇ）     

 

1 μm

Nikkiso

1 μm

VGCF

1 μm

VGCF-S

1 μm

Hodogaya

1 μm

VGCF-X

1 μm

Nanocyl

1 μm

CNano
図 2.2.1.2-11 各多層ＣＮＴ

から得られたＳＥＭ像。（ａ） 

日機装、（ｂ）ＶＧＣＦ、（ｃ）

ＶＧＣＦ－Ｓ、（ｄ）保土谷、

（ｅ）ナノシル、（ｆ）ＶＧ

ＣＦ－Ｘ（ｇ）ＣＮａｎｏ。 
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（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

（ｅ）     （ｆ） 

 

（ｇ）     

 

Nikkiso

5 nm

VGCF

5 nm

VGCF-S

5 nm

Hodogaya

10 nm

Nanocyl

5 nm

VGCF-X

5 nm

CNano

20 nm

図 2.2.1.2-12 各多層ＣＮＴか

ら得られたＴＥＭ像。（ａ）日

機装、（ｂ）ＶＧＣＦ、（ｃ）

ＶＧＣＦ－Ｓ、（ｄ）保土谷、

（ｅ）ナノシル、（ｆ）ＶＧＣ

Ｆ－Ｘ（ｇ）ＣＮａｎｏ。 
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（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

（ｅ）     （ｆ） 

 
（ｇ）     

 

図 2.2.1.2-13 各多層ＣＮＴか

ら得られたラマンスペクトル。

（ａ）日機装、（ｂ）ＶＧＣＦ、

（ｃ）ＶＧＣＦ－Ｓ、（ｄ）保

土谷、（ｅ）ナノシル、（ｆ）

ＶＧＣＦ－Ｘ（ｇ）ＣＮａｎｏ。 
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（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

（ｅ）     （ｆ） 

 

（ｇ）     

 

図 2.2.1.2-14 ＳＥＭ観測から見

積もった各多層ＣＮＴの長さ分

布。（ａ）日機装、（ｂ）ＶＧＣ

Ｆ、（ｃ）ＶＧＣＦ－Ｓ、（ｄ）

保土谷、（ｅ）ナノシル、（ｆ）

ＶＧＣＦ－Ｘ（ｇ）ＣＮａｎｏ。 
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前述のとおり単層ＣＮＴにおいては観察されたＦＩＲピーク構造は、一次元プラズモン

共鳴モデルによって説明することができた。このモデルの重要な点は、ＦＩＲのピーク位

置は、ＣＮＴチャネル長の逆数に比例するということである。そこで、図2-2-1-2-14に示

すように、ＳＥＭ観察に基づいた多層ＣＮＴの長さ分布を測定した。そして見積もったＣ

ＮＴ長さ（Ｌ）に対して、グループＡの多層ＣＮＴのＦＩＲのピーク位置をプロットした

（図2.2.1.2-15（ａ））。小さい黒丸は、前述した単層ＣＮＴの参照データ（図2.2.1.2-4

（ａ））である。破線は、理想的な一次元チャネルを仮定した場合の理論曲線である。こ

こで、ＶＧＣＦ－多層ＣＮＴについては、

L～1μmとL～3.25μmの2箇所にデータ

をプロットした。他のグループＡの多層

ＣＮＴは比較的直線的な形状を示すの

に対し、図2.2.1.2-15（ｂ）に示すよう

に、いくつかのＶＧＣＦ－ＣＮＴは屈曲

構造を示した。L～3.25μmは、ＶＧＣＦ

－ＣＮＴの平均全長（ＬＴｏｔａｌ）であ

る。一方、L～1μmは、キンク間の直線

部の長さの平均値（Ｌｋｉｎｋ－ｋｉｎｋ）で

ある。 Ｌｋｉｎｋ－ｋｉｎｋ（ＶＧＣＦ）と

他の３つの多層ＣＮＴのデータ点がよ

く、チャネル長の逆数と相関しているこ

とがわかる（図2.2.1.2-15（ａ））。こ

れは、ＦＩＲ光がＶＧＣＦ－ＣＮＴにお

いてはキンク間の直線部分の長さと共

鳴することを意味している。観測された

ＦＩＲのピーク位置と理論的予測との

間の定量的な一致は非常によく、多層Ｃ

ＮＴのＦＩＲピーク構造は、単層ＣＮＴ

と同様に一次元プラズモン共鳴によっ

て説明可能であることを示唆している。 

（ａ） 

 

（ｂ） 

   

 

図 2.2.1.2-15 （ａ）各多層ＣＮＴにおける観測

されたＦＩＲピーク位置とＳＥＭ観測により見

積もられたＣＮＴ長さの関係。黒：日機装、赤：

ＶＧＣＦ、青：ＶＧＣＦ－Ｓ、緑：保土谷。破線

は理論曲線。（ｂ）ＶＧＣＦのＴＥＭ像。 

LTotalLkink-kink
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図2.2.1.2-14に示すように、Ｂグループの多層ＣＮＴは0.5μmの平均長さを有しており、

この長さは、Ａグループの多層ＣＮＴのほぼ半分の長さである。注目に値する重要な点は、

たくさんの欠陥有するＢグループの多層ＣＮＴからは、直流導電率を測定することができ、

実際これらの多層ＣＮＴは導電性添加材料として一般に使用されている。このため、光誘

導電流の共鳴条件は、直流導電率よりも、敏感に破たんすることがわかる。これは、ＦＩ

Ｒ強度がＣＮＴチャネルのきれいさに非常に敏感であるとする一次元プラズモンモデルと

一致している。 

本事業によって開発したＣＮＴ長さ評価法は単層ＣＮＴのみならず多層ＣＮＴにおいて

も適用可能であった。種々の長さを持つ多層ＣＮＴについて、遠赤外吸収ピーク位置とＳ

ＥＭ観測によって求めたＣＮＴ長さとを比較したところ、その関係は単層ＣＮＴのそれと

ほぼ一致していた。実際、1μmを超す長さの多層ＣＮＴについては100cm-1以下の領域にピ

ークが観測でき、本手法の適用範囲の広さを確認した。 

以上の研究結果から、遠赤外領域におけるアンテナ効果を利用することによって、単層

ＣＮＴ長さを100nm～10μmの広範囲で測定できる手法を確立した。そして本手法は多層Ｃ

ＮＴにも適用可能である。 

本開発手法はラマン分光におけるＧ／Ｄ比で品質が評価しづらいＳＧ－ＣＮＴなどに特

に有効な手法である。例えば、図2.2.1.2-16には、超音波処理を施したＳＧ－ＣＮＴから

得られたラマン及びＦＩＲ測定結果を示す。図2.2.1.2-16（ａ）のラマンスペクトルでは

約1600cm-1のＧバンドと約1350cm-1のＤバンドが明瞭に観測されている。また、図2.2.1.2-16

（ｂ）では、アンテナ効果によるブロードなＦＩＲピークが約100cm-1～1000cm-1領域に観測

されている。図中の数字は、それぞれ測定により見積もられたＧ／Ｄ比とＦＩＲのピーク

（ａ）     （ｂ） 

 

図 2.2.1.2-16 超音波処理を 3～60分間おこなったＳＧ－ＣＮＴ薄膜から測定した

（ａ）ラマン散乱スペクトルと（ｂ）ＦＩＲスペクトル。 
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位置である。一般にＣＮＴは長い時間超音波処理をすれば欠陥が導入され、どんどんと短

尺化される。この試料の場合、60分間超音波照射を境として、急激に破断強度などの特性

が劣化することがわかっている。ＣＮＴが劣化するにもかかわらず、Ｇ／Ｄ比は2.2～2.9

間をバラつき、系統的に変化していないことが図2.2.1.2-16（ａ）から見て取れる。一方

のＦＩＲのピーク位置は、3分から30分の間はあまり変化せず、60分後に約310cm-1から

420cm-1へと長波数シフトしている（図2.2.1.2-16（ｂ））。このように、Ｇ／Ｄ比と比較し

て、ＦＩＲスペクトルの方がＳＧ－ＣＮＴ劣化の様子を的確に評価していることがわかる。 

ＦＩＲ吸収ピーク位置は、試料中に含まれるアモルファスカーボンの影響をほとんど受

けない。ＣＮＴ試料にアモルファスカーボンを添加する実験をおこなったところ、ほとん

どそのピーク位置は変化しなかった。これはアモルファスカーボンの影響を大きく受ける

ラマン信号のＧ／Ｄ比を長さ評価に用いることに対する大きなメリットである。 

また、前述のとおり、直径に対する依存性が小さいことも有利である。このことは、直

径の異なるＣＮＴ間の比較がＦＩＲ測定では可能であることを意味している。一方、Ｇ／

Ｄ比をもちいた品質・長さ評価の場合、ＣＮＴのラマン散乱は共鳴現象であることから、

直径が変化すると励起されるＣＮＴの種類が異なり、単純に異なるＣＮＴ同士を比較する

ことができない。 

さらに、アンテナ効果による赤外吸収を利用した単層ＣＮＴ長さ評価法の適応範囲を広

げるため、透明導電膜などに用いられるポリマー膜中に単層ＣＮＴを分散させた試料の測

定を行った。その結果、ポリエチレンテレフタラート（ＰＥＴ）膜中のＣＮＴ試料からも、

従来のＳｉ基板上の試料とほぼ同様のＦＩＲ吸収スペクトルを得ることができた。 

 

（２）単層ＣＮＴ直径及びカイラル指数評価システム開発 

単層ＣＮＴはｖａｎ Ｈｏｖｅ特異点間で光遷移確率が共鳴的に増大するため、分光法

をもちいた評価をおこなう場合、もちいる励起光の波長によって、検出される単層ＣＮＴ

の種類が異なってくる。つまり、多種多様な単層ＣＮＴの評価のためには多種類の励起レ

ーザーを搭載した評価装置を構築することが必須となる。そこで本研究課題では、ラマン

分光法および発光分光法を組み合わせることにより、半導体単層ＣＮＴについては直径0.6

～2.0nm、金属単層ＣＮＴについては直径0.6～1.7nmの直径範囲にわたって定量測定可能な

評価システムを開発した。 
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そして、本評価システムをもちい、様々な直径分布を持つ単層ＣＮＴについて、その金

属半導体比を測定する条件を見出した。図2.2.1.2-17はＨｉＰｃｏ法およびアーク放電法

によって合成された単層ＣＮＴ（それぞれの直径が約1.0nmおよび約1.5nm）から得られた

ラマンスペクトルのＲＢＭ（呼吸モード）領域を示す。ここでは、フラロデンドロンをも

ちいて半導体ＣＮＴの割合を高めた試料と、元の試料との比較をおこなっている。ＨｉＰ

ｃｏ－ＣＮＴでは、波長514.5nmのレーザーで光励起した場合、半導体および金属ＣＮＴを

同時に観測することができる。実際、180cm-1付近で観測されるピークは、直径約1.3nmの半

導体ＣＮＴに起因するピークであり、270cm-1の付近で観測されるピークは、直径約0.9nmの

金属チューブに起因するＲＢＭピークである（図2.2.1.2-17（ａ））。半導体ＣＮＴの割

合が高い試料では、270cm-1の信号強度が相対的に小さくなっていることがわかる。ＲＢＭ

強度の比から、半導体ＣＮＴの割合が、67%から82%に上昇していると見積もることができ

た。 

一方、アーク放電法で合成された単層ＣＮＴについて、波長860nmの励起レーザーをもち

いた共鳴ラマンスペクトルを図2.2.1.2-17（ｂ）に示す。100-170cm-1の範囲で観測される

ピークは、直径約1.7nmの金属チューブに起因するＲＢＭ信号であり、170-200cm-1の領域で

観測されるピークは、直径約1.4nmの半導体チューブに起因するＲＢＭピークである。フラ

ロデンドロンで抽出した試料においては、金属ＣＮＴのＲＢＭ強度が減少していることが

わかる。強度比から半導体ＣＮＴの割合が、67%から89%に上昇したことがわかる。この89%

という値は、吸収スペクトルから見積もった値（85%）にも近かった。 

次に、吸着分子と単層ＣＮＴとの相互作用を調べるため、Ｃ６０フラーレン分子を単層Ｃ

ＮＴに内包し、主に共鳴ラマン分光による解析をおこなった。ここではアーク放電法によ

って合成された単層ＣＮＴ（平均直径約1.5nm）をもちいた。ＣＮＴ試料は界面活性剤をも

 

 

図2.2.1.2-17 フラロデンドロン（ＦＤ）によって抽出された(a)ＨｉＰｃｏ－ＣＮＴ

試料と(b)アークＣＮＴ試料から得られた共鳴ラマンスペクトルと、元の単層ＣＮＴ

試料から得られた参照スペクトル(励起波長はそれぞれ(a)514.5nm、(b)860nm) 
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ちい重水に分散させた。図2.2.1.2-18には励起エネルギーを1.50eVから1.76eVまで変化さ

せた場合の共鳴ラマンスペクトルにおけるＲＢＭ領域を示す。（ａ）は空の単層ＣＮＴ、（ｂ）

はＣ６０を内包させたＣＮＴから得られたものである。励起エネルギーが約1.6eVと1.7eVの

場合、160および170cm-1に顕著なＲＢＭピークが観測される。これらは、それぞれ直径1.3nm、

1.5nmの単層ＣＮＴに由来する信号である。Ｃ６０内包の前後でそれほどＲＢＭ信号の形状が

変化しないことがわかる。得られたラマンスペクトルを二次元等高線プロットした（図

2.2.1.2-19（ａ）、（ｂ））。実験結果をローレンツ関数により曲線フィッティングし、それ

ぞれのＲＢＭピークを同定した。その結果を図2.2.1.2-19（ｃ）、（ｄ）に示す。典型的な

いわゆる“２ｎ＋ｍ”ファミリーパターンが得られており、今回の解析が妥当であること

を示唆している。 

Ｃ６０内包の効果を調べるため、各カイラル指数（ｎ，ｍ）におけるＲＢＭ振動数変化お

よび光学的遷移エネルギー変化に注目した。振動数変化をＣＮＴ直径でプロットした結果

を図2.2.1.2-20に示す。黒丸は半導体性ＣＮＴ、赤丸は金属性ＣＮＴから得られた結果で

ある。半導体ＣＮＴの場合、直径約1.3nm以下では振動数変化（Δω）が正となっている。

これは内包Ｃ６０とＣＮＴとの距離が近く、分子間相互作用の反発項が主に働いているため

である。直径が大きくなると引力項が主要成分となり、Δωは負の値になり、1.41nm付近

で極小になる。この直径はＣ６０とＣＮＴ間が0.35nmであることに相当し、グラファイトの

（ａ）     （ｂ） 

 
図2.2.1.2-18（ａ）空の単層ＣＮＴ、（ｂ）Ｃ６０を内包させた単層ＣＮＴから得られ

た共鳴ラマンスペクトル（ＲＢＭ領域）。 
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面間距離に近い（0.335nm）。その後、Ｃ６０―ＣＮＴ間距離が広がっていくにつれて、相互

作用は弱くなり、ゼロへと漸近している。 

 

 

直径の大きな領域で観測されている金属ＣＮＴの負の振動数変化（Δω＜０）も同じメ

カニズムで解釈することができる。つまり、この直径領域においてはＣ６０とＣＮＴ間に働

く分子間力は主に引力的であり、結果的に振動数が低くなる。注目すべきは、同じ直径領

域であれば金属ＣＮＴのΔωは、半導体ＣＮＴのほぼ半分の値であることだ。単純に解釈

すれば、Ｃ６０と金属性ＣＮＴとの相互作用は、Ｃ６０と半導体ＣＮＴのそれに比べて小さい

ということを意味する。 

（ａ）     （ｂ） 

 

（ｃ）     （ｄ） 

 

 

図 2.2.1.2-19 （ａ）元のＣＮＴおよび（ｂ）Ｃ６０内包ＣＮＴより得られたＲＢＭ領域

の二次元等高線プロット。（ｃ）、（ｄ）曲線を解析して得られた各ピーク位置と同定さ

れたカイラル指数。 
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次に、Ｃ６０内包前後でのＣＮＴの光学遷移エネルギーの変化（ΔＥ）について考察する。

図2.2.1.2-21（ａ）において、白丸および赤点で示しているのが、それぞれ半導体ＣＮＴ

と金属ＣＮＴについての結果である。直径が小さい領域（約1.35nm以下）でΔＥが負にな

っている。これはＣ６０が内包されたことによってＣＮＴが内側から押され、格子にひずみ

が生じたものと解釈できる。したがって、直径が大きくなるとＣ６０とＣＮＴの距離が大き

 
 

図 2.2.1.2-20 Ｃ６０を内包することによるＲＢＭ振動数変化（Δω）のＣＮＴ直径依

存性。黒丸が半導体ＣＮＴ、赤丸が金属ＣＮＴ。 

 

（ａ）     （ｂ） 

 
 

図 2.2.1.2-21 （ａ）Ｃ６０内包前後でのＣＮＴの光学遷移エネルギーの変化（ΔＥ）の

ＣＮＴ直径依存性。黒丸が半導体ＣＮＴ、赤点が金属ＣＮＴ。（ｂ）ΔＥから見積もら

れた各ＣＮＴにかかった動径方向へのひずみ（σ）。黒点が半導体ＣＮＴ、赤点が金属

ＣＮＴ。 

1.25 1.30 1.35 1.40 1.45 1.50 1.55 1.60 1.65
-8

-4

0

4

8

(15, 9)
(16, 7)(17, 5)

(18, 3)

(15, 6)
(16, 4)

(17, 2)
(18, 0) (17, 3)

(18, 1)
(13, 8)

(14, 6)
(15, 4)

(16, 2)
(17, 0)

(13, 5)

(14, 3)

Δωof semiconducting tubes
Δωof metallic tubes 

Δ
ω

(c
m

-1
)

diameter (nm)

 



3-204 

 

くなり、1.35nm付近でゼロとなる。その後、引力的な分子間力が働き、今度はＣＮＴが内

側に引っ張られるため、ΔＥは正となる。さらに分子間距離が開いていくと引力相互作用

も弱くなり、ゼロへと漸近していく。 

今回測定したＣＮＴにかかるひずみ（σ）はΔＥの値から次式によって見積もることが

できる。 

 

ΔＥ ＝ -3.6×ｔ×σ×ｃｏｓ3θ   （３） 

 

ここで、ｔはホッピングパラメータ、θはカイラル角である。各ＣＮＴについて計算され

たσをＣＮＴ直径でプロットした結果を図2.2.1.2-21（ｂ）に示す。黒点が半導体ＣＮＴ、

赤点が金属ＣＮＴである。このσの直径依存性もＣ６０とＣＮＴ間に働く分子間相互作用に

よって説明することができる。注目すべきは、Ｃ６０を内包することによるＲＢＭ振動数変

化（Δω）（図2.2.1.2-20）と同様に、Ｃ６０と金属性ＣＮＴの相互作用の方が、半導体ＣＮ

Ｔとのそれよりも小さいということである。 

以上の結果より、ラマン散乱などの分光法によって単層ＣＮＴに吸着した分子を検出で

きることを示した。そして、Ｃ６０フラーレンとＣＮＴとの分子間相互作用は、金属性単層

ＣＮＴよりも半導体性単層ＣＮＴの方が大きいことを明らかにした。 

さらに、単層ＣＮＴの中空に分散溶液である水が内包された場合、内包されない場合に

比べて単層ＣＮＴの発光エネルギーが低エネルギー側にシフトすることを見出した。図

2.2.1.2-22には、空気中で酸化処理を施した単層ＣＮＴから得られた二次元発光（ＰＬ）

マップを示す。黒丸で示しているの

は酸化処理前の元の単層ＣＮＴの

ＰＬピーク位置である。矢印で示し

ているように、どのカイラル指数の

単層ＣＮＴについても酸化処理後

にはＰＬピーク位置が励起、発光波

長共に長波長シフトしていること

がわかる。この長波長シフトは、単

層ＣＮＴが溶媒である重水を内包

することによる環境効果として理

解することができる。つまり、酸化

処理によってＣＮＴに空孔が生じ、

溶媒である重水がＣＮＴの内部に

入り込んだと解釈できる。実際、Ｃ

６０フラーレンをこの単層ＣＮＴに

内包させることが可能であった。 

 

 

図 2.2.1.2-22 空気中で酸化処理を施した単層ＣＮ

Ｔから得られた２次元発光（ＰＬ）マップ 
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この手法によって単層ＣＮＴの空孔の有無を簡単に判断できる。例えば、図2.2.1.2-23

に示したのは市販されているＣｏＭｏＣＡＴ単層ＣＮＴの分散水溶液から得られた二次元

ＰＬマップである。図中の白丸は、従来報告されている単層ＣＮＴの発光ピーク位置であ

る。これをみると、この試料中のカイラル指数（６，５）のＣＮＴにおいて、ＰＬピーク

位置が長波長側にずれていることがわかる。つまりこのＣＮＴ試料には購入時点でたくさ

んの空孔が存在していることが示唆される。 

 

（３）複合材中の単層ＣＮＴ評価法の開発 

複合材を作製する上で、基礎物性に優れたＣＮＴの特性を損なわずに最大限に引き出す

ためには、ＣＮＴ1本1本の品質、溶液中のＣＮＴ分散状態、複合部材中の分散状態という3

点を適切に評価し、複合材の物性値とそれら評価結果との相関関係を明らかにする必要が

ある。本事業においては、ＣＮＴ1本1本の品質を評価する手法として、アンテナ効果によ

るＦＩＲスペクトルを利用したＣＮＴ長さ・品質評価法を開発した。そこでさらに、分散

液および複合材料中のＣＮＴ分散体評価法についての検討をおこなった。 

ＭＩＢＫおよび水を溶媒としてもちいた単層ＣＮＴ分散液の評価を、ディスク式遠心沈

降法によりおこなった。分散方法によりＣＮＴ分散体のサイズ分布が異なることが分かっ

た。それらの分散液をもちいて複合材を作製した場合、良好な物性値を得るには、分散液

中に0.1～1μm程度の凝集体を均一に形成させることが重要であることが分かった。  

 

図2.2.1.2-23 ＣｏＭｏＣＡＴ単層ＣＮＴの分散水溶液から得られた二次元ＰＬマップ。 
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３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）実施計画に示す最終目標に対する達成度 

単層ＣＮＴの精密計測評価技術として、直径及びカイラル指数評価技術に加え、長さ

分布を広範囲（100nm-10μm）にわたって、迅速に評価する手法、更には、単層ＣＮＴ

中に含まれる吸着分子、原子空孔、転位および不純物を検出する技術を開発する。 

：遠赤外領域におけるアンテナ効果を利用することによって、単層ＣＮＴ長さを 100nm

～10μmの広範囲で測定できる手法を確立した。さらには、発光およびラマン分光法に

よって単層ＣＮＴとフラーレンなどの吸着分子・不純物との相互作用を検出する手法、

単層ＣＮＴの発光ピーク位置によって、ＣＮＴ壁中の空孔を効率的に計測できる手法

を開発した。 

：達成 

 

（まとめ） 

（１）遠赤外領域におけるアンテナ効果を利用することによって、単層ＣＮＴ長さおよび

品質を 100nm～10μmの広範囲で簡便に測定できる手法を確立した。 

（２） 様々な直径分布をもつ単層ＣＮＴに対応可能な直径・カイラル指数測定システムや、

金属・半導体特性評価法を開発し、単層ＣＮＴとフラーレンなどの吸着分子・不純物との

相互作用を検出する手法およびＣＮＴ壁中の空孔を効率的に計測できる手法を確立した。 

 

（今後の展開） 

本事業で確立した遠赤外吸収による単層ＣＮＴ長さ・品質評価法に加え、後継プロジェク

トである「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト／②ナノ炭素材料の応

用基盤技術開発」において、分散液中および複合材中のＣＮＴ分散体評価法の開発・改良

をおこない、ＣＮＴ複合材料の総合的な評価法を確立する。それらの技術をもちいて、用

途開発企業の作製したＣＮＴ製品の評価及び診断をおこない、これまでブラックボックス

であった各工程でのＣＮＴの状態と最終製品の特性とを関連付けることで、各ＣＮＴの特

性に応じた応用開発に対する支援をおこなう。 

  



3-207 

 

２．２．１．３「炭酸ガスレーザー蒸発法を用いたＣＮＴ形状制御基盤技術開

発」 

１）研究開発成果の概要 

（１）単層ＣＮＴの直径・半値幅制御とＧ／Ｄ比向上の検討 

（２）量産化技術検討 

（３）透明導電性材料評価 

 

２）研究開発成果 

（１）単層ＣＮＴの直径・半値幅制御とＧ／Ｄ比向上の検討 

単層ＣＮＴの製造に使用する装置の概要を図 2.2.1.3-1 に示す。本装置の特徴は、炭酸

ガスレーザー蒸発法を用いるが電気炉を使用しないことにある。この点はスーパーグロー

ス法やｅＤＩＰＳ法などのＣＶＤ法と比べて、製造コストの点で優位な点であろう。真空

に耐えられる製造チャンバーの中心に、触媒金属を含有したターゲット（本プロジェクト

ではＦｅ触媒とＮｉＴｂ触媒をそれぞれ用いた）を設置する。そこに炭酸ガスレーザー（波

長：10.6μm）光を照射し、単層ＣＮＴの製造を実施する。 

その結果、図 2.2.1.3-2 に示すように、いずれの触媒金属種の場合においても、単層Ｃ

ＮＴが製造可能であることを確認した。また、得られたＴＥＭ像からそれぞれのＣＮＴ直

径を測定し、図 2.2.1.3-3 のヒストグラムを作成した。さらに、得られたヒストグラムか

ら、ガウス関数フィッティングを使い平均直径と半値幅を測定したところ、平均直径と半

値幅はそれぞれＦｅ触媒の場合は 2.0nmと 0.6nm、ＮｉＴｂ触媒では 1.8nmと 0.2nmであっ

炭酸ガス 

レーザ 

ガ

ス

ボ

ン

 

MFC 

ZnSe製ウィンドウ 

ターゲット 

圧力計 

圧力調整弁 

真空 

ポンプ 

製造チャンバー 

図 2.2.1.3-1 炭酸ガスレーザー蒸発法を用いた単層ＣＮＴ製造装置の概要。 
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た。既知の単層ＣＮＴの中では平均直径が太いのが特徴であり、さらにスーパーグロース

法やｅＤＩＰＳ法などのＣＶＤ法で合成された単層ＣＮＴと比べて直径分布の半値幅が極

めて狭いという優位性を見出した。次に、これら単層ＣＮＴの結晶性を評価するためにラ

マン散乱測定を実施し、その結果を図 2.2.1.3-4 に示す。結晶性の指標としてＧ／Ｄ比を

用いたところ、Ｆｅ触媒とＮｉＴｂ触媒のそれぞれで製造した単層ＣＮＴのＧ／Ｄ比はそ

れぞれ最高で 130と 90 であった。ただし、このＧ／Ｄ比のＤ値には非晶質炭素成分も含み、

かつ得られたスペクトルから分離することは困難であるが、本来のＧ／Ｄ比は 130 以上で

あると考えられる。 

 

図 2.2.1.3-2 Ｆｅ触媒とＮｉＴｂ触媒含有ターゲットで製造した単層

ＣＮＴのＴＥＭ像。 
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（２）量産化技術検討 

 

 

単層ＣＮＴの量産化を検討するにあたり、連続運転の長時間化や休止時間の短縮化、単

層ＣＮＴの回収方法などがキーポイントとなる。そこで、冷却機構（長時間運転のため）

図 2.2.1.3-5 単層ＣＮＴの量産化技術検討

用装置の全体像。 

(a) 

(b) 

(c) 

図 2.2.1.3-6 量産化技術検討用装置で製造し

た単層ＣＮＴの (a) 写真と (b)ＴＥＭ像、 

(c) ＳＥＭ像。 

図 2.2.1.3-3 (a) Ｆｅ触媒と(b) ＮｉＴｂ触

媒含有ターゲットを使用し、異なる圧力で製

造した単層ＣＮＴの直径ヒストグラム。 

図 2.2.1.3-4 (a) Ｆｅ触媒と(b) ＮｉＴ

ｂ触媒含有ターゲットでそれぞれ製造し

た単層ＣＮＴの代表的なラマンスペクト

ル。 

 

(a) 

(b) 

G/D：130 

G/D：90 

(a) (b) 
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を持ち、コンパクトで製造室と回収室が分離した構造（ターゲット交換時間やサンプル回

収時間を短縮するため）で電気炉を使用しない装置を製作し、量産化装置のための情報収

集を実施した。今回製作した量産化技術検討用装置を図 2.2.1.3-5 に示す。従来装置では

運転時間と回収時間はそれぞれ最大 1分と最短 10分程度であったが、量産化技術検討用装

置ではそれぞれ最大 10分と最短 2分であった。また、ターゲット交換時間はターゲットホ

ルダーの構造を変更していないために、顕著な差は確認できなかった。量産化技術検討用

装置で製造したサンプルの写真とＴＥＭ像、ＳＥＭ像を図 2.2.1.3-6 にそれぞれ示す。量

産化技術検討用装置でも従来装置同様に単層ＣＮＴの製造が可能であり、従来装置よりも

多量のサンプルを製造できることを確認した。 

 

（３）透明導電性材料評価 

量産化技術検討用装置で製造した単層ＣＮＴの透明導電性材料評価は、東レ㈱において

実施した。当初、この評価のためには産総研 岡崎グループにおいて試料中に含まれている

金属触媒などを除去した試料を東レ㈱へ送付する予定であったが、金属触媒除去条件探索

の時間を確保することが困難であったため、未処理単層ＣＮＴを送付した。東レ㈱におい

て透明導電性材料評価を実施したところ、シート抵抗値は透過率 88.5%において 3x104Ω/

γであった （図 2.2.1.3-7）。また、ＳＥＭ観察から、シート表面には図 2.2.1.3-8に示す

ように単層ＣＮＴ以外に微粒子状成分が多く存在し、分散されないバンドル状単層ＣＮＴ

も確認できることから、粒子状成分の除去と分散性向上により透明導電性フィルムの性能

向上が期待できる。また、図 2.2.1.3-8から、長さ 10μm以上の単層ＣＮＴも確認できるこ

とから、単層ＣＮＴフィルム生成の問題点の一つであった長い単層ＣＮＴ作製には、本法

で解決できる可能性を示唆している。 

 

 

図 2.2.1.3-7 未処理単層ＣＮＴのシート抵抗測

 

図 2.2.1.3-8 シート抵抗測定に使用した

膜表面のＳＥＭ像。 
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３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１） 基本計画に示す最終目標に対する達成度 

ア． 既存のＣＶＤ法（スーパーグロース法やｅＤＩＰＳ法など）に対する優位性を明

らかにする。 

：電気炉による昇温を必要としない炭酸ガスレーザー蒸発法により、直径：2.0nm、半

値幅：0.2nm、Ｇ／Ｄ比：130の特徴を持つ単層ＣＮＴの製造条件を確立した。 

：達成度 100% 

イ． 市場評価に耐えうる応用例を少なくとも 1件開発する。 

：炭酸ガスレーザー蒸発法で合成した単層ＣＮＴを東レ㈱に試料提供して透明導電膜

としての評価を行い、粒子状成分の除去と分散性向上により透明導電性フィルムの性

能向上が期待できるという結果が得られた。 

：達成度 100% 

 

 

（まとめ） 

（１） 炭酸ガスレーザー蒸発法により、直径：1.8nm（半値幅：0.2nm）や直径：2.0nm

（半値幅：0.6nm）、Ｇ／Ｄ比：130 の特徴を持つ単層ＣＮＴの製造条件を確立

した。 

（２） 電気炉を使用しないコンパクトな量産化装置を製作した。 

（３） 東レ㈱社にて透明導電膜の測定を実施した。 

 

（今度の展開） 

本事業で確立した炭酸ガスレーザー蒸発法を用いた単層ＣＮＴの製造条件を改良し、Ｇ

／Ｄ比 300 以上の高結晶性の単層ＣＮＴの製造を目指す。また、透明導電性材料の性能を

低下させる原因の一つである粒子状成分の製造段階での低減を目指す。これらの改良に注

力し、既存の透明導電性材料の代替材料候補になれる単層ＣＮＴの製造を目指す。 
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２．２．１．４「スーパーグロース法ＣＮＴの形状制御と形状評価技術開発」 

 

２．２．１．４．１「スーパーグロース法による単層ＣＮＴ形状制御合成基盤

技術開発」 

 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）単層ＣＮＴフォレストの直径を広範囲（1.3～3nm）かつ高精度（0.1nm間隔）で制御

する合成技術の開発 

（２）単層ＣＮＴフォレストの長さ（高さ）を 10μm～5mmで制御する合成技術の開発 

（３）比表面積 2000m2/g以上を有する単層ＣＮＴフォレストの開発 

（４）金属触媒含有率が 200ppm 未満の高純度単層ＣＮＴフォレストの開発 

（５）単層ＣＮＴフォレストの配向性をほぼ無配向（配向係数：0.0）からほぼ完全配向（配

向係数：0.85）までの広範囲で制御する合成技術の開発（配向係数：0 ＝ 無配向、配向係

数：1 ＝ 完全配向） 

（６）単層ＣＮＴフォレストの密度を広範囲（0.001～0.1g/cm3）で制御する合成技術の開

発 

（７）単層ＣＮＴ結晶性を改善する合成技術の開発 

（８）合成における高結晶性および収率の限界を発見 

（９）単層ＣＮＴの合成条件広範囲検索装置の開発 

（１０） 後工程処理技術の開発 

（１１） 連続合成技術（低コスト大量合成技術）の開発 

 

２）研究開発成果  

（１）単層ＣＮＴフォレスト内の単層ＣＮＴの直径を広範囲（1.3～3nm）かつ高精度（0.1nm

間隔）で制御する技術の開発 

単層ＣＮＴの工業的応用の促進のための単層ＣＮＴフォレストの特性を向上させる方法

として、単層ＣＮＴフォレストの構造（高さ、密度等）を制御する合成法の開発を開始し

た。アルゴンプラズマ成膜装置（ＡＰＤ）を使用することで単層ＣＮＴフォレストの直径

制御を達成した。具体的にこの方法は、スパッタ装置による薄膜触媒では実現不可能であ

る、触媒微粒子のサイズと密度の独立制御を可能にするだけでなく、ＡＰＤと触媒組成の

調整を組み合わせることで、より広範囲（1.3～3nm）かつ高精度（0.1nm間隔）での単層Ｃ

ＮＴ直径制御を実現した。この合成技術による直径制御範囲は、単層ＣＮＴフォレストの

合成だけでなく、あらゆる合成方法の中で最も広いが、収率（高さ）は直径に直接関係す

るため、例えば直径が減少すると、収率も非線形的に減少するなど、合成における限界も

同時に明らかにした。  
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図 2.2.1.4.1-1（左）直径制御範囲を示す光学的吸収スペクトル； 

（右）単層ＣＮＴフォレストの収率（高さ）と直径の関係 

  

（２）単層ＣＮＴフォレストの長さ（高さ）を 10μm～5mmの範囲で制御する合成技術の開

発 

ガス流通シュミレーション、ガス流注入部の改良、合成条件の最適化を行うことにより

単層ＣＮＴの長さ（高さ）の制御範囲を広げることに成功した。具体的には、ガスの均一

な供給はＣＮＴフォレストの均一な成長に不可欠であることを考慮し、ガス流通シュミレ

ーションに基づいてガスが基板上に均一に供給されるように合成装置のガス導入部を設計

した。また、ＣＮＴの長さ範囲の拡大と再現性向上のために合成条件を最適化して、他の

ＣＮＴフォレスト構造（直径、密度等）を維持しながら合成速度を制御することに成功し

た。 

 

（３）比表面積 2000m2/g超の単層ＣＮＴフォレストの開発 

 単層ＣＮＴの比表面積は、単層ＣＮＴを開口させる後処理を施すことで 2000m2/g以上に

増加した。単層ＣＮＴフォレストの理想的な比表面積は 1315m2/gであるため、比表面積

2000m2/gの実現は、理想値の 150%を達成したことを意味する。 

 

（４）金属触媒含有率が 200ppm 未満の高純度単層ＣＮＴフォレストの開発 

 合成条件を最適化することで、単層ＣＮＴフォレストの金属触媒含有率は、蛍光Ｘ線評

価より 200ppm未満になることを明らかにした。 

 

（５）単層ＣＮＴフォレストの配向性をほぼ無配向（配向係数：0.0）からほぼ完全配向（配

向係数：0.85）までの広範囲で制御する技術の開発（配向係数：0 ＝ 無配向、配向係数：
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1 ＝ 完全配向） 

 ＣＮＴフォレストの配向性を、ほぼ無配向（配向係数：0.0）からほぼ完全配向（配向係

数：0.85）までの広範囲、かつ配向係数 0.1 間隔の精度で制御することに成功した（ヘル

マンズ配向係数：1 ＝ 完全配向、0 ＝ 無配向）。また、配向性と活性触媒粒子の密度との

（密接な）関係が配向性の制御パラメータであることも明らかにした。具体的には、活性

触媒粒子の密度の増加に伴いＣＮＴ間の平均間隔が減少するため、基板からの垂直配向性

が増加した。従って、ＣＮＴ（活性触媒粒子）の密度で配向性は決定することから、密度

制御によって配向性の高精度制御を達成し、ＣＮＴフォレストの配向性を制御する一般的

な合成技術を開発した。私達の研究から配向性制御に対する限界範囲を明らかにした。完

全ランダム配向のＣＮＴフォレスト（ＨＯＦ：０）では、ＣＮＴ成長方向が垂直でないた

め、ＣＮＴフォレスト高さは減少した。さらに、配向性と密度の基本的な関係から、ＣＮ

Ｔフォレストの完全配向（ＨＯＦ：１）は根本的に不可能であることを示した。 

 

（６）単層ＣＮＴフォレストの密度を広範囲（0.001～0.1g/cm3）で制御する技術の開発 

 触媒形成工程およびＣＮＴフォレスト成長中の合成条件の組み合わせにより、活性触媒

の密度を調整することで、ＣＮＴフォレストの密度を~1～100mg/cm3（0.001～0.1g/cm3）の

範囲で制御することに成功した。フォレストの密度（触媒密度）を増加させるために、触

媒粒子形成工程中の全ガス流量は、既存の研究の中で最も広い制御範囲（~1～100mg/cm3）

を示した。フォレストの密度を減少させるには、Ｆｅ蒸着後の反応性イオンエッチングに

よる触媒の前処理が有効であり、この処理でＣＮＴ構造も大きく変化しないことも判明し

た。 

 

（７）単層ＣＮＴ結晶性を改善する合成技術の開発（ラマンＧ／Ｄ比で 10倍） 

 単層ＣＮＴフォレストの結晶性の向上は、ラマン測定によるＧ／Ｄ比が 10倍増加（Ｇ／

Ｄ値 7 から 70）したことで確認した。単層ＣＮＴの結晶性を向上させるため、３つの合成

条件（触媒賦活剤の濃度、成長温度（700～900℃）、炭素源供給濃度（0.1～10%））を系統

的に調整することで合成条件を最適化し、その結果ＣＮＴの結晶性を判断するラマン測定

のＧ／Ｄ比は標準値の 7前後から 70前後に増加した。さらに、より高い合成温度（＞850℃）、

低い炭素源供給濃度（0.5%）で結晶性はさらに向上することも明らかにした。 

 

（８）合成における高結晶性および収率の限界の発見 

 結晶性を向上させる最適合成条件（低い炭素源供給濃度（0.5%）で高い合成温度（約 850℃））

は、高収率のための最適合成条件（高い炭素源供給濃度（10%）と中程度の温度（約 750℃））

と一致しないことを認めた。具体的には、高結晶性を目指して合成条件を最適化した場合

のＧ／Ｄ比は約 70 で、収率（長さ）は約 10μmであったが、高収率を目指して合成条件を

最適化した場合のＧ／Ｄ比は 10 未満で、収率（長さ）は約 1000μmであった。これらの結
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果をさらに精査したところ、炭素源（アセチレン、１，３－ブタジエン）および水に代わ

る触媒賦活剤（ＣＯ２）に関係なく、結晶性を向上させるためには高い温度で低い炭素源供

給濃度における合成が、それに対して収率の向上には低い温度と高い炭素源供給濃度にお

ける合成がそれぞれ望ましいことが明らかになった。さらに、触媒賦活剤と炭素源の適切

な組み合わせと、収率と結晶性の両方の最適成長温度が一致する可能性があることも示唆

されたが、合成環境に関わらず高収率と高結晶性の単層ＣＮＴの合成は同時に達成するこ

とは困難であることも明確にした。 

 また、様々な合成温度、触媒賦活剤濃度（Ｈ２Ｏ、ＣＯ２）、および炭素源（エチレン、ア

セチレン、１，３－ブタジエン）を変化させて合成したすべての単層ＣＮＴにおける収率

と結晶性をプロットした図（ＣＶＤアシュビー・プロット）を作成し、これら２つの関連

性を明らかにした。このような図は、一般的に材料またはデバイスの性能を表す目的で使

用する。例えば、エネルギーデバイスの分野で有名なラゴーン・プロットの場合は、エネ

ルギー密度と電力密度をプロットする。ＣＶＤアシュビー・プロットは、高収率と高結晶

性の相互排他性を明確にした。すなわち、最高／最低のＧ／Ｄ比は最短／最長のフォレス

トに対応し、収率が増加した場合のＧ／Ｄ比は約 7 に次第に収束する。この結果は、それ

ぞれの特性に合わせて合成条件を調整できることを示唆しているが、このＣＶＤ法では、

複数の特性を同時に調整することは本質的に不可能であると考えている。この逆相関関係

は、①ＣＮＴの成長率が高い場合、炭素原子は完全にグラフェン格子に取り込まれない、

②合成プロセス中のＣＮＴ－触媒界面において、隣接するＣＮＴとの接触に起因する応力

を緩和できないという２つの基本的なメカニズムに起因すると解釈できる。多層ＣＮＴの

結晶性が単層ＣＮＴよりも低いという傾向はこれらの解釈で説明できる。また、本報告の

実験結果は、すべて合成時間が 10分である。一般的に、成長時間が増加した場合、合成環

境中への炭素曝露量が増加して炭素不純物が増加するため、フォレストの高さを増加させ

る手法として必ずしも賢明ではないが、Ｇ／Ｄ比を 50 に維持しながら合成時間を 25 分お

よび 40 分に延長した場合、収率がそれぞれ約 200μmと約 370μmに増加することを明らか

にした。 

 

（９）単層ＣＮＴの合成条件広範囲検索装置の開発 

 様々な合成条件の検索時間を短縮するため、基礎研究とプロセス最適化の観点から単層

ＣＮＴフォレスト合成条件を高速、系統的、かつ総合的に調査できる全自動式の合成条件

広範囲探索装置を設計した。この装置は、従来のＣＶＤ合成と類似した操作機構や合成条

件を使用するため、広範囲の合成条件（総ガス流量、炭素源と触媒賦活剤濃度、合成温度

等）を高速でスクリーニングすることができる。従来の合成実験とは異なり、触媒特性と

合成温度を固定して、炭素源と触媒賦活剤（水蒸気）の濃度について 100 通りの単層ＣＮ

Ｔフォレストを単一基板表面に合成した。他の組み合わせ合成装置では基板表面の状態（触

媒等）が変動するが、この装置は単一基板表面の 100 箇所にそれぞれ異なるガス流通を組
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み合わせることを目的としている。この装置を作製するために、ガス流通シミュレーショ

ンによって基板上のガスの混合、ガスの分布、非乱流ガス流を確認し、ガス導入部（シャ

ワー）を設計した。シャワーはガス種別に３つのノズルで構成されており、1個のノズルは、

ガスがすべてのガス排出部に均一に供給されるように、残り 2 個のノズルはガスを一方の

軸方向で均一に供給しながら、他方の軸方向において徐々に供給量を変動させるように設

計した。 

 

図 2.2.1.4.1-2  広範囲合成条件探索装置における基板表面上のガス流通分布の概略図 

 

 

図 2.2.1.4.1-3  炭素源（赤）および触媒賦活剤（青）のガス流通分布シミュレーション 
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図 2.2.1.4.1-4  トリプルシャワーシステムの概略図（挿入写真：ノズル 3 個のうちの 1 個） 

 

（１０）後工程処理技術の開発 

単層ＣＮＴフォレストの形状を制御（結晶性の向上など）し、熱、電気特性を向上させ

る単層ＣＮＴに対する後工程処理技術を開発した。ＳＧ単層ＣＮＴを高温加熱処理するこ

とでＣＮＴ形状（結晶性、層数、直径）が変化し、その形状変化に伴い電気、熱特性がそ

れぞれ約 5 倍向上した。ただし、処理後試料には単層から多層ＣＮＴへの構造変化が見ら

れ、これに伴い分散性の低下も観測された。そこで、ＣＮＴに加熱しながら通電処理する

「加熱通電処理技術」を新たに確立した。ＳＧ単層ＣＮＴに対して加熱通電処理した結果、

処理前と比較して、電気特性は 5 倍（53S/cm）、熱特性は最終目標を達成する 5.2 倍以上

（28mm2/s以上）向上し、高温加熱処理と同等の、熱と電気特性ともに高い向上を示した。

さらに、加熱通電処理したＣＮＴの層数は処理前後で変化せず、分散性も処理後に向上す

るため、樹脂、ゴムや金属複合材料などの用途への応用に適していることも示唆された。 

 

（１１）連続合成技術（低コスト大量合成技術）の開発 

単層ＣＮＴの低コスト大量合成技術の開発では、スーパーグロース法による単層ＣＮＴ

の収量が向上する低コスト連続合成技術の確立を目指して、微粒子基材（ビーズ）を用い

た合成技術を開発した。この合成技術を用いることで最終達成目標であった平面基板の 10

倍（18mg/cm2）以上のＣＮＴ収量を達成した。また、ビーズ基材上に合成したＣＮＴを用い

て作製したＣＮＴ－フッ素ゴム複合材料の品質・特性（分散性・熱特性・電気特性・強度）

は、ＳＧ－ＣＮＴ実証プラントで合成したＣＮＴと同等であった。 
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３）成果のまとめと今後の展開  

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

ア．単層ＣＮＴ後工程プロセスを開発し、処理前と比較して 5 倍以上の電気・熱特性

の向上を実現する。 

：単層ＣＮＴフォレストの電気と熱特性を 5倍以上に向上させた。 

：達成 

イ．低コスト量産技術：微粒子基板を用いて、平面基板の 5倍以上の収量(面積当たり）

のＣＮＴが待られる合成技術を開発する。 

：微粒子基板を用いて、10倍以上のＣＮＴ収量を達成した。 

    ：達成 

 

（まとめ） 

 単層ＣＮＴフォレスト合成において、スーパーグロース法に基づく広範囲の構造制御技

術を開発し、すべての最終目標を達成した。 

 

（今後の展開） 

 開発した構造制御技術ならびに低コスト大量合成技術開発は、「低炭素社会を実現するナ

ノ炭素材料実用化プロジェクト」において、助成事業（日本ゼオン株式会社）の基盤技術

として使われる見込みである。 
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２．２．１．４．２「単層ＣＮＴフォレストの特性と単層ＣＮＴの形状の関係

評価技術」 

 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）単層ＣＮＴフォレストにおける導電率の標準的な評価技術の開発 

（２）単層ＣＮＴフォレストにおける熱拡散率の標準的な評価技術の開発 

（３）単層ＣＮＴフォレストにおける接着特性の標準的な評価技術の開発 

（４）単層ＣＮＴフォレストにおける粘弾性の標準的な評価技術の開発 

（５）単層ＣＮＴフォレストにおける分散性の標準的な評価技術の開発 

（６）バッキーペーパーの標準的な作製技術の開発 

（７）バッキーペーパーにおける熱拡散率の標準的な評価技術の開発 

（８）バッキーペーパーにおける力学強度の標準的な評価技術の開発 

（９）密度制御により粘弾性制御が可能な温度不変の粘弾性ＣＮＴ材料の開発 

（１０）単層ＣＮＴ形状と特性の関連性の解明 

（１１）高熱伝導率の向上に必要な単層ＣＮＴ構造を解明 

（１２）力学強度の向上に必要な単層ＣＮＴ構造を解明 

 

２）研究開発成果 

（１）単層ＣＮＴフォレストにおける導電率の標準的な評価技術の開発 

 シリコン基板上に四端子プローブを作製し、簡便かつ非破壊の単層ＣＮＴフォレストの

配向方向における導電率の評価技術を開発した。ＣＮＴ固有の特性を解明するにはそれぞ

れの単層ＣＮＴについて測定することが理想的であるが、そのような実験は長時間を要し、

測定中にチューブを破損する恐れがある。それに対して開発した評価方法では、単に四端

子プローブをフォレストの側面に接触するだけであり、接触時にフォレストのサイズを固

定し、圧縮力（歪み）を約 20%に固定することにより、電気抵抗とシート抵抗を簡単に測定

できる。この測定方法を用いて、単層ＣＮＴフォレスト間の固有導電率を比較した。 

 

図 2.2.1.4.2-1 四端子プローブの概略図 
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（２）単層ＣＮＴフォレストにおける熱拡散率の標準的な評価技術の開発 

 フラッシュ法による単層ＣＮＴフォレストの熱伝導性評価技術を開発した。この方法で

はキセノンランプからのパルス入力が単層ＣＮＴフォレストに照射されて吸収され、それ

により放射された赤外線応答を反対側の末端に設置した赤外線検出器で測定する。この方

法を簡便、高信頼性の評価技術として用いるために、合成した単層ＣＮＴを剥離せずにシ

リコン基板に接着したまま上下逆にして測定ステージに設置した。シリコンは赤外域では

透明であることから赤外線信号はロスなく検出器まで到達するため、上下逆のサンプルと

分離した単層ＣＮＴフォレストとの測定値の有意差は認められなかった。また、この簡便

な測定法により、低密度の単層ＣＮＴフォレストの取り扱いや測定前のフォレスト構造の

破損などの問題を解決した。しかし、低密度フォレストではキセノンパルス照射中に温度

が上昇し、フォノン散乱が起きて、熱拡散率の測定値が減少するため、約 300μmより低い

（短い）フォレストは正確に測定できないことも判明した。 
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図 2.2.1.4.2-2（上）単層ＣＮＴフォレストの熱特性評価の概略図 

      （下）再現可能かつ測定可能な熱拡散率の高さ範囲 
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（３）単層ＣＮＴフォレストにおける接着特性の標準的な評価技術の開発 

 単層ＣＮＴフォレストの乾燥接着特性を定量的に測定する評価技術を確立した。単層Ｃ

ＮＴの高比表面積と強いファンデルワールス力のために、のりなどの感圧接着剤を、液体

を使わずにＣＮＴに置き換えることができる。引張試験機を用いたせん断方向や通常方向

に対する接着特性を測定する評価基準を確立した。さらに、接着性の評価技術を標準化す

るため、圧縮力・歪み挙動を基に任意の高さのサンプルを測定する評価手法も確立した。 

 

 

図 2.2.1.4.2-3（上）引張試験装置を用いた乾燥接着測定の概略図 

       （下）接着強度を示す応力・ストロークのデータ例 

 

（４）単層ＣＮＴフォレストにおける粘弾性の標準的な評価技術の開発 

TA Instruments社製のねじれモード動的粘弾性分析装置（ＤＭＡ）を用いて粘弾性を評

価した。ＤＭＡには加熱・冷却装置が搭載されており、-140℃から 600℃までの温度におけ

る粘弾性が測定できる。動的粘弾性の評価は、チャンバー内に窒素を 100L/分の流量で供給

して動的振動試験モードで行った。このモードではサンプルに正弦波応力を加え、発生し

た正弦波歪みを測定する。また、正弦波の間の中間位相角δは応力・歪みループに対応し、

これらの関係から３つの重要なパラメータを導くことができる。貯蔵弾性率Ｇ’は弾性成

分で、サンプルの剛性に関係する。また、損失弾性率Ｇ”は粘性成分で、サンプルの機械
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的エネルギー散逸特性に関係し、位相差の正接（減衰比）が材料のエネルギー散逸特性を

示す。ＣＮＴ材料のクリープ回復挙動は、一連の荷重／除荷試験によって測定した。この

試験では、サンプルに一定せん断応力σ0を急速に加え、生じた歪みを一定時間（t1）測定

し、サンプルを全せん断歪みγT（クリープ領域における最大歪み）までクリープさせて、

その時点で応力を解除し、すべての可逆的変形が回復する時間（t2）までせん断歪みを測定

した。この時点での歪みγpは永久非回復歪みであり、回復性歪みはγr=γT-γpで算出する。

t0からt1までの間にσ0によって徐々に増加した歪みをクリープ領域と称し、応力解除後の

領域（t1からt2まで）がクリープ回復領域である。回復率は、回復性歪み（γr=γT-γp）

をクリープ域における最大歪みγTで除して算出した。平衡回復性コンプライアンスＪは、

回復性歪みγrをクリープ領域で加えたσ0で除して算出した。試験の温度範囲が広いため、

サンプルをクランプの間に固定する際にのりやテープなどの従来の材料は使えなかったこ

とから、比較的低密度のＣＮＴ材料を保持し、広範囲の温度に耐えられるように高温耐久

性が高いステンレス鋼を用いたサンプルマウントを設計し、その熱膨張は試験中に補正し

た。 

 

 

図 2.2.1.4.2-4 粘弾性挙動 （正弦波応力、正弦波歪、位相差角） 

 

（５）単層ＣＮＴフォレストにおける分散性の標準的な評価技術の開発 

 単層ＣＮＴフォレストを溶液中に分散することで分散液が調製できる。この分散液は複

合材料や塗布用途として幅広い応用の可能性がある。 

単層ＣＮＴ分散液の分散性評価技術の開発を行った。分散液中での単層ＣＮＴの濃度は
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Lambert Beer則によって決定した。これは溶質の濃度と物質固有の吸光係数を用いて、

吸光度から溶質の濃度を算出する方法である。そこで最初に系統的な測定によりスーパー

グロース法で合成した単層ＣＮＴの吸光係数500（波長 500nmにおける値）が 2.86×104cm/g

であることを明らかにした（図 2.2.1.4.2-5）。 

 

 

図 2.2.1.4.2-5  単層ＣＮＴの濃度と 500nmにおける吸光度の関係。直線の傾きから

吸光係数 2.86×104cm/gが求められる。 

 

またこの結果を基に、ＣＮＴ分散液の高濃度化を目指し、水分散液においてデオキシコ

ール酸ナトリウムを界面活性剤として使用することで 5000mg/Lの高濃度分散液の調整に成

功した。 

スーパーグロース法で合成した単層ＣＮＴは長尺であるため、お互いに絡み合った凝集

体や単分散状態など様々な形態となる。このような形態は相転移のように完全に移行する

ものではなく、様々な形態のＣＮＴが混ざり合った状態であるため、その評価には二つ以

上のパラメータの組み合わせが必要となる。 

そこで、分散液中でのＣＮＴ形態評価において粒径分布測定（レーザー散乱）とバンド

ルの解れ（ゼータ電位）の二つのパラメータを評価するために、それぞれの測定装置を購

入した。特にゼータ電位測定では、一般的な測定方法であるレーザードップラー法ではな

く、顕微鏡法による方法が有用であることを明らかにした。 



3-224 

 

 

図 2.2.1.4.2-6  単層ＣＮＴの形態評価。縦軸はレーザー散乱による凝集体サイズ、

横軸はバンドルの解れ具合をプロットすることにより、単層ＣＮＴの取り得る様々

な形態を評価する事が出来る。 

 

（６）バッキーペーパーの標準的な作製技術の開発 

単層ＣＮＴを用いたバッキーペーパーの標準的な作製および評価方法を開発した。一般

的なろ過方法で作製したバッキーペーパーの特性には大きな偏差が認められた。特に、密

度（ＣＮＴ集積状態）と均一性の偏差が大きいため、電気、熱、力学特性に大きな偏差を

認めた。これらの結果から作製工程におけるろ過工程が重要であることを導き出したが、

ＣＮＴ集積状態を最適化するためには乾燥工程がより重要であることも明らかにした。ろ

過工程を標準化し簡略化するため、ろ紙を再利用可能な金属製微細メッシュに交換するこ

とで、ＣＮＴ集積状態の誤差範囲は約 20%から 5%に改善した。 

 

（７）バッキーペーパーにおける熱拡散率の標準的な評価技術の開発 

 バッキーペーパーの厚さが小さい（＜100μm）場合は、サンプル温度が上昇し、測定値

に影響を与えるため、面内および垂直方向の熱拡散率の測定にフラッシュ法を用いること

はできない。この問題を解決するために、距離変動法を採用し、板状試料専用の測定装置

を導入した。距離変動法はフラッシュ法と類似した手法であり、レーザーを入力源として、

サンプルに連続的に衝撃を与え、サンプルを通過する熱は入射レーザーからの距離に基づ

いて測定する方法である。 

 

（８）バッキーペーパーにおける力学強度の標準的な評価技術の開発 

 バッキーペーパーの引張強度試験では、バッキーペーパーを特定の長さの「犬の骨」の

形にカットし、それを評価サンプルとした。サンプルの両端に試験装置を接続して応力・

歪み曲線を測定した。評価試料の寸法はバッキーペーパーと試験装置のロードセルの寸法

から決定した。 
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（９）密度制御により粘弾性制御が可能な温度不変の粘弾性ＣＮＴ材料の開発 

 ゴムの構造を模倣し、長尺ＣＮＴで無配向ネットワーク構造を形成することによって粘

弾性を持つＣＮＴ材料を開発した。ＣＮＴ固有の耐熱性により、シリコーンゴムなどの従

来の粘弾性材料の動作温度範囲をはるかに超える-196℃から 1000℃までの範囲において粘

弾性を示した。動的粘弾性分析（ＤＭＡ）では、-140℃から 600℃までの温度（試験装置の

限度範囲）で評価した結果、温度不変の周波数安定性（0.1～100Hz）、変形能（100%破壊歪

み）、疲労抵抗（1,000,000 サイクル）、クリープ回復能力（35%の歪みで 70%回復を測定）

を確認した。これらの特性は、分子運動ではなく、無配向ＣＮＴの接点におけるジッピン

グとアンジッピングにおける粘弾性に起因し、密度をキーパラメータとして粘弾性がさら

に制御できることも明らかにした。また、ここでの密度は、アシュビーマップ[貯蔵弾性率

（弾性）対減衰比（エネルギー散逸能力）]における高分子発泡体から軟質ゴムまでの範囲

をカバーする。 

 

 一方、無配向構造（ＨＯＦ＝0.13～0.19）を維持しながら、密度が 3.3～54 mg/cm3の一連

の粘弾性ＣＮＴ材料も作製した。密度の増加に伴い、ＣＮＴ材料の粘弾性を連続気泡フォ

ーム（0.11MPaと 0.1MPa）からカーボンブラック天然ゴムと同等のレベル（0.12MPaと 0.27MPa）

まで制御することに成功した。さらに、ＣＮＴ材料の粘弾性は既存の粘弾性材料とは異な

り、貯蔵弾性率（弾性）と減衰比（粘性）の両方が密度とともに増加するという特異な傾

向を示し、この傾向は、ＣＮＴ間の構造モデルが示唆するＣＮＴ間の短い接点の挙動に起

因することを明らかにした。この特異な性質は、高粘性の硬い材料を作製する手段として

有効であると考えている。 

 

（１０）単層ＣＮＴ形状と特性の関連性の解明 

（２）の直径、結晶性、長さ、配向性、密度、比表面積、純度を制御した単層ＣＮＴに

ついて（４）に示した評価技術を用いて特性評価した結果から、単層ＣＮＴの形状と特性

の関係を明らかにした。電気特性（導電率）の向上するＣＮＴ形状は、高純度（ＣＮＴ接

点間の効率的な電子輸送に必要）、長尺（ＣＮＴ間の接点数の最小化に必要）、および直径

の小さい多層ＣＮＴであった。熱伝導またはフォノン輸送において、直径および層数を増

加させるとフォノン散乱が増大し、熱輸送量は減少するため、熱特性の向上には単層ＣＮ

Ｔが適していた。さらに、高純度（単層ＣＮＴ間の効率的なフォノン輸送に必要）、高結晶

性（欠陥起因の散乱の削減に必要）、長尺ＣＮＴ（熱を損失する接合の削減に必要）、直径

の小さい単層ＣＮＴの熱特性も高いことを明らかにした。力学特性については、高純度（単

層ＣＮＴ間の効率的な荷重移動に必要）、長尺（接合の弱さの低減およびＣＮＴ接触数の増

加に必要）、および小さい直径（単層ＣＮＴの高密度集積のため）の単層ＣＮＴの引張強度

が高いことを認めた。 
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図 2.2.1.4.2-7  4 つの基本特性に対応するＣＮＴ構造 

 

（１１）高熱伝導率に必要な単層ＣＮＴ構造を解明 

 熱伝導またはフォノン輸送において、直径および層数を増加させるとフォノン散乱が増

大し、熱輸送量は減少するため、熱特性の向上には単層ＣＮＴが好ましいことを理論的に

明らかにした。さらに実験結果から、熱特性を向上させるためには、高純度（単層ＣＮＴ

間の効率的なフォノン輸送に必要）、高結晶性（欠陥起因の散乱の削減に必要）、長尺ＣＮ

Ｔ（熱を損失する接合の削減に必要）、直径の小さい単層ＣＮＴが必要であることも明らか

にした。 

 

（１２）力学強度の向上に必要な単層ＣＮＴ構造を解明 

 力学強度に関して、合成した構造制御した単層ＣＮＴの評価結果から、引張強度を向上

させるには、高純度（単層ＣＮＴ間の効率的な荷重移動に必要）、長尺（接合の弱さの低減

および接合におけるＣＮＴ接触の増加に必要）、および小さい直径（単層ＣＮＴの高密度集

積のため）が重要な要素であることを明らかにした。 

 また、比表面積については高純度の単層ＣＮＴであることが必要であることも判明した。  

 

（まとめ） 

（１）熱、電気、力学（接着性、粘弾性）特性、および分散性の標準評価技術やバッキー

ペーパーの作製・評価技術を開発した。 

（２）無配向構造に起因する密度制御によって調整可能な温度不変の粘弾性ＣＮＴ材料を

開発し、従来の粘弾性材料と異なり、密度の増加とともに貯蔵弾性率（剛性）と減衰比（エ

ネルギー散逸性能）がともに増加することを明らかにした。 

（３）構造と特性の関係を解明し、導電率、熱伝導率、力学強度の向上に必要なＣＮＴ構

造をそれぞれ明確にした。 
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（今後の展開） 

 開発したＣＮＴフォレスト特性評価技術は、「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用

化プロジェクト」において、研究開発項目「ナノ炭素材料の分散体評価技術の開発」にお

ける基盤技術として活用される見込みである。 
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２．２．２ 「金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを効率的に分離する技術」 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）高純度・高効率・大量・安価な金属型・半導体型ＣＮＴ分離技術開発 

（２）イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術開発 

（３）金属・半導体分離純度の短時間計測技術開発 

（４）デバイス形状での輸送特性検証技術開発 

（５）溶媒中に分散する技術の開発 

 

２）研究開発成果 

（１）高純度・高効率・大量・安価な金属型・半導体型ＣＮＴ分離技術開発 

世界に先駆け、日本で独自に開発されたゲルカラムクロマトグラフィー技術をベースに、

単層ＣＮＴの金属型と半導体型を高純度で大量に分離する技術開発を行った。本分離手法

では、陰イオン界面活性剤で水中に分散した単層ＣＮＴをゲルのビーズを満たしたカラム

に投入すると、半導体型の単層ＣＮＴのみがカラムに吸着して流出しなくなるのに対し、

金属型は界面活性剤の水溶液によって容易にカラム外に溶出するという、半導体型単層Ｃ

ＮＴの選択的吸着を用いた分離手法である。カラムに吸着した半導体型ＣＮＴは、次に別

の種類の界面活性剤を流すことによって、溶出させる。本分離手法には、金属型および半

導体型の単層ＣＮＴ、それを水に分散する陰イオン界面活性剤、カラム、そこに充填する

ハイドロゲル、カラムをコントロールするクロマトグラフィー装置が関わっている。分離

技術の飛躍的向上を目指すには、その分離原理に立ち帰り、ミクロな各分離プロセスでの

課題を抽出し、それを解決する必要があった。 

以下、具体的な内容に触れる。ゲルカラムクロマトグラフィーによる単層ＣＮＴの金属

型・半導体型分離では、単層ＣＮＴと陰イオン界面活性剤であるドデシル硫酸ナトリウム

（Sodium Dodecyl Sulfate：ＳＤＳ）との特異な相互作用が重要な役割を担っている事

がわかっている。ＳＤＳは、界面活性剤分子であるので疎水基を持っており、それを疎水

性表面を持つＣＮＴに吸着させ、他方の親水基を使って、ＣＮＴを水中にナノレベルで分

散する機能を有する。しかし、ＳＤＳは単に単層ＣＮＴに吸着するだけでなく、吸着する

際に単層ＣＮＴに電子を渡し（ドナー）より安定化する性質がある。吸着する単層ＣＮＴ

が金属型であると、フェルミレベルに電子の状態があるので、電荷の移動が容易に行われ

るが、半導体では、フェルミレベルに状態が無い（バンドギャップ）ため、電荷移動が行

われにくく、ＳＤＳの吸着が安定しない。その結果、金属型ＣＮＴには多数のＳＤＳ分子

が吸着するが、半導体型には少ししか吸着しない事になる。（図 2.2.2-1参照）ハイドロゲ

ルは、90%以上が水であり、ファイバー部分は全体の数パーセントに過ぎない。従って、単

層ＣＮＴは、ゲルの内部の水中に浮遊している状態であるが、ある頻度でゲルの構成要素

である、多糖類ポリマーの繊維に接触する。その際、ＳＤＳの吸着量の少ない半導体型Ｃ



3-229 

 

ＮＴは疎水性相互作用によりゲルに吸着されてしまうが、金属型はＳＤＳで十分覆われて

いるため、吸着せずにゲルの内部を移動できる。これが、ゲルカラムクロマトグラフィー

で、金属型と半導体型を分離する原理であると考えられる。したがって、分離技術を向上

させるには、各要素のどの部分に問題があるのかを探り、それを解決していく事が求めら

れる。 

一方、単層ＣＮＴ分散液がゲルの内部を通過して溶出される際、ゲルの持つもう一つの

性質である、「サイズ排除クロマトグラフィー」の効果が付加される。そのため、得られる

フラクションごとに、サイズ分布の異なるＣＮＴとなる事が期待された。これらいくつか

の反応が複合して作用し、全体の分離工程となるため、それぞれに対して改良や改善の項

目が存在する事になる。つまり、本技術は、１）単層ＣＮＴと界面活性剤との特異的相互

作用、２）界面活性剤で分散された単層ＣＮＴとゲルとの特異的相互作用、３）サイズ排

除クロマトグラフィーの３つの作用の組み合わせにより構成されている。それぞれの問題

点、課題、改善点を導出、解決することにより、本研究課題の成果４）大量分離となって

いる。以下、それぞれについてまとめ、最後に将来につながる成果として５）半導体型単

層ＣＮＴの構造分離について報告する。 

 

図 2.2.2-1 単層ＣＮＴ－界面活性剤－ゲルの相互作用の概念図 

 

１）単層ＣＮＴと界面活性剤との特異的相互作用 

安価な界面活性剤の検討 

ゲルクロマトグラフィーによる単層ＣＮＴの分離では、上述の通り、ＳＤＳの使用が大

前提となっている。科学的な実験では、高純度試薬を使用して分離を行っているが、産業

応用のため大量に分離するとなれば、まずコストダウンのために最初に検討すべきは、試

薬のグレードの変更である。ＳＤＳは、歯磨き粉などの民生品に大量に使用されている代
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表的な合成界面活性剤であり、産業用の安価な商品がある。ここでは、花王のエマール０

を検討した。シグマ・アルドリッチの高純度ＳＤＳ試薬では、1kgあたり 6万円程度の価格

になるが、エマール０では 1kgあたり 2,300円程度と、1桁以上安価である。エマール０と

シグマ・アルドリッチ製高純度試薬を用いた場合の分離結果を図 2.2.2-2 に示す。分離前

の市販単層ＣＮＴ（ＨｉＰｃｏ）の分散液と分離後の半導体型単層ＣＮＴの光吸収スペク

トルを示している。半導体型ＣＮＴのスペクトルを示す、水色の線（ＳＤＳ）と赤の線（エ

マール）では、長波長側で若干の違いがあるが、分離純度に影響を与えるような差ではな

い事がわかる。この差は、おそらく分散剤に残留する原料の成分の違いに起因するｐＨの

わずかな違いによるものだと思われる。この結果から、安価な産業用の界面活性剤は、単

層ＣＮＴの金属型・半導体型分離に、全く問題無く使用できる事が確認された。 

 

図 2.2.2-2 ＳＤＳとエマール０による分離の比較（光吸収スペクトル） 

 

さて、次に半導体型を溶出する際に使用する界面活性剤について検討した。半導体型Ｃ

ＮＴをゲルに吸着させる過程にはＳＤＳが必ず必要であるが、吸着した半導体型ＣＮＴを

溶出するための界面活性剤はＳＤＳ以外であれば、特に限定は無く任意性がある。通常の

分離試験では、半導体型ＣＮＴの溶出にデオキシコール酸（ＤＯＣ）水溶液を用いている

が、これはＤＯＣがＣＮＴの分散剤としてもっとも強力であることが良く知られているた

めである。しかし、ＤＯＣは胆汁酸塩の一種の生体分子で、有機合成による大量生産がで

きない界面活性剤である。そのため、ＤＯＣと同じ分子構造の安価な工業用製品は存在し

ない。したがって、半導体型ＣＮＴ溶出用の界面活性剤を、安価な工業用製品に置き換え

るには、同等の機能を有する別の界面活性剤を探す必要がある。そこで、炭素材料を良く

分散すると定評のある 22種類の界面活性剤について、ＤＯＣの代替となり得るか、実際に
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分離に使用して確認した。まとめた結果を図 2.2.2-3に示す。 

試験は、まずＳＤＳで分散した単層ＣＮＴをゲルカラムに吸着させ、その後ＳＤＳ水溶

液を流して金属型を溶出し、ゲルカラムに吸着している半導体型ＣＮＴを、22種類の界面

活性剤で溶出するという手法で行った。通常の使用する界面活性剤濃度が 1%であることか

ら、ここではすべて 1%濃度で実験を行った。前半の１～１２番の界面活性剤で半導体型Ｃ

ＮＴを溶出した溶液の光吸収スペクトルを図 2.2.2-4に示す。基準となるＤＯＣで溶出し

た場合のスペクトルが黒のカーブで、これに近い吸光度を示すほど、溶出がうまく行って

いる事を示す。逆に低い吸光度を示すスペクトルは、その差の分だけカラムに残留してい

る。スペクトルを見ると、ペレックスＮＢＬがＤＯＣの結果にもっとも近く、ほぼ完全に

半導体ＣＮＴを溶出している事がわかる。試験した界面活性剤で溶出仕切れなかった半導

体型ＣＮＴは、その後ＤＯＣで溶出してカラムを初期状態に戻す事を試みた。 

 

 

図 2.2.2-3 22 種類の界面活性剤によるＤＯＣ代替試験結果 
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図 2.2.2-4 1～12 の界面活性剤による半導体単層ＣＮＴの溶出結果 

  

 この過程で溶出してきた半導体型ＣＮＴの濃度が低いほど、代替界面活性剤で半導体が

溶出できた事を示している。ただし、いくつかの界面活性剤では、最後のＤＯＣによる溶

出の際、白濁等によりＣＮＴが全く溶出できなくなった。（備考欄）その場合には、ＤＯＣ

を流す前にＳＤＳ等、別の界面活性剤に置換すればＤＯＣによる溶出も可能であったが、

基本的に使いにくい界面活性剤という事になる。なお、結果の中で×は全く半導体型ＣＮ

Ｔを溶出しないという訳ではなく、残留が多すぎて分離には使えないという意味である。

△はかなり良い線まで行くが、若干の残留があるという意味、○はほぼすべての半導体型

を溶出できたという意味である。4種類の界面活性剤でほぼ完全に半導体型を溶出可能であ

った。これらはどれもＤＯＣに比べて桁違いに安価な合成界面活性剤であるため、大幅な

コストダウンが可能である。なお、△の界面活性剤でも、残留したＣＮＴを時々ＤＯＣに

よって洗浄すれば、使えない事もない。複数回の分離に対して、1回の洗浄にＤＯＣ使う程

度であれば、ＤＯＣを毎回使うのに比べて大きなコストダウンが可能であり、選択肢が広

がるのは有効である。というのは、半導体型単層ＣＮＴは、溶出した後、半導体インクと

してデバイス作製に用いる可能性が高い。その際、インクとしての性能に、溶出に使用し

た界面活性剤の性質が大きく影響を与える可能性がある。これは実際に半導体型ＣＮＴを

利用するユーザーの都合に依存するため、いくつかの選択肢があった方が好ましい。今回

の結果で、△まで含めると、7種類の界面活性剤が候補に残った。ここで試験しなかった界

面活性剤の中にも使える物があると思われるので、用途開発の段階で検討したい。 

結論として、半導体型ＣＮＴのゲルへの吸着にはＳＤＳが必須であり、これは量産型の

エマール０という分散剤で置き換えが可能であった。研究用試薬に比べて 1/10以下のコス
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トになった。一方、半導体溶出は任意性が高く、ＤＯＣ以外でも 4～7種類ほどの合成界面

活性剤で効率良く半導体型ＣＮＴの溶出が可能であった。溶出が不十分な場合には、定期

的なＤＯＣによるカラム洗浄が有効である。この手法で、こちらも 1/10程度のコストダウ

ンが可能となった。 

 

混合分散剤の検討 

単層ＣＮＴのゲル分離にはＳＤＳは必須の界面活性剤で、他の界面活性剤では代用でき

ないが、ＣＮＴの分散剤としては分散能があまり高く無く、特に直径の太い単層ＣＮＴの

分散能がやや劣っている。そのため、直径の太いＣＮＴを孤立分離しようとすると、ＳＤ

Ｓのみを分散剤として用いる場合、十分な分離が行えないという問題があった。そこで、

ＳＤＳに分散能の高い別の界面活性剤を加える事により、ＣＮＴの分散を補助する事を考

えた。ＳＤＳの機能を邪魔しないようにしなければならないので、同類の陰イオン界面活

性剤でカウンターイオンも同じＮａが必要である。ＣＮＴの分散能の高い陰イオン界面活

性剤は上述のＤＯＣの他に、コール酸ナトリウム（ＳＣ）が知られている。ＤＯＣは、上

述のとおり、半導体ＣＮＴを溶出する際に使用する界面活性剤であるため、これを補助剤

に使えば、ＣＮＴは吸着しなくなってしまう。そこで、ＳＣを補助剤として使用すること

について検討した。通常ＳＤＳは 1%程度の濃度で使用するが、そこにＳＣを加えると、Ｓ

ＤＳ濃度を増やす必要があるのか、減らす必要があるのか、自明では無い。そこで、様々

な濃度の混合液を作製し、実際に分離を行って、最適混合比を導出した。対象とするＣＮ

Ｔは、ＴＡＳＣ製ｅＤＩＰＳのＣ２８７とした。結果を図 2.2.2-5に示す。 
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図 2.2.2-5 ＳＤＳとＳＣ混合系のｅＤＩＰＳ半金分離における 

半導体画分の収率（上）と純度（下） 

 

ＳＤＳ濃度を 0.2～2.0%の間で変化させ、ＳＣ濃度を 0.3～0.7%で変化させて、分離した

半導体型ＣＮＴの純度と収率を評価した。分離原理から明らかな様に、半導体型の吸着を

弱くして収率を下げると、得られた半導体型の純度は向上する。これは、分散液には金属

型と半導体型の混合した束状ＣＮＴが必ず含まれており、半導体型の吸着を弱くすると、

この混合束が吸着しなくなるためである。つまり、純度向上と収率向上を同時に達成する

条件は希である。しかしながら、結果を見ると、純度のグラフに明らかな最適値が存在し

ている事がわかる。最適ＳＤＳ濃度は、0.5～1%の間にあると考えられる。一方、収率は、
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ＳＤＳ濃度が高い方が良好な値を示す。ＳＣ濃度について見てみると、0.5%が良好である

事がわかる。より詳細な検討を行うために、分離された半導体型ＣＮＴの光吸収スペクト

ルを見る必要がある。 

 

図 2.2.2-6 各濃度で分離された半導体型ＣＮＴ分散液の光吸収スペクトル 

 

図 2.2.2-6 に各フラクションのスペクトルを示す。波長 950nm 付近に見えるブロードな

吸収ピークが、半導体の第二吸収バンド（Ｓ２バンド）であり、650nm付近のディップが金

属型ＣＮＴの吸収バンドである。半導体型の純度は、650nmの吸収が小さいほど高く、950nm

の吸収が大きいほど、収率が高い事を意味する。図 2.2.2-2 は、この性質を使ってプロッ

トしたものである。図 2.2.2-3 を見ると、ＳＣ0.5%の場合は、ＳＤＳの濃度を変化させて

もあまりスペクトルに変化が見えず、安定した分離を示している事がわかる。そのなかで

も、ＳＤＳ濃度が 0.7%の際に、最も収率が高い事がわかる。一方、ＳＣ0.7%の場合は、Ｓ

ＤＳ濃度を変化させると、スペクトルが大きく変化する。しかし、どの濃度でも、ＳＣ0.5%

の純度を上回る事がなく、ＳＣ0.7%は分離に適さない事がわかる。しかし、ＳＤＳ0.5%の

場合、Ｓ２バンドの波長が大きく短波長側にシフトしている事がわかる。これは、直径の

細い半導体ＣＮＴのみがゲルに吸着した事を示している。つまり、このような条件で分離

を行えば、金属・半導体分離と同時に直径分離を行う事が可能である事を示している。こ

れは、用途によっては、有効な手法となり得るものである。 

以上から、ＳＤＳ0.7%、ＳＣ0.5%でＣＮＴを分散し、ゲルに吸着させる事により、最も

高純度で最も高い収率で分離が可能である事がわかった。これまで、ＳＤＳで分散してい

た場合には、直径 1.2nm 以上の太さの単層ＣＮＴの孤立分散が十分に行えず、その結果分

離純度が著しく劣化していたが、混合界面活性剤を用いる事で、直径 1.6nm 程度の単層Ｃ

ＮＴでも良好な分散性を示し、分離することが可能となった。 
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図 2.2.2-7 単層ＣＮＴ分散溶液のｐＨと半導体型ＣＮＴの分離純度指標および 

収率指標の関係 

 

さらに、単層ＣＮＴと界面活性剤との特異な相互作用が、水溶液のｐＨや塩濃度にも影

響を受ける事が明らかとなった。その結果を図 2.2.2-7 に示す。これまで、実験的に半導

体型ＣＮＴの吸着が弱ければ、金属型の収率が上がるが、その代わり金属型の純度が低下

し、半導体型は純度が上がるが収率は下がるという傾向は明らかであった。半導体型の吸

着の強さを変化させる手法として、添加する塩濃度やｐＨを変化させる方法があることが、

経験的に明らかであった。しかし、その原因を十分に検討できていなかった。この結果は、

ＣＮＴの酸化・還元状態と、ＣＮＴとＳＤＳとの特異な相互作用に明確な相関があること

を見出したものである。図 2.2.2-7 の上図は、ｐＨを変化させた際の金属型および半導体

型単層ＣＮＴの吸着の様子を示している。通常の分離条件では、金属型は吸着しないが、

ｐＨを塩基性に大きく振れば、金属型も吸着する事がわかる。つまり、塩基性条件下で分

離を行えば、金属型も半導体型もゲルに吸着する事になる。この場合、吸着せずに溶出し

てくる金属型ＣＮＴは、純粋なものだけになるため、得られる金属型ＣＮＴの純度は大幅

に向上し、逆に吸着した半導体型の純度は低下する。こういった変化を、純度指数と収率

指数で示すと、同下図になる。純度と収率は同時に高める事ができないパラメータである

ことがわかるが、一般に高純度を要求されるのは半導体型であるため、半導体型の純度を

優先する方向で調整すれば、効率良く分離を行う事が可能となった。 

この成果は、ＣＮＴの金属型・半導体型分離の原理の基本を解明し、実証したもので、

平成２５年１２月にＮＥＤＯ・産総研共同でプレスリリースを行った。 
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２）界面活性剤で分散された単層ＣＮＴとゲルとの特異的相互作用 

２）－１デキストランゲルの選定 

ゲルカラムクロマトグラフィーで用いるゲルは、アガロース、アガー、デキストランゲ

ル等の中から選ぶことができる。アガロースとデキストランゲルには、市販のカラム用ゲ

ルがあり、ＧＥヘルスケアから販売されている。しかし、これらのゲルは、もともとＣＮ

Ｔの分離用ではなく、主に生物系の分子のサイズ排除クロマトグラフィー用のゲルである。

サイズ排除クロマトグラフィーでは、分画したい粒子のサイズによって、適切なポアサイ

ズのゲルを選定する必要があり、そのためいくつかの種類が用意されている。ポアサイズ

が異なれば、製造方法も変わると想像されるので、想定外の使用方法であるＣＮＴ分離に

どのゲルが適しているのかはわからない。そこで、市販のデキストランゲルの種類を変え

て、実際に分離試験を行い、どのゲルが分離に適しているのかを調べた。使用したデキス

トランゲルは、ＧＥヘルスケア社製のＳｅｐｈａｃｒｙｌ Ｓ－１００，Ｓ－２００、Ｓ－

３００，Ｓ－４００，Ｓ－５００，Ｓ－１０００である。また、大量分離のコストダウン

に効果的な安価なゲルである、アガーゲルによる試験も行った。使用したＣＮＴは、市販

のＣＮＴでもっとも直径の細い Southwest Nanotechnology 社製のＳＧ６５である。細い

ＣＮＴはゲルへの吸着力が強いため、容易に分離が可能であり、ゲルの性能を比較するの

に適している。それぞれのゲルで分離した結果を図 2.2.2-8に示す。 

図中、黒線が分離前のＣＮＴ分散液、赤が分離された金属型ＣＮＴ、青線が半導体型Ｃ

ＮＴを表している。波長 450nm 付近の吸収が金属型のＣＮＴの吸収である。つまり、金属

型のＣＮＴのフラクションでは、ここの吸収が大きくなり、半導体型ＣＮＴのフラクショ

ンでは、ここの吸収がえぐれていれば、分離が成功している事になる。図を見ると、Ｓ－

５００以外の全てのゲルで金属型と半導体型の分離が生じている事がわかる。しかし、分

離純度には大きな違いがあり、どれを使っても良いという訳では無い事がわかる。Ｓ－１

００から数字が大きくなるに従って、ポアサイズが大きくなる。つまり、大きな粒子を対

象とするゲルになる。そのため、番号の大きなゲルほど流体抵抗が小さく、流速を上げる

ことができる。これは大量分離の際に、重要な要素である。従って、分離能が同等であれ

ば、番号の大きなゲルを使った方が効率が良いと考えられる。一方、ポアサイズが大きく

なると、表面積は小さくなるため、ＣＮＴとの相互作用する表面積が小さくなる。そのた

め、ゲルへの吸着量が減る可能性がある。その意味では、番号の小さなゲルの方が一度に

大量のＣＮＴを吸着させ、効率よく分離が可能となる。ここでの検証では、この吸着量の

評価は行っていないので、今後必要になる検査である。以上の評価基準で、分離純度等を

評価したところ、分離後の半導体純度が最も高くなるＳ－２００が最適であると判断した。

Ｓ－１００の方が表面積は広いが、ポアサイズが小さいため、流速が上げられない。Ｓ－

３００は、半導体型の純度が若干低いためである。分離したＣＮＴの用途を考えると、金

属型よりも半導体型の方が高純度を求められる。 
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図 2.2.2-8 ＳＧ６５―ＣＮＴの各ゲルでの分離結果 
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金属型の用途は導電膜等であり、その際の金属型の純度は 90%程度であれば、十分効果を

示すが、半導体型は 99%以上の純度が要求される。一方、アガーの結果を見ると、かなり分

離純度が悪い様に思われる。コスト的には優位性があるが、純度的には同じ分離条件で分

離した場合には問題が残ることがわかった。分離条件を改善する必要がある。しかし、ゲ

ルのコストは 1/100 程度となるため、大型カラムを使用した分離では非常に有効なゲルで

ある。 

 

３）サイズ排除クロマトグラフィー 

本カラムクロマトグラフィーで用いるゲル担体には、サイズ排除クロマトグラフィーの

効果があることが知られている。この効果をうまく使えば、ＣＮＴの長さ分離が可能とな

る。ＣＮＴの長さ分離ができれば長いＣＮＴを抽出し、高特性のトランジスタの作製等が

可能となる。そこでまず、ＣＮＴにおけるサイズ排除クロマトグラフィーの効果を検証す

るために、ＧＥヘルスケア社の sephacryl Ｓ－１０００ゲルを用いて、単層ＣＮＴのサイ

ズ分離を試みた。使用したカラムは、金属・半導体分離に用いる物と類似の形状を持つＧ

ＥヘルスケアのＸＫ２６／２０を用いた。ＣＮＴ分散液は、ＨｉＰｃｏの raw soot を 2%

のＳＣ水溶液に分散した物を用いた。カラムの様子と、254nmの波長で記録したクロマトグ

ラムを図 2.2.2-9 に示す。溶出は分散液と同じ 2%ＳＣ溶液を用いているため、半導体型Ｃ

ＮＴの吸着は起こらない。そのため分離はされず、溶出液を流す事により、ＣＮＴはその

ままカラムから排出されてくる。この際、充填されているゲルにサイズ排除効果があるた

め、一気に出てくるのではなく、徐々に出てくる事になる。クロマトグラムを見ると、カ

ラムボリューム程度の遅れの後、最初の＃１のＣＮＴフラクションが溶出され、その後徐々

にＣＮＴが溶出されている様子がわかる。クロマトグラムの形状から、溶出容量 30ml付近

の＃１フラクションは、Ｓ－１０００ゲルのサイズ分離範囲を超えて大きい、つまり長い

ＣＮＴであると想像される。その後に続くフラクションはサイズ分離が行われているフラ

クションであると考えられる。これを確認するため、各フラクションのＣＮＴを原子間力

顕微鏡（ＡＦＭ）で観察した。その結果を図 2.2.2-10に示す。 
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図 2.2.2-9 サイズ排除クロマトグラフィーに使用したカラム（左）と 

クロマトグラム（右）図中の番号は、採取したフラクションを示す。 

 

 

図 2.2.2-10 各フラクションのＣＮＴのＡＦＭ像。スケールバーは 1μm。 
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図 2.2.2-11 ＡＦＭ像から測定した各フラクションのＣＮＴの長さ分布 

 

ＡＦＭ像から、＃１のＣＮＴは長さ１ミクロン以上のものが多数ある事がわかる。＃２

になると、ずいぶん短くなるがまだ 1 ミクロンを超える長さが多数である。＃ｗ３になる

と、１ミクロン以下のＣＮＴがかなり見られるようになり、＃４，＃５と進むにしたがっ

て、どんどん短くなり、＃６では、１ミクロン未満のＣＮＴと不純物粒子が大多数となる。

このように、サイズ排除クロマトグラフィーにより、ＣＮＴの長さ分離ができていること

がわかる。この長さ分布をより定量的に議論するために、ＣＮＴ長さの度数分布図を作製

し、図 2.2.2-11に示した。これから、明らかに長さ分離が実現されたことがわかる。 

各フラクションの長さ分布が異なり、早く溶出されたＣＮＴほど長いという特性が明ら

かになったが、クロマトグラフィーの詳細な様子を見るために、得られたフラクションを

再度長いカラムを通し、そのリテンションボリュームの変化を詳細に調べた。ここでは、

より高い分解能を実現するために、ＧＥヘルスケアの Tricon 10/300 という前回よりも長

いカラムを用いた。このカラムに各フラクションのＣＮＴ分散液を注入し、そこに 2%ＳＣ

水溶液を流すことにより，各フラクションのサイズ排除クロマトグラムを記録した。その

結果を図 2.2.2-9 に示す。一度長さ分離を行っているため、各フラクションは明瞭なピー

クを示し、長さが異なれば、リテンションボリューム（リテンションタイム）が異なる事

がわかる。一方、＃１のフラクションは 10mlの位置にシャープなピークを持ち、＃２のフ

ラクションにも同位置にシャープなピークが観測されることから、この長さは使用したゲ

ルのサイズ分別の領域外にある事を示している。つまり、このゲルで長さ分離を行えるの

は 1 ミクロンよりも短いところで、それ以上の長さのＣＮＴは、ひとかたまりとなって、

最初のフラクションに集まってしまうという事になる。1ミクロンよりも長いＣＮＴを長さ
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で分離するには、もっと大きなサイズの分離能を持ったゲルが必要となるが、現在、Ｓ－

１０００が最も大きなゲルのため、市販品では対応できない。しかし、逆に考えれば、1ミ

クロン以上というＣＮＴとしてはかなり長いものを高い濃度で回収可能であり、小さな不

純物粒子を含まないため、デバイス用途に適しているという考え方もできる。 

 

 

図 2.2.2-12 各フラクションの分析に用いたサイズ排除カラム（左）と、各フラクシ

ョンごとのクロマトグラム（右上）。右下はリテンションボリュームと長さの関係。 

 

図 2.2.2-12の右下には、リテンションボリュームとＣＮＴの平均長の関係を示した。サ

イズ排除カラムの特性通り、最初に長いＣＮＴが溶出され、その後徐々に短いＣＮＴが溶

出される。その関係はほぼ直線で、この関係を用いて、望みの長さのＣＮＴを分取可能で

ある事がわかる。ただし、10ml のところは長さ 1 ミクロン程度に対応しているが、実際に

は、使用したゲルの分画範囲を超えた 1 ミクロンよりも長いＣＮＴが全て含まれる事に注

意が必要である。ここで得られた各フラクションを、動的光散乱（ＤＬＳ）の装置でサイ

ズ分布を測定したところ、フラクションごとに異なったピーク位置を示した。ただし、Ｄ
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ＬＳで観測されるサイズは、ＣＮＴの平均長とは異なった値であった。通常、分散したＣ

ＮＴのＤＬＳを測定しても、意味のあるピークを得ることはできない。しかし、長さ分離

を行ったＣＮＴの場合は、何らかの意味で対応したピークが観測されるという事を示して

おり、これははじめて観測された事実である。逆に言えば、通常のＣＮＴ分散液で、ＤＬ

Ｓピークが観測されないのは、長さに大きな分布があるためであり、長さの分布が一定の

範囲に収まっていれば、ＤＬＳのピークが観測されると言うことである。 

サイズ排除クロマトグラフィーは、金属型ＣＮＴ溶出および半導体型ＣＮＴ溶出の際に、

自動的に行う事ができる。金属型・半導体型ＣＮＴ分離の際には、Ｓ－１０００ではなく、

Ｓ－２００型のゲルを用いるため、長さ分離範囲はより短い領域に移行すると考えられる

が、その範囲を超えた長尺ＣＮＴは、第一フラクションに集中すると考えられるため、分

離ＣＮＴ回収の際の最初のフラクションを採取する事により、選択的に長い分離ＣＮＴを

得ることが可能であると考えられる。実際に、半導体型ＣＮＴの溶出時にフラクション分

離する事により、半導体型の単層ＣＮＴの長さ分離を金属・半導体分離と同時に行った例

を図 2.2.2-13に示す。 

 

図 2.2.2-13 半導体型単層ＣＮＴ溶出過程でのサイズ排除クロマトグラフィーの結果 

 

クロマトグラフに示す、半導体型ＣＮＴの最初のＦ１、Ｆ２、Ｆ３各フラクションに対

してＡＦＭで長さを観察すると、Ｆ１では、2ミクロン以上のＣＮＴが多いのに対し、Ｆ３

では、1ミクロン以下のＣＮＴが多くなっている事がわかる。つまり、金属型・半導体型分

離と同時に、半導体型ＣＮＴのフラクションを分取することにより、長さ分離を行う事が

可能になった。同図右上の光吸収スペクトルを見ると、各フラクションでピーク波長が若



3-244 

 

干異なる事から、ＣＮＴの直径分布がフラクションによって異なっている可能性が示唆さ

れるが、大きな変化ではない。また、各フラクションの半導体純度はほぼ同等である事が

同スペクトルからわかる。Ｆ３よりも後のフラクションでは、不純物粒子の割合が増えて

いる事から、不純物が少なく、長さの長い半導体型単層ＣＮＴが分離できた事がわかる。

なお、Ｆ１フラクションの収量は、原料ＣＮＴの 1％、半導体ＣＮＴ全体では 20％程度と

見積もられた。この収率は、他の手法を用いた分離の収率に比べて、かなり高い値である。

さて、このＦ１フラクションを用いて、薄膜型トランジスタを作製した。その構造を図

2.2.2-14に示す。 

 

図 2.2.2-14 Ｆ１フラクションの半導体型単層ＣＮＴで作製した 

薄膜型トランジスタの構造 

 

得られた性能指数は、ｏｎ／ｏｆｆ比 2×105、移動度 106cm2/Vsであった。移動度が 100

を超えるということは、ポリシリコンによる薄膜型トランジスタの特性に匹敵する性能で

ある。ポリシリコンによるトランジスタでは、基板上でアモルファスシリコンを結晶化さ

せるため、レーザー光を照射して高温にするなど、複雑な工程を必要とするトランジスタ

であり、極めて製造コストの高いデバイスである。ＣＮＴのインクを基盤に塗って、電極

をつけるだけで実現するＣＮＴトランジスタで、同等の性能が出せるという事は、極めて

優位性が高い事を示している。また、通常の分離法で得られた半導体型ＣＮＴで作製した

場合、移動度は 10～30cm2/Vs程度であり、数倍高い値が得られている事がわかる。これは、

Ｆ１フラクションを選択する事により、長さが長く、不純物が少ない半導体型ＣＮＴを選

択的に取り出す事に成功したためだと考えられる。なお、ここでは示していないが、この

トランジスタは、大きなヒステリシスを示すため、このままでは使用できない。ヒステリ

シス除去は、今後の課題である。 

 

４）大量分離 

これまでの成果で、分散剤の低コスト化、高純度分離、長さ分離等が実現され、残され

た課題が大量分離である。本研究課題で目指す大量分離では、極めて大型のカラムを使用

する。通常のラボスケールの研究用途の分離実験では、10ml 程度の容量のカラムで十分な

量の分離が可能である。しかし、産業応用を目指した大量分離技術開発では、大型カラム
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を用いて一気に大量に分離を行う。本課題の最終目標は 1 日あたり 10g のＣＮＴを分離す

る事にある。産業用大型カラムには真に巨大なカラムもあるが、ここではパイロットプラ

ントのスケールとして、30L 程度のカラムを想定した開発を行った。これはラボスケールの

小規模分離の 1 万倍を超えるスケールであり、必要となる材料費も 1 万倍となるため、試

験費用の節約のためにも、安価材料による分離が必要となる。本試験では、最終目標のカ

ラムと類似の 14L 容量のカラム（ＧＥヘルスケア ＢＰＧ２００／５００）に 8.5Lのゲル

を充填して使用した。設定のＢＰＧ３００／５００のカラムを使用すれば、同じゲルの充

填率で 2.2 倍に、さらにフルに充填すれば 3.6 倍の処理が可能になる。この程度のスケー

ルアップであれば、ほぼ問題は発生しないので、最終試験は 8.5Ｌカラムで行う事とした。 

ゲルは、安価なアガーゲルを採用した。上述の通り、このゲルのコストは既製品のゲル

の 1/100 であり、試験のコストを大幅に削減できる。現時点での単層ＣＮＴの市場価格に

比較した場合、ゲルのコストはほぼ無視できるレベルになる。市販のアガー粉末は、カラ

ム充填用に製造されている訳ではないので、粒径分布がある。そこで電動ふるいを用いて

分級し、サイズのそろったゲルを選択してカラムに充填した。こうすることで、カラムの

目詰まりを抑え、圧力を適正値に保つことができた。また、アガーには水溶性の不純物が

含まれているため、試料へのコンタミを防止するため、最初に水で十分に洗浄を行った。

その後、通常の分離工程に進んだ。 

大量分離のためには、分離過程だけスループットを上げても無意味であり、すべての行

程のスループットを高める必要がある。単層ＣＮＴの分離においては、分散・精製・分離

の工程があり、それぞれに律速が存在する。単層ＣＮＴの分散は、後述の分散技術開発の

成果として得られた、ナノマイザーを用いた分散にて準備した。（詳細は、後章参照）得ら

れた分散液を、連続超遠心分装置を用いて不純物やバンドル状ＣＮＴを沈降除去し、上澄

みを回収して、分離用ＣＮＴ分散液とした。連続超遠心分離の模式図を図 2.2.2-15に示す。 

ナノマイザーで分散したＣＮＴ分散液を 1Lのボトルに入れ、そこからポンプで連続超遠

心ローターに流し込む。超遠心により、不純物やバンドルを沈降除去された上澄み液がポ

ンプで流されてもう一方の出口から出てくるのを、回収用のボトルで捕集する。1回の処理

では、精製が不十分であるため、これを 2 回繰り返す事により、十分に高純度な分散液を

得た。この際の、スループットを見積もると、190mg/hであった。今回用いたＣＮＴは、誰

でも入手できる市販のＨｉＰｃｏ単層ＣＮＴの未精製品とした。界面活性剤は、分散用に

エマール０を 1%濃度で使用した。詳細は後述するが、ナノマイザーによる分散のスループ

ットは、270mg/hと見積もられた。 
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図 2.2.2-15 連続超遠心分離の模式図 

 

こうして得られたＣＮＴ分散液を、8.5L カラムで分離した。制御は、大型カラムに対応

した AKTA pilot で行った。全体の様子を図 2.2.2-16 に示す。8.5L カラムの結合容量は、

だいたい 200mgであり、1回の分離で 200mgのＣＮＴが処理できる事になる。1回の分離に

は、カラムの平衡化→ＣＮＴ分散液の注入→金属型ＣＮＴの溶出→半導体型ＣＮＴの溶出

→カラム洗浄が 1 サイクルとなっており、ほぼ 1 時間必要とする。従って、分離工程のス

ループットは、200mg/h となる。以上をまとめると、図 2.2.2-17 となる。結果として、連

続超遠心処理のスループットがもっとも低く、ここが律速となるため、大量分離全体のス

ループットは、190mg/h となる。1 日の労働時間を 8 時間とすれば 1.5g の処理となるが、

連続超遠心分離は、自動運転が可能であるため、24時間運転で、4.5gの処理が可能である。

2～3 台平行して運転すれば、10～15g/day 程度の処理は可能となる。分離工程も自動化が

可能であり、これも 24時間運転が可能である。さらに、ＢＰＧ３００／５００カラムに今

回の試験と同じ高さまでゲルを充填すれば、カラムの圧力を上げることなく、2.2倍の処理

量が可能になる。結局、AKTA pilot1台で 10g/dayのスループットが実現できる。ナノマイ

ザー分散は、270mg/hとスループットは高いが、自動運転が難しいため、5台ほど設置して

平行して分散を進めれば、10g/dayの分散は可能である。以上から、10g/dayの処理能力を

実現する事が技術的に可能である事を実証できた。 

以上、技術的に 10g/day の最終目標を実現できる事を実証した。なお、この大量分離装

置で実際に分離したＨｉＰｃｏ単層ＣＮＴの光吸収スペクトルを図 2.2.2-18に示す。金属

型は十分に高純度であるが、半導体の分離純度が十分には高く無い。これは使用したゲル

が安価なアガーゲルであったためで、デキストランゲルに変更すれば、この条件のまま高

純度分離が可能となる。本分離法は本質的にロスが無いため、ゲルに取り込まれるロス分

を差し引いても、分離収率は常に 80%を超えており、最終目標を達成した。なお、本分離装

置により、金属型ＣＮＴおよび半導体型ＣＮＴをそれぞれ 2g分取し、本事業での資料提供

として無償配布を行った。 
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図 2.2.2-16  開発した単層ＣＮＴ大量分離装置 

 

 

 

図 2.2.2-17 各プロセスのスループット 

 

 

図 2.2.2-18 パイロットシステムで分離された単層ＣＮＴの光吸収スペクトル 

(AKTA-pilot, GE Healthcare)

コントロールユニット

溶媒

大型カラム
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以上、カラムクロマトグラフィー技術を用いた単層ＣＮＴの金属型・半導体型大量分離

技術の大幅な改良を行い、高純度の分離を安価かつ大量に行う技術開発に成功した。これ

により、最終目標である、分離純度 95%、収率 80%、分離量 10g/日を達成した。特にＴＡＳ

Ｃ製ｅＤＩＰＳを分離して得られた半導体型単層ＣＮＴでは、長尺かつ 99%純度を達成し、

それを用いた薄膜型トランジスタでは、ポリシリコンによるＦＥＴに迫る移動度 106cm2Vs

を達成した。これらの成果は、フラーレン・ナノチューブ総合シンポジウム、応用物理学

会、さらに国際会議ＩＷＥＰＮＭにて発表を行い、広く周知を行った。企業および大学、

研究機関への分離された半導体型および金属型単層ＣＮＴの試料提供を行った。さらに、

ＴＡＳＣ内で、分離された単層ＣＮＴの安全性試験を行うため、金属型および半導体型単

層ＣＮＴの紙状乾燥体をそれぞれ 500mg提供した。 

 

５）半導体型単層ＣＮＴの構造分離 

半導体型単層ＣＮＴは、電子デバイスへの応用が期待されている。しかし、通常の金属

型・半導体型分離を行った半導体型ＣＮＴには、様々な直径・構造（螺旋度）をもつ物が

混在している。半導体型単層ＣＮＴのバンドギャップは、直径の逆数に比例する特性をも

ち、さらに巻き方の螺旋度でも変化するため、構造が異なる半導体型ＣＮＴが混在した材

料は、様々なバンドギャップをもつ半導体材料の混合物ということになり、高性能デバイ

スへの応用には問題となる可能性がある。ＣＮＴ本来の性能を引き出すためには、より高

度な分離が必要となる。そこで、ゲルクロマトグラフィー法を用いて、半導体型単層ＣＮ

Ｔを精密に構造分離する事を試みた。ここでは、界面活性剤ＳＤＳの濃度を制御する事に

より、半導体型単層ＣＮＴとゲルとの間の相互作用を制御した。具体的には、通常 1%濃度

で使用するＳＤＳ溶液を 3.5%濃度まで上げ、この状態で、小容量のカラムに大量の単層Ｃ

ＮＴ分散液を作用させると、ほとんどの半導体型ＣＮＴは吸着せず、極めて限定された構

造のＣＮＴのみがゲルに吸着される。これは、図 2.2.2-1 に示した様に、半導体型ＣＮＴ

には少量のＳＤＳしか吸着していないが、これを高濃度化すると、半導体型ＣＮＴに吸着

するＳＤＳの分子数も上昇し、ゲルへの吸着力が低下すると考えられる。この際、ＳＤＳ

の吸着は、バンドギャップが小さな物ほど、つまり直径の大きなＣＮＴほど多くなるので、

極めて直径の小さいＣＮＴのみが限定的にゲルに吸着する事になる。もっとも直径の小さ

なＣＮＴがすべて吸着してしまえば、次に太いＣＮＴが吸着する様になり、徐々に構造が

違うものが収穫される事になる。この原理により、構造分離が実現される。得られた単層

ＣＮＴ分散液を図 2.2.2-19に示す。光学吸収スペクトルから、構造分離が実現している事

がわかる。また、同スペクトルから、各半導体単層ＣＮＴ分散液には金属型単層ＣＮＴが

ほとんど含まれておらず、ラマン測定による純度評価により、半導体純度としては 99.9%

を達成している事がわかった。 
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図 2.2.2-19 構造で分離された 60種類の半導体型単層ＣＮＴの光吸収スペクトル（抜粋）（左）、

（6,5）型のみを単離した分散液の光吸収スペクトル（右上）、分離液の様子（右下） 

 

（２）イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術開発 

ゲルカラムクロマトグラフィー法では、分離に用いる界面活性剤に含まれるナトリウム

イオンなどが分離ＣＮＴに残留し、デバイス特性に悪い影響を及ぼす懸念がある。薄膜ト

ランジスタにおけるゲート絶縁膜としてよく用いられる酸化シリコンではナトリウムイオ

ンが移動しやすく、デバイス特性において重要なパラメータである閾値電圧が変動するな

どの影響を与える。ＣＮＴ薄膜を形成した後にイオンを除去する場合でも完全には残留イ

オンを排除できないため、半金分離処理においてイオンを用いない事が望まれる。 

そこで、デバイス応用を指向した半金分離ＣＮＴを得ることを目標として、イオンを含

む界面活性剤を用いることなく、高純度の単層ＣＮＴを分離する技術を開発した。また、

得られた分離ＣＮＴを用いて電気特性を評価するためのデバイスを作製し、不純物の影響

が少ない状態での輸送特性を評価した。この方法により得られたデバイス特性は分離時に

用いる薬剤による影響が少ないため、本来のＣＮＴが持つ特性を評価する事が可能となる。

これによりデバイス応用に相応しいＣＮＴ材料を最適化するためのフィードバックが可能

となり、研究開発を加速することができる。 

イオンを残留しない金属型・半導体型ＣＮＴ分離技術は、非イオン性界面活性剤を分散

剤として用いて単層ＣＮＴを水系の分散媒に分散する事により得られる単層ＣＮＴ分散液

の作製と、ゲルなどの担持体を用いない電気泳動法である、いわゆる無担体電気泳動法に
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よる半金分離処理とからなる。単層ＣＮＴ分散液に対して垂直方向に電界を印加すること

により、半導体型ＣＮＴは陽極方向に、金属型ＣＮＴは陰極方向に電気泳動を行う。最終

的には陽極および陰極近傍において、それぞれ半導体型・金属型のＣＮＴが濃縮された層

が形成される。非イオン性界面活性剤を用いて分散した半導体型ＣＮＴミセルについては

負のゼータ電位を持ち、金属型ＣＮＴミセルについては逆符号（正）のゼータ電位を持つ

と考えられる。それらが有する電荷の符号に応じて電界方向に応じて電気泳動するため金

属型と半導体型の分離が実現する。以下、イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮ

Ｔ分離技術の開発において得られた成果を述べる。 

 

１）安定的なデバイス特性が得られる半金分離技術の検討 

非イオン性界面活性剤（ポリオキシエチレン（１００）ステアリルエーテル、Ｂｒｉｊ Ｓ 

１００）を濃度 1wt%で溶解した重水に対し、ｅＤＩＰＳ法により合成した単層ＣＮＴ（直

径 1.0nm）を投入する。単層ＣＮＴの典型的な投入量は 2-3mg/mL である。超音波分散処理

および超遠心分離処理により、単分散性の高い単層ＣＮＴ分散液を調製する。超音波分散

処理はブランソン社製ホーン型超音波処理装置４５０Ｄを用い、出力 10%として 10 分間処

理を行う。超音波処理は間欠的に行い、0.5秒動作、0.5秒停止を繰り返し実行する。分散

液を入れる容器は氷水により冷却する。これらの対策により、分散液が過度に加熱するの

を防止する。超遠心処理は日立工機製超遠心分離装置により回転数 54,000rpm、分離時間１

時間、温度 10℃の条件により超遠心分離処理を行った。これにより良好な単分散ＣＮＴ分

散液が得られた。 

初期検討用の分離槽はプラスチック製の円筒容器とその底部および上部に設けた白金電

極対からなる。この分離槽に単層ＣＮＴ分散液を導入し、白金電極対に電圧を印加した。

電圧は電界が 4V/cm程度となる様に設定する。一定時間経過後、下部電極（陽極）に青色、

上部電極（陰極）に茶色を呈する層が形成された。各層を分取し、共鳴ラマン分光により

評価したところ、陽極近傍の層において半導体型ＣＮＴの、陰極近傍の層において金属型

ＣＮＴの凝集が認められた（図 2.2.2-20）。初期的な分離槽の場合、1回の分離処理によっ

て得られた半導体型ＣＮＴの純度は 90%～95%であった。純度はラジアルブリージングモー

ド（ＲＢＭ）の強度から推定した。すなわち、金属型由来のピーク強度比と半導体型のそ

れの比が半金比に依存するとして、分離前の半金比率が 2:1 であると仮定して算出してい

る。 
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図 2.2.2-20 無担体電気泳動法による金属型・半導体型ＣＮＴ分離の概要。（左上）使用

する非イオン性界面活性剤。（右上）ＣＮＴミセルの模式図。（左下）初期型分離槽によ

る半金分離の模式図。（右下）分離終了時の分離槽画像。 

 

本技術は、一種類の界面活性剤で分散したＣＮＴ分散液に対し電界を印加して金属型お

よび半導体型ＣＮＴを分離する方式である。そのため、分離処理によって得られた分散液

の組成には大きな変化がない。そのため、適切な濃度の非イオン性界面活性剤溶液を追加

することにより、分離後のＣＮＴ分散液に対して繰り返し分離処理を行うことができる。

この処理を繰り返す事により、金属型および半導体型ＣＮＴの純度向上が期待できる。 

ポリオキシエチレンステアリルエーテル（Ｂｒｉｊ Ｓ １００）を溶解（濃度 1wt%）し

た重水に対し、単層ＣＮＴを超音波処理・超遠心分離処理により分散し、溶液体積が 3 倍

となる様にＢｒｉｊ Ｓ １００（1.5wt%）重水溶液を追加した。この溶液を上下に白金電

極（電極間距離 5cm）を設置したプラスチック製分離槽に入れ、直流電圧（30V）を 24時間

印加した。その後、下部電極近傍に形成された半導体型ＣＮＴ層を分取し、溶液体積が 3

倍となるようＢｒｉｊ Ｓ １００（濃度 0.5wt%）重水溶液を加え、同様の分離操作を繰り

返した。得られた試料の共鳴ラマンスペクトル（図 2.2.2-21）において，金属型ＣＮＴに

起因するＲＢＭピークの繰り返しによる減少が見られた。ピーク強度から半導体型ＣＮＴ

の比率を求めた結果、繰り返しにより 90%（1 回目）、97%（2 回目）、99%（3 回目）と純度

が向上することに成功した（同図右）。金属型のＣＮＴに対しても同様に繰り返し処理によ

る純度向上を確認した。本研究の成果はＮＴ１１（平成２３年７月１１日－１６日、英国

ケンブリッジ）および応用物理学会（平成２３年８月２９日－９月２日、山形大学）にお

いて発表した。 
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図 2.2.2-21 反復処理における共鳴ラマンスペクトルの変化および半導体型ＣＮＴ

分散液に含まれる金属型ＣＮＴ比率 

 

本分離技術により分離が可能な単層ＣＮＴの直径範囲を調べた。ＣＮＴの直径はデバイ

ス特性を大きく左右する重要な因子である。半導体型単層ＣＮＴのバンドギャップは直径

に反比例する。そのため様々な直径のＣＮＴを分離できることが望ましい。実験では、直

径を精密に制御できるｅＤＩＰＳ法により合成した直径 1.0nm、1.3nm、1.7nm の単層ＣＮ

Ｔに対して本方法の適用による分離試験を行った。本技術では非イオン性界面活性剤を用

いてＣＮＴを分散しており、金属型および半導体型ＣＮＴが本来持つ、僅かな荷電状態の

違いを反映した分離が期待できる。実験の結果、各直径のＣＮＴに対して安定的な分離が

得られる事が分かった。本研究により得られた成果は平成２３年１０月１５日付けの The 

Journal of Physical Chemistry C誌に掲載された。 

本技術により分離したＣＮＴのデバイス特性を評価するために、半導体型単層ＣＮＴを

チャネルとする薄膜トランジスタを作製・評価した。その結果、半導体型単層ＣＮＴの純

度向上によるオンオフ比の向上を確認した（図 2.2.2-22）。同時にヒステリシスの抑制を確

認した。また、薄膜トランジスタの特性がＣＮＴ直径に依存する結果を得た。直径が小さ

いほどオンオフ比が向上する事を見出した（後述）。 
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図 2.2.2-22 （左上）半金分離により得られた半導体型ＣＮＴ（ｓｃ－ＣＮＴ）、金属型

ＣＮＴ（ｍ－ＣＮＴ）用いて作製したデバイスのデバイス特性。（右上）最大電流と最小

電流の関係。（左下）評価に用いたデバイス構造（ボトムゲート・トップコンタクト構造）。

（右下）無担体泳動法により得られたＣＮＴを用いたデバイスの特性と従来法との比較。 

 

２）イオンを用いない半金分離技術の機構解明 

非イオン性界面活性剤を用いた無担体電気泳動法による金属型・半導体型単層ＣＮＴ分

離技術の大容量化・連続処理化に向け、本方法における分離機構の解明を進めた。分離処

理後の分散液を分取し、それぞれの比重・ｐＨを測定した。まず、ＣＮＴが投入されてい

ない界面活性剤重水溶液の比重を測定した。電極の配置は下部が陽極、上部が陰極である。

実験の結果、陽極側の比重が陰極側より大きい結果を得た。本実験で用いている非イオン

性界面活性剤の濃度に応じて比重が増加する事が分かっている。また、ゼータ電位の測定

結果から僅かではあるが負のゼータ電位（約 10mV）を有している事が分かっている。これ

らの事から、界面活性剤自身の電気泳動の結果、分離槽内に比重勾配が形成される事が分

かる。これは、分離槽に接地する電極の配置が重要である事を意味しており、電極対を垂

直方向に接地し、陽極を下部に配置する事により安定的な半金分離が実現される事を示し

ている（図 2.2.2-23）。 
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図 2.2.2-23 非イオン性界面活性剤ポリオキシエチレン(100)ステアリルエーテル重水

溶液（濃度 1wt%）の電気泳動。（左）電気泳動槽の画像。（右）分離後の密度測定結果。 

 

非イオン性界面活性剤を用いて分散したＣＮＴ分散液に対して無担体電気泳動処理を施

した後に分取し、区画ごとの吸収スペクトル、ｐＨ、電気伝導度を測定した。吸収スペク

トルの指標として、波長 310nmの吸光度でＣＮＴ分散液の濃度を、波長 647nmおよび 937nm

の吸光度の比から、半金分離の様相を得ている（図 2.2.2-24）。本実験においては、半導体

型ＣＮＴの割合が高い区画（Ｆ３－Ｆ７）においてｐＨが４程度、金属型ＣＮＴの割合が

高い区画（Ｆ９－１１）においてｐＨが６から７となる結果を得た。電気伝導度において

は、金属型ＣＮＴの割合が高い区画において低い値を示した。ｐＨに関しては分離槽内で

勾配がある事を示している。同様なｐＨ勾配はＣＮＴがない場合でも存在し、ｐＨ勾配が

ＣＮＴ由来ではなく非イオン性界面活性剤由来である事を示している。金属型ＣＮＴおよ

び半導体型ＣＮＴが特定のｐＨ領域に移動する事から、本分離技術による半金分離は等電

点電気泳動を原理としている可能性がある。 
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図 2.2.2-24 半金分離後の区画ごとの諸特性。（左上）分離槽の画像。区画のおおよそ

の位置を示す。（左下）吸収スペクトル。波長 310nm 付近はπ電子関連の吸収による。

643nm は金属型ＣＮＴによる吸収領域。波長 937nm は半導体型ＣＮＴによる吸収領域。

（右）区画ごとの吸光度、吸光度比、ｐＨ、電気伝導度。 

 

本技術では金属型および半導体型ＣＮＴのゼータ電位が重要である。等電点電気泳動が

分離原理である場合、ゼータ電位のｐＨ依存性が分離を支配する事となる。これを明らか

にする目的で、あらかじめ本方法により分離した金属型および半導体型ＣＮＴを用いてゼ

ータ電位のｐＨ依存性を評価した。ｐＨは塩酸および水酸化ナトリウムを添加することで

調整した。実験の結果、どちらの電気型においても小さいが負のゼータ電位を示した。し

かしながら、本方法における半金分離を説明できる結果とはならなかった（図 2.2.2-25）。

この原因として、多量に含まれている界面活性剤が影響していると考えられる。本方法の

原理を理解するためにはゼータ電位の正確な測定が必要であり、測定方法に関して再検討

する必要があると考えられる。 
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図 2.2.2-25（左）金属型ＣＮＴにおけるゼータ電位のｐＨ依存性。（右）半導体型ＣＮ

Ｔにおけるゼータ電位のｐＨ依存性。 

 

３）安定的な分離を実現する分離槽の導入 

分離槽内に比重勾配、ｐＨ勾配を安定的に形成する事で、容量の大きい分離槽において

も分離を実現する目的で、陽極バッファー筒・水冷ジャケット・分散液回収機構などを設

けた電気泳動分離試験装置を導入した（図 2.2.2-26）。陽極バッファー筒は内部に陽極が格

納されており、陽極での電気化学反応により発生する気泡の影響を低減する事ができる。

必要に応じて底部が開閉できるようになっており、分散液の導入・回収時に閉じる事がで

きる。陽極バッファー槽内部にはバッファー液を満たす。水冷ジャケットは一定温度の冷

却水を循環させる事により、温度の空間的・時間的変化に起因する分離槽内の対流発生を

抑制する。本技術は無担体電気泳動であり、対流の抑制が課題となる。そのため温度管理

には注意が必要である。陽極バッファー筒および冷却ジャケットの導入により、安定的な

分離が可能となった。また、回収口を分離槽底部に配置し、チューブポンプおよびフラク

ションコレクタを用いて回収・分取する事により、安定的な回収が可能となった。 

 

図 2.2.2-26（左）電気泳動分離試験装置の模式図および（右）画像。 
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本装置を用いて、直径 1.0nm、1.3nm、1.7nm のｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴに対し分離処理を

行った。分離処理後に共鳴ラマンスペクトル評価を行い、ラジアルブリージングモード強

度比から純度を評価したところ、いずれの直径においても半導体型単層ＣＮＴ純度 98%の分

散液を 1回の処理で得ることに成功した（図 2.2.2-27）。本装置の導入により、広い直径範

囲の単層ＣＮＴに対し本方法による金属型・半導体型ＣＮＴ分離が適用できる事を実証し

た。本研究により得られた成果は第４３回フラーレン・ナノチューブ・グラフェン総合シ

ンポジウム（平成２４年９月５日～７日、東北大学）にて発表した。 

 

図 2.2.2-27 直径 1.3nm（左）、1.3nm（中）、1.7nm（右）のｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴに

対する半金分離の経過画像およびラマンスペクトル。 

 

４）軽水を用いた無担体電気泳動による半金分離 

改良した分離試験装置を用いる事により、ＣＮＴ分散液を調整する際に用いる分散媒と

して軽水を用いた場合でも純度 97%の半導体型ＣＮＴ分散液を得る事に成功した（図

2.2.2-28）。従来は安定的に分離するために分散媒として重水を用いる必要があったが、こ

れにより、本方法の低コスト化に目処がついた。分散媒の比重が半金分離に与える影響を

調べる目的で、軽水と重水を混合した分散媒を用いて半金分離処理を行った。その結果、

分散媒の比重による影響は小さく、むしろ分離槽の上層と下層との比重差に影響される結

果を得た。積極的に密度勾配を形成する事により良好な分離を得た。本研究により得られ

た成果は第４４回フラーレン・ナノチューブ・グラフェン総合シンポジウム（平成２５年

３月１１日～１３日、東京大学）にて発表した。 
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図 2.2.2-28 分散媒として軽水を用いた無担体電気泳動。（左）分離槽の画像。分散液中の

非イオン性界面活性剤濃度を図示。（右）分離後の半導体型ＣＮＴの共鳴ラマンスペクトル。 

 

５）大容量分離槽を用いた無担体電気泳動の検討 

さらなる大容量化を図るため、従来比 10倍（1000mL）の容量を有する分離槽を用いた分

離を試みた（図 2.2.2-29）。分離槽内に発生する対流を抑制するため、分離槽温度の精密制

御を行った。これにより、本分離槽を用いて半導体型ＣＮＴ層、金属型ＣＮＴ層に分離で

きる事を確認した。大容量化には分離槽内の分散液安定化、効果的な電界印加が重要であ

ると考えられる。さらなる最適化を図ることにより、リッターレベルでの分離が可能であ

る事が分かった。 

 

図 2.2.2-29 容量 1000mL の電気泳動槽を用いたｅＤＩＰＳ合成ＣＮＴに対する半金

分離処理の画像。 



3-259 

 

 

６）本方法により得られた半導体型単層ＣＮＴを用いて輸送特性評価用薄膜トランジスタ

を作製した。基板にはシリコン基板を用い、ゲート絶縁膜として酸化シリコン膜、ソース・

ドレイン電極として金蒸着膜を用いた。デバイスの輸送特性を評価したところ、半導体型

単層ＣＮＴの比率向上によるオンオフ比の向上を確認した。また、伝達特性（ＩＤ-ＶＧ特

性）においてヒステリシスが抑制される事を見出した。プラスチックフィルム上に形成し

たデバイスにおいても同様な結果を確認した（図 2.2.2-30）。一方、ゲルカラムクロマトグ

ラフィー法により分離したＣＮＴを用いて同様にデバイスを試作・評価したところ、ヒス

テリシスが見られた。この結果から、分離に用いる界面活性剤がデバイス特性に大きい影

響を与える事が分かった。 

 

図 2.2.2-30 プラスチックフィルム上に形成したＣＮＴ薄膜トランジスタにおけるヒ

ステリシス抑制。（左上）１６×１６ＣＮＴ薄膜トランジスタアレイ。（左下）伝達特

性（線型および対数表示）。（右上）マトリックスにおけるオン電流分布。（右下）マト

リックスにおけるオフ電流分布。 

 

７）界面活性剤濃度低減による印刷特性向上 

金属型・半導体型単層ＣＮＴを大面積・フレキシブル・印刷エレクトロニクスなどに応

用するためには、安定性・印刷特性・電気特性に優れたＣＮＴインクを開発する必要があ

る。そこで、ＣＮＴインク特性向上の指針を得る目的で、半導体型単層ＣＮＴ分散液に含

有する界面活性剤影響を調べた。適当な分画分子量を有する透析チューブを用いて半導体

型単層ＣＮＴ分散液の含まれる過剰な界面活性剤を臨界ミセル濃度程度まで除去する事に
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より、良好な印刷特性（印刷面上でのＣＮＴ密度の増大）を示すことが明らかとなった（図

2.2.2-31）。 

 

図 2.2.2-31 透析チューブによる界面活性剤除去。（左下）透析実施時間に対する濃度

変化。（右上）透析前後のＣＮＴ吸収スペクトル。（右下）透析処理を施したＣＮＴ分

散液により塗布した薄膜のＡＦＭ像。 

 

８）ｅＤＩＰＳ合成ＣＮＴの優位性検証 

ｅＤＩＰＳ法により合成した単層ＣＮＴの優位性を示す目的で、ｅＤＩＰＳ以外の市販

単層ＣＮＴを用いて半金分離処理を行い、得られた分離ＣＮＴを用いてデバイス試作・評

価を行った。代表的な 5種類の市販単層ＣＮＴとデバイス特性を比較したところ、移動度・

オンオフ比においてｅＤＩＰＳ単層ＣＮＴが優れた特性を示した（図 2.2.2-32）。 
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図 2.2.2-32 ＣＮＴ薄膜トランジスタにおける移動度とオンオフ比。市販ＣＮＴとの比較。 

 

９）適当な分画分子量を有する透析チューブによりＣＮＴ分散液中の余剰な界面活性剤を

除去する事で、印刷特性が向上した結果を受け、余剰な界面活性剤を効率的に除去する処

理方法を検討した。その結果、中空糸膜モジュールを用いたタンジェンシャルフローろ過

処理により界面活性剤を効率的に除去できる事が分かった（図 2.2.2-33）。単層ＣＮＴ分散

液から余剰な非イオン性界面活性剤を除去する事により、プラスチックフィルム等への印

刷・塗布特性、電気特性が大幅に向上した。 

 

図 2.2.2-33 中空糸膜モジュールを用いたタンジェンシャルフローろ過処理による界面

活性剤の除去。本処理によりＣＮＴ分散液が濃縮される。透過液からは非イオン界面活

性剤由来の吸収スペクトルが認められる。 
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（３）金属・半導体分離純度の短時間計測技術開発 

ゲルカラムクロマトグラフィーによる金属型と半導体型単層ＣＮＴの分離は高いスルー

プットを有するため、その分離純度の評価もリアルタイムで高速で行う必要がある。本課

題では、まずラマンスペクトルを高速で測定する事により、金属型と半導体型の比率を高

速で求めるプロトコルの導出を試みた。ラマンスペクトルは、分離したＣＮＴ分散溶液に

気泡が混入してもその影響を受けにくいため、リアルタイム計測に適している。しかし、

通常のラマン分光では、格子振動のエネルギー分だけ、励起光の波長から波長のずれたと

ころにピークが観測されるため、正確に測定するには、分光器をスキャンして、複数回測

定を行う必要がある。このような分光装置でリアルタイム計測を行おうとすると、特定の

励起波長で、特定の格子振動に限定して観測することになり、様々な構造を持つＣＮＴに

対応する事ができなくなる。そこで、ラマン散乱測定の際に、スキャンを行わずにすむ分

光手法を検討した。その結果、エシェル型と呼ばれる分光装置を用いれば、スキャンが不

要になることを見出した。エシェル型とは、特殊な回折格子を用いて、分光する分光器で、

二次元のＣＣＤ検出器の上に、極めて広範囲のスペクトル範囲を同時に結像し、一気にす

べての波長範囲を測定できるものである。このような分光装置を用いれば、スキャンは不

要となり、励起光を２つ用いても、そのどちらのラマンスペクトルも測定できる事になる。

図 2.2.2-34は、一切スキャンすること無く、２つの励起波長 488nmと 633nmで測定した単

層ＣＮＴのラマンスペクトルである。 

 

 

図 2.2.2-34 エシェル型ラマン分光器のブロック図（上左）と写真（上右）と 488nm（下

左）および 633nm励起（下右）のｅＤＩＰＳ ＣＮＴの同時測定ラマンスペクトル。 
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測定したＣＮＴはＴＡＳＣ製ｅＤＩＰＳであり、488nmでは、半導体型ＣＮＴが共鳴して

いるため、1600cm-1付近にシャープなダブルピークを示す。一方、633nmでは、金属型が共

鳴しているため、1600cm-1付近にシャープなピークの他にブロードなピークも観測される。

こういった、スペクトル形状の違いや、低波数領域のラジアルブリージングモード（ＲＢ

Ｍ）と呼ばれるピークの構造など、また、1300cm-1付近の欠陥由来のＤ－ｂａｎｄと呼ばれ

るピークも、すべて 1 度に測定できる事がわかる。本、ラマンシステムを用いてＲＢＭピ

ークを解析することにより、分離前、分離後のＣＮＴの金属型、半導体型の純度を瞬時に

導出する事が可能となった。 

さらに、分離純度のリアルタイム計測には、ＨＰＬＣ装置内にある、吸光度計の値を使

う簡便な方法もある。ＡＫＴＡのＨＰＬＣでは、３波長の吸光度、ＪＡＳＣＯのＨＰＬＣ

では、２５６波長の吸光度を同時に測定可能であり、それらをモニターすることにより、

ＩＳＯ ＴＣ２２９のＴＳ１０８６８に従い、分離純度をリアルタイムでモニター可能で

ある。図 2.2.2-35にＨｉＰｃｏ単層ＣＮＴの分離の際のクロマトグラムを示す。吸光度を

モニターする波長を選択できるので、金属型ＣＮＴの吸収波長である 504nm および半導体

型ＣＮＴの吸収波長である 644nm に合わせておけば、リアルタイムでそれらの変化を知る

ことができる。図ではそれぞれ赤と青の線で示されている。金属型ＣＮＴの溶出の際には、

金属型ＣＮＴの吸収である赤の線が半導体の青の線を上回っており、金属型ＣＮＴの選択

が行われている事がわかる。一方、半導体型ＣＮＴの溶出過程では、逆に青が大きく、赤

が小さくなっていることから、半導体型の選択がわかる。ただし、吸光度にはバックグラ

ウンド吸収が加わっているため、これらの比がそのまま純度になる訳では無いが、高純度

に分離された標準試料から、それぞれの比を求め、それを基準に補正すれば正しい純度を

得ることができる。ただし、クロマトグラフィーのプロトコルによっては、同時に直径分

離も行われる事になる（図 2.2.2-6参照）。その際には、固定した波長で求めた金属型／半

導体型の比率は正確ではない。その他、吸光度は溶液のｐＨや使用する界面活性剤の種類

によっても変化するので、リアルタイムの計測はあくまで目安であり、正確な純度評価は、

分離後、溶液の調整も含めて正しく行う必要がある。以上により、単層ＣＮＴの金属およ

び半導体分離工程において、両者の濃度をオンラインでモニターする手法、及び生成物の

純度を正確に評価する手法の開発を行い、最終目標を達成した。 
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図 2.2.2-35 ＨｉＰｃｏ ＣＮＴの金属・半導体分離のクロマトグラム 

644（青）、504（赤）、476（紫）nm の吸光度を示す。 

 

（４）デバイス形状での輸送特性検証技術開発 

ＣＮＴを用いたデバイスの性能には、金属型、半導体型の純度だけではなく、ＣＮＴの

結晶性の高さや、長さ・太さ分布、分離に用いた薬品の残留など、分離されたＣＮＴの品

質が大きく関わると考えられる。そのため、分離したＣＮＴを純度だけで評価するのでは

なく、実際にデバイスの形状に作り込んだ状態で輸送特性を調べ、所望の特性が発揮され

るかどうかを確認する必要がある。そこで、デバイス化した際の特性を評価するための基

盤技術開発として、大面積・フレキシブル・印刷エレクトロニクスなどへの応用を想定し、

プラスチックフィルム上に形成する塗布・印刷ＣＮＴトランジスタの基盤技術開発を行っ

た。以下、本技術開発における成果を述べる。 

 

１）分離された単層ＣＮＴのデバイスへの出口を目指した単層ＣＮＴ材料の高品質化にお

いては、実デバイスの試作による情報フィードバック（課題抽出、製造条件や使用添加剤、

周辺材料の最適化）などが重要となる。この際、清浄な空間で試作をおこなわなければ、

ごみなどの付着で歩留まりの低下などがおこり、真の課題抽出に遅れをきたす可能性があ

る。このため、分離された単層ＣＮＴを清浄な環境下でデバイス形状に作りこんで伝達特

性を調べ、分離された単層ＣＮＴの特性を評価する技術を開発した。具体的には、清浄な

環境下において単層ＣＮＴ薄膜トランジスタを作製することで、不良デバイス数を低減す

る事が可能となった。 

 

２）実デバイスの試作に向けて、インクジェット装置とディスペンサを使用し、プラスチ

ックフィルム上にデバイス多層構造を印刷形成した。プラスチックフィルム上にゲート電
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極、ゲート絶縁膜、ソース・ドレイン電極、単層ＣＮＴチャネルを順に積層印刷する事に

よるボトムゲート・ボトムコンタクト型の単層ＣＮＴ印刷トランジスタを検討した。その

結果、ナノ銀インクを用いたインクジェット印刷によるゲート・ソース・ドレイン電極形

成、ポリイミドインクを用いたディスペンサ印刷によるゲート絶縁膜形成などからなるプ

ラスチックフィルム上ＣＮＴ薄膜トランジスタ印刷プロセスを確立した（図 2.2.2-36）。作

製したトランジスタの特性を評価した結果、最大で 6 桁程度のオンオフ比を示す特性が得

られた。本研究により得られた成果はＩＥＥＥ Ｎａｎｏ ２０１１（平成２３年８月１５

日－１９日, Portland, Oregon, USA）において発表した。 

 

図 2.2.2-36 プラスチックフィルム上ＣＮＴ薄膜トランジスタプロセス。 

 

３）出力電流の均一性を高めたＣＮＴトランジスタをプラスチックフィルム上に印刷形成

する技術の開発 

フレキシブルエレクトロニクスや印刷エレクトロニクスへの応用可能性を評価するため

のプラスチック基板上印刷デバイスのチャネル部分に安定的かつ均一に単層ＣＮＴ薄膜を

塗布・印刷するための技術を開発した。ＣＮＴ印刷面にあらかじめ担持層・単分子膜から

なるＣＮＴ吸着層を形成することにより、均一性の高いＣＮＴ膜の形成に成功した。これ

は、印刷時のコーヒーステイン現象を抑制した、均一なＣＮＴ層の形成による。ＣＮＴイ

ンクをインクジェット法やディスペンサ法で印刷し、チャネル形成すると、コーヒーステ

インと呼ばれる、インク液滴周辺部での極端な密度増大が見られる。ＣＮＴの密度が増大

すると残留する金属型ＣＮＴによる短絡などでオンオフ比が低下する問題が生じる。チャ

ネル部分に単分子膜を形成し、積極的にＣＮＴを吸着させる仕組みを設け、コーヒーステ

インの形成を抑制することで、ＣＮＴ薄膜を均一に形成することに成功した（図 2.2.2-37）。

これにより印刷トランジスタのオン電流ばらつきが 30%まで向上した。これにより、想定応

用の二次元マトリックスの選択スイッチとして必要な均一性が得られた。 



3-266 

 

 

図 2.2.2-37 プラスチックフィルム上印刷ＣＮＴトランジスタ 

 

界面活性剤除去工程の見直しによりデバイスの高速性が向上した。ＣＮＴ分散液には界

面活性剤が含まれているため、これを除去する工程が必要である。従来は熱処理と洗浄処

理を組み合わせた除去工程を用いていた。この界面活性剤の除去工程を見直すことにより、

トランジスタの移動度を 3.6cm2/Vs（オンオフ比 103）まで向上することに成功した（図

2.2.2-38）。この値は印刷トランジスタとしては高い値である。除去工程の見直しによりＣ

ＮＴ間の接触抵抗が低減したと考えられる。本研究により得られた成果は平成２４年４月

１８日付のApplied Physics Express誌に掲載された。また、同日にプレスリリース（ＴＡ

ＳＣ・産総研・ＮＥＣ）を行った。 

 

図 2.2.2-38 印刷ＣＮＴトランジスタの作製工程 

 

４）半金分離単層ＣＮＴの実証レベル評価 

分離された単層ＣＮＴの電気伝導性等を実証レベルで評価することを目的として、アレ
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イ状印刷ＣＮＴトランジスタを高精度で電気特性を測定するための評価装置を開発した。

その結果、アレイ状デバイスの測定に必要な測定精度と操作性を得ることができ、分離さ

れた単層ＣＮＴの実際の電気伝導性等を実証レベルで評価する技術を確立し、最終目標を

達成した。 

 

５）ＣＮＴ薄膜トランジスタを用いた圧力センシング 

分離された単層ＣＮＴを用いた薄膜トランジスタはフレキシブルエレクトロニクスや印

刷エレクトロニクスなど新市場への展開が期待されている。これまでの基盤技術研究を踏

まえ、ＣＮＴ薄膜トランジスタを応用した圧力センサーアレイを試作した。試作品はプラ

スチックフィルム上に形成したＣＮＴ薄膜トランジスタアレイ部と感圧導電ゴムを用いた

圧力センサー部からなる（図 2.2.2-39）。トランジスタアレイ部はポリイミドフィルム上に

ソース・ドレイン（金スパッタ）、ゲート絶縁膜（ポリイミドスピンコート）、ゲート（金

スパッタ）の順に作製した。ソースおよびゲートはそれぞれ縦・横方向にソースラインお

よびゲートラインに接続、ドレイン電極は感圧導電ゴムを経由してコモンラインに接続さ

れる。ＣＮＴインクはディスペンサを用いて塗布し、加熱処理・ウェット処理により界面

活性剤を除去した。個々のＣＮＴ薄膜トランジスタを測定した結果、移動度 4.6cm2/Vs（σ

=40%）、オンオフ比 102.4±0.4と良好な特性を得た。ドレインに接続した感圧導電ゴムに対し

圧力を印加することにより、出力電流を 100nAから 10pAまで変化させることができた。 

 

図 2.2.2-39（左）感圧導電ゴムと組み合わせたＣＮＴ薄膜トランジスタ。 

（右）感圧導電ゴムに印加した圧力に依存して変化するドレイン電流。 

 

動作試験の結果、センサー面にかかる圧力の面内分布を検知する事に成功した（図

2.2.2-40）。16×16 のＣＮＴマトリックスアレイ全体に感圧導電ゴムを電気的に接続する。

コモングラウンドの電極としてアルミニウム薄膜を用いた。Ｌ字型の工具を上部に置き、

圧力を加えたところ、Ｌ字型工具と接した部分にあるＣＮＴ薄膜トランジスタからの信号
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を得た。本研究により得られた成果はフレキシブル・プリンテッド・エレクトロニクス国

際会議（ICFPE2012、平成２４年９月６－８日、東京大学）および応用物理学会（平成２４

年９月１１～１４日、愛媛大学・松山大学）において発表した。 

 

図 2.2.2-40 圧力センサーシートを用いた物体認識。（左上）ＣＮＴマトリックスアレ

イおよび感圧シート。（左下）実験状況。Ｌ字型工具が設置されている。（右）ＣＮＴ

マトリックスアレイからの出力画像。 

 

６）アレイ動作に必要な高信頼性ゲート絶縁膜として２層構造絶縁膜を検討し、さらなる

均一性の向上、欠陥率の低減を図った。この絶縁膜構造を用いた印刷ＣＮＴトランジスタ

アレイを試作し、二次元アレイの選択スイッチとして充分機能する事を確認した（図

2.2.2-41）。このアレイを感圧導電ゴムと組み合わせ、感圧センサーシートとして動作させ

ることに成功した。 
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図 2.2.2-41 印刷ＣＮＴ薄膜トランジスタアレイによる圧力センシング。 

 

７）印刷ＣＮＴトランジスタによる高速動作速度実証 

余剰な界面活性剤を除去したｅＤＩＰＳ法半導体型単層ＣＮＴ分散液を用いて作製した

印刷薄膜トランジスタにおいて、高速動作させた際に現れる寄生成分（配線の抵抗、配線

間・対接地間の静電容量や抵抗など）を低減した構造を採用したデバイスを作製した。微

細印刷が可能なスーパーインクジェット印刷法を用いて、微細な電極を形成することで電

極どうしの重なりを極限まで小さくした。これにより、寄生成分を一般的な印刷トランジ

スタの 1/10 以下に低減させる事に成功した（図 2.2.2-42）。 

ＣＮＴインクとしては、ｅＤＩＰＳ法により合成した単層ＣＮＴに対して無担体電気泳

動法による半金分離処理を施し、純度 98%の半導体型ＣＮＴ分散液を得た。半金分離の際に

使用した界面添加剤を除去し、濃度を 0.05%と低減させた。この高純度・低添加剤を特徵と

するＣＮＴインクをチャネル塗布材料として用いる事により、従来よりも高い伝導率を示

すＣＮＴ薄膜を実現できた。 

微細電極の採用および改良ＣＮＴインクを組み合わせた結果、電子機器の制御回路への

応用が可能な動作周波数 500kHz での動作の確認に成功した。これにより、制御回路に必要

な性能を得ることができ、今後曲げられる大型ディスプレイや、多数のセンサーを搭載し

たシートなど新しいデバイスへの応用が期待される。開発した技術をさらに高めることに

より、数ＭＨｚを超える速度で動作する印刷ＣＮＴ-ＴＦＴも期待でき、将来的には薄型の

無線通信機器や紙のようなコンピュータへの応用が可能となる。本研究により得られた成

果はＳＳＤＭ２０１３（平成２５年９月２５日～２７日、福岡市）において発表し、プレ

スリリース（平成２５年９月２４日、ＮＥＣ・ＴＡＳＣ）を行った。 
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図 2.2.2-42 高速動作ＣＮＴトランジスタ。（a）微細印刷電極を有するＣＮＴトランジ

スタ。（b）電極拡大図。（c）周波数 500kHzにおけるデバイス応答。 

 

（５）溶媒中に分散する技術の開発 

単層ＣＮＴは、繊維状構造を取るため、合成される際に束状構造（バンドル）を形成し

やすい特徴をもつ。しかし、金属型と半導体型のＣＮＴが束になっていると、いかなる方

法でもそれらを分離精製することはできない。したがって、金属型と半導体型に分離する

前に束状構造をほどき、ばらばらの状態で水中に分散する必要がある。通常、この分散過

程には、強力な超音波分散装置を使用する。しかし、ＣＮＴとＣＮＴが寄り添ってできる

束状構造のトータルの結合エネルギーは、長さに比例して増加するため、一気に束を分離

するには、大きなエネルギーが必要になる。そのようなエネルギーの音波を照射すると、

ＣＮＴには欠陥が導入され、それが電子の散乱中心となるため、電気的性質が損なわれて

しまい、ＣＮＴ本来の高性能を引き出せなくなってしまう。本課題では、欠陥導入を抑え

た新たな分散法の開発と、分散状態を分光学的に調べる基盤技術開発を行った。さらに、

欠陥導入を抑えた分散法を活かした透明導電膜の作製を行った。 

 

１）低欠陥高スループット分散法の開発 

超音波で分散する手法では、超音波の出力を如何に落としても、ＣＮＴが分散するまで

処理を続ければ、欠陥導入を避けることはできない事が明らかとなった。そこで、超音波

を用いずに分散する手法を検討し、ナノマイザーを用いて分散する手法を用いる事とした。

ナノマイザー分散の模式図を図 2.2.2-43に示す。ナノマイザーのジェネレータは 2枚のダ

イヤモンド板でできており、それぞれに直径 100 ミクロンの穴が２つ開いている。それが
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クロスする形で向かい合っている。分散液は、２つの穴を通って、中央の部分で衝突し、

その後また２つの穴から流れ出して行く。この際、非常に小さな穴に勢いよく通す事で、

剪断力が発生し、粒子を分散させる仕組みである。ＣＮＴの分散の場合、このクロスフロ

ーにより、絡み合ったＣＮＴがまず切断されると考えられる。短くなったＣＮＴは、バン

ドルの結合エネルギーが小さくなるので、小さな剪断力で分散する事が可能となる。重要

な事は、ＣＮＴ束の切断の際に、ＣＮＴに欠陥が導入されないということである。超音波

分散の場合、超音波の照射により、まず欠陥が入り、その欠陥濃度が高まった結果として、

ＣＮＴの切断が生じるが、ナノマイザーの場合、ミクロ流路のクロスフローにより、欠陥

導入無しに切断が生じるところが全く異なっている。 

実際、単層ＣＮＴを超音波とナノマイザーで同等な分散状態になるように分散し、ラマ

ンスペクトルを測定してＧ／Ｄ比により欠陥導入の様子を比較すると、ナノマイザー分散

ではＧ／Ｄが 100 になり、超音波では 78となった。これから、ナノマイザー分散の方が欠

陥導入が少ない事がわかる（図 2.2.2-44参照）。 

 

図 2.2.2-43 ナノマイザーによる分散の模式図 
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図 2.2.2-44 ナノマイザーおよび超音波ホモジナイザーで分散後超遠心分離で精製した

単層ＣＮＴのラマンスペクトル 

 

ナノマイザーによる分散の問題点は、ＣＮＴの集合体をいきなり 100 ミクロンの穴に通

す事ができないため、事前に粗分散を行う必要がある点である。そこで、粗分散からナノ

マイザー分散までの分散過程を最適化し、効率良く分散できるプロトコルを導出した。最

終的に、以下の手順で分散を行う。まず、界面活性剤の濃度を低く抑え、発泡しないよう

にした状態でミキサー式の分散装置で粗分散を行う。その後、界面活性剤濃度を適正値ま

で濃くし、細いステンレスパイプ中を高圧で通す事による 2 段階目の分散を行う。最後に

ナノマイザーのジェネレータを使い、5回繰り返し分散する。この手法により、欠陥導入が

少なく、かつ高い分散状態を得る事に成功した。 

ラマンスペクトル測定から、結晶性の指標であるＧ／Ｄを見積もると、粗分散時のＧ／

Ｄ＝27 が分散後Ｇ／Ｄ＝55と向上し、超遠心分離処理で不純物や束状ＣＮＴを沈降除去し

孤立化する事でＧ／Ｄ＝104 とさらに向上した。なお、ここでの孤立化処理は、大量分離の

プロセスを考慮して、連続超遠心処理により行った。図 2.2.2-45 に示すとおり、1 回目の

連続超遠心処理により大きく吸光度が下がり、不純物が除去された事がわかる。2回目の変

化はわずかだが、さらに精製が進んでいる事がわかる。ここで、紫外の吸光度の強度は、

それぞれ超遠心まえ 44%、36%であった。一見小さすぎる値であるが、使用したＨｉＰｃｏ

の未精製単層ＣＮＴの純度は 60%程度であることが、ＰＥＲＩＰＵＴＯＳ法による評価でわ

かっており、超遠心後はほぼ 100%の純度になることから、当所の試料中の 60%のＣＮＴが

孤立分散液として回収されている事になり、収率 50%を超える値となっている。 

なお、Ｇ／Ｄが分散により大きくなったのは、分散により欠陥がほとんど導入されなか

ったため、欠陥由来のＤバンドの強度がほとんど大きくならなかったのに対し、分散度が

向上するにしたがい、単層ＣＮＴの一次元性が増し、ＣＮＴ由来のＧバンドの共鳴効果が

大きくなり、強度が増加したためと考えられる。これは新たな有益な評価法の可能性を秘

めている事から、次の課題を実施した。 
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図 2.2.2-45 分散前（粗分散）、ナノマイザー分散後、超遠心分離後の上澄み孤立分散液

のラマンスペクトルとＧ／Ｄ比（左）と吸光度変化（右） 

 

２）ラマン散乱による、ＣＮＴの分散状態の迅速測定 

単層ＣＮＴの分散状態を短時間で調べる手法として、ラマン散乱を用いる手法を開発し

た。上述の通り、欠陥を導入せずに分散が可能になると、Ｇ／Ｄ比が分散前よりも大きく

なる事が明らかとなった。これは、Ｇバンドの強度が増した事を意味する。これは、元来

一次元電子状態のＣＮＴが、成長途中でバンドルを形成することで一旦三次元的になって

いたものが、孤立分散が進む事により、本来の一次元性を取り戻してきたためと考えられ

る。ＣＮＴのラマン散乱は、光吸収に伴う共鳴効果が支配的であり、格子振動と光学遷移

が結合してラマン信号が増強される。光学遷移は、ＣＮＴの軸方向の偏光による遷移が支

配的である。従って、それと結合する格子振動もＣＮＴの軸方向の変位となる、ＬＯフォ

ノンが支配的になると考えられる。ＣＮＴのＧ－ｂａｎｄには、ＬＯフォノンによるピー

クとＴＯフォノンによるピークの二つのピークが観測される。金属型では、低波数側のブ

ロードなピークがＬＯで、半導体では、高波数側のシャープなピークがＬＯとなっている。

ＣＮＴを孤立分散して、一次元性が増し、ＬＯフォノンの共鳴効果だけが増強されれば、

ＬＯフォノンとＴＯフォノンのラマン強度比が変化するのではないか、孤立分散の良い指

標になっているのでは無いかと考えた。図 2.2.2-46 は、4 時間の超音波処理前後のラマン

スペクトルの変化である。超音波処理により、ＣＮＴの孤立分散は進行するが、それに伴

い、Ｇ－ｂａｎｄの二つのピークの強度比が変化するのがわかる。図に示した通り、金属

型と半導体型の変化は一見逆に見えるが、どちらもＬＯの強度が相対的に上昇している事

がわかる。ＬＯ／ＴＯの強度比を超音波処理時間の関数としてプロットしたのが図

2.2.2-47 である。同じグラフに超遠心後の上澄みの吸光度を示してある。ほぼ同じ依存性

を示す事から、ＬＯ／ＴＯ比が分散状態の良い指標になっていることがわかる。 

この指標を用いれば、単層ＣＮＴ分散液のラマンスペクトルを測定するだけで、超遠心

処理等を行う事無しに、短時間で単層ＣＮＴの分散状態を知ることができる事がわかった。 
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図 2.2.2-46 超音波分散前後のＧ＋およびＧ－バンドの強度変化 

 

３）洗浄不要のＣＮＴインクの開発と、透明導電膜 

欠陥を導入しないＣＮＴの分散法の開発過程において、粗分散過程では欠陥がほとんど

導入されない事がわかった事から、粗分散のみでＣＮＴを分散することにより、高品質な

ＣＮＴインクを作製する事を試みた。ミキシングを行う粗分散過程では、発泡性分散剤が

使えないため、通常の界面活性剤では無いポリマー系分散剤として、カルボキシメチルセ

ルロース（ＣＭＣ）を使用した。さらに、ＣＭＣの濃度を限界まで低くすることにより、

ＣＮＴ表面にのみＣＭＣが付着しており、水中にほとんど残留ＣＭＣが無い条件を実現し、

成膜後の洗浄プロセスを必要としない、透明導電膜の作製を可能にした。ただし、分散剤

が界面活性剤ではないため、ＰＥＴ等の疎水性の表面には成膜できない。そのため、派生

技術開発として、ＰＥＴ表面の親水化処理を行った。 
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図 2.2.2-47 各超音波分散後の、超遠心後上澄み溶液の吸光度（青丸）とＬＯ／ＴＯ比（赤丸） 

 

ＣＭＣ分散ＣＮＴインクは、親水性の表面にしか成膜できないため、市販のＰＥＴフィ

ルム表面の親水化処理を行った。親水化処理として良く用いられる自己組織化単分子膜（Ｓ

ＡＭ膜）2種とＵＶ処理 2種を行った。ＳＡＭ膜としては、フェニルトリエトキシシラン（Ｐ

ＴＥＯＳ）およびアミノプロピルトリエトキシシラン（ＡＰＴＥＳ）を検討した。特にＡ

ＰＴＥＳ膜は薄膜型トランジスタ作製の際に、ＳｉＯ２基板上に成膜し、ＣＮＴの固着を行

うために良く使われているＳＡＭ膜である。ＵＶ処理としては、大気中ＵＶ照射のほか、

過硫酸アンモニウム（ＡＰＳ）中でのＵＶ処理を行った。これらの親水化処理と未処理の

ＰＥＴ表面において、水接触角の測定を行った。結果を図 2.2.2-48に示す。 

 

 

図 2.2.2-48 表面処理したＰＥＴ上での水接触角の測定結果 
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デバイス作製に良く使われているＰＴＥＯＳやＡＰＴＥＳ膜は、未処理のＰＥＴよりも

接触角が大きくなり、親水化処理になっていない事がわかる。これは、疎水性のＣＮＴを

固定するのに用いられるのである事を考えれば理解できる。一方、ＵＶ照射は親水化処理

として有効であることがわかる。一般には大気中ＵＶ照射が行われているが、ＡＰＳ中で

のＵＶ照射は、さらに接触角が低下し、高い親水性を示す事がわかった。親水性が向上し

た 2 種類のＵＶ処理について実際に成膜してみると、ＡＰＳ中ＵＶ照射の方が均一な成膜

が可能である事がわかる。また、未処理のＰＥＴフィルムにはうまく成膜できなかった。 

ＣＮＴインクの作製は以下の手順で行った。計量したｅＤＩＰＳ－ＣＮＴを 0.1%濃度の

ＣＭＣ溶液に入れ、ミキサーにより 10分間粗分散を行い、その後遠心分離処理を行い、上

澄みを回収してＣＮＴインクとした。こうして作製したＣＮＴインクをＡＰＳ中ＵＶ照射

により親水化したＰＥＴフィルム上にバーコーターで塗布し、透過率とシート抵抗の測定

を行った。その結果を図 2.2.2-49に示す。 

 

 

図 2.2.2-49 ＡＰＳ中ＵＶ照射で親水化したＰＥＴ上のＣＮＴ導電膜の透過率とシート抵抗。

透過率はＰＥＴ込みの値。 

 

 ＰＥＴ込みの透過率 80%で、シート抵抗 300Ω/sq と、キャリアドープしていないＣＮＴ

導電膜としては良好な値を示した。重要な事は、この導電膜は洗浄過程が不要である点で、

親水性の表面であれば、塗布後洗浄ができない基板上に成膜し、この性能が出せる点であ

る。通常の塗布膜は成膜後の処理が複雑であり、洗浄等の後処理ができないケースでは適

応できない。このＣＮＴインクは安定した分散状態なので、インクジェット装置で配線用

に使用する等、用途は薄膜に限らない。 
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３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

金属型及び半導体型の単層ＣＮＴを、それぞれ分離純度 95%以上、収率 80%以上で、10g/

日以上の処理能力で分離できる技術を確立する。また、単層ＣＮＴの金属及び半導体分離

行程において、両者の濃度をオンラインでモニターする手法、及び生成物の純度を正確に

評価する手法、分離されたそれぞれの単層ＣＮＴの実際の電気伝導特性を実証レベルで評

価する技術を開発する。 

：ゲルカラムクロマトグラフィー法により、金属型および半導体型の純度がそれぞれ 95%

以上、分離収率 80%で、処理能力 10g/日の分離技術を確立した。また、迅速に 2 波長でラ

マン散乱を測定し、金属型および半導体型を評価する技術を開発し、さらに吸光度の変化

から、オンラインで両者の濃度をモニターする手法を確立した。さらに、プラスチックフ

ィルム上印刷デバイス構造・工程を確立し、均一性向上、欠陥率低減などを実現し、アレ

イ動作および高速動作の確認を行った。 

（まとめ） 

（１）ゲルカラムクロマトグラフィー法の分離原理解明により、ＴＡＳＣで作製したｅＤ

ＩＰＳ単層ＣＮＴを純度 95%以上、収率 80%以上で分離する技術を開発し、さらに長さ分離

を同時に行う事で、長尺・高純度半導体型ＣＮＴの分離技術を確立した。得られたＣＮＴ

による薄膜トランジスタで、ポリシリコン並の高性能が容易に得られた。また、大型カラ

ムの試験を行い、10g/日の分離処理が可能である事を示した。 

（２）イオンを残留しない金属型・半導体型単層ＣＮＴ分離技術を開発した。界面活性剤

の影響が抑制された状態で、移動度・オンオフ比など半金分離単層ＣＮＴのデバイス特性

を評価することに成功した。 

（３）可動部分を持たないラマン分光器を用いて、迅速にＣＮＴのラマン散乱を測定し純

度を評価する技術を開発した。また、オンラインで金属型および半導体型のＣＮＴ固有の

吸収をオンラインで測定することにより、金属型および半導体型ＣＮＴの濃度をオンライ

ンで評価する技術を開発した。 

（４）デバイス形状での輸送特性を検証するための技術を開発した。プラスチックフィル

ム上印刷デバイスへの応用に向け、デバイス構造の検討、均一性向上、欠陥率低減などの

基盤技術を開発し、アレイ動作および高速動作の確認に成功した。 

（５）単層ＣＮＴ分散液を加圧して微少な穴を通すだけで分散する（ナノマイザー）手法

により、Ｇ／Ｄ比が分散前よりも劣化すること無く、収率 50%以上で単分散する技術の開発

に成功した。 

 

（今後の展開） 

ゲルカラムクロマトグラフィー法による大量分離技術は、企業へ技術移転し、後継プロジ
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ェクトである「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト/②ナノ炭素材料の

応用基盤技術開発」と連携して引き続き用途開発を進める。また、同後継プロジェクト内

で、ゲルカラムクロマトグラフィー法により得られる半導体型単層ＣＮＴを用いて半導体

インクを作製し、今までの基盤技術研究により得られたプラスチック上印刷薄膜トランジ

スタ作製技術を用いて、直径・長さ・分散条件・分離条件・印刷条件などの異なるＣＮＴ

における移動度・オンオフ比・ばらつきなどのデバイス特性を評価し、特性向上に向けた

ＣＮＴ材料・印刷技術の最適化指針を得る。得られた成果はインクの使用マニュアルとと

もに、企業へ提供しＣＮＴデバイスの用途開発を加速する。一方、非イオン性界面活性剤

を用いた無担体電気泳動法により得られる金属型・半導体型単層ＣＮＴは印刷特性・デバ

イス特性に魅力があり、本方式の大容量化・連続処理化に向けてＴＡＳＣ参加企業内にて

継続して研究開発に取り組む。大面積・フレキブル・印刷エレクトロニクスへの応用を想

定したＣＮＴ薄膜アプリケーションへ展開するために、本方式による安定性・印刷特性・

電気特性に優れたＣＮＴインクを開発する。 
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２．３ 研究開発項目②－３－２「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する

技術の開発」 

２．３．１．「ポリマーに分散する技術の開発」 

２．３．１．１「分散剤の設計、合成技術の開発及び分散工業化基盤技術の開

発」 

２．３．１．１．１「分散工業化基盤技術の開発」 

 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマにおいては、九州大学と日本ゼオン共同で、スーパーグロース法で合成さ

れる単層ＣＮＴ（以下、ＳＧＣＮＴ）に適用可能な分散剤、分散技術の開発を実施した。

次の優れた成果が得られている。 

（１）複合材料を安価、大量に製造するための基盤プロセス開発 

① ポリマー複合材料において、工業スケールでの生産に対応可能なＣＮＴ均一分散技

術の確立。 

（２）複合材料のさらなる高性能化を達成するための基盤技術開発 

① 最大導電率 145S/cmのゴム複合材料配合確立。 

② 熱伝導率 20W/mK以上のゴム複合材料配合確立。 

 

２）研究開発成果 

（１）複合材料を安価、大量に製造するための基盤プロセス開発 

本研究課題では、低コストで大量生産が可能な分散基盤技術確立を目的として研究を実

施した。商業化開始時の設備投資額を低減するため、既存の装置、設備で生産できるプロ

セスを目指すと共に、使用する原料も工業的に入手容易なものを優先して検討を実施した。

本検討に用いるＣＮＴは低コスト化が見込める単層ＣＮＴであるＳＧＣＮＴに注目し、既

に市場で販売実績のある多層ＣＮＴを比較対象に設定して検討を実施した。 

一般的に、ＣＮＴをポリマー中に分散するには、各種フィラーを分散する既報の技術を

用いることができ、ドライブレンド法、ウエットブレンド法のいずれかに分類できる。ド

ライブレンド法は、混練装置を用いてポリマー、ＣＮＴに直接、高いせん断力を与えるこ

とでＣＮＴをポリマー中に分散させ、複合材料を得る方法で、従来のフィラー分散技術、

設備を応用、活用しやすい分散技術である。しかしながら、ドライブレンド法では分散中

に高いせん断力をＣＮＴに付与することになるため、ＣＮＴがダメージを受けやすく、さ

らにせん断力を加えてもなおＣＮＴの分散が不十分になりやすいなどの理由により、所望

の特性を発現させるのが困難である。ＣＮＴが本来持っている優れた特性を十分に発揮さ

せるためには、できるだけダメージを与えずにＣＮＴをマトリックスポリマー中に高度に

分散、混合することが必要となり、そのような観点からはウエットブレンド法が好適であ

ると考えられる。 
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ウエットブレンド法は、溶媒中でポリマー、ＣＮＴを混合、分散装置によりＣＮＴを分

散させ、溶液から複合材料を回収する方法である。溶媒中にＣＮＴを高度に分散する技術

は、陰イオン性界面活性剤を用いる方法をはじめとして、様々な方法が既に知られている

ことから、用途や工業上の制約に合わせて方法を選択できるが、一方で設備が大規模にな

りやすいといった問題を有している（図 2.3.1.1.1-1）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-1 一般的なゴム複合材料製造プロセス 

 

しかしながら、ゴムに代表されるポリマーの一部は、溶液重合、乳化重合等により重合

したポリマーを乾燥、回収することにより製造しているため、ポリマーを溶液重合、乳化

重合で作製した後、ＣＮＴ分散液をこれらポリマー溶液に加えた後、複合材料を乾燥、回

収するプロセスが構築できれば、ウエットブレンド法でも工業スケールで容易に複合材料

が製造できると考えられる（図 2.3.1.1.1-2）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-2 新プロセス概念図 

【一般的な分散プロセス】
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【開発プロセス】

重合 乾燥
ゴム

ゴム

溶媒
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溶媒

プロセス全体を俯瞰し、最適プロセスを構築する
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その際、コスト、環境負荷、作業環境などを考慮すると、溶媒を水にするプロセスが最

も産業上優位にあるため、水を用いた複合材料プロセスの開発に注力し、検討を実施した。 

ＣＮＴの中でも特に単層ＣＮＴは、多層ＣＮＴと比べて直径が小さいことから、単層Ｃ

ＮＴ同士の van der Waals 力、π－π相互作用などの寄与のため単層ＣＮＴ同士の凝集力

が大きくなり、その結果多層ＣＮＴより溶媒中の均一分散が困難であると言われている。

その一方で、単層ＣＮＴは界面活性剤を分散剤として用いることにより、水中に容易に分

散させることが報告されているため、初めにＳＧＣＮＴの水に対する分散挙動の確認を行

った。陰イオン性界面活性剤であるドデシルベンゼンスルホン酸ナトリウムを含む水溶液

に各種ＣＮＴを添加し、バス型の超音波装置を用いて分散処理を行った。ＳＧＣＮＴおよ

び、他の単層ＣＮＴ（ＨｉＰＣｏ法で得られる一般的な単層ＣＮＴ）の分散挙動を図

2.3.1.1.1-3に示すが、他の単層ＣＮＴと同様、ＳＧＣＮＴは陰イオン界面活性剤を用いる

ことにより、水に対して良好に分散することが確認された。 

 

 

図 2.3.1.1.1-3 ＳＧＣＮＴの水への分散挙動 

 

ＳＧＣＮＴの水への分散特性を考慮すると、溶液に水を用いた複合材料製造プロセスが

好適であると考え、図 2.3.1.1.1-4 に示すポリマーの水分散液であるポリマーラテックス

を用いるプロセスを考案し、複合材料の検討を行った。当該プロセスは、界面活性剤を含

む水溶液中にＳＧＣＮＴを加え、超音波処理等の分散処理によりＳＧＣＮＴを水中に分散

させる。次いで、得られたＳＧＣＮＴ水分散液とポリマーの水分散液であるラテックスを

混合し、ポリマー／ＳＧＣＮＴ混合溶液を作製する。さらに、得られたポリマー／ＳＧＣ

ＮＴ混合溶液をポリマーが溶解しない溶液中に加えて界面活性能を失わせて複合材料を凝

固させ、複合材料を回収する。乾燥後はプレスなどで成形し、複合材料成形体を得る方法

である。 

 

HiPCo SGCNT
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図 2.3.1.1.1-4 ラテックスを用いた複合材料作製プロセス 

 

上記プロセスにより、ＳＧＣＮＴ複合材料が得られるかどうか検証を行った。一般的な

ゴム材料であるアクリロニトリル－ブタジエン系ゴム（以下、ＮＢＲ）ラテックス（図

2.3.1.1.1-5）、ＣＮＴはＳＧＣＮＴ、比較として多層ＣＮＴであるＮＣ７０００（Ｎａｎ

ｏｃｙｌ社）を検討に用い、複合材料の電気特性を比較した。検討に用いたＣＮＴの透過

型電子顕微鏡（ＴＥＭ）観察像を図 2.3.1.1.1-6に示す。 

 

 

図 2.3.1.1.1-5 ＮＢＲラテックス 
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図 2.3.1.1.1-6 各種ＣＮＴのＴＥＭ像 

 

始めに、超音波を用いてＳＧＣＮＴ分散液を作製するプロセスを用いて、上記プロセス

全体におけるＳＧＣＮＴへのダメージをラマン分光法により確認した。ＳＧＣＮＴに欠陥

が導入された場合、欠陥由来の 1,350cm-1のＤバンドのピークが大きくなる現象が見られる

（Ｇ／Ｄ値が低くなる）はずであるが、検討に用いたＳＧＣＮＴ、ＳＧＣＮＴ分散液、複

合材料中でそれぞれ測定を実施した結果、Ｇ／Ｄ値の低下はみられず、当該分散法により

ＳＧＣＮＴはダメージを受けていないことが確認された（図 2.3.1.1.1-7）。すなわち、当

該プロセスはＳＧＣＮＴにダメージを与えない分散プロセスであることが確認された。 

 

図 2.3.1.1.1-7 各プロセスにおけるＣＮＴのラマンスペクトル 

 

次に、得られた複合材料を所定のサイズに成形し、複合材料成形体の体積導電率を測定

した結果を以下に示す。ＳＧＣＮＴを用いた複合体は、ＮＣ７０００の複合体よりも低添

加で高い体積導電率を示し、かつ繰り返し再現性も優れていることが明らかとなった（図

2.3.1.1.1-8）。 
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図 2.3.1.1.1-8 各種複合材料の体積導電率 

 

得られた複合材料の走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）像を図 2.3.1.1.1-9 に示すが、当該手

法により得られた複合材料はＳＧＣＮＴが高度に分散された状態でマトリックスポリマー

中に存在していることが確認され、このＳＧＣＮＴ同士の高度なネットワークにより、複

合材料への高い電気導電性の付与、優れた繰り返し再現性を示すと考えている。 

 

  

 

図 2.3.1.1.1-9 ＳＧＣＮＴ複合材料のＳＥＭ写真 

（左から、ＳＧＣＮＴ：なし、ＳＧＣＮＴ：1wt%、ＳＧＣＮＴ：10wt%） 

 

上記プロセスを用いて、ＮＢＲ以外の材料（水添ＮＢＲ：水素化アクリロニトリル－ブ

タジエンゴム、ＳＢＲ：スチレン－ブタジエンゴム、アクリル：アクリル系ポリマー）を

用いて複合材料を作製したところ、ゴム系、樹脂系いずれのポリマーにも適用可能なこと

から、提案したプロセスは汎用性の高いプロセスであることが確認された（図

2.3.1.1.1-10）。 
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図 2.3.1.1.1-10 ラテックスを用いた分散技術の他材料への適用 

 

上記検討により、工業スケールでＳＧＣＮＴ複合材料を簡便に得るための基盤技術を確

立した。次いで、確立した技術をベースにし、kg スケールでの複合材料が可能かどうかの

検証を行った。 

前記検討では、超音波処理によりＳＧＣＮＴ水分散液を作製していたが、スケールアッ

プが困難であるといった問題を有している。そこで次に、スケーラビリティーに優れる分

散プロセスの開発に着手した。一般的なＣＮＴの分散技術を図 2.3.1.1.1-11に示す。 

 

 

図 2.3.1.1.1-11 ＣＮＴ分散技術 
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各分散方式一長一短があるため、用途に応じて分散技術を選定することが可能であるが、

単層ＣＮＴのようなダメージを受けやすいＣＮＴに関しては、超音波分散のようなキャビ

テーションを起す分散装置を用いるとＣＮＴがダメージを受ける。そのため、単層ＣＮＴ

の場合には、ジェットミル装置のような装置を用いて分散することが良いと推察される。

そこで本検討では、湿式高圧ジェットミルを用いたスケールアップ検討を行った。なお、

湿式高圧ジェットミルは卓上式の小型装置から大型装置までが既に販売されており、設備

導入のみでスケールアップが可能である。小型湿式高圧ジェットミルを用いてＳＧＣＮＴ

分散液を作成し、上記記載のラテックス法にて作製した複合体の導電性能を評価した。そ

の結果、超音波処理により得た複合材料よりも、湿式高圧ジェットミル処理により得た複

合材料の方が、ＳＧＣＮＴ系、多層ＣＮＴ（ＮＣ７０００、Ｎａｎｏｃｙｌ社）双方の複

合材料の導電性能が向上した（図 2.3.1.1.1-12）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-12 各種分散装置で作製した複合体の導電性能の違い 

 

さらに、各種分散装置で作製した複合材料の走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）像を図

2.3.1.1.1-13 に示すが、分散装置間で複合材料中におけるＳＧＣＮＴの分散状態の違いは

認められなかった。 
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図 2.3.1.1.1-13 超音波で作製した分散液から作ったＮＢＲ複合体（左）、 

湿式高圧ジェットミルで作製した分散液から作ったＮＢＲ複合体（右）のＳＥＭ像 

 

以上の検討から、湿式高圧ジェットミルはスループット向上と複合材料の特性向上を両

立できる有用な装置であると判断した。 

 

次に、さらなる生産性の向上を目指し検討を実施した。ラボにおける複合材料製造は、

専任オペレーターが作業しても 100g/月程度であるが、ゴム加工会社において一次評価を実

施する場合には、一条件あたり 200g程度の複合材料が必要となるため、ラボ製造サンプル

で加工条件の評価を行うのは困難であった。そこで、製造受託企業にサンプル製造を委託

し、kg スケールでのサンプルを製造し、サンプル提供希望企業へサンプルを提供し、結果

についてフィードバックを受けるスキームの構築を試みた。検討を行ったスキームを図

2.3.1.1.1-14に示す。 
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図 2.3.1.1.1-14 委託生産およびサンプル提供スキーム 

 

大型の湿式高圧ジェットミルを所有するＣＮＴ分散液製造業者と、凝固乾燥工程を受託

する複合材料製造業者を選定し、上記体制を構築した。また、実際の委託製造検討におい

ては、kgスケールのサンプルを確保するだけでなく、製造プロセスの改良も実施した。  

さらに、当該プロセスのロバスト性を確認するため、複数回サンプル製造を実施した。

その結果、電性のバラツキの少ない複合材料が得られることが確認され（ニトリルゴムベ

ースで平均導電率:1.4S/cm、管理限界（3σ）:0.4962）、走査型電子顕微鏡によって観察さ

れるＳＧＣＮＴの分散状態も、大量生産品とラボ品で同様であった。この複合体をゴム加

工業者に提供したところ、加工後のゴムサンプルも導電率が良好であり、複合体は実用化

で必須となる加工にも耐えうることが示唆された。（図 2.3.1.1.1-15,16）。 
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図 2.3.1.1.1-15 委託製造した複合材料の特性 

 

 

図 2.3.1.1.1-16 委託製造で作製した複合材料のＳＥＭ像 

 

検討により作製した加工物を図 2.3.1.1.1-17に示す。 

 

 

図 2.3.1.1.1-17 ＳＧＣＮＴ複合材料加工物外観 

 

上記検討により、ＳＧＣＮＴ複合材料を工業レベルで製造できる基盤プロセスを確立す
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ることができた。図 2.3.1.1.1-18にゴム複合材料を用いた加工部材のプロセス例を示すが、

工業製品として市場に提供するためには、これらすべての工程を安定にする必要があり、

それに必要な評価技術の確立が必須となる。評価技術については、最終プロセスを想定し

評価技術を構築する必要があるため、評価技術を含めた今後の開発については個別企業で

の対応となる。 

 

 

図 2.3.1.1.1-18 ゴム複合材料後工程プロセス概念図 

 

上記検討において基盤技術を確立したラテックス法は、大量生産と複合材料の性能を両

立できる方法であるが、使用するポリマー種によっては、ラテックス状態を作れない場合

もある。その場合には、ポリマーが溶解する溶媒を用いてポリマーとＣＮＴを分散するプ

ロセスを用いることになるが、一般的にＣＮＴは有機溶媒への分散性が乏しいため有機溶

媒にＣＮＴを分散させる分散剤を用いる形になる。しかしながら、現時点においてＳＧＣ

ＮＴに好適な分散剤についての知見がほとんどないため、ＳＧＣＮＴに好適な分散剤を探

索することとした。 

まず初めに、市販汎用ポリマーをＳＧＣＮＴ用分散剤として評価した。比較を容易にす

るため、エチレン鎖を主鎖とするポリマー5 種類、ポリビニルピロリドン（ＰＶＰ）、ポリ

スチレン（ＰＳ）、ポリ塩化ビニル（ＰＶＣ）、ポリ酢酸ビニル（ＰＶＡｃ）、ポリアクリロ

ニトリル（ＰＡＮ）を評価対象とした。各種ポリマーの分散能評価は以下の手順で行った。

初めに、各種ポリマー溶液を作製し、所定量のＳＧＣＮＴをポリマー溶液に添加し、超音

波分散処理装置を用いて所定時間分散処理を行い、分散状態を評価した。その結果、検討

に用いたポリマー5種のうち、ジメチルアセトアミド（ＤＭＡｃ）およびＮ－メチルピロリ

ドン（ＮＭＰ）中でＰＶＰ、ＰＳ、ＰＶＣが高い分散能を示し、分散処理後は凝集物のな

い均一な分散液が得られた。一方、ＰＶＡｃ、ＰＡＮは分散能が低く、視認できる凝集物

生ゴム マスターバッチ
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が分散処理後も多数残った（図 2.3.1.1.1-19）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-19 超音波照射後のＳＧＣＮＴ分散液写真 

 

次に、各種分散液に関して遠心分離処理を行い、処理後の分散液吸光度を測定した。そ

の結果、目視で高い分散能を示したＰＶＰ、ＰＳ、ＰＶＣを用いた分散液は高い吸光度を

示した。（図 2.3.1.1.1-20）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-20 各種分散液の 1000nm における吸光度 

 

ＳＧＣＮＴに対して良好な分散特性を示したこれらポリマーが、ＳＧＣＮＴ分散剤とし
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て作用する機構を推定するため、九州大学が開発したＣＮＴコーティングシリカ粒子充填

カラムを活用し、評価を行った。当該技術は、高速液体クロマトグラフ装置に評価対象の

ＣＮＴをシリカ表面に吸着（修飾）させた後、作製したシリカをカラム内充填し、高速液

体クロマトグラフ装置に装着、ＣＮＴとの親和性を評価したい化合物を含む溶液を流す方

法である。評価対象のＣＮＴと化合物の相互作用が強い場合には化合物の溶出時間が長く

なり、相互作用が小さい場合には、化合物の溶出時間が遅くなるため、その時間を測定す

ることによりＣＮＴとの相互作用を定量評価することができる（図 2.3.1.1.1-21）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-21 ＣＮＴ修飾カラムによる相互作用分析の原理 

 

新たに九州大学でＳＧＣＮＴ修飾シリカ粒子を充填したカラムを作製し、先ほど検討に

用いた各種ポリマーとＳＧＣＮＴ間の相互作用を測定した。その結果、先の検討でＳＧＣ

ＮＴの分散能に乏しいＰＶＡｃの溶出時間が最も短く、ＳＧＣＮＴを良く分散したＰＶＰ

の溶出時間が最も長いことが確認された。（図 2.3.1.1.1-22）。 
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図 2.3.1.1.1-22 高速液体クロマトグラフィーでのポリマー溶出時間 

 

以上から、ＳＧＣＮＴ充填カラムを用いた高速液体クロマトグラフィーは、ＳＧＣＮＴ

の分散剤候補化合物のスクリーニングに有用であることが確認された。本技術開発により、

ＳＧＣＮＴの分散剤候補となるポリマー（化合物）を効率よくスクリーニングでき、ＳＧ

ＣＮＴ複合材料開発の加速が見込まれる。 

さらに、上記高分子材料中から、ポリスチレン（ＰＳ）に注目し、高分子材料骨格がＳ

ＧＣＮＴの分散性に与える影響を評価した。具体的には、①高分子材料の分子量、②高分

子材料構成（ランダム、ブロック、原料組成比）を変えたポリスチレンおよびスチレン共

重合体を用い、ＳＧＣＮＴ分散性の確認を行った。その結果、ＳＧＣＮＴの分散性は、高

分子材料の分子量、組成に大きく影響を受けることが確認された。 

 

（２）複合材料のさらなる高性能化を達成するための基盤技術開発 

工業的に製造されたポリマーラテックスだけでなく、ＳＧＣＮＴ水分散液中で乳化重合

を実施することにより、ポリマー複合材料作製の検討を実施した。その結果、ＳＧＣＮＴ

と重合法を組み合わせることにより、ＳＧＣＮＴを表面に吸着したポリマー粒子、ＳＧＣ

ＮＴを内包したポリマー粒子の作り分けが可能であることを見出した（図 2.3.1.1.1-23）。 
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図 2.3.1.1.1-23 ポリマー合成技術を活用したＳＧＣＮＴポリマー複合粒子合成 

 

当該技術開発により、ＳＧＣＮＴを表面に吸着したポリマー粒子が作製可能であること

が確認され、導電性粒子への応用、或いは複合材料中でのＳＧＣＮＴパーコレーション形

成向上のメリットが期待される。 

次に、電気導電性に優れる複合材料を具現化するための基本配合確立を目的とし研究を

実施した。優れた特性の複合材料が得られるＳＧＣＮＴ、並びにマトリックスポリマーと

しては高電気伝導複合材料が得られている既知のフッ素ゴムに注目し予備検討を行った。

溶液法を用いて複合材料を作製した結果を図 2.3.1.1.1-24に示す。 

 

 

図 2.3.1.1.1-24 フッ素ゴム／ＳＧＣＮＴ複合材料の電気伝導率 

 

Polymer Particle

SGCNT
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検討を実施したところ、単純なフッ素ゴム／ＳＧＣＮＴ複合材料ではＳＧＣＮＴ量を増

加しても 70S/cm以上の導電性を付与することができない上に、複合材料の加工性が著しく

低下することが確認され、当該手法では 100S/cm 以上の高い導電性を付与することが困難

であると判断した。 

そこで次に、ＳＧＣＮＴの長い導電パスを効率良く形成させるといった目的で、安価で

ありかつ高い導電性を示す粒子状の導電性添加剤との併用についての検討を行った。ポリ

マー構造、導電性添加剤の最適化検討を実施した結果、フッ素系ポリマー（フッ素ゴム）

／導電性添加剤／ＳＧＣＮＴの系において、100S/cm以上（最大 145S/cm）の導電性の高い

複合材料を得ることに成功した（図 2.3.1.1.1-25）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-25 フッ素ゴム／導電性添加剤／ＳＧＣＮＴ複合材料の電気導電率 

当該手法の効果について、他のＣＮＴ（単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ）を用いて同様の検討

を実施した。フッ素ゴム／導電性添加剤を固定し、使用するＣＮＴをＳＧＣＮＴから多層

ＣＮＴに変えた以外は同様の操作、配合で検討を行った。その結果を図 2.3.1.1.1-26に示

す。その結果、他の単層ＣＮＴ、多層ＣＮＴではＳＧＣＮＴ同等の性能の発現は見られず、

ＳＧＣＮＴを用いた場合にのみ非常に高い電気導電性を発現することが確認された。これ

は、ＳＧＣＮＴが非常に長い形状を維持した形で複合材料中に分散しており、その結果、

高い導電性が発現されたと考えられる。 

添加剤濃度（ｗｔ％）
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図 2.3.1.1.1-26 フッ素ゴム／導電性添加剤／各種ＣＮＴ複合材料の電気導電率 

本検討で得られた複合材料は、安価な導電性添加剤を使用していることから材料コスト

を大幅に低減する効果もあり、現時点で電気導電率 80S/cm、材料コスト 6,000円/kg（ＳＧ

ＣＮＴ単独の複合材料の 1/3 以下のコスト）の成形加工可能な複合材料が得られている。

また、同様の方法で得られた複合材料は、面内方向の熱伝導率を 20W/mK以上への向上が目

標のところ、24W/mKの複合材料を得ることに成功した。 

しかしながら、現組成ではポリマーが持つ特性（引張、曲げ特性等）が犠牲になってい

るため、用途に応じた配合設計、分散プロセスを開発する必要がある。 

 

また、本検討では、複合材料の導電性を改善するための他の手法として、①ポリマー中

へのゲル成分の導入、②他の無機フィラーの添加効果についての検討を行った。当該手法

の概念図を図 2.3.1.1.1-27に示す。 

 

図 2.3.1.1.1-27 複合材料特性改善のための技術 

 

上記①ポリマー中へのゲル成分の導入の効果を確認するため、ゲル成分有、無のＮＢＲ

ラテックスを用いて、前述したラテックス法により複合材料を作製し、得られた複合材料

の導電率を測定した。その結果を図 2.3.1.1.1-28に示す。 

（多層） （多層） （単層） （単層）
導電性添加剤追加

導電性添加剤５０ｗｔ％の系に、各種添加剤を２ｗｔ％追加した複合材料

排除効果なし 排除効果あり

空孔、ゲル粒子、有機/無機フィラー

空孔や粒子でCNTが入り込めない領域を作る
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図 2.3.1.1.1-28 ＮＢＲラテックス中のゲル成分の効果 

 

その結果、ＮＢＲラテックス中にゲル成分を導入することにより、ＳＧＣＮＴの添加量

が少ない領域で 3ケタ程度導電性を改善できることが確認された。 

 

次に、上記②他の無機フィラーの添加効果を確認するため、イオン性液体を含むエポキ

シ樹脂中に無機フィラーであるアルミナを添加し、複合材料の特性評価を行った。その結

果、無機フィラー添加により複合材料の導電性が向上することが確認された（図

2.3.1.1.1-29）。 

 

 

図 2.3.1.1.1-29 エポキシ樹脂複合材料へのアルミナ添加効果 
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当該技術は、ＳＧＣＮＴを単独で用いた場合より最大 4 ケタ導電性を改善し、なおかつ

複合体中の導電性のばらつきを抑制できるといった利点がある。また、開発した技術は、

エポキシ樹脂、フッ素ゴム、ポリスチレンなど、様々な基材ポリマーに適用でき、汎用性

を備えた技術であることが確認されている。また、使用する無機フィラーはアルミナや炭

酸カルシウムなどの一般的なものを用いることができ、実用化が容易であることが確認さ

れている（図 2.3.1.1.1-30）。と考えている。 

 

 

図 2.3.1.1.1-30 各種フィラーを用いた複合材料の電気特性 

 

また、エポキシ樹脂／ＳＧＣＮＴ複合材料系で、反応基を有するイオン液体を併用する

ことにより、ＳＧＣＮＴの分散性が向上、その結果導電性が改善（0.001S/cm→0.1S/cm）

されることを見出した（図 2.3.1.1.1-31）。 
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図 2.3.1.1.1-31 エポキシ複合材料への反応性イオン性液体添加効果 

 

従来法では、複合体中のイオン性液体は反応基を有していないため、複合体中のイオン

性液体が滲出していたが、本技術で用いたイオン性液体はエポキシ基を含むことから、樹

脂中に固定化できる。これによって、エポキシ樹脂からイオン液体が滲出しないという、

従来にない特性付与に成功した。 

  

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、熱伝導率を 10倍以上、電気伝導率を 1010

（100 億）倍以上改善するのに十分な量の単層ＣＮＴを樹脂・ゴム中に均一に分散する

技術を確立し、特に以下の特性を達成する。 

・導電性ゴムにおいて 100S/cmを達成する 

：ＳＧＣＮＴと導電性添加剤を併用することにより、最大 145S/cmを達成した。 

：達成 

 

（まとめ） 

本開発項目において、水系プロセスであるラテックス法を用いて高導電性ゴム複合物を

高スループットで製造する基礎技術を構築できた。当該手法は、ゴム系、樹脂系いずれの

ポリマーにも適用可能であり、汎用性の高い技術であることが確認された。kg スケールで

の製造プロセスで最適化を行い、ＣＮＴの分散、ＣＮＴ分散液とラテックスの混合、複合

材料回収に関する各工程で基盤技術を確立し、複合材料製造プロセス基盤技術確立を達成

した。また、水系プロセスが適用できない有機溶媒系で使用できる、安価かつ効果的なＣ

ＮＴ分散剤を見出し、作用メカニズムを推定した。 

実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、電気伝導率を 1010（100億）倍以上改善する

ことを目標として研究開発を行ったが、10-13S/cm程度の導電率の樹脂、ゴムへＳＧＣＮＴを

配合して 101S/cm以上に導電率を向上できた。また、ＳＧＣＮＴと導電性添加剤を併用する

ことにより、最大 145S/cmまで導電率を向上させた。本手法で得られる複合材料は、安価な

導電性添加材を使用していることから、材料コストを大幅に低減する付帯効果もある。 

 

（今後の展開） 

今後は助成研究を行う企業をはじめとし、国内企業を中心にサンプル提供を積極的に行

い、用途開拓を促進させる。また当該事業において確立した技術を用途開発企業に技術提

供し、国内企業の開発スピードを向上させると共に、企業における事業化をサポートする。 
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２．３．１．１．２「分散剤の設計、合成技術の開発」 

 

１）研究開発成果の概要 

中嶋（九州大学）は、カーボンナノチューブ（ＣＮＴ）を溶媒に分散する種々の手法開

発を展開して、これまで多彩な種類のＣＮＴ可溶化剤を開発してきた。溶媒にＣＮＴを可

溶化することで、カーボンナノチューブ溶液（以下「溶解ＣＮＴ」）が作製出来る。これ

らを素材とすることで、ＣＮＴの未解明物性の解明等の基礎／基盤研究、およびそれらを

ベーストした応用（実用化）研究が可能となる。 

本研究においてはスーパーグロースカーボンナノチューブ（以下ＳＧＣＮＴ）の工業化

に向けて重要なステップとなるＳＧＣＮＴ樹脂分散技術確立を目指した。ＳＧＣＮＴ分散

のためには、ＳＧＣＮＴと樹脂との相互作用の大小を系統だてて理解することが極めて重

要となるために、九州大学で開発されたＣＮＴ・分子界面相互作用解析技術を導入した。

樹脂の化学構造とＳＧＣＮＴ分散性の相関が明らかになることは、の工業化を強力にサポ

ートし得る。開発の初期は解析ツールとなるＳＧＣＮＴを固定相とするカラムの作製に取

り組んだ。カラムの作製に成功した後に、開発後半においては実際に樹脂複合化が想定さ

れている汎用高分子を検体として相互作用解析を実施した。ここではこれらの検討結果に

ついて詳細をまとめた。 

 

 最初に重要な成果をまとめた。 

（１）スーパーグロースＣＮＴ（以下ＳＧＣＮＴ）のシリカビーズへのコーティングを

行い、単層の被覆の条件を見出した。（当研究室開発技術がＳＧＣＮＴへ応用可能であっ

た） 

（２）ＳＧＣＮＴコーティングシリカゲルを固定相とする新規クロマトグラフィー用カ

ラム（ＳＣＣＮＴカラム）の作製に成功した。 

（３）ＳＧＣＮＴカラムによる 4種類の汎用高分子とＳＧＣＮＴとの親和性解析を行っ

た結果、ポリビニルアセテート（ＰＶＡｃ）＜ポリスチレン（ＰＳ）＜ポリ塩化ビニル（Ｐ

ＶＣ）<ポリビニルピロリドン（ＰＶＰ）の順に溶出時間が長くなる結果が得られた。これ

はこの順にＳＧＣＮＴとの相互作用が強くなることを示している。別途行ったＳＧＣＮＴ

可溶化の実験においてもこの順に可溶化量が増加したことから、ＳＧＣＮＴカラムを用い

て相互作用の大小が評価できたことを意味している。従って、ＳＧＣＮＴカラムを用いた

網羅的解析により、実際の可溶化を行わなくてもＳＧＣＮＴと相性の良い高分子の探索が

簡便かつ少量でできることが明らかとなった。 

 

２）研究開発成果 

ａ）背景 

ベンゼン環のみからなる一次元円筒状物質として知られるカーボンナノチューブ（以下
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ＣＮＴ）は優れた電気伝導性、熱伝導性、機械的強度等から様々なアプリケーションが提

案されている。最近ではレアアースの重要性の再認識からＩＴＯ（酸化インジウムスズ）

の代替材料として導電性透明性基板への応用が盛んに研究されている。しかし、ＣＮＴ材

料開発を困難にする固有の問題としてその強い凝集性に起因する難溶性・不溶性が常につ

きまとう。これを解決する手段としてＣＮＴに強く吸着する物質を分散剤として添加して

用いるいわゆる「物理的可溶化」が行われている。これまでに分散剤としては界面活性剤

や芳香族化合物等が知られている。分散度や分散量はこれら分散剤の種類によって異なる

が、どのような分子がどの程度の分散能を持つかという疑問に対する系統だった知見はこ

れまでになかった。ＣＮＴの「溶解」プロセスにおいて分散剤とＣＮＴ表面の相互作用が

プロセス全体を支配している。この相互作用を定量的もしくは定性的に理解する手法の開

拓が重要となる。本研究においてＣＮＴの「溶解」プロセスの理解が必要となる。特に、

新たな分散剤の探索、選択的分離メカニズムの解明、複合体創製に対して重要な知見を与

える可能性が高く、研究を開始した。その結果、分光分析を駆使した相互作用熱力学解析

手法やアフィニティークロマトグラフィー技術をベースとした相互作用定性分析法を確立

した。 

分光分析を駆使した相互作用熱力学解析手法では、分散剤の分子鎖長が、短くなるほど

平衡定数は小さく、エントロピー変化量は正から負に、エンタルピー変化量は負から正に

変化する。また、ＣＮＴの直径がおよそ 0.2nm 大きくなることで、平衡定数が 100 倍程度

も大きくなる。これらの基礎データは、ＣＮＴ可溶化剤がＣＮＴのわずか 0.1nm の直径の

違いを認識していることを示している。 

当グループでは、ＣＮＴを固定相とするアフィニティークロマトグラフィー法を開発した。

クロマトグラフィーによる評価では，サンプルは少量かつ低濃度で、測定は短時間でＣＮ

Ｔと多彩な化合物の相互作用の評価ができるメリットがあり、これまでに利用されてきた

ＣＮＴ可溶化量による評価，分子吸着後のＣＮＴラマンシフトを用いた解析，可溶化剤の

ＣＮＴ表面への吸着による蛍光の消光等と比べて定量性が高い。この手法により高分子と

の相互作用を解析し、高分子／ＣＮＴ複合体作製の指針を得ることを目的とした。 

この技術をもとにＣＮＴを表面に持つシリカ担体をカラムに充填し「ＣＮＴを固定相と

するアフィニティークロマトカラム」を作製した。この単層ＣＮＴ被覆シリカゲルを充填

したカラム（単層ＣＮＴカラム）を高速液体クロマトグラフィー（ＨＰＬＣ）システムに

連結しアフィニティークロマトグラフィーを行った結果、ベンゼン環数の異なる種々の芳

香族系分子（ポリアセン類，ポリフェニル類）に対し、benzene ＜ naphthalene ＜ biphenyl 

＜ fluorene ＜ phenanthrene ＜ anthracene ≈ pyrene ＜ triphenylene ＜ p-terphenyl 

＜  tetraphene ＜  tetracene の順に相互作用が強いことが明らかとなった（図

2.3.1.1.2-1）。 
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図 2.3.1.1.2-1 ＣＮＴアフィニティークロマトグラフィーの概念図、およびＳＷＮＴカ

ラムにおける種々の芳香族分子に対するクロマトグラム。 

 

 

この結果は、これまで分かっていた可溶化剤の分子構造の違いによるＣＮＴ分散量の違

いを非常に良く説明できた。本手法が分散剤設計や複合体作製に対して極めて有用な情報

を与えてくれることを意味している。特に一次元的芳香族構造が特異的に強い相互作用を

示すことを明らかにした。さらに 1次元ポリフェニル構造（ここでは P-terphenyl）のＣＮ

Ｔ曲率認識能など単層ＣＮＴの直径分離抽出に繋がる興味深い発見をした。また、シリカ

担体上ＳＷＮＴのバンドル度を制御することにより、一次元異方性分子のみにおいて孤立

ＳＷＮＴとバンドルＳＷＮＴで分子認識挙動が異なる極めて興味深い現象を発見した。こ

れは一次元異方性分子によるバンドル間の「溝」を認識しているためだと考えられる。Ｃ

ＮＴの分子認識化学に新しい知見を与える。 

 

ｂ）スーパーグロースＣＮＴ（以下ＳＧＣＮＴ）のシリカビーズへのコーティング 

ＳＧＣＮＴを素材とした固定相とするカラムの作製を行なった。ＳＧＣＮＴの充てんさ

れたカラムを作製するに当たり，ＳＧＣＮＴそのものを充てんする選択肢もあるが，充て

んする際のスラリーの作りにくさを考慮して、ここでは、シリカビーズ表面にＣＮＴを固

定化する方法を選択した。この方法では使用するＣＮＴが少量で済むという利点がある。

まずＳＧＣＮＴのＮ－メチルピロリドン（ＮＭＰ）分散溶液（0.01mg/mL）をバス型超音波

照射装置で 30分照射を行うことにより調整した。短尺のＣＮＴと異なり、ＳＧＣＮＴの場

合は凝集体が残っていたことから、さらにプローブ型超音波照射装置で分散処理を行い、

均一なＳＧＣＮＴ溶液を作製した。良好な分散状態が実現でき、ＮＭＰによりＳＧＣＮＴ

が分散可能であることがわかった。この分散液にシリカビーズ（直径 5μm）を添加した。

するとすぐさま灰色の沈殿が生じた。ここではシリカビーズとしてＣＮＴと強く相互作用
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することが知られるアミノ基を修飾した修飾シリカビーズ（ＮＨ２－ｓｉｌｉｃａ）を用い

た。沈殿をＰＴＦＥフィルターを用いたろ過により回収し、乾燥後、走査型電子顕微鏡（Ｓ

ＥＭ）観察を行った。その結果，原料に用いたＮＨ２－ｓｉｌｉｃａがスムースな表面を有

していたのに対し、混合後のＳｉｌｉｃａはファイバー状のネットワーク構造を表面に有

しＳＧＣＮＴが固定化されていることが示唆された（図 2.3.1.1.2-2）。本研究室の過去の

知見から、ＳＧＣＮＴのＮＭＰ分散溶液濃度を変化させることで、コーティングされるＳ

ＧＣＮＴの密度やバンドル度等を調整可能ということが明らかになっている。アフィニテ

ィー解析結果次第では調整することも念頭に入れ、今回はまずこのコーティング密度で解

析を行った。 

 

 

図 2.3.1.1.2-2 ＳＧＣＮＴ被覆シリカ粒子の作製手順と粒子のＳＥＭ写真  

 

 

ｃ）ＳＧＣＮＴシリカビーズを固定相とするクロマトグラフィーによる分子とＳＧＣＮ

Ｔとの相互作用解析 

 

目的のＳＧＣＮＴコーティングシリカビーズが作製できたので、このシリカビーズをス

ラリーにし空カラムに充てんすることでカラム（ＳＧＣＮＴカラム）を作製した。充填条

件は過去の成果に基づいて市販のＨｉＰｃｏ型ＳＷＮＴコーティングシリカと同様の条件

で行った。このＳＧＣＮＴカラムをＨＰＬＣシステムに接続しクロマトグラフィー分析を

行った。 

 

SGSWNT
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（ア）多環芳香族分子とＳＧＣＮＴとの相互作用解析 

これまでに当グループで行って来たＨｉＰｃｏタイプＳＷＮＴを用いた解析結果との比

較からＨｉＰｃｏと比較して太くて長いことが特長のＳＧＣＮＴについて相互作用に特異

性が見出せるかについて検討を行った。このような検証によりＳＧＣＮＴならではの高分

子分散剤をカスタマイズできる可能性が拓けると期待した。図 2.3.1.1.2-3 に示す多環芳

香族分子を試料として解析を行った結果、図 2.3.1.1.2-3 に示すクロマトグラムが得られ

た。fluorene ＜ phenanthrene ≈ P－terphenyl ＜ anthracene ＜ pyrene ＜ 

triphenylene ＜ tetraphene の順に溶出したことが分かる。ＳＧＣＮＴコーティングの

ないシリカゲルを用いたコントロール実験においてこれらの試料で溶出時間の差が見られ

なかったことから（図 2.3.1.1.2-4）、図 2.3.1.1.2-3 で得られた結果はＳＧＣＮＴと多環

芳香族分子との相互作用を反映したものである。 

 
図 2.3.1.1.2-3 ＳＧＣＮＴを固定相としたアフィニティークロマトグラフィーの 

クロマトグラム 

 

次に比較として直径がより補足、かつ最も広く用いられているＨｉＰｃｏを固定相とす

るカラムとの比較を行った。すでに報告しているように、ＨｉＰｃｏに対しては fluorene 

＜ phenanthrene ＜ anthracene ≈ pyrene ＜ triphenylene ＜ P－terphenyl 

＜ tetraphene の溶出順で得られた（図 2.3.1.1.2-5）。過去の報告と同様の結果が得られ

たことは本手法が高い再現性を持つ信頼度の高い評価法であることを示している。ＳＧＣ

ＮＴとＨｉＰｃｏの結果の比較からいくつか興味深い点が明らかになった。その結果を図

2.3.1.1.2-6にまとめてある。まず顕著なのが p-terphenylの特異性である。ＨｉＰｃｏに

Phenanthrene Pyrene Triphenylene Fluorene

0 5 10 15 20 25 30
Retention time / min

・濃度：0.1 mM ・流量：0.2 mL/min ・移動相：THF ・サンプルループ：20 µL

p-Terphenyl Anthracene 1,2-Benzanthracene

溶出順

< ≈ < < < <

ベンゼン環の数の増加に伴い相互作用が大きくなる傾向
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おいてはベンゼン環のひとつ多い tetraphene にも匹敵する相互作用を示すのに対し（図

2.3.1.1.2-5）、ＳＧＣＮＴにおいてはベンゼン環の数が等しい phenanthrene とほぼ同様

の相互作用を示した（図 2.3.1.1.2-3）。 

 

 
図 2.3.1.1.2-4 ＳＧＣＮＴのアフィニティークロマトグラフィーのクロマトグラム 

 

 

 
図 2.3.1.1.2-5 ＨｉＰｃｏを固定相としたアフィニティークロマトグラフィーの 

クロマトグラム 

 

Phenanthrene Pyrene Triphenylene Fluorene p-Terphenyl Anthracene 1,2-Benzanthracene

0 5 10 15 20 25 30
Retention time / min

・濃度：0.1 mM ・流量：0.1 mL/min ・移動相：THF ・サンプルループ：5 µL

全ての分子が相互作用せず、t0に溶出

Phenanthrene Pyrene Triphenylene Fluorene p-Terphenyl Anthracene 1,2-Benzanthracene

・濃度：0.5 mM ・流量：0.1 mL/min
・移動相：THF ・サンプルループ：5 µL

・濃度：0.5 mM ・流量：0.5 mL/min
・移動相：THF ・サンプルループ：5 µL
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Retention time / min
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溶出順
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図 2.3.1.1.2-6 各固定相における相互作用解析結果の比較 

 

 ＨｉＰｃｏにおいて p-terphenyl はフェニル基同士の二面角がちょうどＳＷＮＴ表面の

曲率にフィットする形で相互作用しているために特異的に大きな相互作用を獲得している

ことが当グループの動力学計算からも明らかになっている（図 2.3.1.1.2-7）。その事実か

ら考察すると、ＳＧＣＮＴにおいては曲率が p-terpheneylの二面角とフィットしていない

ことが考えられる。事実、曲率ゼロのグラファイトを用いて行った相互作用解析において

はＳＧＣＮＴと p-terpheneylは同様に特異的な相互作用は示さなかった（図 2.3.1.1.2-6）。

ＳＧＣＮＴが「太い」という事実が分子との相互作用から間接的に感じることができたの

は大変興味深い。 

 細いＨｉＰｃｏと太いＳＧＣＮＴとの違いについて 2点目は、アントラセンとピレンと

の差である。細いＨｉＰｃｏ型ＳＷＮＴにおいて、ベンゼン環 3つのアントラセンとベン

ゼン 4つのピレンはほぼ同様の相互作用を示したのに対して、太いＳＧＣＮＴにおいては

ピレンの方がより強い相互作用を示した（図 2.3.1.1.2-6）。細いＨｉＰｃｏにおいて 4つ

のベンゼン環は有効に重なりを獲得できなかったのに対して、太いＳＧＣＮＴにおいてピ

レンはより大きな重なりを獲得できるので 4つのベンゼン環が有効に相互作用できたため

だと考察している。分子は直径の大小をしっかり認識していることが明らかとなり、可溶

化高分子の分子設計においても可溶化するＣＮＴの直径を十分に意識した方が効果的であ

ることを物語っており、極めて貴重な知見が得られたといえる。 

 

HiPcoカラムにおける溶出順

< ≈< < < <

SGSWNT-columnにおける溶出順

< ≈ < < < <

p-terphenylの相互作用が激しく減少１．

２． ≈
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<
スーパーグロス

グラファイトにおける溶出順

< < < < < <
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図 2.3.1.1.2-7 p-terphenyl の曲面に対する特異的相互作用と平面に対する相互作用のモデル 

 

（イ）汎用高分子とＳＧＣＮＴとの相互作用解析 

次に分散技術を汎用高分子とのブレンドに生かすために、汎用高分子とＳＧＣＮＴとの

相互作用解析を行った。移動相としてジメチルアセトアミド(ＤＭＡｃ)、サンプルとして

工業的に有用である種々のプラスチック材料を選択した（図 2.3.1.1.2-8）。図 2.3.1.1.2-8

に、そのうち溶媒として選んだＤＭＡｃに可溶であった 4種類（ＰＶＡｃ、ＰＳ、ＰＶＣ、

ＰＶＰ）を試料として選択し、アフィニティークロマトグラフィー解析を行った (流速 0.1 

mL/min)。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.3.1.1.2-8 検体分子として評価に用いた高分子化合物 

 

 

SWNT-p-terphenyl Graphene-p-terphenyl

分子力学から求めたSWNT（HiPco）とPAHsの最安定構造
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⇒ π共役の平らな表面より曲率のある表面とより強く相互作用
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図 2.3.1.1.2-9 ＰＶＡｃ、ＰＳ、ＰＶＣ、ＰＶＰのクロマトグラム 

（ａ）ＳＧＣＮＴなし（ｂ）ＳＧＣＮＴあり 

 

その結果を図 2.3.1.1.2-9右に示す。クロマトグラムより分かるようにＰＶＡｃ＜ＰＳ＜

ＰＶＣ＜ＰＶＰの順に溶出時間が遅くなった。図 2.3.1.1.2-9左に示したＳＧＣＮＴを持

たない固定相を用いた時との比較からこれらの差は優位であると判断した。従ってＳＧＣ

ＮＴにおいてこの順に相互作用が強いことを意味し、ＰＶＰが最も分散能が高いことを示

唆している。実際にＰＶＰによるＳＷＮＴの可溶化に関する報告は多い。そこで、これら 4

つのポリマーを用いて可溶化を行った。実験は同濃度の高分子溶液を準備し、ＳＧＣＮＴ

を添加後、超音波照射で可溶化を行い、沈殿を除去した後の上澄みの吸光度を測定して行

った。より多く可溶化するほどより「濃く」なるために吸光度が大きくなるはずである。

結果を図 2.3.1.1.2-10に示した。吸光度はＰＶＡｃ ＜ ＰＳ ＜ ＰＶＣ ＜ ＰＶＰの順に

大きくなり、クロマトグラフィーの溶出順と良い一致を示した。 

図 2.3.1.1.2-10．可溶化量実験の結果（左）と用いた高分子の化学構造（右） 
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図 2.3.1.1.2-10の可溶化結果は別途ＴＡＳＣ内で行われた可溶化実験による可溶化量定

量実験の結果と合致している。これらの可溶化実験の結果と当グループ独自のアフィニテ

ィークロマトグラフィーによる相互作用解析結果が高分子系においても良い一致を示した

ことは、本手法が高分子系可溶化剤探索にも有用であることを示している。今回は新たに

ＰＶＰやＰＶＣが複合体作製に有用である確証を与えてくれた。このような知見は効率的

なＳＧＣＮＴ可溶化剤探索に対して強力なライブラリーを与えてくれると期待できる。今

後、さらに理論段数向上の工夫をすることで定量性精度の向上などを目指している。また、

同じポリマーにおける分子量の影響も評価軸としなければならない。以上のように同時に

解析に用いる高分子の種類を増やすことによりさらなるライブラリー強化を実施していく。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（まとめ） 

本研究により、これまで実現されていなかった、多環芳香族分子や樹脂とＳＧＣＮＴと

の相互作用の高速・少量解析技術の確立に成功した。多環芳香族分子とＳＧＣＮＴとの相

互作用においてはＳＧＣＮＴが太いという特長と曲率が小さいという特長の両方を分子が

感じていることが明らかとなり、興味深い結果を得た。また汎用高分子とＳＧＣＮＴとの

相互作用解析においてはＰＶＣやＰＶＰが効率的な可溶化をもたらす理由がより強い相互

作用にあるというメカニズムを明確に解明した。 

従来、樹脂とＣＮＴとの相互作用解析には超音波分散・ろ過といった手間のかかる作業

が必須であったが、本研究で確立した技術を使うことにより、ポリマーの低濃度溶液をカ

ラムにフローさせるのみという効率的かつコンビナトリアル的な最適樹脂選択手法を手に

入れたことになる。これにより、分子構造のカスタマイズや、樹脂・ＳＧＣＮＴ混練作業

に入る前の予備検討が迅速かつ少量で行えることになり、開発スピードのアップにおいて

極めて意義が大きい。 

 

（今後の展開） 

今後、理論段数の向上や温調などによりさらに幅広い混練環境に対応した相互作用解析

法へと展開が必要であろう。また、本成果を基に、新規ＣＮＴ可溶化剤の分子設計、合成、

高効率ＣＮＴ可溶化挙動の解析にフィードバックする。 
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２．３．１．２ 「スーパーグロース単層ＣＮＴ樹脂・ゴム複合材料技術の開

発」 

 

１）研究成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）紙抄き法によるＡ３サイズ単層ＣＮＴ厚膜成形技術を開発 

（２）スプレーコート法による微細加工可能な板状単層ＣＮＴ成膜技術の開発 

（３）厚み制御した板状単層ＣＮＴの開発 

（４）塗工・印刷による単層カーボンナノチューブ成形法開発 

（５）機械特性と体積導電率を併せ持つ導電性ゴム 

（６）フッ素ゴムを相容化材とし、様々なゴムを母材とした高導電性ゴム 

（７）ＣＮＴ充填量 0.1wt%で 10－3S/cm以上の体積導電率のゴム材料 

（８）チタン並の熱伝導性を持つ炭素繊維／ＣＮＴ／ゴムハイブリッド材料および垂直

方向の熱伝導率が 20W/mK以上の高熱伝導性・単層ＣＮＴゴム複合材料の開発 

（９）ゼータ電位およびＬＤを用いたＣＮＴ網目評価技術の開発 

（１０）スーパーグロース法ＣＮＴの分散状態と物性の相関の解明 

（１１）20社との技術相談および 4社へのＣＮＴ試料提供、3社への技術移転 

（１２）炭素繊維の層間に適応できる、不織布板状単層ＣＮＴ・エポキシ樹脂複合材料

を開発し、雷対策に十分な導電性を付与する。 

 

２）研究開発成果 

（１）紙抄き法によるＡ３サイズ単層ＣＮＴ厚膜成形技術を開発 

スーパーグロース法により作製した単層ＣＮＴフォレストから作製した単層ＣＮＴ網目

分散液を用い、大面積板状成形加工技術の開発を行った。成形法としてキャスト法、紙抄

き法（ろ過法）、スプレーコート法、スピンコート法、ディップコート法の各種成膜法を試

みたところ、紙抄き法が大面積化に有効なことが明らかとなった。脱水・圧搾・乾燥工程

の工夫により、Ａ３サイズ（297mm×420mm）で自立性がある板状単層ＣＮＴ（不織布）を

成形することに成功した。その厚さは数十μmであった。作製した板状単層ＣＮＴの物性評

価・構造解析を開始し、水分除去に関する成形加工条件がその物性・構造に大きな影響を

与えることが分かった。Ａ３サイズ不織布試作品を産総研オープンラボで展示し、用途開

発に興味を持った企業への試料提供を行った。今後も試料提供などの連携を予定している。 

 

（２）スプレーコート法による微細加工可能な板状単層ＣＮＴ成膜技術の開発 

単層ＣＮＴデバイス作成に向けて、リソグラフィープロセスによる微細加工可能な平坦

性を有する板状単層ＣＮＴ成形方法の探索を行った。スプレーコート法について、その成

膜条件と単層ＣＮＴ網目分散液の分散状態を制御することによって、レジスト塗布が可能
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な平坦性・均一性を有した、厚さ数μｍの単層ＣＮＴ薄膜の成形に成功した。 

配列化のための微細加工性について検討を開始し、反応性イオンエッチングを用いて残

渣を残さずＣＮＴ薄膜の微細加工が可能であることを確認した。さらに、配列化した板状

単層ＣＮＴ部材を、構築した基板から他基板への転写基盤技術の開発をした。 

図 2.3.1.2-1 単層ＣＮＴ集合体の板状成形加工技術 

 

（３）厚み制御した板状単層ＣＮＴの開発 

スーパーグロース法で作製する単層ＣＮＴを合成するＳｉ基板に、ＺＥＰ５２０Ａをス

ピンコートし、電子線描画装置において、4～16µm幅の線を描画し、ＺＥＰ５２０Ａを現像

して、Ｓｉ基板上に 4～16µm幅にＳｉ基板を露出させた線を用意する。この線が入り現像し

たＺＥＰ５２０Ａをマスクパターンとして、Ｓｉ基板に単層ＣＮＴを合成するのに適した

触媒Ａｌ２Ｏ３及びＦｅを、スパッタ装置に於いて成膜する。成膜後、マスクパターンを剥

離液で除去し、Ｓｉ基板上に 4～16µｍ幅に制御された単層ＣＮＴを合成する触媒の線を形

成する。この触媒の線を形成した基板をスーパーグロース法の合成炉に入れ、線状の触媒

から、各種触媒線幅に合った単層ＣＮＴの垂直配向膜を形成した（図 2.3.1.2-2）。 
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図 2.3.1.2-2 スーパーグロース法で作製した単層ＣＮＴ膜 

 

この合成した基板から単層ＣＮＴ膜を取り出し、別のＳｉ基板上の任意の位置に載せ、

溶液を滴下して単層ＣＮＴ膜内に溶液が浸潤した後、その溶液が蒸発する際に単層ＣＮＴ

膜内のＣＮＴ同士及びＣＮＴと基板を引き付け密着させ、板状ＣＮＴを形成する（図

2.3.1.2-3）。 

 

 
図 2.3.1.2-3 板状ＣＮＴの作製方法 

 

図 2.3.1.2-4 に触媒の線幅と形成した板状ＣＮＴのレーザー顕微鏡での膜厚の関係を示

す。その結果、触媒の線幅と、測定した板状ＣＮＴの膜厚とに良い相関を示した。線幅に

対し、板状ＣＮＴは 

板状ＣＮＴ膜厚 [μm]＝0.092 x 触媒線幅 [μm] [式 2.3.1.2-1] 

の関係となった。 
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我々が本研究で用いた電子線描画装置は 100nm の精度で描画可能であることから、今回

の結果から板状ＣＮＴを少なくとも 10nmの厚み精度で作成することが可能であり、基本計

画の最終目標である平成２６年度までに成形加工された板状ＣＮＴにおいて、厚み精度

50nm以下の配列化技術を確立した。 

 
図 2.3.1.2-4 触媒線幅と板状ＣＮＴ膜厚との相関 

 

（４）塗工・印刷による単層カーボンナノチューブ成形法開発 

単層ＣＮＴは、多層ＣＮＴにはない種々の機能を発現するため、産総研で量産技術を開

発したスーパーグロースＣＮＴは、高機能電子部材、光学部材、高強度部材等としての応

用が注目されている。その一方でスーパーグロースＣＮＴの用途開発を進める上では、合

成時にはＣＮＴが絡まり合ったバンドルとして得られるスーパーグロースＣＮＴ集合体を、

所望の形状に加工する技術の開発が強く求められていた。工業化への適用が容易な方法と

しては、塗工法や印刷法が挙げられるが、従来技術で得られるＣＮＴ塗工膜は、膜厚がナ

ノメートルオーダーの範囲にある透明導電膜や薄膜トランジスタ用途に限られていた。キ
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ャパシタの電極材料など広い用途に対応するための、任意の厚さやパターンを有する大面

積の膜を形成できる、新たな単層ＣＮＴ加工技術の開発が求められていた。 

今回、スーパーグロースＣＮＴの分散手法を鋭意検討することによって、基板上に塗布・

印刷が可能な単層ＣＮＴペーストを得ることに成功し、これによってスーパーグロースＣ

ＮＴの大面積塗工膜の作成や、スクリーン印刷による微細パターン形成を実現した（図

2.3.1.2-5）。 

 

 
図 2.3.1.2-5 単層カーボンナノチューブの（左）大面積塗工膜と（右）微細パターン 

 

図 2.3.1.2-6 には、今回開発した技術で得た膜の一例として、単層ＣＮＴペーストをＰ

ＥＴ基板上にブレードコーティングすることで得たＡ４サイズの単層ＣＮＴ厚膜の写真を

示す。ここで用いているＰＥＴ基板の他にも、無機材料有機材料問わず様々な基板上に塗

工することができることを確かめている。 
 

 
図 2.3.1.2-6 代表的な単層ＣＮＴ塗工膜の写真。左：ＰＥＴ基板上に成膜したＡ４サ

イズＣＮＴ塗工膜。右：上から、シリコンウエハ・ガラス・アルミホイル上に成膜し

たＣＮＴ塗工膜。 
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強調すべきは、ＣＮＴ分散液が示す塗工性には、用いられるＣＮＴの分散構造が大きい

影響を与えることを明らかにした点である。すなわち、市販の短尺多層ＣＮＴ分散液から

得られた膜は、乾燥時に無数の亀裂が観察されたのに対し、今回開発した分散液からは極

めて平坦性に優れた膜が得られた。 

単層ＣＮＴ膜の厚さは、塗工時のブレードと基板間の距離を調整することにより膜厚を

数百ｎｍから数十マイクロメートルの広い範囲で制御可能である。表面の平坦性にも優れ

ており、触診高さ測定機で測定される表面粗さは 10%以下である。 

また、単層ＣＮＴペーストを用いたスクリーン印刷法により、単層ＣＮＴの微細パター

ンを様々な基板上に形成することも可能である。実際に行ったデモ実験では最小幅 50μm

の細線パターンを印刷することに成功している（図 2.3.1.2-7）。 

 

 
図 2.3.1.2-7  スクリーン印刷した単層ＣＮＴ細線パターンの写真。 

左：ＰＥＴ基板、右上：ポリイミドシート、右下：シリコンゴムシート） 

 

今回開発したプロセスのもう一つの特徴としては、単層ＣＮＴコート剤を構成する溶媒

として、多様な種類の溶媒を選択可能だということである。現在、水やいくつかの有機溶

媒からなる、塗工成膜が可能なＣＮＴコート剤が得られることを確認している。この点を

活用することにより、まず、各種溶媒に溶解可能な異種物質との単層ＣＮＴ複合材料膜を

塗工することが可能になる。 

さらに、界面活性剤などの分散剤を用いずに単層ＣＮＴを塗工することも可能となるの

で、純度の高い単層ＣＮＴ膜を得ることが可能になる。具体的には、デオキシコール酸ナ

トリウム（分散剤）水溶液にＣＮＴを分散させた分散液を塗工して得た単層ＣＮＴ膜につ

いては数重量%の不純物の混入が熱重量分析から示唆されたが、分散剤なしで有機溶媒（Ｎ

－メチルピロリドンなど）に分散させた分散液を塗工することで、99%以上の高純度での単
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層ＣＮＴ膜を得ることができる。これにより、電極材料など、不純物の除去が強く求めら

れる用途においても適用されることが期待される。 

また、使用する溶媒種類や乾燥方法を変更することで、塗布・乾燥後に得られる単層Ｃ

ＮＴ膜の密度を調整することも可能になる。例えば、デオキシコール酸ナトリウム水溶液

にＣＮＴを分散させた分散液を塗工し、さらにエタノールでデオキシコール酸ナトリウム

を洗浄したのち、室温大気中で乾燥させると、密度 0.6g/cm3程度の比較的緻密な膜が得ら

れる。一方、乾燥時に凍結乾燥などの手法を導入することで 0.1g/cm3以下の低密度ＣＮＴ

膜を形成することにも成功した。 

これらの技術の社会利用を促進するために、本技術の技術移転 1 件、試料提供を 8 件実

施した。 

 

（５）機械特性と体積導電率を併せ持つ導電性ゴム 

スーパーグロース法による単層ＣＮＴは従来のＣＮＴに比べて長軸方向に長く、高純度

であるという特徴を有している。従来ＣＮＴを樹脂などに複合化するためには、ＣＮＴが

数本から数十本連なったバンドルといわれる凝集体を超音波処理などにより処理しＣＮＴ

を樹脂中に一本一本が独立して分散した状態、すなわち孤立分散させることが最も良いと

考えられてきた。これはモンテカルロ法に代表されるような計算機科学によって、孤立分

散が最も導電パスの形成に有利であることが示されていたためである。しかし、孤立分散

状態を実現するためには、ＣＮＴに非常に強いせん断力を印可する必要がある。このつよ

いせん断力によってＣＮＴは解繊されるだけでなく、長さ方向に切断されるため、ＣＮＴ

の特性が十分に発現されないという問題があった。さらに、高分子の中では一度解繊した

ＣＮＴ同士が再凝集してしまい、解繊することそのものへの意義が薄くなることが知られ

ていた。そこで今回、単層ＣＮＴの持つ長尺という特徴を最大限に生かす分散手法を明ら

かにするために、10 種類以上の分散器を用いて分散したＣＮＴの構造と、それを用いて作

成した複合材料の物性を比較することにより、ＳＧＳＷＮＴの分散に最も適した分散方法

を明らかにすることに成功した。 

以下に、使用した分散装置の一覧およびその分散条件を示す（表 2.3.1.2-1）。 
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表 2.3.1.2-1  使用した分散装置と分散条件の一覧 

 

 

作製した分散液を用いて、ゴム溶液を加えよく撹拌したのちに、溶媒キャスト法により

製膜し、自立膜を作製した。 

 

 

 
図 2.3.1.2-8 複合材料作成のフローチャート 
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次に、図 2.3.1.2-8 に作成した複合材料の導電率の一覧を示す。本研究項目においては

導電率の最も発現しやすいことが確認されているフッ素ゴムをマトリックスとして実用化

研究を進めた。以下は、フッ素ゴム（Ｇ９１２、Ｄａｉｋｉｎ社）にＳＧＳＷＮＴを 10wt%

添加した際の導電率である。 

 
図 2.3.1.2-9 フッ素ゴムとＳＧＳＷＮＴ複合材料の導電率 

 

図 2.3.1.2-9 は、分散手法が異なると導電率が 5 倍程度も異なることを示しており、Ｃ

ＮＴ複合材料において正しい手法で分散することが高い機能を発現させることにおいて重

要出ることを端的に示している。 
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図 2.3.1.2-10 分散手法によるＣＮＴの形態の違い 

左上から右下に行くにしたがって、複合材料の導電率は低下する。 

 

このように分散状態がＣＮＴの導電率に大きく影響を与えることから（図 2.3.1.2-10）、

最適な分散状態を決定するためには、分散状態を定量化する必要が発生した。そこで、Ｃ

ＮＴへのダメージの評価方法としてラマン分光法によるＧ／Ｄ比の評価を導入した。図

2.3.1.2-11 に、複合材料の導電率と、ＣＮＴ自身のＧ／Ｄ比の関係を示す。ラマン分光法

での評価により、Ｇ／Ｄ比が大きいほど、すなわちＣＮＴへの欠陥導入が少ないほど複合

材料の導電率は高くなることが確認された。しかし、ウルトラタラックスなどいくつかの

例外もあり、完全な定量的評価ではなかった。 
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図 2.3.1.2-11  Ｇ／Ｄ比と複合材料の導電率の関係 

多くの分散手法でＧ／Ｄ比が高いほど複合材料の導電率が高い傾向が確認された。 

 

そこで次に、ＣＮＴの凝集体のサイズを評価するためにレーザー回折法（Laser 

Difraction method, 以下ＬＤ）を用いて評価を行った（図 2.3.1.2-12）。その結果を以下

に示す。凝集体のサイズが小さいほど複合材料化した際の導電率が向上する傾向が確認さ

れた。このことは、分散を進めることにより解繊が進み、凝集系が小さくなり、結果とし

て複合材料中で緻密なネットワーク構造が構築されやすくなることを意味している。しか

しながら、この評価においても例外が存在し、たとえば、ビーズミルなどは凝集体径が小

さいにもかかわらず導電率が良好ではない。それは、ビーズミルでは解繊の効果よりもダ

メージングの効果の方が大きいために、そのような結果となったことが推測される。 
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図 2.3.1.2-12 レーザー回折法で測定されたＣＮＴ粒子サイズと、それを用いて作成

した複合材料の導電率の関係。粒子サイズが小さいほど複合材料の導電率は高くなる

傾向が確認された。 

 

またＣＮＴ同士の凝集を抑えながらゴム中に分散させることにより従来に比べて数十倍

～数百倍の高い導電性を発現させることにも成功した。  

一般に複合材料が高い導電性を発現する場合、フィラーが緻密に連なっており、このよう

な場合ゴムの持つ柔らかく変形しやすいという特徴は失われる。これは、伸び縮みする母

材の中に伸び縮みしないフィラーが張り巡らされていることが原因である。そのため母材

とフィラーとの間で剥離がおこり機械耐久性は著しく低下する。しかし長く広がった構造

を持つ単層ＣＮＴはマジックハンドの様に変形できるという特徴を有しており、ゴム中で

母材の変形に合わせてその形を変えることが出来る。このため、今回開発された導電性ゴ

ムは 5000回繰り返し歪みに耐えるという優れた性能を示した（図 2.3.1.2-13）。 
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図 2.3.1.2-13 フッ素ゴムと各種ＣＮＴ複合材料の耐久試験の結果（複合材料の破断ま

でに要したひずみ回数と導電率の関係）【ひずみは 10%、周波数は 10Hz．】 

一般的に導電率が高いほど耐久性は低下するが、ＳＧＣＮＴ複合材料では高い導電率

と耐久性の両立を達成した。 

 

平成２２年度においては、スーパーグロース法により合成される長尺の単層ＣＮＴ（Ｓ

ＧＣＮＴ）を高度に発達したＣＮＴネットワーク構造の構築を行った。「カーボンナノチュ

ーブ網目構造製造装置」としてジェットミルを導入し、60MPa以上の圧力で分散すると良好

なネットワーク構造を形成することが明らかになった。また、これらスーパーグロース単

層ＣＮＴの構造を生かした材料開発を行うために、出口イメージの調査を行い、フレキシ

ブル導電性材料、フレキシブル熱伝導性材料、機械特性向上（破壊靱性）の三つの用途出

口を設定した。以降、この用途出口を達成することを目標とした。 
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平成２３年度は上記スーパーグロース単層ＣＮＴの網目構造体をエラストマーや樹脂材

料と融合することにより、他のフィラー、および他の市販ＣＮＴと比較してスーパーグロ

ース単層ＣＮＴを用いることで得られる長所の検討を行った。その結果、わずか 0.013wt%

でパーコレーション（ゴム内部にＣＮＴの連続的な構造が形成されること）を達成し、母

材の特性を保ちつつ、導電性を有する材料を開発（図 2.3.1.2-12）。平成２３年１０月プレ

スリリース。また本材料は非常に高い機械耐久性を持つことも明らかになった。平成２４

年９月プレスリリース。本プレスリリースは日本経済新聞 平成２３年度 実用・新規・

話題部門 ９位に選出された。 

ＳＧＳＷＮＴを用いた複合材料の導電率とＣＮＴの添加量の関係を以下に示す。赤字は

有機溶媒（ＭＩＢＫ）を用いてＣＮＴを分散したケース。青地は水とＳＤＯＣを用いてＳ

ＧＳＷＮＴを分散したケースを示している。 

 
図 2.3.1.2-14  ＳＧＣＮＴとフッ素ゴム複合材料のＣＮＴ添加量と導電率の関係 

赤は有機溶媒を用いたプロセス：青地は水と界面活性剤を用いたプロセス 

 

また、他社単層ＣＮＴを用いて同様の方法にて複合材料を作製し、その繰り返しひずみ

を与えながらその電気伝導性を測定したところ、他社製ＣＮＴを用いた場合比べて格段に

電気抵抗の低下は抑えることに成功した（図 2.3.1.2-15）。これまで課題であった高い導

電性を発現させる際の課題であった耐久性を解決し（図 2.3.1.2-16，図 2.3.1.2-17）、さ

らに変形時に導電性が低下しないという特徴から、今後フレキシブルデバイスを含む様々

な分野においてブレイクスルーになることが期待されている。 
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図 2.3.1.2-15 導電性ゴムに繰り返しひずみを与えた際の積導電率の変化 

（縦軸は初期の体積導電率で規格化） 

 

 

図 2.3.1.2-16 ＦＫＭ・ＳＧＳＷＮＴ（1wt%）複合材料におけるＣＮＴのネットワーク 

ゴム領域とＣＮＴの存在領域が分離することで優れた伸縮特性を示す 
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図 2.3.1.2-17 ＳＧＣＮＴ複合材料（ＳＧＴ）と他のＣＮＴ複合材料（ＨｉＰＣＯ） 

で導電率の伸縮特性が異なることを示したモデル 

 

（６）フッ素ゴムを相容化材とし、様々なゴムを母材とした高導電性ゴム 

ＣＮＴ複合材料は，高分子材料に少量のＣＮＴ添加によって電気・熱・機械特性の付与

もしくは向上が行えることから活発に研究が行われている。ＣＮＴ複合材料は、その優れ

た特徴から今後幅広い用途へ応用がなされることが期待されている。母材となる高分子材

料は、異なる使用温度、吸湿性、耐候性、耐オゾン性、最大ひずみ、ヤング率など異なる

物性を持つことから、使用する用途に合わせて最適な高分子材料を母材として選択する必

要がある。 

 スーパーグロース法により作製した単層ＣＮＴを成果（５）「機械特性と体積導電率を併

せ持つ導電性ゴム」で開発した方法を用いて、様々ゴムを母材として複合材料化（ＣＮＴ

含量は 10vol%）したところ、導電性に大きなばらつきが生じた（図 2.3.1.2-18）。 
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図 2.3.1.2-18 材の違いによるＣＮＴ導電性ゴム（単層ＣＮＴ10vol%） 

の体積導電率のばらつき。フッ素ゴムで最大値 15S/cm をとり、ＳＥＢＳで 

最小値 2.0S/cm となった。 

 

ＣＮＴ複合材料を様々な用途へ応用するためには、いかなる母材を用いても高い導電性

が必要となる。そこで、ＣＮＴ複合材料の体積導電率をフッ素ゴムを相容化材として用い

ることにより向上させることを試みた。 

 フッ素ゴムを少量添加すると、フッ素ゴムは数 10μm のドメインを形成する。フッ素ゴ

ムと単層ＣＮＴは熱力学的な親和性が高い。より詳しく述べれば両者の溶解度パラメータ

ーが近いと推測されることから、ＣＮＴはフッ素ゴムドメインに多く集まり、結果的に単

層ＣＮＴ同士の接触が増加することが予想される。 

図 2.3.1.2-18に各種ゴムを 5もしくは 10vol%加えた際の体積導電率の変化を示す。各バ

ーの色の薄い順にフッ素ゴム添加量は 0，5，10vol%である。母材の種類によらず、フッ素

ゴムの添加量が増加するに従って体積導電率は向上しており、フッ素ゴム添加による体積

導電率改善の効果がはっきりと現れている。また、ラマンマッピングとエネルギー分散型

Ｘ線分析（ＥＤＸ）の結果から、フッ素ゴムドメインに単層ＣＮＴが集まっていることが

確認された（図 2.3.1.2-20）。 

一般的な相容化材は、低分子であるために複合材料の物性に対して悪影響を与える可能

性がある（機械物性の低下や成分脱離）。一方、化学的に最も安定で、使用温度も広いフッ

素ゴムを相容化材として使用することにより、脱離や高温下での使用に対して悪影響はお

こらない。これらの点でフッ素ゴムを相容化材として使用する技術は優れている。 
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図 2.3.1.2-19： 各母材ゴムにフッ素ゴムを 5および 10wt%加えた際の体積導電率 

（ＣＮＴ充填量 10vol%） 

では、実際に我々が考えていたような、フッ素ゴムドメインがＣＮＴの濃度を向上させ、

ＣＮＴの接点数を増加させることによって導電率を向上させるようなモデルは正しいのか。

そのことを検証するために、フッ素ゴム、ゴム、ＳＧＣＮＴを作成し、それをクライオミ

クロトームを用いて切削し、超薄切片を作成し、ＥＤＸによって元素分析を行った。以下

に示すように、フッ素ゴム、ゴム、ＳＧＣＮＴには炭素が含まれているが、フッ素はフッ

素ゴムにしか含まれていない。そこで、フッ素を検出することによってフッ素ゴムの存在

箇所を明らかにすることが可能となる。 
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図 2.3.1.2-20 ＥＤＸで観察したフッ素ゴム、イソプレン、ＳＧＣＮＴ複合材料超薄切片 

フッ素ゴムは偏在化しており、海島構造上の相分離構造を形成していることが予想される。 

 

次に、ＥＤＸで測定した同じ個所を顕微ラマンにより測定し、ＣＮＴの存在量を定量化

した。その結果、フッ素ゴムの存在領域にはＳＧＳＷＮＴが偏在化しており、他のゴム領

域におけるＣＮＴの存在量よりも高い値を示した（図 2.3.1.2-21）。この結果はまさに、フ

ッ素ゴムがＳＧＳＷＮＴと親和性が高いために、ＳＧＳＷＮＴがフッ素ゴムのドメインに

偏在化し、そこにおいて導電パスを形成するため、導電率が向上したという当初のモデル

の正当性を示している。本手法は、ほとんどすべてのマトリックスに対して適用できる手

法であり、また低分子の界面活性剤を相溶加材として使用する過去の研究に比べて複合材

料の物性を低下させないなどの優れた利点がある。 
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図 2.3.1.2-21 ＥＤＸで観察したフッ素ゴム、イソプレン、ＳＧＳＷＮＴ複合材料の超

薄切片の結果と、顕微ラマンによりマッピングを合わせたもの。 

赤色のフッ素ゴム領域により多くのＣＮＴが偏在化していることが確認される。 

 

（７）ＣＮＴ充填量 0.1wt%で 10－3S/cm以上の体積導電率のゴム材料 

今回開発した導電性ゴムは以下のようにして作製した。まずスーパーグロース法により

合成した単層ＣＮＴを有機溶媒中、あるいは界面活性剤を含む水中で 100μm程度の凝集体

状に分散させた。この凝集体では単層ＣＮＴが数十本凝集したバンドルと呼ばれる構造は

なく、綿状に広がった単層ＣＮＴ同士が物理的に絡み合っている構造を形成している（図

2.3.1.2-23）。この構造は熱力学的な効果と物理的な相互の絡み合いの効果によってお互い

に結びついている。この綿状の単層ＣＮＴに有機溶媒に溶解したゴムを加え、適切な条件

下で乾燥することにより単層ＣＮＴの凝集を防ぎつつ、絡み合った単層ＣＮＴが含まれる

導電領域が連続する構造を実現した。この領域は単層ＣＮＴが絡み合っている構造のため

導電性が高い。導電領域が連続することで導電経路が形成されるので、この導電性ゴムは

高い導電性を示す。また、この複合材料ゴムには単層ＣＮＴを含まずゴムだけからなる非

導電領域も含まれている。この非導電領域により、ゴム本来の性質がほとんど保たれてい

る。このような導電領域と非導電領域が混在する構造とすることによって少ない単層ＣＮ

Ｔ添加量で、高い導電性を実現し、しかもゴムの物性を保持した導電性ゴムが実現した（図

2.3.1.2-24）。 
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これまでも単層ＣＮＴを用いて、少ない添加量で高い導電性を実現させる試みがなされ

てきた。しかし、これまでは単層ＣＮＴが 1 本 1 本でばらばらに存在するような分散が理

想的とされていたため、単層ＣＮＴの導電経路が形成されるぎりぎりの濃度（パーコレー

ションしきい値）では導電性は 10-5S/cm前後に留まっていた。これは単層ＣＮＴをばらばら

にするためには単層ＣＮＴを短くしてしまい、結果として導電性の改善が難しくなってい

たためである。今回の開発では、発想を転換して、ばらばらの単層ＣＮＴが均一に分散し

た構造ではなく、絡み合った長い単層ＣＮＴを含む導電領域と単層ＣＮＴを含まない非導

電領域をうまく混在させた構造とすることで、パーコレーションしきい値での導電率を

10-3S/cm、すなわちこれまでの 100 倍にまで向上させ、しかも、ゴム本来の特性を保持させ

ることができた。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2.3.1.2-22 単層ＣＮＴの分散の様子 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.3.1.2-23  分散状態の模式図 

（左）単分散では単層ＣＮＴは独立して存在するため、材料全体では絶縁体である。 

（右）単層ＣＮＴ凝集体[青枠]が連なることによって導電性を示す。また単層ＣＮＴを

含まない領域があるため添加量の低減やゴムの特性の保持が可能になる。 

 

しかし、ＳＧＳＷＮＴが通常凝集しない原因として、物理的な排除効果が考えられてい

る。すなわちお互いに押し合うことによりＣＮＴの凝集を抑制している。ＣＮＴの低濃度

複合材料を作る際に、問題となるのはＣＮＴの凝集である。大分子量のＣＮＴとゴムを複

合化する際にはエントロピー的利得はほとんど期待できず、エンタルピー的な一致が求め

られる。しかし、このようなエンタルピーの合致は非常に難しいために、ＣＮＴは複合材

料形成の過程において凝集してしまう（図 2.3.1.2-23）。 
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図 2.3.1.2-24 ＣＮＴ濃度と分散状態 

ＣＮＴ濃度が 0.1wt%近くの複合材料ではＣＮＴがしま状のドメインを形成するために、

ＣＮＴの濃度が少なくなるとＣＮＴが凝集し均質な複合材料を作成できなくなる。 

 

そこで我々はＣＮＴの添加量が低い領域においてもＣＮＴを均質、均一に分散させるこ

とのできる複合材料開発を行った。ＣＮＴの凝集を抑えるために、化学的な安定性を求め

ることは可能であるが、先述したように材料選択の自由度を著しく低下させることとなる。

そのため、我々は物理的な力によってＣＮＴを低濃度であっても均一に分散させる手法の

開発を行った。種々の方法を用いて、ＣＮＴの凝集を緩和させることのできる手法の開発

を行った結果、最もＣＮＴを均質に、またＣＮＴ複合材料の表面をもっとも平滑にする物

理的な撹拌力として８の字振盪式の撹拌装置が最も適していることを明らかにした。通常、

物質の撹拌には撹拌部を試料中に挿入して処理を行う方法が一般的であるが、この方法で

は表面が均一にならない、粘度が増粘した際に対処ができないなどの諸問題があった。 

そのため８の字振盪方式ではシャーレを載せた基材ごと撹拌することによって系内のＣ

ＮＴを均質に分散、分配することを目的としている（図 2.3.1.2-25）。 
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図 2.3.1.2-25 ８の字振盪方式の概略図 

右下は８の字振盪方式を用いて作成されたＣＮＴ濃度 0.25wt%の複合材料の図。 

ＣＮＴが均一に分散している。 

 

図 2.3.1.2-26はＣＮＴのパーコレーション濃度をまとめた論文との比較である。我々が

作成したＣＮＴ複合材料のパーコレーションしきいはこれまで報告された他のＣＮＴ複合

材料のパーコレーションしきいに比べて低いことが示されており、非常に少ないＣＮＴ添

加量で導電ネットワークを形成することを示している。さらに物性面では非常に少ないＣ

ＮＴ添加量で導電性を達成できるため、マトリックスの物性を変化させることなく導電性

を添加できる利点がある。例えば図 2.3.1.2-27にＰＣ／ＣＮＴ複合材料の導電率とヤング

率の関係を示す。ヤング率は導電パスが形成されたのちもほとんど変動しておらず、物性

が保たれていることが示されている。 
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図 2.3.1.2-26 過去と我々のパーコレーションしきい値との比較 

縦軸はそのマトリックス研究が活発に行われているかの指標であり、横軸はパーコレー

ションしきい値におけるＣＮＴの濃度である。 
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図 2.3.1.2-27 ＰＣ・ＳＧＣＮＴ複合材料のＣＮＴ添加量に対する導電率とヤング率 

 

次に、図 2.3.1.2-28に各種ＣＮＴのＣＮＴ濃度とＣＮＴ複合材料の導電率の関係を示す。

ＳＧＳＷＮＴとＮａｎｏｃｙｌ、Ｃｎａｎｏで比較を行った。ＳＧＳＷＮＴは他のＣＮＴ

に比べより低濃度でパーコレーションを起こしている。また注目すべき点として、パーコ

レーションが上がり切った地点における導電率が他のＣＮＴに比べて高いことが示されて

いる。これは非常に優れた特徴であるといえる。ＣＮＴのパーコレーションはＣＮＴの凝

集体が連続的につらなり、マクロレンジにおける導電性が発現することである。しかし、

マクロレンジでの連続導電パスは一気に形成されるのではなく、徐々に形成されることが

一般的である。そのため、パーコレーション後の導電率は実際にはそれほど高くならない

ケースが多い。特にこの傾向は、低濃度でパーコレーションを起こす、ＣＮＴのような繊

維状のフィラーで顕著である。しかし、ＳＧＳＷＮＴではパーコレーションしきい値が他

のＣＮＴに比べて低いにもかかわらず、導電率が高いといった優れた特徴を示した。 
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図 2.3.1.2-28 フッ素ゴムとＳＧＣＮＴ、Ｎａｎｏｃｙｌ、ＣＮａｎｏの複合材料の導

電率とその際のＣＮＴ濃度の関係。 

 

そこで、ＳＧＣＮＴのパーコレーションしきい値をこれまで報告されたＣＮＴ複合材料

の導電率とパーコレーションしきい値と比較することにした。文献検索によって種々の報

告例から導電率とパーコレーションしきい値を抜だし、図表として作成した。その結果を

図 2.3.1.2-29に示す。 
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図 2.3.1.2-29  過去の報告例におけるパーコレーションしきいと導電率のプロット。 

赤い点は我々の作成したフッ素ゴムとＳＧＣＮＴの複合材料の結果。 

 

図 2.3.1.2-29の、赤い点は我々の結果を示している。他の結果と比較すると、パーコレ

ーションしきち値が低く、またパーコレーション時の導電率が最も高いことを示している。

図中では、左上に行けばいくほど優れた特徴であるため、この結果は我々が作成した複合

材料が他のＣＮＴ複合材料に比べてすぐれた特徴を持っていることを意味している。 

 

（８）チタン並の熱伝導性を持つ炭素繊維／ＣＮＴ／ゴムハイブリッド材料および垂直方

向の熱伝導率が 20W/mK以上の高熱伝導性・単層ＣＮＴゴム複合材料の開発 

ＣＦと単層ＣＮＴは共に高い熱伝導性をもつが、構造は全く異なる。ＣＦは直径が 10マ

イクロメートル（μm）と太く直線性が高い。一方、スーパーグロース法によって作製した

単層ＣＮＴは直径が 3nm程度であり（合成された際には配向した構造体）、比較的自由に曲

げることができるという特徴がある。特に単層ＣＮＴは長さ数 mmにまで成長し、お互いに

絡み合った嵩高い網目構造を形成できる。 
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これら炭素材料の特徴を生かして構造の制御を行った。まず、単層ＣＮＴを特殊な方法

で分散し、長さを保ちながら網目状に広がったネットワーク構造を形成した。その結果、

単層ＣＮＴは嵩高い状態になる。このように分散した単層ＣＮＴにピッチ系のＣＦおよび

母材であるゴム材料を加え、均一に分散させ成形することにより、フィルム状の成形体を

得た。フィルムの厚さは 100μm～2000μmの範囲で調節できる。 

炭素繊維とスーパーグロース単層ＣＮＴをフッ素ゴムと複合化することによりチタンに

匹敵する熱伝導率（25W/mK）を有する熱伝導性ゴムを開発した。（ゴム本来の熱伝導率は

0.01W/mK 程度） 本材料はデバイスの放熱などの際に熱源から放熱板へ効率的に熱を輸送

する界面熱材料（ＴＩＭ）用途として期待される（図 2.3.1.2-30）。  

 

 

 

 

図 2.3.1.2-30  ＴＩＭの概念図。 

空気層を排することにより高い熱伝導効率を実現できる。 

 

しかし、実際には柔らかく熱伝導性の良い材料を得ることは困難である。なぜなら、一

般的には熱伝導率と密度は相関しており、熱伝導率の高い材料は密度が高い。密度が高い

材料は金属や無機物など堅いものが多い（図 2.3.1.2-31）。そこで柔らかく、熱伝導性がい

い材料を作製するためには、柔らかいエラストマーなどの材料をマトリックスとして使用

し、これに熱伝導性の高いＣＮＴなどの材料を加えることが重要である。 
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図 2.3.1.2-31 熱伝導率と密度の関係。 
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図 2.3.1.2-32 ＳＧＳＷＮＴの添加量と、フッ素ゴム複合材料の熱伝導率の関係 

 

ＣＮＴは理論的には 1000W/mK を超える熱伝導率を有していると考えられており、また、

一説にはダイヤモンドよりも高い熱伝導率を持つことが報告されている。しかし欠陥が多

いＳＧＳＷＮＴは熱伝導率が低く、産総研の阿子島らが測定したＳＧＳＷＮＴの熱伝導率

は 54W/mKであることが報告されている。 

実際に我々はフッ素ゴムにＣＮＴを加えて複合材料を作製し、その熱伝導率を測定した

が、その値は 10wt%添加で 1W/mK となった（図 2.3.1.2-32）。目標とする値は 10W/mK であ

るのでこの方法では目標値を達成することができない。そこで、炭素繊維とＣＮＴのハイ

ブリッド化を行うこととした。 

炭素繊維、とくにピッチ由来の炭素繊維は熱伝導率に優れ、500W/mK以上の熱伝導率を有

することが知られている。しかし、この炭素繊維をゴムと複合化しても熱伝導率を高める

ことはできない。 
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図 2.3.1.2-33 ピッチ系炭素繊維の添加量と熱伝導率の関係。 

 

図 2.3.1.2-33に示すように、炭素繊維を 80wt%添加しても熱伝導率は 12W/mKにとどまっ

ており、目標とする 20W/mKを達成していない。これは、炭素繊維は直径が 10μmの太い円

柱状の繊維であり、主に熱は格子振動によって輸送される。格子振動は電気的な熱伝導と

は異なり、繊維間で移動することが非常に難しい。そのため、炭素繊維単体では熱輸送が

効率化されず高い熱伝導率を得ることはできない。そこで、我々はＳＧＳＷＮＴと炭素繊

維をフッ素ゴム中でハイブリッド化することによって高い熱伝導率を実現することを試み

た。 
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図 2.3.1.2-34 炭素繊維とＣＮＴの接触のモデル図。 

炭素繊維の接点にＳＧＳＷＮＴを導入する。 

 

上図 2.3.1.2-34に示すように、炭素繊維にＳＧＣＮＴを導入することにより、炭素繊維

間の格子振動による熱輸送、フォノン伝導を効率化することができるため、高い熱伝導率

が期待される。 

 

先年度導入したジェットミル装置の優位性を確認するために 15種類以上の分散機を試用

し、ＳＧＣＮＴを分散させ複合材料の導電性を評価した。その結果、ナノマイザーとジェ

ットミルが最も適した分散法であることが明らかにした。また、スーパーグロース単層Ｃ

ＮＴ10wt%含んだフッ素ゴム複合材料の導電率は最大と最小で 5倍程度の開きがあった。こ

の結果より、スーパーグロース単層ＣＮＴ添加による物性向上の効果を得るためには、分

散状態の制御が重要であることが示された。 

 

図 2.3.1.2-35に、熱伝導性複合材料の作製方法の簡単な模式図と作成された複合材料の

界面ＳＥＭ写真、および材料の写真を示す。凍結粉砕によって切りだした界面の写真では、

棒状の炭素繊維の周辺に細かいＣＮＴがまとわりついていることが示されており、目的と

した構造が構築されていることが示されている。また、実際の材料は自立しており、自在

に曲げたり伸ばしたりすることが可能であり、十分にＴＩＭとして用いるだけの柔軟性を

有している。 
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図 2.3.1.2-35 【上】ＣＮＴ熱伝導材料の作成方法の模式図 

           【下左】ＣＮＴ／ＣＦ／ゴム複合材料の断面ＳＥＭ写真 

【下右】実際の複合材料の写真 

 

次に図 2.3.1.2-36に熱伝導率の測定方法を示す。熱伝導率は直接測定することが難しい

ため、熱拡散率、比熱容量、および密度を測定し、これを乗ずることにより定義から熱伝

導率を算出した。 
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図 2.3.1.2-36  熱伝導率測定の概念図。 

 

 

ＣＦや単層ＣＮＴの組成をさまざまに変えながら試料を作製し、熱拡散率、密度、熱容

量を測定し、それらの結果から熱伝導率を決定した。一例として単層ＣＮＴ（4wt%）とピ

ッチ系のＣＦ（18wt%）を含むフッ素ゴム複合材料の熱伝導性を示す。熱伝導率を測定した

結果、面内方向で 25W/mK、面に垂直方向で 2W/mK を示した（フッ素ゴム単体の熱伝導率は

0.2W/mK）。この熱伝導率はチタン（17W/mK）やクロム鋼（19W/mK）を上回るものであり、

アルミナ（29W/mK）にせまる値である（図 2.3.1.2-37）。比較例としてＣＦのみを 20wt%入

れた試料の熱伝導率は、面内方向では約 5W/mK、面に垂直方向では 0.2W/mKであるので、約

5wt%の単層ＣＮＴを添加することによって熱伝導率を大幅に向上できた。また、単層ＣＮ

Ｔの代わりとして多層ＣＮＴを添加した場合、熱伝導率は半分以下にまで低下した。 
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図 2.3.1.2-37 ＣＮＴ／ＣF 添加量と熱伝導率 

目標とする 20W/mK を大きく超える熱伝導率を得ることに成功した。 

 

単層ＣＮＴを用いてこれほど高い熱伝導性が発現した原因として、構造観察などの結果

より、ＣＦ間に嵩高い単層ＣＮＴネットワークが入り込むことによりＣＦの熱伝導率を橋

渡ししたためと推測される。さらに、単層ＣＮＴを加えた場合、ＣＦが複合材料中に均一

に分布しており、ＣＮＴの網目がＣＦの均一分散に寄与していることも明らかになった。

また、単層ＣＮＴは複合材料中に均一に分布するので、面に垂直方向の熱伝導の向上もも

たらした。このようにＣＦと単層ＣＮＴのハイブリッド化により高い熱伝導性をもつ材料

の開発に成功した。 平成２４年度は工業的量産を見据えて、有機溶媒を使用せずにＣＮ

Ｔ複合材料の製造プロセスの確立を行った。これまでの複合材料研究においては有機溶媒

を使用していたが、例えば 1g のスーパーグロース単層ＣＮＴを分散するのに 1L の４－メ

チル－２ペンタノンが必要であり、工業化への展開は難しかった。そこで工業的量産で一

般的に使用される二軸押出機を用いて、ＳＧＣＮＴ複合材料作成を行った。その結果、軸

方向の移動速度を制御することにより、長尺のＳＧＣＮＴを解繊することが可能となった。
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その結果、従来の有機溶媒を用いる方法に対して約 70%の導電率を達成した。 

高熱伝導性複合材料の作成においては、より柔らかく、より高い熱伝導率をもつ材料の

開発を行った。ＣＮＴと炭素繊維の接触効率の向上を行うことにより、フレキシブル性を

保持したまま熱伝導率 96W/mK を達成した。この値は鉄の熱伝導率（78W/mK）よりも高く、

黄銅と同程度の熱伝導率である。また、当材料は単位重さあたりの熱伝導率（比熱伝導率）

が、すべての金属を凌駕する値であり、本材料を用いることで金属を用いた場合に比べ重

量の削減が可能となっている（図 2.3.1.2-38）。 

 

 

図 2.3.1.2-38： （左）比熱伝導率の比較（右）密度と比熱伝導率の関係。 

今回作成した複合材料はアルミニウムなど他の金属よりも高い比熱伝導率を有している。 

 

今回開発した材料では、同様のスペックをもつ複合材料に比べて、熱伝導性添加材の分

散量を従来の 1/2 から 1/3に低く抑えることができた。そのため、材料の脆化や硬化の影

響が小さく、母材が本来もつゴム物性を保つことに成功した。また（図 2.3.1.2-38）に示

すように、今回開発した熱伝導性ゴムは同様の熱伝導性をもつ材料に比べて密度が低いた

め、軽量化も期待される。 

また、本複合材料作成に当たって、試料を圧縮することの重要性も確認された。図

2.3.1.2-39 に示すように、複合材料の熱伝導性は、圧縮することにより向上する傾向を示

した。これは、圧縮することによって、フィラー同士の接触が向上するためであると推測

される。 
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図 2.3.1.2-39 試料作成時の圧縮率と熱伝導性の関係 

 

 
図 2.3.1.2-40 各物質の熱伝導率と密度の関係。 

今回開発した材料は低密度･高電導率という特徴をもつ。 

 



3-346 
 

 

図 2.3.1.2-41 実際の材料を使ったデモンストレーションの様子。 

左のＳＧＣＮＴ／ＣＦハイブリッド材料は左のＣＢ複合材料に比べ素早く熱を拡散して

いる様子がわかる。 

 

上図に、実際に材料を使ってデモンストレーションした際の様子を示す。手の熱をＳＧ

ＣＮＴとＣＦの複合材料が効率よく拡散させていることを示している（図 2.3.1.2-41）。 

次に、ＳＧＣＮＴの優位性を確認するためにＳＧＳＷＮＴの代わりに他のＣＮＴを用い

て同様の手順で複合材料を作製し、その熱伝導率の測定を行った。その結果、他のＣＮＴ

を用いた場合に比べてＳＧＣＮＴを用いた場合にはもっとも熱伝導率が高くなった（図

2.3.1.2-42）。 
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図 2.3.1.2-42 ＳＧＣＮＴの代わりに他のＣＮＴを用いた際の熱伝導率。 

ＳＧＳＷＮＴが最も高い熱伝導率を示した。 

 

このような結果が得られた原因は明らかではないが、ＳＧＣＮＴは他のＣＮＴよりも長

尺であり、かつ単層ＣＮＴであるために比表面積が大きいために他のＣＦとの接触割合が

高くなったことが高い熱伝導率が得られた原因であると推測される。 
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図 2.3.1.2-43 ピッチ系炭素繊維の代わりに他のフィラーを用いた場合の熱伝導率 Daiel、

Granocはピッチ系の炭素繊維であり、最も熱伝導率が良かった。 

 

表 2.3.1.2-2 ピッチ系炭素繊維の代わり用いたフィラーの一覧 
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次に、表 2.3.1.2-2 にＳＣＷＮＴとハイブリット化するフィラーの選定を行った。当初

ピッチ系の炭素繊維である Daiel を用いて実験を行っていたが、他のフィラーとの相性を

確認することとした。ＡＩＮや Graphene、ＶＧＣＦなどを用いて同様の操作により複合材

料を作製し、その熱伝導率を測定したが、現在用いているＤａｉｅｌが最も高い熱伝導率

を示した（図 2.3.1.2-43）。同じピッチ系炭素繊維であるＧｒａｎｏｃよりも高い熱伝導率

を示した原因を探るために、ＤａｉｅｌとＧｒａｎｏｃの界面の観察を行った。 

 

図 2.3.1.2-44  ピッチ系炭素繊維 Daiel、Granoc の界面写真 Daiel にはＳＧＣＮＴが密着して

いるにもかかわらず、Granoc には少ししかＳＧＣＮＴが付着していない。 

 

上図はＤａｉｅｌ及びＧｒａｎｏｃの界面写真である。明らかにＤａｉｅｌのほうが多

くのＳＧＣＮＴが付着しており親和性が高いことが示されている（図 2.3.1.2-44）。ＣＦは

一般的にフィラーとの親和性を高めるために表面処理を行っていることから、このような

処理によってＳＧＣＮＴとの相性が決定されている可能性がある。 

 

次に、ＳＧＣＮＴの添加によってＣＦ間のフォノン伝導効率が高くなったのかの検証を行

った。まず、作成した材料の熱伝導性と電気伝導性の温度に対する依存性を測定した。 
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図 2.3.1.2-45 ＳＧＳＷＮＴ／ＣＦ／ＦＫＭ複合材料の熱伝導率と温度の関係 

 

 

一例として、ＳＧＳＷＮＴ／ＣＦ／ＦＫＭ複合材料の熱伝導率と温度の関係を上図

2.3.1.2-45 に示す。傾向として、温度が高くなるにしたがって熱伝導率が向上している傾

向が確認された。 
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図 2.3.1.2-46 ＳＧＣＮＴ／ＣＦ／ＦＫＭ複合材料の電気導率と温度の関係 

 

上図に示すように、導電率についても温度が上昇するにしたがって向上する傾向を示し

た（図 2.3.1.2-46）。次に熱伝導率と電気伝導率の温度依存性の関係から、Weidman-Franz

式を用いて熱伝導率におけるフォノンの寄与を見積もった。その結果を以下に示す。 

 

 

図 2.3.1.2-47  ＳＧＣＮＴ／ＣＦ／ＦＫＭ複合材料の熱伝導率に対するフォノン（左）と 

フォトン（右）の寄与 

20.9℃ 
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青地はＣＦのみの場合、赤字はＣＮＴを加えた場合の結果である。このように、ＣＮＴ

を加えることによりフォノンの熱伝導性に対する寄与は大きく向上していることが確認さ

れた（図 2.3.1.2-47）。この結果は、ＣＮＴがＣＦの熱伝導率における接点の熱伝導効率を

大きく向上させた結果であり、我々の検討が正しいことを示している。 

 

 放熱用途として今後大きな用途展開が見込まれるＴＩＭ（熱界面材料）用途に、本材料

を展開するためには、シート面に対して垂直方向の熱伝導率を向上させる必要がある。し

かし、既存方法であるキャスト法では、溶媒の蒸発過程において材料の厚みが減少しなが

ら成膜される事から、中に含まれる炭素繊維およびＣＮＴは基面に対して平行に配列する。

そのため、熱伝導率は面に平行方向が高く、垂直方向は小さくなる。ＴＩＭ用途に展開し

ていくためには、フィラーを基面に対して垂直に配向させる製造法を開発する必要がある。 

そこで、フィラーを垂直配向させるために静電防止法を用いることにした。静電植毛法は

絶縁物を基板に対して垂直に配向させるために利用されている手法であるが、導電物であ

る炭素繊維、ＣＮＴに対して利用されてこなかった。導電材料は静電気を溜める能力が低

いために静電植毛を行うことは困難である。そこで、基材と帯電部を近づけることにより

静電植毛することに成功した。 

静電植毛の概念図を以下図 2.3.1.2-48に示す。 

 

 

図 2.3.1.2-48 ＳＧＣＮＴ／ＣＦを垂直配向させるための静電植毛法の模式図 
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次に、基板に静電植毛した炭素繊維のＳＥＭ像を以下に示す（図 2.3.1.2-49）。 

 

 

図 2.3.1.2-49 テフロンフィルムへの静電植毛における事前、事後の写真と、基板上に

直立したフィラーの垂直配向像 

 

静電植毛した基材部分にゴム溶液を流し込み、そこから有機溶媒を除去することにより

垂直方向に耐熱伝導率を持つ材料を作製することが可能となる。流し込めるゴム材料はフ

ッ素ゴム、Ｈ－ＮＢＲ、ＮＢＲ、ＳＢＲなど種々のゴム材料を用いることが可能である。 

次に作製した材料の垂直方向の熱伝導率測定について述べる。熱伝導率（熱拡散率）の

測定には非接触の熱測定装置を用いていることから、黒体放射する必要がある。そのため、

材料表面には黒鉛層を積層する必要がある。そこで、膜厚 380μmの材料に種々の膜厚を持

つ黒鉛層をラミネートし、熱伝導率を測定する。その膜厚と熱伝導率の関係から黒鉛層が

無い場合の熱伝導率を測定したところ、おおよそ 22W/mK となり、目標値である 20W/mK 以

上を達成した（図 2.3.1.2-50）。 
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図 2.3.1.2-50 試料の膜厚と熱伝導率の関係。試料の膜厚は 380μm 

 

今回得られた材料のフィラー（炭素繊維＋ＣＮＴ）添加量と垂直方向の熱伝導率の関係

を以下図 2.3.1.2-51に示す。良い材料であるためには、フィラー添加量が少なく、高い熱

伝導率であること、すなわち下図における左上方向がターゲットであるが、既存材料およ

び既報論文に比べて差別化されており、非常に優れた材料である事が示されている。 

 

図 2.3.1.2-51 フィラー添加量と厚み方向の熱伝導率。青色は既報論文より、緑色は市

販品のプロットである。 

 

本研究は、日本ゼオン社における助成事業に移管され実用化が進められている。 

 



3-355 
 

（９）ゼータ電位およびＬＤを用いたＣＮＴ網目評価技術の開発 

 ＣＮＴの溶液中での分散状態の評価については活発に行われてきており、数多くの報告

がある。しかし、これまでのＣＮＴの分散状態の評価は主に単分散ＣＮＴに関して行われ

てきた。単分散ＣＮＴは溶液に均質に分散し、バンドルも太くなく、また長さも短いこと

からその評価は比較的容易である。しかし、単層ＣＮＴを分散させることにより形成され

る網目構造はそのサイズが数 100μmにもおよぶ非常に大きい凝集体であり、またバンドル

や絡み合い点も多く形成されていることからその評価方法は無かった。しかし、網目構造

は絡み合い点密度やバンドルの解れ具合、単層ＣＮＴの最終的な長さによって多様な分散

形態をとり、この分散形態とスーパーグロース法単層ＣＮＴ複合材料の物性は緊密に関係

している。そのためスーパーグロース法単層ＣＮＴの分散状態を評価する方法を構築する

ことが求められていた。 

本プロジェクトではゼータ電位とレーザー回折法（ＬＤ）を用いて網目構造の解析を行っ

た。分散剤により分散した網目のゼータ電位は単位体積あたりの比表面積に対応している。

そのため、ゼータ電位を測定する事によりバンドルの解れ具合を評価可能である（図

2.3.1.2-52）。 

 

 

図 2.3.1.2-52  ＣＮＴの解繊度の評価軸としてのゼータ電位 

 

一般的にゼータ電位測定の手法としてはレーザドップラー法が用いられる。しかし、レ

ーザドップラー法では、ＣＮＴの界面活性剤がレーザーによって測定される範囲に存在す

るために、おもにゼータ電位が界面活性剤からのシグナルを拾ってしまい、ＣＮＴ自身の

ゼータ電位の測定が困難である。そこで、我々はＣＮＴのゼータ電位を精度よく測定する

手法として改善を施した顕微鏡式ゼータ電位計を導入した。下に、顕微鏡式ゼータ電位系

の概念図を示す（図 2.3.1.2-53）。 
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図 2.3.1.2-53 顕微鏡式ゼータ電位系の概念図と被測定対象のＣＮＴ分散体。 

 

 

単層ＣＮＴのゼータ電位は-40V～-120Vであり、-120Vではほぼバンドルは解れた状態で

ある。 

一方、レーザー回折で測定したＣＮＴ凝集体サイズはＭＩＢＫ中では 800μm程度であり、

分散させるにつれて 100μm程度まで小さくなる。単層ＣＮＴが出来るだけダメージを受け

ずにバンドルをほぐせる場合、ゼータ電位の絶対値が大きく、ＬＤサイズも小さくなる。 
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図 2.3.1.2-54 異なる分散方法で作成されたＳＧＣＮＴ分散液中のＳＧＣＮＴのゼータ電位。 

 

このように、分散方法が異なると、ゼータ電位の値が変化することが確認された（図

2.3.1.2-54）。続いて、ゼータ電位測定の結果と、複合材料の導電率の結果を比較した結果

を以下に示す。下記に示すように、ゼータ電位と複合材料の導電率は一対一の関係となっ

ており（図 2.3.1.2-55）、ゼータ電位は分散液の評価に効果的な手法であることが確認され

た。 
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図 2.3.1.2-55  顕微鏡式ゼータ電位と複合材料の導電率 

 

 

この二つの評価方法を導入することにより、単層ＣＮＴの取り得るあらゆる二次構造の

評価・マッピングが可能になる（図 2.3.1.2-56）。本分散手法の確立については、ＣＮＴの

分散状態の数値化を行った。これは、数値化により実際のＣＮＴ分散液作成工程、および

ＣＮＴ複合材料作成工程における工程管理に資する技術を開発することを目的とする。ま

た、構造観察のような系内のある特定の一点の構造を反映するような方法ではなく、系内

の平均的な情報を与える方法である分光学的な手法の導入を試みた。その結果、ラマン分

光法によるＧ／Ｄ比（ＣＮＴに対する欠陥導入の指標）とレーザー回折によるＣＮＴ凝集

体径を併せることにより種々のＣＮＴ分散状態を定性的に評価する手法を確立した。本手

法は、例えばＣＮＴを複合材料にした際の導電率と相関しており、今後のＣＮＴ複合材料

実用化に当たって、製造現場における工程管理の重要な一方法となることが期待される。

またこれと併せて分散液中の比表面積を測定するゼータ電位径などの評価手法をパッケー

ジ化し、ＣＮＴ分散液評価手法として、種々の企業が作製した分散液の評価を行い、評価

結果のフィードバックを行った。 

 



3-359 
 

今後、この分散手法とラマン分光法のＧ／Ｄ比、粘度法等を組み合わせることにより、

さらに網目分散構造評価手法の構築を行っていく予定である。 

 
図 2.3.1.2-56： 単層ＣＮＴの構造分類モデル。横軸はＣＮＴのバンドルのほぐれ具合を示し、

右にいくほどバンドルはほぐれている。縦軸は各々のＣＮＴの長さを示している。この二つの軸

を導入することにより、ＣＮＴの取り得る様々な二次構造を表現することが可能となる。 

 

（１０）スーパーグロース法ＣＮＴ（ＳＧＣＮＴ）の分散状態と物性の相関の解明 

フィラーの分散装置は、多くの企業によって開発が行われており、分散機ごとに異なる

せん断力、量産性、媒体種などの要素を持ち、分散後の状態も分散機ごとに大きくばらつ

くことが予想される。現在まで、ジェットミルを中心として検討を進めてきたが、他の分

散機を試す必要が有った。 

本プロジェクトでは、15 種類以上の分散機を用いて単層ＣＮＴを分散し、その分散状態

と複合化した際の体積導電率の関係について評価した。平成２５年度はＳＧＣＮＴ及び市

販の多層ＣＮＴを用いて複合材料を作成し、その物性を評価することにより、複合材料化

した際に各ＣＮＴが有する特徴・長所を明らかにした。その結果、特にＳＧＣＮＴ複合材

料は環境耐久性（熱、有機溶媒、日光-紫外線、油などに対する耐性）に優れることが明ら

かになったので、この点に注力して実用化に向けた検討を行った。また熱硬化性樹脂にＳ

ＧＣＮＴを分散させ、これをプリプレグ間の接着剤として用いることにより、材料の界面

剥離靱性を従来の 4倍まで向上させることに成功した。 

更にスーパーグロース単層ＣＮＴ複合材料の実用化を促進するために、ＣＮＴ分散液作

製技術および分散液中のＣＮＴ分散構造解析技術（粒径、解線度、バンドル間距離など）

を開発し、技術移転契約に基づき企業への技術移転を 7件、分散液評価を 24件実施した（平

成２６年１月）。また，それに付随する技術相談を 18 件実施した。さらに、熱伝導性垂直

20W/mK を達成するために、炭素繊維を静電植毛法により垂直配向させ、これにゴムを含浸

することにより垂直方向 20W/mK の熱伝導率を持つ柔らかい材料の作成に成功した。この材

料の特徴として、量産化が可能であることや、炭素材料の添加量が僅か 5wt%程度であるこ

とが挙げられる。 
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本研究課題においては、フラーレン・ナノチューブ総合シンポジウム（９月、３月）、高

分子学会年次大会（５月）及び討論会（９月）において発表し、情報発信、収集を行った。 

前年度までに開発していた、塗工法による単層ＣＮＴ成膜技術については、塗工分散液中

におけるＳＧＣＮＴの濃度を 1重量%まで上げる技術を開発することにより、より優れた塗

工性を発揮する高粘性ＳＧＣＮＴペーストを得ることができた。このペーストを塗布する

ことで、200mm×300mmという大面積で、かつ純度 99%以上、平坦性（Ｒａ）10%以下、厚さ

制御範囲 1μm～40μm の板状単層ＣＮＴを開発した。これによって所望の用途に応じた板

状単層ＣＮＴを作製することが可能となった。板状単層ＣＮＴをエポキシ樹脂と複合化さ

せる技術を開発し、エポキシ樹脂の導電性向上に成功した。 

これにより本項目における最終目標は全て達成された．  

 

（１１）10社との技術相談および 4社へのＣＮＴ試料提供 

本プロジェクトでは、ナノテク展・産総研オープンラボなどを通じて、上記の試料・研

究成果を展示・公開することにより以下の表に示す企業からの問い合わせを頂いた。また、

技術相談、ＣＮＴサンプル提供、複合材料のサンプル提供等を通じて、実用化に取り組ん

でいく予定である（表 2.3.1.2-3）。 
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表 2.3.1.2-3 企業コンタクトリスト 

No 企業名 分類 用途 技術相談 
ＣＮＴ 

提供 

複合材料試

料提供 

技術移転 

1 ゴム関連 A  低パーコ，導

電性ゴム  

導電性ゴム材料  
0 0  

○ 

2 ゴム関連 B 低パーコ  タイヤ   0 O 希望  

3 電気関連 A  伸長-導電性  電磁波シールド  0 O  ○ 

4 化学関連 A 色々  販売希望  0 -   

5 ゴム関連 C  導電性ゴム 導電性ゴム  0 O 希望 ○ 

6 ゴム関連 C 熱伝導性 導電性ゴム 0 O 希望  

7 ゴム関連 D 低パーコ  帯電ロール  0 O   

8 ゴム関連 E 導電性ゴム  帯電ロール  0    

9 自動車関連 A 低パーコ  静電塗装  O    

10 電気関連 B 不織布  層間補強  O -   

11 自動車関連 B 分散液  放熱(分散液)  O O   

12 化学関連 B  低パーコ  PC へのＣＮＴ分

散  
   

 

13 電気関連 C 熱伝導  垂直方向熱伝導      

14 建築関連 A 低パーコ   O 希望 希望  

15 部材関連 A  低パーコ  低充填試料  ×    

16 化学関連 C 不織布  層間補強，不織布  O    

17 繊維関連 A  低パーコ  車輌部品，材料      

18 電気関連 D 熱伝導       

19 部材関連 B 導電性ゴム      

20 電気関連 E  O 希望 希望  

21 商事 A   O 希望 希望  

22 部材関連 C       

23 研究機関 導電性ゴム 充電部分     

24 電気関連 E      

 

（１２）炭素繊維の層間に適応できる、不織布板状単層ＣＮＴ・エポキシ樹脂複合材料を

開発し、雷対策に十分な導電性を付与する。 

炭素繊維複合材料は航空機に採用されており、また今後自動車などへの展開が期待され

る高強度、軽量材料である。しかし、炭素繊維複合材料の欠点として、エポキシを用いて

炭素繊維を固めているために、系全体が絶縁的な特徴を示すため、航空機への落雷に対し

て非常に弱いことが知られている。そこで、現行の航空機においては銅板を羽部分に埋設
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して導電性を持たせている。そのため本研究では、ＣＮＴをエポキシ部分に添加すること

によりエポキシ部分に導電性を付与し、雷対策に十分な導電性、0.01S/cm を持たせること

を目的とする。 

非常に粘度の高いエポキシにＣＮＴを分散させつつ添加させるためには、ジェットミル

が最適であるが、粘度が高いために通常のジェットミルを利用することが出来ない。そこ

で、ジェットミルに空気圧で試料を押し込むことの出来る圧入部を追加することによって、

ジェットミル中にＣＮＴを有機溶媒を使用することなく添加することに成功した（図

2.3.1.2-57）。 

 
図 2.3.1.2-57 圧入部を付属した状態でのジェットミル 

 

ジェットミルを用いて作製したエポキシ・ＣＮＴ中のＣＮＴ構造を図 2.3.1.2-58に示す。 



3-363 
 

 
図 2.3.1.2-58 ジェットミル改善前と改善後のＣＮＴ分散状態 

 

改造後の試料中のＣＮＴは、改造前に比べ、ＣＮＴがよく分散していることが確認され

る。 

次に、導電率測定の写真を示す。プリプレグには銀ペーストを塗布し、抵抗測定におけ

る接触抵抗を低減させ、正確な測定が可能なようにする（図 2.3.1.2-59）。 

 

 
図 2.3.1.2-59 炭素繊維複合材料の導電率測定 
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図 2.3.1.2-60 エポキシ部に対するＳＧ－ＳＷＣＮＴ添加量と導電率 

 

ＳＧ－ＳＷＣＮＴをエポキシ部に対して 0.5wt%添加することによって導電率は 4 倍程度

向上する事が出来、さらに雷対策に必要とされる 0.01S/cmを達成することに成功した（図

2.3.1.2-60）。本研究は、東レにおける助成事業に展開している。 

 

 

３） 成果のまとめと今後の展開 

（ア）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

以下に示す、各目標はすべて達成された。 

「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

（１）樹脂・ゴムに分散する技術の開発 

平成２６年度までに、実際の用途展開を想定した樹脂・ゴム等に、熱伝導率を 10 倍以上、

電気伝導率を 1010（100 億）倍以上改善するのに十分な量の単層ＣＮＴを樹脂・ゴム中に均

一に分散する技術を確立し、特に以下の特性を達成する。 

・垂直方向の熱伝導率が 20W/mK以上の高熱伝導性・単層ＣＮＴ・ゴム複合材料を開発する。 

：達成 

・単層ＣＮＴの添加量が 0.05重量%以下で、10-4Ωcm以下の導電性を有し、かつ力学特性が

マトリックスと同等な、導電性単層ＣＮＴ・樹脂（ゴム）複合材料を開発する。 

：達成 
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・炭素繊維の層間に適応できる、不織布板状単層ＣＮＴ・エポキシ樹脂複合材料を開発し、

雷対策に十分な導電性を付与する。 

：達成 

・スーパーグロース法による単層ＣＮＴを用いた複合材料の事業希望者へのサンプル提供

を継続し、事業希望者の仕様に合わせた複合材料を開発する。 

：達成 

 

（まとめ） 

本研究項目を通じて、ＳＧＣＮＴを用いた塗膜、および複合材料の大きな可能性を明ら

かにすることができた。塗膜は他のＣＮＴに比べて強度があり、自立可能であり、さらに

高い平滑性を有する。このような塗膜は、例えばスクリーン印刷技術などと併用すること

により塗布型の配線の構築などの可能性を秘めている。 

複合材料に関しては、少ない添加量で種々のマトリックス中で導電パスを形成させるこ

とができることが明らかになった。また高い熱伝導性や伸縮させても導電性が低下しない

など、ＳＧＣＮＴのみで達成可能な優れた特性を明らかにすることに成功した。このよう

な特性は、ＳＧＣＮＴ以外のＣＮＴでは達成できない特性であり、ＳＧＣＮＴの実用化に

対して大きな寄与をすることが期待される。 

 

（今後の展開） 

今後は本項目で得られた成果を用いて実用化を図るため、後継プロジェクトである「低

炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト／②ナノ炭素材料の応用基盤技術開

発」研究開発項目②−２「ナノ炭素材料の分散体評価技術の開発」および研究開発項目②−

３−４ 「ナノ炭素材料の革新的応用材料開発」において継続して研究を進めていく。本研

究プロジェクトにおいて、基本的なＳＧＣＮＴの物性および実用化に値する物性の解明が

進んだ。これを実用化に繋げるためには、ＳＧＣＮＴを用いた複合材料の量産化を図り、

真に実用化が可能な材料としての検討を進めていく。 

また、試料提供先などについては、後継プロジェクトの中でフォローアップすることに

よって継続的にサポートを行い、企業における実用化を促進していく予定である。 
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２．３．２ 「銅及びその他金属材料中に分散する技術の開発」 

２．３．２．１ 「金属中に分散する技術の開発」 

 

１）研究開発成果の概要  

本研究テーマでは、大阪府立産業技術総合研究所、北海道大学と共同で開発を進め、こ

れまでに次の成果が得られている。 

（１）高結晶性を有するＣＮＴ改質技術の開発 

（２）ネットワーク構造を有するＣＮＴ分散・配向技術の開発 

（３）高熱伝導性を有する複合化技術の開発 

（４）工業化基盤技術の開発 

 

２）研究開発成果   

単層カーボンナノチューブ（ＣＮＴ）は高い熱伝導特性を有すると言われており、パワ

ー半導体の冷却用や熱交換器等に使用する部材の高熱伝導化への応用が期待されている。

本研究テーマにおいては、北海道大学、大阪府立産業技術総合研究所と共同で、スーパー

グロース法で合成される単層カーボンナノチューブ（以下、ＳＧＣＮＴ）およびその他カ

ーボンフィラーをアルミニウム等の金属中に分散・配向し、高熱伝導性材料とする技術を

開発した。材料創生の手段は、粉末冶金法を用いた。すなわち改質・分散・配向等の前処

理を行ったＳＧＣＮＴ等のカーボンフィラーとマトリックスとなる金属粉末からなる原料

を、焼結により複合化し、後加工を行うことで評価サンプルの試作を行った。焼結に用い

る装置は、パルス状大電流によるジュール発熱を利用した加熱を特徴とする放電プラズマ

焼結装置（Spark Plasma Sintering，以下ＳＰＳ）を主として用いた。得られた試料は、

熱伝導率等の測定により評価を行った。更にユーザーへサンプル提供を行い、評価結果等

をフィードバックすることで、用途開発を促進した。以下に研究開発成果を述べる。 

 

（１）高結晶性を有するＣＮＴ改質技術の開発 

高熱伝導複合材に使用する高熱伝導フィラーの構成について、メインフィラーとして直

径が数μmとＣＮＴに比べ太い気相成長炭素繊維（以下、ＶＧＣＦ）等を用い、そのメイン

フィラーに熱的なネットワークを作る補助フィラーとして、高純度、長尺、微細なＳＧＣ

ＮＴを用い、これを全体の基本フィラー構成とした。使用するＳＧＣＮＴの改質処理につ

いて以下に報告を行う。 

ＳＧＣＮＴは、不純物が極端に少なく、超長尺であり、熱特性に対しては非常に有効で

あるものの、Ａｓ－Ｇｒｏｗｎの状態では欠陥が多いと言われている。ＳＧＣＮＴの欠陥

は、熱特性に対して不利であると考えられ、ＳＧＣＮＴの改質技術の検討を行った。改質

条件の探索に関しては、改質装置、改質温度等の最適化検討を行い、その効果の確認、評
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価は、ラマン分光分析装置による結晶性評価、比表面積測定装置による比表面積測定、電

子顕微鏡やマイクロスコープによる観察、および複合材としたときの熱伝導率測定装置に

よる熱物性測定等により行った。改質装置について、ＳＰＳとＨＩＰ（Hot Isostatic 

Pressing；熱間等方加圧）装置による改質効果を比較評価した。その結果、ＳＰＳはＨＩ

Ｐに比べ低温で処理が可能であり、且つ改質効果が高いことを確認することができ、改質

装置はＳＰＳが適するとの結論を得るに至った。これは、輻射加熱のみの改質処理に比べ、

ＳＰＳの原理であるパルス状大電流およびそれにより発生するジュール熱がＣＮＴの改質

に効果を与えた為と考えられる。 

実験に使用した代表的なＳＰＳ装置の外観を図2.3.2.1-1に、試験におけるチャンバー内

部の構成模式図を図2.3.2.1-2に示す。ＳＰＳでの改質試験には、グラファイト製型を用い、

加圧による影響を避ける為に、スペーサ―を配置して改質空間を確保した。改質空間にＣ

ＮＴを充填し、改質試験を行った。改質温度は850℃から1800℃まで実施し、赤外線温度計

により型外径部を測温することで改質温度の制御を行った。ＣＮＴは、大気雰囲気では

800℃程度で消失することが知られており、試験雰囲気は真空雰囲気とした。充填したＣＮ

Ｔが均質に改質されることを狙い、改質温度で1時間の保持を行った。図2.3.2.1-3にＳＧ

ＣＮＴの外観を示す。図はおよそ1gのＳＧＣＮＴであるが、非常に嵩が大きく、1バッチ当

たりのＣＮＴ処理量は数g程度である。 
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図 2.3.2.1-1 放電プラズマ焼結装置（ＳＰＳ）外観 

 

 

 

図2.3.2.1-2 改質試験模式図 

 

 

CNT

スペーサー
赤外線放射温度計
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図2.3.2.1-3 ＳＧＣＮＴ外観（約1g） 

 

 

ＳＰＳによる改質処理前後でのＣＮＴのＧ／Ｄ比を解析した結果、図2.3.2.1-4に示すよ

うに、ＳＧＣＮＴの結晶性は、ＳＰＳによる改質処理時の温度に依存していることが分か

った。このことは、ＳＧＣＮＴを用いた高熱伝導性材料の特性、特に、熱伝導特性の品質

安定化に向けて、重要であることが判明した。図2.3.2.1-4に示す通り、ＳＧＣＮＴのＧ／

Ｄ比は、1250℃近傍で最も高くなり、未処理の約2倍で平均値で5以上となった。しかし、

1500℃を超えると低下傾向を示した。これは、1250℃までと1500℃以上の領域では異なっ

た現象が生じていることが考えられる。なお、比較評価として試作調査した多層ＣＮＴの

Ｇ／Ｄ比は、全般的にＳＧＣＮＴと比較して低いものの、改質処理温度と共に、僅かに高

くなる傾向を示した。 
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図 2.3.2.1-4 改質処理温度とＧ／Ｄ比 

 

改質処理したＳＧＣＮＴをＦＥ－ＳＥＭで観察した。図2.3.2.1-5に示すように、1000℃

以上では、温度が上がるほど、直線性が増す傾向にあることを確認した。これは改質処理

により、ＳＧＣＮＴの欠陥が減少し、それにより直線性が増加するものと考えられ、材料

の熱伝導特性の向上には有利に作用すると考えられる。それぞれのＣＮＴを超音波分散装

置により簡易分散し、改質処理の有無による違いをＳＥＭで観察したところ、図2.3.2.1-6

の結果に示すように、太いバンドル状ＣＮＴが減少している傾向があり、改質処理により

ＣＮＴの分散性が向上したことが確認された。更に図2.3.2.1-7にそれぞれのＣＮＴを分散

させた後のＴＥＭ写真を示す。ＳＥＭ観察と同様に、ＣＮＴの直線性が増し、太いバンド

ル状ＣＮＴが減少しており、ＣＮＴの分散性に変化が表れていることが確認された。 
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(a) 改質処理前（観察倍率；左 10K、右 25K） 

  

(b) 改質処理後（観察倍率；左 10K、右 25K） 

図 2.3.2.1-5 改質処理前後でのＳＧＣＮＴのＦＥ－ＳＥＭ観察 

 

 

(a) 改質処理前       (b) 改質処理後 

図 2.3.2.1-6 改質処理前後によるＣＮＴ簡易分散試験後ＳＥＭ写真 
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(a) 改質処理前              (b) 改質処理後 

図 2.3.2.1-7 改質処理前後によるＣＮＴのＴＥＭ観察 

 

また、改質処理の温度毎に、ＳＧＣＮＴの比表面積の変化を測定した。その結果を図

2.3.2.1-8に示す。1500℃で比表面積がもとの約半分まで減少することを確認した。改質処

理したＳＧＣＮＴを分散した場合には、熱処理前よりも分散性が向上した。このことは、

熱処理によるＣＮＴの高結晶化等により比表面積が変化するためと推定され、得られる複

合材料の熱特性に影響を与えることが考えられる。 

以上のＧ／Ｄ比測定結果、ＳＥＭ、ＦＥ－ＳＥＭおよびＴＥＭ観察等により、ＳＰＳに

よるＣＮＴの改質処理は有効であると考えられ、その改質温度は、1250℃が最適であると

判断し、この値をＣＮＴの改質温度として設定した。 

 

図 2.3.2.1-8 改質温度と比表面積 
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これらの結果から、（３）にて述べる複合化技術を用いて、ＳＧＣＮＴの改質処理と得

られる高熱伝導性材料の熱伝導特性の関係を調査した。ＣＮＴの改質による熱物性への影

響を、30%ＶＧＣＦと1%ＳＧＣＮＴのフィラーとアルミニウムを複合化した試料について調

査した結果、改質処理したＳＧＣＮＴを用いた試料では、従来の手法に比べ10%程度高い熱

特性を確認することが出来た。以上により、高熱伝導性材料に添加するＳＧＣＮＴに対し

ては、適切な装置、雰囲気、温度による改質処理が有効であることを確認することが出来

た。但し、改質温度は1000℃以上の高温の為に連続運転時にはＳＰＳ装置の耐久性に問題

が出てくること、更にＣＮＴの嵩が大きく、1バッチ当たりのＣＮＴ処理量が限られること

から、工業的に大量のＣＮＴ改質処理を行う場合には、ＳＰＳより高能率で、且つ可能な

限り連続処理ができる手法・装置の検討が必要であることを確認することができた。 

 

（２）ネットワーク構造を有するＣＮＴ分散・配向技術の開発 

ＳＧＣＮＴおよびカーボンフィラーの分散は、その特性上、分散剤、バインダーと溶媒

による分散液を用いた湿式分散が必要である。また複合化前での原料取り扱いの関係上、

粉末状態よりもバインダーを用いたシート状原料の方が安全性が高く、且つ製作能率は高

い。バインダー等の選定にあっては、特にアルミニウムをマトリックスとする場合、その

融点が660℃と銅や鉄等の他の金属材料に比べ低温であることに留意する必要がある。また

焼結は500℃から600℃の温度領域で実施するが、焼結過程では400℃を超えるあたりから焼

結が急速に進行し、500℃迄には緻密化がほぼ完了する。本開発材に使用するバインダーに

必要な特性は、ＣＮＴの分散性に加え、緻密化温度域までに分解し、且つ熱特性に影響を

与える残渣が少ないことが重要なポイントとなる。その特性を満足するバインダー選定の

ため、ポリビニル系、セルロース系等、様々なバインダーを評価した結果、分散性が良好

で、且つ焼結時の緻密化前に分解し、残渣が少ないバインダーとして、セルロース系のバ

インダーの選定を行うことができた。 

ＳＧＣＮＴ分散状態については、開発当初は分散を可能な限り完全に行い、ＣＮＴが孤

立分散した状態を目標として開発を進めたが、当チームでの考察に加え他チームの成果を

検討した結果、当初目標とした分散状態は「過分散」であり、ＣＮＴがある程度バンドル

してＣＮＴ間が繋がりネットワーク化した「半分散」状態が熱伝導特性に対して最適な状

態であることが判明した。目標とする分散状態を得るために、ＣＮＴ分散装置を導入し、

評価を行った。ＣＮＴ分散装置は吉田機械興業ナノヴェイタであり、図2.3.2.1-9に外観を

示す。本装置は湿式の処理装置であり、分散剤・溶媒とＣＮＴの混合物を高圧のプランジ

ャポンプにてノズル部に送り込み、ノズル通過時に発生する高速せん断力によって瞬時に

処理が行われ、そのせん断力のコントロールにより、試料が均一かつダメージレスで分散

処理が可能な装置である。本装置を用いて、ＣＮＴ他カーボンフィラーの分散を行い、そ

の分散特性の評価を行った。ＣＮＴの分散性評価は、ＣＮＴを分散させた塗膜を製作し、
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その電気抵抗を測定することで行った。図2.3.2.1-10に試作したＣＮＴ分散体塗膜の代表

例を示す。ＣＮＴ分散評価においては、ＣＮＴ分散体塗膜の電気抵抗を測定して抵抗値が

最低になるポイント、つまりＣＮＴのネットワーク化が最適になる条件を調査した。図

2.3.2.1-11に、ＣＮＴ分散条件とＣＮＴ分散塗膜の表面抵抗率のデータを示す。図から明

らかなように、湿式せん断方式による分散においては、低圧力で行う方が抵抗率は低くな

る傾向があり、且つ回数は適切な回数が存在することが明らかとなった。なお、従来は、

高圧力で少回数の分散条件で実施していたが、電気抵抗率が高いことから、ＣＮＴが過分

散状態であることが考えられる。この原因としては、ＣＮＴに過大な力が加わり切断・破

壊されることで過分散となり、十分なネットワーク構造が出来ていないことが考えられる。

以上により、高純度で超長尺なＳＧＣＮＴの特性を十分発揮させうる分散条件を見出すこ

とができた。 

 

 

図2.3.2.1-9  ＣＮＴ分散装置 
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図2.3.2.1-10  ＣＮＴ分散体塗膜 

 

 

図2.3.2.1-11 ＣＮＴ分散条件とＣＮＴ分散体塗膜の表面抵抗率 
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得られたＳＧＣＮＴ分散体と、適度に分散したメインフィラーとアルミニウム粉末を混

合し、メインフィラーとＳＧＣＮＴがネットワークを構成した原料シートを開発・製作し

た。この原料シートは、フィラーの配向性、品質安定性等に優れており、実用化時の有効

な製作手法であると考えられる。代表的な原料シートの外観を図2.3.2.1-12に示す。図の

原料シートは、複数の原料シートを作成し、それを焼結形状である直径100mmにカットした

後、焼結後に必要な厚さとなるよう必要な枚数の原料シートを重ね合わせたものである。

今後の実用化の際には、このシート化手法を基に自動化・大型化を図る目途を得るに至っ

た。 

 

  

 

図2.3.2.1-12 原料シート外観 

 

（３）高熱伝導性を有する複合化技術の開発 

複合化工程については、放電プラズマ焼結装置（Spark Plasma Sintering；ＳＰＳ）

を用いて試作開発を実施した。ＳＰＳは、パルス状大電流を用いた焼結装置であり、アル

ミニウム等の酸化被膜が強固で難焼結材料に対しても、界面生成物の発生が無く、高密度

で高性能な材料創生が可能な優れた装置であると言われており、試作および実用化実証の

主たる試験装置として選定した。 
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使用した装置の外観を図2.3.2.1-13(a)および図2.3.2.1-13(b)に示す。図2.3.2.1-13(a)

は大阪府立産業技術総合研究所所有の小型ＳＰＳ装置であり、直径10mmから直径35mm程度

までの小型試験片の焼結に使用する。図2.3.2.1-13(b)は大型ＳＰＳ装置の代表であり、直

径350mm、Ａ４サイズ等の大型試験片に使用する。装置構成の概略図を図2.3.2.1-14に示す。

本装置は、縦一軸の加圧機構を有するＳＰＳ焼結本体と水冷却部内蔵の特殊通電機構、水

冷真空チャンバー、真空・大気・アルゴンガス雰囲気制御機構、真空排気装置、特殊ＤＣ

パルス電源、冷却水制御ユニット、位置計測機構、変位量・変化率計測装置、温度計測装

置、加圧力表示装置および各種インターロック安全装置とこれらを集中制御する操作制御

盤などにより構成される。従来タイプの通電ホットプレス法では、商用の直流または交流

電源を利用しており、この焼結法では通電により発生するジュール熱と加圧による材料の

塑性流動が焼結を促進する主な要素として働いている。なお、高周波電流による誘導加熱

形もあるが焼結促進要素は同じである。これに対しＳＰＳ焼結法は、特殊電源制御装置を

用いて発生させたＯＮ－ＯＦＦ直流パルス電圧を圧粉体試料に印加し、前述の焼結促進の

要素の他にパルス通電初期の粉体間で発生する火花放電現象による自己発熱作用を焼結に

有効活用できるよう設計された通電焼結法である。このパルス電圧の印加により圧粉体試

料中には、放電プラズマの発生による浄化作用、放電衝撃圧力の発生による局所的応力発

生、ジュール熱による局所的高温発生、電界作用によるイオンの高速移動、パルス電圧の

発生、熱拡散による高温発生部からの熱移動等の様々な現象が誘起され、従来タイプの通

電焼結法では期待できなかったいくつかの有益な効果がもたらされるといわれている。ま

た、粒子間結合を形成しようとする部分に、積極的に高エネルギーのパルスを集中できる

よう設計されていることが、ＳＰＳ法の特徴の一つであり、通常の通電焼結法と大きく異

なる点である。これにより、ＳＰＳ法では従来タイプの通電焼結法の場合以上に粉体粒子

表面は活性化され易く、従来法に比べ高品位の焼結体が得られると言われている。以上に

より、ＣＮＴ複合材の試作には、ＳＰＳ法が優れると考え、開発計画当初において主たる

試験装置として選定した。 
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図2.3.2.1-13(a) 小型ＳＰＳ装置外観 

（大阪府立産業技術総合研究所保有装置） 

 

 
図2.3.2.1-13(b) 大型放電プラズマ焼結装置外観（代表） 
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図2.3.2.1-14 放電プラズマ焼結装置（ＳＰＳ）構成概略図 

 

使用した焼結型の代表例を図2.3.2.1-15に示す。(ａ)は直径10mm小型サンプル用、(ｂ)

は直径35mm小型サンプル用、(ｃ)は66×66mm中型サンプル用、(ｄ)は300×210mm大型サン

プル用であり、いずれもグラファイト製である。大型サンプル用焼結型では、焼結時温度

の均一性を考慮した構造を採用した。複合化プロセスは、まず原料シートを所定形状に成

型して、その原料シートをグラファイト製焼結型に充填し、次に焼結型をＳＰＳチャンバ

ー内部にセットして焼結準備を行う。チャンバー内部の状態を図2.3.2.1-16に示す。焼結

はＳＰＳのチャンバー内で行い、焼結雰囲気は不活性ガス、真空等の選択が可能であるが、

本試験においては、ＣＮＴ、マトリックスの残留ガス成分除去、界面活性化、および焼結

性を考慮し、真空雰囲気を採用した。ヒートパターン、焼結キープ温度・焼結時間は、マ

トリックス単体、およびＣＮＴ複合材の緻密化と熱物性等特性を考慮した評価試験とその

結果により、最適な条件を設定した。アルミニウムマトリックスの場合、焼結温度は530℃

～590℃の間で、各サンプル構成に応じ、適切な条件を設定した。 
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(ａ) 小型サンプル用（φ10mm）          (ｂ) 小型サンプル用 (φ35mm) 

(ｃ) 中型サンプル用（66×66）        (ｄ) 大型サンプル用 (300×210) 

図2.3.2.1-15  焼結型（代表） 

 

 
図2.3.2.1-16 チャンバー内部（代表） 



3-381 
 

 

カーボンとアルミニウムの複合化の際、界面でアルミニウムカーバイドの生成が懸念さ

れるが、ＳＰＳを用いたサンプルでは、小型、大型の形状に関わらず界面生成物は無く、

焼結条件が適すれば良好な緻密度とミクロ組織を得られることを確認できた。 

次に、ＣＮＴ他カーボンフィラーとアルミニウム原料を用い、放電プラズマ焼結により、

複合材を試作した。ＣＮＴは単層のＳＧＣＮＴ、および多層ＣＮＴを用い、それぞれ予め

ＳＰＳ装置にて改質処理を行った試料を用いた。試作後の複合材から、図2.3.2.1-17に示

すように直径10mm、厚さ3mmの試料を切り出し、熱伝導率の測定を行った。作製した試料は

熱伝導率測定時における放射率の状態を同一にする為に、黒色スプレーの塗布・乾燥を行

った。図2.3.2.1-18に熱伝導率測定装置の外観を示す。測定装置はアルバック理工ＴＣ－

９０００であり、レーザーフラッシュ法により熱物性の測定を行う装置である。レーザー

フラッシュ法とは、金属、セラミックス、ガラス、カーボン、プラスチックなど固体材料

の熱的特性を精度良く測定する手法であり、試料の表面にレーザー光を瞬間的（フラッシ

ュ状）に照射して加熱し、一定距離離れた場所（レーザー照射の裏面）での温度変化を赤

外線センサーで検出し熱拡散率の測定を行う。熱拡散率の解析は、ハーフタイム法と呼ば

れる手法で行い、これに別に測定した密度と比熱容量の各測定値から熱伝導率への換算を

行った。密度はアルキメデス法により測定を行った。 

 

図 2.3.2.1-17 熱伝導率測定サンプル 
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図 2.3.2.1-18 熱伝導率測定装置外観 

 

ＣＮＴの改質温度と試作した複合材の熱伝導率の関係を図2.3.2.1-19示す。ＳＧＣＮＴ

を用いた場合と、多層ＣＮＴを用いた場合とを比較すると、ＳＧＣＮＴの優位性が明らか

である。すでに最高で840W/mK、安定的には750～800W/mKの熱伝導率が得られている。なお

これまでの研究成果により、僅かなＳＧＣＮＴの添加が、熱伝導特性の向上に寄与するこ

とが判明しており、ここでは、ＶＧＣＦ含有率を60%、添加するＳＧＣＮＴ含有率を0.5%と

して最適分散した。なお、ＶＧＣＦ含有率60%では620W/mKである。放電プラズマ装置を用

いた熱処理温度と熱伝導特性の関係は、1250℃で最も高くなり、Ｇ／Ｄ比と同様の傾向を

示した。 

なお、熱伝導率は、中間目標として特定方向に900W/mK（その他方向は～200W/mK）とし

ていたが、ユーザーからの情報収集の結果、熱伝導率は面内等方性を有する方がニーズは

高いことを把握したため、熱伝導率は面内方向等方で500W/mK以上へ方針を変更した。熱源

あるいは熱源素子の温度低減は、ヒートシンクの形状や、熱源の大きさや位置、あるいは

冷却空気等の流れにも依存するので、設計（ニーズ）によっては、面内方向等方で500W/mK

相当は、特定方向1000W/mKと同等であり、特に熱交換器の大型フィンに適用する場合には、

むしろ面内等方500W/mKの方が設計のしやすさを含む性能面では有利となることもある。 
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得られた複合材の熱膨張率の評価を実施した。試験片は5mm×5mm×15mmの試験片を機械

加工により切り出し、測定を行った。測定の結果、複合材の面内方向では5～10ppm、その

直交方向（焼結時加圧方向）では、7.5～15ppmとなり、最終目標である熱膨張率7.5から15ppm

を達成することができた。これにより、パワー半導体等との密着性が保持できることが考

えられる。 

 

図 2.3.2.1-19 単層および多層ＣＮＴの放電プラズマによる 

熱処理温度と材料の熱伝導特性 

 

複合材の形状については、熱伝導性の高い材料が求められるパワー半導体基板の市場調

査の結果、現状、一般的な放熱基板のサイズはＡ４サイズ（300×200×3tmm）程度を要望

する声が多い。そのため、Ａ４サイズが切り出し可能な直径350mmサイズの試料に対する放

電プラズマ焼結時の温度制御手法を確立し、高熱伝導性材料を製作することに成功した。

つまり、このサイズ全面の温度を均一に保ちつつ、融点直下まで昇温し、アルミニウムを

溶融させることなく、温度を保持した。その後、ひずみが入らないよう、全面をほぼ均一

な温度に保ちつつ降温し、放電プラズマ焼結する条件を求めた。大電流かつ低電圧で、全

体に効率よく熱が伝わるよう、非常にシンプルな焼結型とした。熱電対を焼結型側面およ

び上面に計5箇所配置し、放電プラズマ電極板に2カ所以上配置し、制御手法を最適化して

試作試験を行った。試作サンプルの代表を図2.3.2.1-20に示す。本サンプルは、カーボン

－アルミニウムから成る高熱伝導材層の焼結と、その板厚方向両面のアルミニウム板の拡

散接合を同時に行ったサンプルである。試作したサンプルは、焼結後に表面粗度を整える

ために、機械加工を行った。機械加工後の表面粗度はＲａ1.6a程度を目標とした。 
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（ａ） 直径 350mm円盤状    （ｂ） Ａ４サイズ 

図 2.3.2.1-20 サンプル外観 

 

試作した高熱伝導性材料とアルミニウム板の熱伝導特性比較試験を実施した。図

2.3.2.1-21に示すように、試験方法は各サンプル円板の下部にヒーターを張り付けて、そ

のヒーターを直流安定化電源装置を用いて加熱した。ヒーターと試作材の間には、サーマ

ルグリースを塗布して試作材にヒーターを張り付けた。図2.3.2.1-22に示すように、円板

の表面に、液晶感熱シートを張り付けて、温度の伝わり方を可視化した。その結果、この

サイズの全面において、熱伝導特性の差異を明確化することができた。図は、加熱開始5分

後、10分後、15分後の液晶感熱シートの変化を示している。図から分かるように、試作材

はアルミニウム板に比べ、加熱開始から速やかな熱の広がりが確認され、既存アルミニウ

ム材に対し優れた熱特性を有することを確認することができた。 
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図 2.3.2.1-21 伝熱特性比較試験 

 

 

 

図 2.3.2.1-22 伝熱特性比較試験の結果 

 

ただし、本装置による研究開発過程で幾つかの課題も把握できた。ＳＰＳ焼結はグラフ

ァイト製の焼結型を用いたバッチ処理であり、予想以上に型準備や原料のセッティングに

時間がかかること、またＡ４サイズ程度の大型サンプルへの適用時には1バッチ当たりの処

理数が通常1個と少ないこと、且つ試料全体で均一な温度分布を達成するためには緩やかな

昇温パターンの設定が必要であること、更に焼結型のボリュームが大きい為に冷却に長時

間を有すること等である。 

複合化工程の能率向上の為に、ＳＰＳにおける大型サンプルの同時複数個焼結の適用可

否について検討を行った。量産サイズとして想定する200×300×3mmが収まる直径350mmが

焼結可能な型を準備し、能率向上試験として直径350mmの円盤を5枚同時の焼結試験を行っ

た結果、原料はアルミニウムおよびアルミニウム板の組合で密度99.7%と緻密な焼結試作品
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を得ることができ、同時焼結枚数は従来の5倍となる目途を得ることができた。しかしなが

ら実用化時には更に10倍以上の能率向上が必要であり、装置仕様の再検討を含めた技術開

発が必要であることを明確にできた。 

更に大型ＳＰＳでの試作においては、従来手動によるプロセス制御が主であり、開発効

率が悪い状況であったが、プログラム制御による半自動制御に変更し、研究開発効率向上

の目途を得るに至った。但し、焼結品の形状毎にプログラム制御を設定する必要があり、

更にノウハウの蓄積が必要である。 

また、安定した品質を有する材料の創生の為には、最適な焼結温度と、焼結過程におけ

る面内の温度ばらつきを最小限に抑える必要があり、その為にはヒートパターンの最適化

が不可欠である。ヒートパターンについては、面内温度のばらつきを最小限にする条件を

選定することができたが、そのヒートパターンは長時間を要することを確認できた。今後

の実用化においては現状の10倍以上の能率向上が必要であり、その対策案としては、焼結

工程をＳＰＳと他装置で分担してリードタイムを短縮する、または同時処理数量が多いＨ

ＩＰ装置の適用、更には連続複合化システム等の適用が考えられる。なお、ＨＩＰについ

ては、従来アルミニウム粉末の焼結にはその強固な酸化被膜の影響からこれまではＳＰＳ

が最適であり、単なる輻射加熱と加圧の組合によるＨＩＰでは適用が困難と考えられてい

たが、別に行った評価では、ＳＰＳとほぼ同等の焼結組織を得ることが明らかとなった。

更にこのことは、ＨＩＰ以外にも、これまで強固な酸化被膜の問題から適用困難とされて

いた、より低コストで生産性の良い複合化手法の可能性を示すものであり、今後、検討が

必要である。なお、参考として図2.3.2.1-23に熱間押出加工によるＣＮＴ－アルミニウム

複合材の試作試験を示す。その結果、ＣＮＴ複合材の成型は可能であることを確認できて

おり、これら技術もＣＮＴ複合材の製造への適用が可能であると考えられる。 

以上により、ＳＰＳは優れた焼結性能を有する装置であり、試作開発段階においては有

効な手法であったが、市場のコスト低減要求はますます厳しくなっていること、現状プロ

セスでは予想以上に生産性が低くいこと等もあり、実用化への適用は困難であると考えら

れる。従って実用化時には、複合化装置の組み合せによるリードタイム短縮、更にはＨＩ

Ｐ、あるいはその他の代替手法、および更にはバッチ処理では無く連続処理が可能な製作

手法の検討を行う必要があることを確認できた。 
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図 2.3.2.1-23 熱間押出試験による複合化試験 

（北海道大学にて実施） 

 

（４）工業化基盤技術の開発 

電気自動車や大型コンピュータ・サーバーなど、パワー半導体を多用する機器は、トラ

ンジスタの排熱が性能向上のボトルネックとなっている。ヒートシンクの放熱フィンの微

細化は、既に、目詰まりや加工限界に達しており、冷却ファンの高出力化が図られたり、

スーパーコンピュータなどでは、水冷式の巨大な冷却構造が不可欠となり、機器の大型化

やエネルギー消費の増大を招いている。 

そのため、アルミニウムや銅よりも高い熱伝導特性を有する材料の要求は非常に強く、

単層ＣＮＴを金属中に分散した高熱伝導性材料のニーズは高い。高熱伝導性材料を用いた

放熱板の応用を検討する電機・自動車メーカーとのコンタクトを開始し、使用条件などの

仕様に基づいた熱伝導解析を行った。その代表例を図 2.3.2.1-24に示す。高熱伝導性材料

は放熱性が高く、アルミニウムに比べて低温領域が広くなっていることがわかる。熱異方

性を生かした設計とした場合、発熱量や発熱部と冷却部の位置関係を考慮し、サンプル提
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供先の要求仕様に対する最適な放熱構造を提案した。図 2.3.2.1-25に熱拡散板内での高熱

伝導材の部分配置例の模式図を示す。発熱部で発生した熱を、熱に弱い機器を避け、ヒー

トシンク等の冷却部への効率的な熱輸送も可能であり、従来はヒートパイプ等にて熱輸送

を行っていた製品への展開が可能であると考えられる。ヒートパイプは大きな熱伝導特性

を有するものの、その構造上、姿勢や加工性等で設計・製造面での制約が少なくないが、

本開発材では、姿勢に関係なく熱輸送が可能であり、且つ孔明加工等の機械加工が可能で

あり、設計の自由度が高まることが考えられる。 

 

  

図 2.3.2.1-24 熱異方性解析の結果（左；アルミニウム、右；高熱伝導性材料） 

 

 

 
図2.3.2.1-25 熱拡散板内ＣＮＴ複合材部分配置例 

 

 

サンプル評価の代表例を図 2.3.2.1-26に示す。対象製品は、衛星通信用増幅回路であり、

高熱伝導材はその放熱板への適用を検討中である。 
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図2.3.2.1-26 サンプル提供例（衛星通信用増幅回路の放熱板） 

 

 

熱対策製品として要求される特性は、熱特性に加え、熱膨張率、強度等が必要である。

熱膨張率については、開発目標の 15ppm以下の材料創生に対し、5～15ppmの性能を有する

材料の開発に成功した。強度については、フィラー構成の最適化により、従来に比べ強度

向上の目途を得ることができた。 

近年、電子部品のコンパクト化により一部ユーザーからは、薄板状ＣＮＴ複合材の要求

があり、その薄板状ＣＮＴ複合材の試作に取り組んだ。作製したサンプルを図 2.3.2.1-27

に示す。サンプルの厚さは 0.5mm であり、面粗度はＲａ1.6a程度を満足している。製作は

ＣＮＴ複合材をＳＰＳにて複合化後、機械加工で実施した。機械加工には特殊な冶具を考

案し、精度よく加工できる手法を考案した。低コスト化の為に、将来的には機械加工の工

程を無くし、複合化プロセスにおいて、当該形状を製作できる手法の確立が必要であると

考えられる。 
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図2.3.2.1-27 薄板状ＣＮＴ複合材（厚さ0.5mm） 

 

また、ユーザー評価において、後工程ではんだ付けやろう付けの加熱工程が要求される

場合があり、これらの技術の適用検討したところ、複合材中の残留ガス成分が悪影響を及

ぼすことが明らかとなった。しかしながら、焼結パターンと材料構成を再考することによ

り、一定の解決の目途を得るに至っている。図 2.3.2.1-28にユーザーにてフィンろう付け

を実施した例を示す。なお、残留ガスの影響を完全に無くすためには、ＣＮＴ分散処理お

よび原料製作工程において、分散剤やバインダーを使用しない、または容易に除去可能な

処理技術の確立が望ましいと考えられ、今後の検討が必要である。 

 

 
図2.3.2.1-28 フィンろう付け実施例 
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更に高熱伝導性材料のサンプル提供先の一つにおいて、放熱基板にパワー半導体の素子

を搭載する際、はんだ付けを可能とするため、表面に金めっきの適用試験も行った。結果、

図 2.3.2.1-29に示すように、均一に金メッキを施すことができ、ピール試験によるめっき

剥離性評価を実施して、サンプル提供先の剥離耐久性の評価基準を満足することを確認し

た。同様のめっきはニッケルめっき等でも可能であることも確認しており、高性能素子を

高熱伝導性複合材にはんだ付けにより直接冶金的に接合する技術の目途を得ることができ

た。 

 

 

図 2.3.2.1-29 高熱伝導性材料に金メッキを適用 

 

実用化においては、品質安定化に加え、低コスト化が重要である。従来メインフィラー

については、超高性能であるが高価格のＶＧＣＦを用いていたが、対象製品が限定される

ことから、低価格なメインフィラーもラインアップに加えることとした。これにより熱特

性は 30%程度劣るものの、フィラーのコストは従来に比べ 10%程度に低減できる目途を得た。

なお、将来、航空宇宙用材料とするには材料標準化（スペック化）し、材料の信頼性を実

証する必要がある。そのため、熱伝導特性の他、強度試験法など、標準化の方法について

検討を行うことが必要であることを把握した。 

なお、アルミニウム以外の複合化、例えば鉄や銅等のニーズもあり、鉄系材料を評価し

たところ、フィラーの体積含有量が 30%の材料では、熱伝導率が 147W/mKと、複合化前の熱

伝導率 51W/mKと比べ、3倍近くに向上し、本手法がアルミニウム以外にも適用可能である

ことを確認している。 

 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終達成目標に対する達成度  

ア．単層ＣＮＴを金属中に均一に分散し、パワー半導体と密着性を保持するために、熱

膨張率 7.5から 15ppm/Kの高熱伝導ＣＮＴ・アルミニウム複合材料を開発する。 

：単層ＣＮＴであるＳＧＣＮＴ他フィラーを金属であるアルミニウム中に均一に分散

し、 熱膨張率が 5～15ppmであるＣＮＴ含有高熱伝導複合材料の試作を行った。 

 ：達成 
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（まとめ） 

（１）主にパワー半導体用等の高効率放熱板への適用を目的とし、単層ＣＮＴであるＳＧ

ＣＮＴを用いた高熱伝導材料の開発を進め、高熱伝導特性を有するＣＮＴ－金属複合材料

の基盤となる基礎的な知見を得ることができた。 

（２）放電プラズマ装置を用いたＳＧＣＮＴの改質処理による高結晶化技術を開発した。

また改質処理後ＣＮＴ他カーボンフィラーの最適な分散技術を開発することができた。 

（３）粉末冶金法による複合化技術を開発し、ＣＮＴ複合材の高熱伝導化を達成すること

ができた。 

（４）ＣＮＴ複合材の熱膨張率を 5～15ppmにすることができ、最終目標を達成した。これ

によりパワー半導体等の用途に適用する際に必要となる、熱膨張差による剥離等を最小限

とし、密着性を保持することの目途を得た。 

 

（今後の展開） 

ＳＧＣＮＴを用いた高熱伝導性材料を上市するためには、多様化するユーザーのニーズ

や評価等の情報収集を行い、実製品適用に向けた複雑形状や薄板材に対応する成型・加工

技術開発、並びにますます厳しくなるコストに対応するための原料や製造プロセスの革新

的なコスト低減が必要不可欠である。上記課題解決に向けた研究開発を行うことにより、

より実用化が促進されると考えられる。 
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２．３．２．２「スーパーグロース単層ＣＮＴ・銅複合材料技術の開発」 

 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに次の優れた成果が得られている。 

（１）電気めっき法により板状単層ＣＮＴ銅複合化技術を開発 

（２）銅よりも 40%軽量なＣＮＴ銅複合材料で銅と同等の電気抵抗率を達成 

（３）銅の 100倍の電流容量 

（４）純銅よりも低い電気抵抗率の温度依存性 

（５）金属より高い熱伝導率 

（６）シリコン並みの低線膨張係数 

 

２）研究開発成果 

（１）電気めっきによる板状単層ＣＮＴ銅複合化技術の開発 

スーパーグロース法により製造される単層ＣＮＴフォレストや板状単層ＣＮＴを、配線

等に用いられる低抵抗金属である銅と複合化するための技術開発に取り組んだ。 

ＣＮＴと銅の長所を相乗的に組み合わせた板状単層ＣＮＴ銅複合材料を作製するために、

マクロ構造体としてＣＮＴ固体（高密度、高配向ＣＮＴ）を作製し、その微細孔に銅を電

気めっきする方法を開発した。これにより最大で10mmx20mmサイズの板状単層ＣＮＴにおい

て銅占有容積比50%が得られ、中間目標であった銅含有量30重量%以上を達成することがで

きた。図2.3.2.2-1に製造プロセスの概略図ならびに作製したＣＮＴ銅複合材料の全体像を

示す。疎水性のＣＮＴマトリックス全体に銅を均一に析出させるには、核形成－成長の2段

階電気めっきプロセスを行なうことがカギとなる。これは汎用の水系めっき液では疎水性

のＣＮＴマトリックス内部まで銅イオンを浸透させることが出来ないためである。 

図 2.3.2.2-2に有機系めっきにより銅核形成した後に水系めっきを行なった場合と、水

系めっきのみで複合化した場合の銅析出形態の違いを示す。水系めっきのみの場合、銅は

ＣＮＴ構造体表面に偏析しているのに対して、2段階でめっきした場合には、ＣＮＴマトリ

ックス内部まで均一に銅が析出していることがわかる。これは市販の水系めっき液では疎

水性ＣＮＴマトリックス内部にめっき液が浸透しないためである。そこで本研究項目では、

ＣＮＴと親和性の高い有機めっき液でＣＮＴマトリックス全体まで均一に銅核を形成する

ことで、水系めっき液のＣＮＴマトリックス内部への浸透を可能にした。これによりＣＮ

Ｔマトリックス内部への銅高密度化が可能になった。 

製造プロセスの詳細について下記に説明する。ＣＮＴ銅複合化の電気めっきプロセスで

は、まず成長基板から分離したＣＮＴフォレスト（0.04g/cm3）を 2枚のガラス板で挟み、

せん断力により固体化したものを液体高密度化技術によって銅イオンを含ませつつ高密度

化（～0.5g/㎝3）した。図 2.3.2.2-1に示すように自己組織化したＣＮＴマトリックス（Ｃ

ＮＴ固体等）はＳＵＳメッシュ上に固定して陰極として機能し、銅が陽極として機能した。
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アセトニトリルに酢酸銅を溶解させた有機系めっき液を用い、ＣＮＴマトリックス全体に

おけるＣｕ２＋イオンの均一な浸透をさせた後、クロノポテンシオメトリー法により、1～

15mA/cm2の定電流密度で電気めっきを行なった。その結果、ＣＮＴマトリックス全体に銅核

を形成するために、ゆっくりした析出速度で電気めっきを行なうことが有効であることが

明らかになった（図 2.3.2.2-3）。低電流密度（1～5mA/cm2）では銅はＣＮＴマトリックス

全体に均一に核を形成し、高い電気伝導度、高い銅体積分率、及び低比表面積（露出して

いるＣＮＴ比表面積を示す）が得られた。逆に、高電流密度（5－15mA/cm2）では、銅はＣ

ＮＴマトリックスの外面にのみに析出した（図 2.3.2.2-3）。 

図 2.3.2.2-4に有機電気めっきで析出した銅粒子の走査型電子顕微鏡像を示す。有機系

めっきで析出する銅核の粒径は、1時間で約 10～100nm、12時間で 100～1000nm、18時間で

1000～3000nmとなる。水系めっき後に銅占有容積比 50%を達成するのに適した銅核粒径は

1000～3000nmである。 

銅核形成後は、水素雰囲気下でアニール（250℃3時間）を行い銅の酸化物被覆を除去し

た。図2.3.2.2-5に水素還元前後のＸ線回折結果を示す。この結果から酸化銅相（（１１１），

（２００）及び（２２０））が純銅相（（１１１)，（２００）及び（２２０））に還元されて

いることがわかる。最後に水溶液電気めっきで銅をさらに析出させることでＣＮＴ銅複合

材料を製造した。水系電気めっきの工程では、パルス電流を採用することで、めっき液中

の銅イオン濃度の均一性向上を図った。 

この方法によってＣＮＴが銅の表面及び結晶粒界を覆うＣＮＴ銅複合材料の作製に成功

した（図 2.3.2.2-6）。エネルギー分散型エネルギー分光法（ＥＤＸ）による元素分析マッ

ピングでは酸素コンタミは確認されなかった（図 2.3.2.2-7）。熱重量分析（ＴＧ）では、

複合材料は～50重量%の銅と 50重量%のＣＮＴで構成されていることが示され（5.2g/cm3）、

純銅の密度（8.9g/cm3）から 40%減少したことが分かった（図 2.3.2.2-8）。また観察した

電気伝導度がＣＮＴ銅に由来するものであり、その外表面から得られたものではないこと

を検証するための対照実験を実施した。厚さと電気伝導度をめっき時間（10－840分）の関

数としてプロットすると、600分までは電気伝導度は単調に上昇し、105S/cmで飽和状態に

なったが厚さは変化しなかった。これは銅がＣＮＴマトリックス内に析出したことを意味

している（図 2.3.2.2-9）。さらに（600分以降）析出させることによって厚さが増し、外

表面に析出したことが示された。電気伝導度がこの 600分以降の段階で上昇しなかったこ

とは、測定された電気伝導度が銅表面への析出から発生したものではないことを意味する。 

本技術の開発において特筆すべき点は、有機めっき液と水溶液めっき液による2段階めっき

の採用により、銅含有50重量%以上を達成し、銅よりも40%軽量な複合材料を開発したこと

である。 
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図 2.3.2.2-1 電気めっきセッティングとＣＮＴ銅複合材料 

図 2.3.2.2-2  有機系めっきと水系めっきによるＣＮＴ銅複合化 
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図 2.3.2.2-3 電気めっきによる電流密度とＣＮＴマトリックスの比表面積、

銅の体積分率、電気伝導率の関係 

図 2.3.2.2-4 有機電気めっきでＣＮＴマトリックス中に析出した銅粒子のＳＥＭ像 
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図 2.3.2.2-6 ＣＮＴ銅複合材料の走査型電子顕微鏡二次電子像 

図 2.3.2.2-5 水素還元前後のＸ線回折 
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図 2.3.2.2-7 ＣＮＴ銅複合材料のエネルギー分散型エネルギー分光法

（ＥＤＸ）による元素分析マッピング 

図 2.3.2.2-8 ＣＮＴ銅、ＣＮＴ、銅の熱重量分析結果 

ＣＮＴ 

銅 

ＣＮＴ銅 
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（２）ＣＮＴ銅複合材料における銅の密度と電気抵抗率 

電気伝導度の測定は二種類の設定で行った。四端子法導電率測定は金被膜の電極を装着

した携帯型四端子計を用いて実施した。二端子測定では、まず複合材料の端を二酸化炭素

レーザーで切断して付着した銅を除去し、複合材料の厚みに電流が流れるようにした。銅

剥片を複合材料の表裏それぞれの面に取付け、これをデジタルマルチメータに接続した。

電極と試料が良好且つ安定に電気的に接触するよう、プラスチックのクリップで試料を固

定した。このようにしてバルク複合材料について厚さに垂直方向の電気伝導率を測定した。

複合材料の電気伝導率の値は材料の厚さと断面積で正規化することで求めた。ここで記し

た二端子法及び四端子法による導電率は 3 個の複合材の異なる部分において 5 回実施した

測定値の平均である。図 2.3.2.2-10に測定方法の概略図を示す。 

図 2.3.2.2-11には、この方法で測定した有機系めっき、水素還元アニール、水系めっき

後のＣＮＴ銅と純銅の電気伝導率、密度、銅の占有容積比（=体積分率）を示す。この図か

ら、水素還元アニールでは酸化銅の還元により電気伝導率が 8.2x103から 9.1x104S/cmに改

善されていることが分かる。またこのとき、水素還元による銅の含有率に変化はない。水

系めっきを行なうことで銅の体積分率 50%を達成しており、このときのＣＮＴ銅複合材の密

度が 5.2g/cm3である。すなわち銅体積分率 50%のＣＮＴ銅複合材料の密度は、純銅（8.9g/cm3）

に対して 40%軽量である。また銅体積分率 50のＣＮＴ銅の電気伝導率は 4.7x105S/cmであり、

純銅（5.8x105S/cm）やアルミニウム（4.7x105S/cm）のような高導電性金属と同等である。

なお、ＣＮＴ銅の電気伝導率を電気抵抗率に換算すると 2.2x10-6Ωcmであり、最終目標であ

る配線等に用いるのに十分な 10-5Ωcm台の体積（電気）抵抗率は達成された。 

図 2.3.2.2-9 水系めっき時間と電気伝導率の関係 
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図 2.3.2.2-10 四端子ならびに二端子法による電気伝導率測定の概略図 

図 2.3.2.2-11 ＣＮＴ銅複合材と純銅の導電率、密度、および銅の占有容積比の比較 
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（３）銅の 100倍の電流容量 

（ａ）実験結果 

ＣＮＴ銅複合材の電流密度耐性（＝電流容量）は、10-6torrの真空中で測定した（図

2.3.2.2-12）。電流容量は抵抗率が不変の場合の最大電流密度で定義される。このため実験

は電圧を段階的に順次引き上げ、同時にシステム内を通過する電流を記録して実施した。

電圧の供給には菊水電気製 10～105直流電源を使用し、電流値の測定にはAgilent製Ｕ３６

０６Ａ直流電源・デジタルマルチメータを使用した。Ｉ－Ｖ相関から換算した各電圧での

抵抗は、既知の試験構造の長さと断面積に基づいて抵抗率に換算した。断面積は実験の各

段階での電流密度の計算にも使用した。電流容量の測定にはＣＮＴ銅複合材料の配線構造

（幅＝800nm、高さ＝900nm、長さ＝50μm）を使用した。比較の為、銅及び金で作製した類

似の配線構造でも測定を実施した。試験は 5つの試料から同一の結果を得た。 

当初、電流の増加とともに電流が予期しない現象を見せた。走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）

の観察によって、当初のＣＮＴ銅配線の粗い表面が電流印加により平滑になったことがわ

かった（図 2.3.2.2-13）。この現象はフィラメントエイジングによる寿命延長と類似したも

ので、電流容量の増加に寄与したと考えられる。 

図 2.3.2.2-14に電流密度の増加に伴うＣＮＴ銅複合材料、銅、金の抵抗率の変化を示す。

ＣＮＴ銅複合材の抵抗率は、電流密度 6.1x108A/cm2までは不変であったが、その後は急激に

増加し最終的に 6.8×108A/cm2でテスト用構造体の中央部が破断した。同様の測定を 5 つの

試料について行い、その平均からＣＮＴ銅の電流容量を 600MA/cm2とした。図 2.3.2.2-14

には比較の為の銅ならびに金線の測定結果も示す。それぞれ文献値（～1MA/cm2）に近い

6.1MA/cm2、6.3MA/cm2で破断を示しており、ＣＮＴ銅複合材料よりも約 100分の 1と小さか

った。ＣＮＴ銅複合材料の電流容量は、銅、アルミ、金及び銀などの従来の導体（～1MA/cm2）

やプラチナ修飾したＣＮＴ類（7.5MA/cm2）に関して報告されている数値より 100 倍大きか

ったのみならず、単体のＣＮＴについて報告されている最高値（1000MA/cm2）に近づくもの

であった。 

ここで得られた結果から、単層CNT銅複合材料が 600MA/cm2という銅の 100 倍高い電流密

度耐性を持つことが明らかになり、最終目標である配線等に用いるのに十分な 10MA/cm2以

上（銅以上）の許容電流を達成した。他の高性能材料との比較の為、ＣＮＴ銅複合材料の

電気伝導率と電流容量のアシュビーマップをプロットしたところ（図 2.3.2.2-15）、電気伝

導度の高い金属と電流容量の大きいナノカーボンでは電気伝導率と電流容量の間に明らか

な逆相関が見られたが、ＣＮＴ銅複合材料はこのトレンドに合致することなく、ナノカー

ボンの 1000 倍の電気伝導率と金属の 100倍の電流容量を持つ高電気伝導性・大電流容量の

領域にプロットされた。両方の特性を同時に向上させる方法は、理論的には提唱されてい

るが、実験的に実現したのは本研究が初めてである。 

さらに複合材料は直流電流密度 100MA/cm2において 1200 時間（50 日）以上安定を保ち、

抵抗率の変動は 10%以下であった（図 2.3.2.2-16）。このことから、ＣＮＴ銅複合材料は、
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長時間の電流負荷に対しても高い安定性を示すことが明らかになった。 

図 2.3.2.2-17には破断箇所のＳＥＭ像とＥＤＸマッピング結果を示す。この図から破断

箇所の両端において細線化していること、ならびに破断箇所近傍の銅濃度が低下しており、

破断領域から銅が拡散したことを示している。よってＣＮＴ銅複合材料の破断原因は銅の

エレクトロマイグレーションであることが実証された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

図 2.3.2.2-12 電流容量測定装置 

図 2.3.2.2-13 電流容量測定用ＣＮＴ銅配線の走査型電子顕微鏡像 

(ａ)電流印加前、(ｂ)6.7MA/cm２印加後 

(b) 

(a) 
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図 2.3.2.2-14 ＣＮＴ銅複合材料、銅、金の電流密度による抵抗変化 
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図 2.3.2.2-15 電気伝導率と電流容量のアシュビーマップ。金属（金、銀、銅、

アルミ等）、合金（錫-白金等）、ナノカーボン材料（単層カーボンナノチューブ、

グラフェン等）、複合材料（白金ＣＮＴ等）などの関連材料を含む。 



3-405 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

図 2.3.2.2-16 100MA/cm2電流印加におけるＣＮＴ銅配線の抵抗率 

図 2.3.2.2-17 (i)破断前のＣＮＴ銅試験片のＳＥＭ像。スケールバーは 4

μm。(ii)破断後のＣＮＴ銅試験片のＳＥＭ像。スケールバーは 4μm。(iii)

破断箇所のＥＤＸマッピング（銅）。スケールバーは 500nm。 
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（ｂ）ＣＮＴ銅複合材料における破断機構の考察 

実験結果が示した通り、ＣＮＴ銅複合材料の破断機構は、純銅と同様に銅原子のエレク

トロマイグレーションによるものである。この点に関してＣＮＴ銅複合材料が純銅の 100

倍の電流容量を示す機構を理解するために、いくつかの実験と分析を実施した。 

まずＣＮＴ銅複合材料において異なる温度（440K、450K、473K及び 498K）の下でＣＮＴ

銅複合材配線の破断に要する活性化エネルギーを破壊動力学試験によって推定した。破断

時間：ｔは一定電流密度において抵抗率が 40%高まる点を基準として求めた。図

2.3.2.2-18(a)に 473K、電流密度 720A/cm2におけるＣＮＴ銅複合材料の抵抗率の時間変化を

示す。図 2.3.2.2-18(b)には異なる温度（定電流密度）において実施した実験結果をＩｎ（ｔ）

対１／ｋＴのアレニウスプロットにまとめた。このプロットの勾配から、ブラックの方程

式に基づいて、ＣＮＴ銅複合材料における配線破断の活性化エネルギーを推定した。 

ln 𝑡 = ln𝐴 − 𝑛 ln 𝑗 +
𝐸𝑎
𝑘𝑇

 

ここで j＝電流密度、Ea＝活性化エネルギー、k＝ボルツマン定数、T＝テスト用構造の平

均温度、n＝電流密度のべき指数、A＝頻度因子である。図 2.3.2.2-16(b)の勾配からＣＮＴ

銅複合材料の破断の活性化エネルギーとして 2.03eVが得られた。ただしここでは電流密度

のべき指数（n）と頻度因子（A）は今回のテストと同一の測定条件、つまり真空中におけ

る銅のエレクトロマイグレーションに関する類似の研究から選択した。さらにこの活性化

エネルギーの推定値（Ea）は頻度因子（A）及び電流密度べき指数（n）の選択には依存し

ないことを注記しておく。実験より得られたＣＮＴ銅配線の破断の活性化エネルギー

（2.03eV）の値は銅の格子拡散（～2.0-2.3eV）と同一である。純銅の配線において銅の拡

散は活性化エネルギーが低い表面（～0.7eV）や結晶粒界（～1.0eV）で生じることから、

今回得られた結果は、ＣＮＴと銅が複合化することで表面及び結晶粒界を経る銅の拡散が

著しく抑制されたことを示している。 

次に活性化エネルギーに基づいて、以下の式によって銅拡散係数（D*：エレクトロマイグ

レーションの起こり易さに関連）を計算した。 

Ｄ
∗

= 𝐷𝑜 𝑒𝑥𝑝 �
−𝐸𝑎
𝑘𝑇

� 

ここでDo＝温度無限大における拡散係数である。計算によって求めたＣＮＴ銅複合材料

における銅の拡散係数は銅よりも 104倍低く、観察された大電流容量結果と一致すると考え

られる。理論研究では炭素をドーピングした銅の活性化エネルギーは表面及び結晶粒界経

路の抑制によって増大することが提唱されており、ＣＮＴによって銅のエレクトロマイグ

レーションが低下することが報告されているが、正確な機構は明らかにされていない。こ

の効果には鋼鉄に炭素を混ぜて強化する広く知られた方法との間にやや類似性が見られ、

ＣＮＴ銅複合材料のＣＮＴが銅拡散を抑制する上で類似した役割を果たしていると考えら

れる。また次に材料の破断におけるジュール加熱の影響を検討する。電流による温度の上

昇は次式で表させる。 
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Ｊ𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 =
2𝐾
𝑙�𝐿𝑛

cos−1 �
𝑇𝑜
𝑇𝑚
� 

ここではjcrit＝電流容量、K＝熱伝導度（～800W/mK）、l＝試験構造体の長さ（50μm）、Ln

＝ローレンツ係数（～3.44ｘ10-8Ｗγ/K2）である。複合材の融点はＣＮＴの融点が不活性ガ

ス雰囲気中において非常に高いことから銅の融点（1357K）とした。ローレンツ係数（熱伝

導度と電気伝導度の比）は熱伝導率の温度依存性を実験で測定し、温度に対してプロット

した（図 2.3.2.2-18(c)）。ここで興味深いのは、ローレンツ係数が銅では温度に対して一

定だったのに対して、ＣＮＴ銅では温度に対して直線的に上昇したことである。ローレン

ツ係数の上昇は、熱伝導におけるフォノンの寄与を示唆している。プロットから得た勾配

から高温におけるローレンツ係数を外装し、電流容量の理論値を求めると 1200MA/cm2であ

った。これは実験値とは完全には一致しないが、電流値の上昇という傾向は一致している

ことから、高温での熱伝導におけるＣＮＴのフォノン伝導が重要な役割を果たしている可

能性を示唆している。 

更にネルンスト・アインシュタイン方程式から、純銅ならびにＣＮＴ銅内での銅原子流

速の定量評価を行った。 

 

Ｊ𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 = Ｊ𝐸 + 𝐽𝑇 =
𝐶𝐷∗𝐹𝐸
𝑘𝑇

+
𝐶𝐷∗𝐹𝑇
𝑘𝑇

 

ここでC＝原子濃度、k＝ボルツマン定数、T＝温度、D*＝拡散係数、FE＝電子風による推

進力及びＦT＝温度御勾配による推進力である。エレクトロマイグレーションには電子風に

よるマスフラックス（電子と銅原子の衝突、ＪE）と熱勾配によるマスフラックス（ジュー

ル加熱によって起こる拡散、ＪT）の 2 つの要素がある。銅では熱拡散による推進力に比べ

電子風による推進力の方が 1 桁大きいことが知られている。したがって以下の考察では熱

勾配は考慮に入れていない。ここでは、z＝有効電荷数（＝10）、e＝電子電荷（1.6x10-19C）、

ρ＝材料の抵抗率（4.3x10-6Ωcm）、ｊ＝電流密度（600MA/cm2）とする式FE＝zeρjによって

電子風による 

推進力を計算した。実験によって得たデータから、ＣＮＴ銅の電子推進力について

2038eV/cm が得られた。これは純銅（40eV/cm）よりも 2 桁大きい値である。したがって電

子風によるマスフラックスは純銅の 100 分の 1 であることが予想され、実験的に得られた

電流容量の値と一致する。 

以上のことから、ＣＮＴと銅を複合化することで配線の破断を引き起こす銅の拡散が抑

制されることが高電流容量の原因であると考えられる。特に表面や結晶粒界といった高速

拡散パスでの銅拡散が抑制の効果が大きい。また銅拡散抑制の原因については、ＣＮＴに

よる銅粒子のピンニングの効果ならびに高温での熱伝導機構の影響が考えられる。  
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図 2.3.2.2-18 ＣＮＴ銅複合材料の破断機構分析 (a)温度 473Ｋ、電流密度 720MA/cm2

における抵抗率の温度変化 (b)異なる温度で(a)の実験を繰り返して求めたアレニウ

スプロット (c)ＣＮＴ銅（赤）と銅（黒）のローレンツ係数 

(c) 

(b) 

(a) 
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（４）電気抵抗率の温度効果 

ＣＮＴ銅複合材料の特性については、最終目標に上げていた体積（電気）抵抗率と電流

容量以外にも、従来材料に対する優位性を示すことを明らかにした。 

まずひとつは、電気伝導度の温度依存性、すなわち抵抗率の温度係数が銅よりも小さい

ことである。体積抵抗率は、アルゴンガス雰囲気下において四端子プローブを使用して測

定した。測定を行った温度範囲は室温から 227℃である。図 2.3.2.2-19に示すようにＣＮ

Ｔ銅複合材料の抵抗率の温度依存性は 7.5x10-4K-1であり、銅の 6.8ｘ10-3K-1よりも 1桁小さ

い。これによりＣＮＴの電気伝導度の温度上昇に伴う低下率は銅と比べて小さく、常温で

は銅よりもやや低い値を示すが、80℃で銅を超え、227℃では約 2倍高い値を示した。配線

部材の動作温度はしばしば 80℃を超えるため、この特徴は特に電気や熱負荷量の高い応用

例においては重要な特性である。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

（５）高熱伝導率 

ＣＮＴ銅複合材料については、金、アルミニウム、チタンなどの金属よりも高い熱伝導

率を有していることが明らかになった。 

本研究項目では、板状単層ＣＮＴ銅複合材料のＣＮＴ配向方向（面内）並びに膜厚方向

（面外））の熱伝導率を測定した（図 2.3.2.2-21）。熱伝導率は実験から求めた熱拡散率、

比熱、密度より、κ=〈〉Cpの式から求めた。ここでκ＝熱伝導率、α＝熱拡散率、ρ＝密度、

Cp＝比熱である。熱拡散率はべテルサーモウェーブアナライザにより、比熱は示差走査熱量

図 2.3.2.2-19 ＣＮＴ銅（赤）と純銅（黒）の電気伝導率の温度依存性 

ＣＮＴ銅 

銅 
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測定装置を用いて測定した。各物性値の実験値は、熱拡散率が 132mm2/s-1（面内））ならび

に 106mm2/s-1（面外）であり、比熱が 0.575Jkg-1K-1であり、密度が 5.2g/cm-3であった。こ

れらの値から熱伝導率の実験値として 394.6W/mK（面内）ならびに 317（面外）が得られた。

ここでの面内と面外での熱伝導率の違いは、熱伝導におけるＣＮＴ配向の重要性を示唆し

ている（図 2.3.2.2-20）。本項目で測定した熱拡散率は、純銅よりもやや低い値を示すが、

これはＣＮＴ銅複合材料中に残留する空隙やＣＮＴバンドルの影響である可能性が高い。

しかし、いずれしてもほとんどの金属材料よりも高い値を示しており、更には 10%以上の体

積分率でＣＮＴを含有するＣＮＴ複合材料の中で最も高い熱伝導性を有している。 

図 2.3.2.2-22に熱伝導率の面内分布マッピング（エリア面積：340mm2）の測定も結果を

示す。この結果より面内での熱伝導率のばらつきが 1%以下と非常に小さいことが明らかに

なった。このような均一な熱特性分布を得るには、複合材の構造ならびに構成元素（炭素、

銅）が均一に分布することが必要であるが、図 2.3.2.2-23に示したＣＮＴ銅複合材料のＳ

ＥＭ－ＥＤＸ分析結果は、確かにＣＮＴと銅が均一に分布することを示している。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.3.2.2-20 ＣＮＴ配向方向（面内）と膜厚（面外）のＣＮＴ銅複合材料の熱特性 

  

 面内 面外 

熱拡散率 mm2s-1 132 106 

比熱 JKg-1K-1 0.575 

密度 gcm-3 5.2 

熱伝導率 Wm-1K-1 394.6 317 
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図 2.3.2.2-21 熱特性評価に用いた板状単層ＣＮＴ銅複合材料の模式図 

図 2.3.2.2-22 熱伝導率の面内分布 
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（６）低線膨張係数 

ＣＮＴ銅複合材料の更なる利点は、ＬＳＩで使われるシリコンと同等レベルの低い線膨

張係数を示すことである。ＣＮＴ銅については、ＣＮＴの配向に対して並行ならびに垂直

方向の線膨張係数を求めた。線膨張係数は Thermal mechanical analysis（ＴＭＡ）法の引

張モード、Ｘ線回折法の 2種類の評価法で測定した。ＴＭＡ法では引張下で試料を 250K-320K

の範囲で加熱を行い、このときのひずみ変化量を測定した。図 2.3.2.2-24にＴＭＡ法によ

り測定した銅、ＣＮＴ銅、ＣＮＴの結果を示す。ＣＮＴ配向に対して並行方向ならびに垂

直方向それぞれの線膨張係数は、5.6-6.5ppm/K、3.6-4.6ppm/Kであった。これらの値は、

純銅（17.0ppm/K）の 3分の 1以下であり、シリコンの 4.3ppm/Kに近い値であった。すな

わち線膨張係数のミスマッチ量は銅とシリコンの場合は 300%であるのに対して、ＣＮＴ銅

とシリコンではわずか 10%まで減少する。銅やアルミのような従来の高導電性材料は線膨張

係数が大きいために、電流負荷による発熱による熱ひずみが大きく配線不良の原因となり

うるが、ＣＮＴ銅複合材料は低熱サイクル負荷の信頼性に優れた配線としての特性が期待

される。 

Ｘ線回折法では銅の格子ひずみ量をブラッグ回折角の変化から求めた。アルゴンガス雰

囲気下において 298K-450K温度範囲で加熱しながらθ－２θ法によりＣｕ（１１１）ピー

ク（2θ～43°）を測定した。このときの線膨張係数は次式より求めることができる。 

strain = ∆θcotθ = α∆T    

 

図 2.3.2.2-23 板状単層ＣＮＴ銅複合材料のＳＥＭ像とＥＤＸマッピング 
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ここで＝ブラッグの回折角、α＝線膨張係数、ΔＴ＝温度変化である。図 2.3.2.2-25

に純銅ならびにＣＮＴ銅複合材料の測定結果を示す。純銅では線膨張に伴うピークシフト

が観測されたのに対して、ＣＮＴ銅ではピークシフト量が非常に小さいことが分かる。こ

れはＴＭＡ法で観測されたのと同様に、ＣＮＴ銅複合材料が低線膨張であることを示して

いる。   

他材料との性能比較の為、図 2.3.2.2-26に金属（アルミニウム、金等）、合金（インバ

ー等）、半導体材料（シリコン等）の線膨張係数と熱伝導率のアシュビープロットと

Temperature induced distortion （ＴＤＰ）値を示す。これらの図から、ＣＮＴ銅複合材

料は、高導電性材料中で最も熱ひずみ量が小さい材料であることが分かる。ＬＳＩ配線に

おいて、シリコンと銅の線膨張係数差により生じる熱ひずみは配線故障の要因であるが、

アルミニウム・銅・銀のような低体積抵抗率を示す金属材料は全て線膨張係数が大きい。

高導電性金属と同等の電気・熱伝導性と低線膨張を両立できるのは、現状ＣＮＴ銅複合材

料のみである。よってＣＮＴ銅複合材料は将来の配線材料として有望な特性を有するもの

と考えられる。 
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図 2.3.2.2-24 ＴＭＡ法により測定したＣＮＴ、ＣＮＴ銅、銅の線膨張係数 
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図 2.3.2.2-25 ＴＭＡ法により測定したＣＮＴ銅、ＣＮＴ、銅の線膨張係数 
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図 2.3.2.2-26 熱伝導率と線膨張係数のアシュビープロットならびに各種金属、

合金、半島導体、ＣＮＴ銅複合材料のＴＤＰ比較 
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３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

「単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術の開発」 

（２）金属中に分散する技術の開発 

・平成２６年度までに、配線等に用いるのに十分な、10-5Ωcm台の体積（電気）抵抗率と

107A/cm2以上（銅以上）の許容電流を有する単層ＣＮＴ・銅複合材料を開発する。 

：達成 

 

（まとめ） 

スーパーグロース法単層ＣＮＴを銅などの金属を電気めっきにより複合化し、軽量で高

導電率のＣＮＴ銅複合材を製造することに成功した。ＣＮＴ銅複合材をリソグラフィでパ

ターン形成する微細加工プロトコルの開発に成功し、微小電子デバイスの配線や回路のよ

うな任意の形状や寸法を持つ様々なパターンの形成が可能となった。ＣＮＴ銅複合材料は 1

～20μmの寸法（精度 0.3μm）でパターン形成することができる。 

ＣＮＴ銅複合材組成が銅 60vol%、ＣＮＴ約 40vol%のとき、導電率は 4.7×105S㎝-1を示し、

これは純銅の導電率（5.8×105S㎝-1）とほぼ同等であり、バルク密度は 5.2g/ccで、純銅

（8.9g/cc）に比べて 42%も低く、また電流密度耐性は 600MA/cm2であり、これは純銅

（6.0MA/cm2）の 100 倍の値であり、軽量で高導電性の導電部材として有望な特性を有する

ことが明らかになった。更に線膨張係数が 6.3×10-6K-1と純銅（17.0×10-6K-1）よりも 60%

も低くシリコン（3.0×10-6K-1）と同等であることから、優れた熱サイクル耐性が期待され

る。 

 

（今後の展開） 

今後は、ＣＮＴ銅複合材料の実用化に向けた基盤技術の開発に取り組むことで、ＣＮＴ

の用途開拓に貢献していく。本プロジェクトの成果により、ＣＮＴ銅複合材料が軽量、高

導電性、高信頼性の配線材料として有望な特性を持つことが明らかになり、今後はデバイ

スや自動車のモーターコイル・ワイヤーハーネスへの応用が期待される。しかしながらＣ

ＮＴ銅複合材料の実用化には、サンプルの大面積化・線材加工技術の開発・製造プロセス

の高効率化が必須であるため、既存の電気めっきプロセスの改良ならびに、バルク形状の

複合材を製造する新技術の開発が必要である。このため今後は電気めっきプロセスの大面

積化・汎用化・製造効率向上に取り組むとともに、焼結や鍛造によるバルク形状の複合化・

加工技術の開発も推進する。 
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２．３．３ 「高分子系材料溶液中に分散する技術の開発」 

 

１）研究開発成果の概要 

本研究テーマでは、これまでに下記の優れた成果が得られている。 

（１）高分子に対して 1wt%の単層ＣＮＴを高分子溶液へ分散することに成功、湿式紡糸で

作製した試験糸において単層ＣＮＴ添加による力学特性と熱特性の向上を確認 

 

２）研究開発成果 

（１）【高分子に対して 1wt%の単層ＣＮＴを高分子溶液へ分散することに成功、湿式紡糸

で作製した試験糸において単層ＣＮＴ添加による力学特性と熱特性の向上を確認】 

高分子材料に単層ＣＮＴを混合し複合材料化することで、単層ＣＮＴがもつ高い強度や

弾性率あるいは電気伝導性や熱伝導性を発揮させ、性能の向上あるいは新たな機能の付加

を行うことができる。これまでに、単層ＣＮＴの優れた機械強度や熱・電気伝導特性に着

目し既存の高分子材にＣＮＴを複合することによってその特性を改善、改良する試みが数

多く行われてきた。このような複合材料の作製においては単層ＣＮＴの分散状態が性能に

大きく影響を与えるため、単層ＣＮＴを標的の材料中に効率的かつ適切な状態で分散する

技術の確立は大きな課題である。本研究では、ポリアクリロニトリル（ＰＡＮ）系高分子

などの繊維に対して効率的な単層ＣＮＴ分散条件を探索しその力学的特性の改善を目的と

して研究を行った。具体的にはＰＡＮ系高分子に対して ｅＤＩＰＳ法により作製された単

層ＣＮＴを混合し、繊維化することでその性能にどのような変化が認められるかを検討し

た。紡糸方式としては一般的な乾湿式紡糸を採用した。これまでの乾湿式紡糸による高分

子―単層ＣＮＴ混合糸の作製は単層ＣＮＴ含有量が比較的高いものが多い（5%～20%）が、

単層ＣＮＴの分散性や添加に伴う増粘効果等から考えると、多量の単層ＣＮＴ混合はその

加工性や製品の均一性の制御に対して不利に働く可能性がある。本研究においては 0.5～1%

程度の比較的低いＣＮＴ含有量の繊維において、機能の改善あるいは付加効果がどの程度

見込めるかを主に検討した。 

本研究で使用したＰＡＮ系高分子であるポリアクリロニトリル―ポリアクリル酸コポリ

マー（ＰＡＮ－ＰＡＡ）は日本エクスラン工業株式会社から購入した。（ＰＡＮ97%， Ｐ

ＡＡ3%、Ｍｗは 146000）。単層ＣＮＴはｅＤＩＰＳ法によって作製された、直径が 1.7～

1.8nmのものを使用した。ＤＭＦは和光純薬から購入した。 

ＰＡＮ－ＰＡＡはウェットクラムで購入したため、使用前に減圧下 50℃で 18時間乾燥を

行った （質量比でおよそ 45%減少）。また単層ＣＮＴの分散は Homogenizer および Bath 

Sonicatorを使用した。3%に調製したＰＡＮ－ＰＡＡ／ＤＭＦ溶液に対して、フレーク状に

した単層ＣＮＴを加え Homogenizerで 10分 2回の超音波処理後、Bath Sonicationを 60分

間行い、さらに濃度が 4%になるようＰＡＮ－ＰＡＡを加えたのち、再度 Homogenizerで 10

分間の超音波処理を行った。（図 2.3.3-1）ＰＡＮ－ＰＡＡの濃度は 7.5%、15%、単層ＣＮ
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Ｔ濃度は 0.05%、0.5%、1%のものを調製した。超音波による分散をおこなったＰＡＮ－ＣＮ

Ｔ分散液の分散状態を図 2.3.3-2 に示す。0.5%，1%ともに比較的均一な分散液を得ること

ができた。 

単層ＣＮＴを添加することによる高分子溶液の増粘効果を調べるため粘度を測定した。

ＰＡＮ－ＰＡＡ濃度が 15%の場合、20℃下でＣＮＴを 0.5%含むもので約 1.6 倍、1%含むも

のでは約 2倍程度に増加することが分かった。（図 2.3.3-3）。この増粘効果によって、乾

湿式紡糸におけるエアーギャップを比較的大きくとっても安定にドープを送液することが

可能になることが分かった。 

 

図 2.3.3-1 ＰＡＮ系高分子への単層ＣＮＴ分散プロセスの様子 

 

 

図 2.3.3-2 ＰＡＮ-ＣＮＴ分散液の光学顕微鏡観察写真 
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（左：0.5% ＣＮＴ、 右：1%ＣＮＴ）。高分子濃度は 15%。 

 

図 2.3.3-3粘度測定結果 

 

湿式紡糸装置の概略図を図 2.3.3-4 に示す。凝固液には 50%ＤＭＦ/水、洗浄液には水を

用いた。室温下で紡糸を行い、凝固浴槽および洗浄浴槽の温度は 18℃から 24℃であった。

口金は 0.3mm，1孔のものを用いた。 

 

 

図 2.3.3-4湿式紡糸装置概略図 

 

本研究において、ドープの吐出量は常に一定であり、体積換算で 36m/minである（V0）。

延伸工程を加熱延伸のみで行った試験においては、凝固浴槽通過後の洗浄浴槽における巻

き上げ速度（V1）は糸にゆるみが生じない程度の速度で設定し、その上で延伸ユニットにお

いて破断が生じる寸前まで回転速度を増加させた。延伸ユニットは三段階で変速が可能で

あり、主に一段目ローラー（V21）を乾燥に用い、延伸は二段目（V22）と三段目（V23）ロー

ラー間で行った。延伸ユニット一段目の速度（V21）はV1に対して、1～2m/min程度速度を上

げ、張力が洗浄後の糸にかかった状態で送った。V22はV21に対して 2～4m/min程度速度を上

げた。最終の回収ローラーはトルクモーターによって構成されており、開始当初はV23の最

大速度（60.1m/min）付近に設定し、糸がV23最大値を超えても延伸が可能な場合には、順次

速度を増加させた。 

多段階で延伸工程を繰り返した試験においては、溶液状態から凝固状態における延伸倍

率（jet stretch ratio）R1は式（１）を用いて算出した。一方、加熱延伸工程のみの試験

においては吐出速度V0がV1を上回っており、凝固浴槽内での延伸はかかっていないものとし

た。 
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R1 = V1 / V0 (V0 < V1)      （１） 

  (= 1 (V0 > V1)) 

 

洗浄浴槽から延伸ユニットにおける延伸倍率（hot drawing ratio） R2は、三段目ローラ

ーにおいてV23の最大値より低い速度で糸の破断が生じる場合は式（２）を用いて算出した。 

 

R2 = V23 / V1 (V23 < 60.1 m/min)      （２） 

 

糸がV23最大値を超えてなお延伸が可能な場合は、回収ローラーの回転速度V3を用いて式

（３）で算出した。 

 

R3 = V3 / V1 (V23 = 60.1 m/min) 

 

総延伸倍率RTはjet stretch ratio（R1）とhot drawing ratio（R2またはR3）の積で計算

した。また、多段階の延伸操作を行う際には、上記の方法を用いて算出した各延伸工程に

おける延伸倍率を積算することによって算出した。 

作製した試験糸の引張試験は Tensilonを用いて行った。チャック間は 25mm， 20mmで行

い、各試験とも引張速度はチャック間に対して 1mm/min で行った。また熱機械測定にはＴ

Ａ instrument ＴＭＡ Ｑ４００を使用し、温度変調ＴＭＡを行った。測定条件は昇温レー

ト 3℃/min、 温度振幅 3℃、温度変調周期 120秒を適用した。 

0.5%単層ＣＮＴを含むＰＡＮ－ＣＮＴ糸および単層ＣＮＴを含まないＰＡＮ糸を紡糸し、

引張試験を行った結果を図 2.3.3-5に示す。最大で 2.7cN/dtex程度の糸が作製できた。図

2.3.3-5a に見られるように、エアーギャップをとるとき（乾湿式紡糸）ととらない時（湿

式紡糸）では明らかに糸の強度に差が生じる。一方、エアーギャップは 10～20mm程度のと

き強度が比較的高く、単層ＣＮＴを加えた糸の方がわずかながら強度が高くなることが分

かった（Ｇａｐ10mm のとき最大でおよそ 10%程度の増加）。図 2.3.3-5bのように最大延伸

倍率（糸が破断した時の延伸倍率）を横軸にとると明確な相関関係は見出しにくい。エア

ーギャップをとった群では単層ＣＮＴを添加した糸では最大延伸倍率の増加によって強度

にわずかな増加傾向がみられるが、単層ＣＮＴを含まない糸ではむしろやや減少している

傾向にある。 
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図 2.3.3-5 引張強度、エアーギャップおよび延伸倍率の相関性 

 

一方で図 2.3.3-5c に示すようにエアーギャップと延伸倍率にはわずかに相関がみられ、

エアーギャップが 10mm程度までは若干の増加傾向を示すが、以降は減少傾向にある。これ

はエアーギャップ増加に伴って凝固浴槽投入段階で糸の繊度が徐々に低下するため、「糸

の最大耐荷重が減少する」ことと、ギャップをとることによって「分子の引き揃え効果が

生じ最大耐荷重が増加する」ことのバランスで生じている可能性がある。 

強度試験を通して、単層ＣＮＴ添加に伴う増粘効果によってエアーギャップ長を長くと

っても安定してドープを供給できる点においては単層ＣＮＴを添加材として用いる利点は

あるが、エアーギャップ長を広げることそのものについては実際には性能に大きく影響を

与えず、少なくとも 0.5%の単層ＣＮＴ含有量では糸の大きな補強効果は認められないこと

が分かった。エアーギャップを大きくとることによって、より強度の改善が見込めるよう

なポリマー（液晶性ポリマーなど）においては、単層ＣＮＴ添加によってギャップ長をよ
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り安定的に増加できる効果を明確に示すことができる可能性がある。 

図 2.3.3-6にＰＡＮ-ＣＮＴ糸（0.5%ＣＮＴ含有）とＰＡＮ糸の弾性率を示す。全体とし

て、単層ＣＮＴを含む糸は含まない糸よりも弾性率が高く、およそ 40%～50%の増加が認め

られた。わずかな量の単層ＣＮＴ添加でも、弾性率の増加には効果があることが分かった。 

 

 

図 2.3.3-6 ＰＡＮ糸およびＰＡＮ－ＣＮＴ糸の弾性率 

 

ＣＮＴを 0.5%含むＰＡＮ－ＣＮＴ糸とＰＡＮ糸の熱機械測定結果を図 2.3.3-7 に示す。

糸はいずれも温度の増加と共に全体として収縮するが、ＣＮＴを含む糸はより形状変化を

しにくくなっていることが示された。ＣＮＴの添加によって熱に対する形状の安定性向上

に効果があることが分かった。 

 

図 2.3.3-7 ＰＡＮ－ＣＮＴ糸、ＰＡＮ糸の熱機械測定結果。 

実線：ＰＡＮ糸、破線：ＰＡＮ－ＣＮＴ糸（0.5%ＣＮＴ含）。 

青：可逆成分、赤：不可逆成分、緑：合計（赤＋青） 
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続いて二段階で延伸を行い糸を作製した。エアーギャップは 20mmで固定し、凝固浴槽内

での延伸倍率（Jet stretch ratio）を 2倍（V1=72m/min）として糸を巻き取洗浄したのち、

加熱延伸を行った。この工程では計算上は、加熱延伸を行った場合よりも低い総延伸倍率

になるが、実際には最低で1tex程度、最大でも 3tex程度のものが作製できる（図2.3.3-8a）。

すなわち糸形状に対しては、jet stretchが大きく影響を与えることがわかる（凝固過程で

の形状の規定が重要）。加熱延伸のみの場合と比べて糸の強度は単層ＣＮＴありの場合は

2.2～2.5cN/dtexと若干減少し、単層ＣＮＴなしの場合は平均約 1.5cN/dtexで顕著に弱くな

ることが分かった（図 2.3.3-8b）。これは、jet stretchよりもhot drawingの方が延伸に

効果的であることを示しており、過去の文献の記述とも一致する。 

糸の弾性率については強度と同様に明確な差が出ており、0.5%の添加でも 2 倍程度増加

がみられる（図 2.3.3-8c）。また、弾性率の増加に伴って糸の破断伸び率は小さくなって

おり、形状変化がしにくい状態になっていることがわかる。しかし、これは単層ＣＮＴあ

りの糸の弾性率が加熱延伸の場合に比べて向上したわけではなく（ほぼ同程度）、単層Ｃ

ＮＴなしの糸の強度、弾性率が低下したことによる差である。 

さらに Jet stretch ratio を最大にとった場合（およそ 7～10 倍）には最大の総延伸倍

率や繊度はほぼ変わらないが、強度の低下および弾性率の低下度合がこれよりも大きくな

る。エアーギャップの増減を行っても、特に総延伸倍率や強度の差などはなかった。 

プローバーを用いて電気伝導度の測定を行ったが、現在のところＣＮＴあり（0.5%, 1%）、

なしの糸の間で大きな違いは認められておらず、明確な計測値は得られなかった（少なく

とも 1012Ω 以上）。これは単層ＣＮＴの分散が均一であるためと考えられる。 
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図 2.3.3-8 二段階紡糸の延伸倍率と繊度（ａ）、 

二段階延伸で作製した糸の引張強度（ｂ）と弾性率（ｃ） 

 

以上より、ｅＤＩＰＳ ＣＮＴを複合したＰＡＮ糸について以下のことが明らかになっ

た。 

 乾湿式紡糸法によりｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴとＰＡＮとの複合糸を作製した。 

 0 単層ＣＮＴの添加によりｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴとＰＡＮとの複合糸において強

度の増加（最大 10%程度）、弾性率の向上（40～50%）が見られた。 
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 単層ＣＮＴの添加によって増粘効果が認められた。ドープの吐出が安定化し、乾湿

式紡糸におけるエアーギャップがとりやすくなる効果がある。 

 単層ＣＮＴを添加することにより熱による形状変化がしにくくなり、形状安定性が

向上することが明らかになった。 

 段階的な延伸によって、糸の繊度を下げることができるが、総延伸倍率に対する Jet 

stretch ratio の割合が大きくなるにつれて、強度や弾性率は低下する傾向にある。

Jet stretch ratioが 2倍程度の時には単層ＣＮＴありの場合、加熱延伸の場合と同

程度の強度、弾性率の糸を作製できる（単層ＣＮＴなしでは困難）。 

 

３）成果のまとめと今後の展開 

（成果の達成度） 

（１）基本計画に示す最終目標に対する達成度 

ア．補強効果を発揮するのに十分な量として少なくとも高分子系材料に対して濃度 1から

5%程度で単層ＣＮＴを紡糸に適する高分子系材料溶液中に分散する技術を開発する。 

：ＰＡＮ系高分子材料溶液中に単層ＣＮＴを 0～1%まで分散することに成功し、乾湿式

紡糸法によりｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴとＰＡＮとの複合糸を作製して、強度と弾性率

においてその補強効果を確認した。 

：達成  

 

（まとめ） 

（１）乾湿式紡糸法によりｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴとＰＡＮとの複合糸を作製し、強度

の増加（最大 10%程度）、弾性率の向上（40～50%）を確認した。 

（２）単層ＣＮＴの添加によって増粘効果が認められた。ドープの吐出が安定化し、乾

湿式紡糸におけるエアーギャップがとりやすくなる効果がある。さらに単層ＣＮＴ

を添加することにより熱による形状変化がしにくくなり、形状安定性が向上するこ

とが明らかになった。 

（３）段階的な延伸によって、糸の繊度を下げることができるが、総延伸倍率に対する

Jet stretch ratioの割合が大きくなるにつれて、強度や弾性率は低下する傾向にあ

る。Jet stretch ratioが 2倍程度の時には単層ＣＮＴありの場合、加熱延伸の場合

と同程度の強度、弾性率の糸を作製できる（単層ＣＮＴなしでは困難）。 

 

（今後の展開） 

 今後、本研究において開発した分散基盤技術や紡糸加工性における単層ＣＮＴ添加の優

位性を成果として生かして、様々な用途開発へ向けた研究開発を行い、単層ＣＮＴの用途

開拓のために貢献する予定である。 
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２．４ 研究開発項目②－３－３グラフェン基盤研究開発 

２．４．１ フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発 

２．４．１－１ 透明導電フィルム用高品質グラフェン合成技術開発 

○不純物取り込みの抑制、高品質グラフェン合成用基材および in-situ前後処理技術の開発 

グラフェンは sp2 結合した炭素からなる一層あるいは数層の二次元シートである[1､ 2]。グラフェン

は、たいへん優れた電子的、光学的および機械的特性を有するため、次世代の透明電極材料として期待

されている。とくにその柔軟性と薄さのため、現在透明電極として主に利用されるスズ添加酸化インジ

ウム(ＩＴＯ)[3]にはない、新たな可能性を有する。 

最近、銅基板上に熱ＣＶＤによるグラフェン膜の合成法が開発された[4-12]。銅を基材とする熱ＣＶ

Ｄ法によるグラフェンの成長は、銅の融点(1085℃)に近い 1000℃という高温を必要とする。したがって、

グラフェン合成中の銅の蒸発による基板表面の形態変化や、銅箔の塑性変形によるマイクロクラックの

生成など、高温に起因する問題が発生する。これらはグラフェンの品質向上の妨げとなっており、工業

利用のために解決する必要がある。我々は、表面波マイクロ波プラズマＣＶＤを用いて低温でのグラフ

ェン合成技術を開発してきた[14-16]。この方法を用いて 300℃という低い基板温度でのグラフェンの合

成を実証した。その一方、低温合成に密接に関連してグラフェンの結晶品質の改善のために解決すべき

問題が残っている。一つは銅箔の表面洗浄技術であり、もう一つはＣＶＤ装置内の雰囲気から堆積グラ

フェンへの不純物の混入である。後者では特に反応容器内のプラズマによって石英窓からエッチングさ

れて放出されるケイ素不純物が問題である。 

市販の銅箔表面は大気中での酸化を防止するため防錆処理が施されている。銅箔表面に防錆処理膜が

予め形成されている場合でも、多くの場合、表面は薄い銅酸化物で覆われている。銅酸化物及び防錆処

理膜は、グラフェンの合成に不可欠な銅表面の触媒作用を阻害し、グラフェンの結晶性に悪影響を与え

る。グラフェンの熱ＣＶＤ合成では、銅箔基材の電解洗浄及びそれに続く反応容器内での 1000℃程度の

高温処理が銅酸化物と防錆処理膜の除去に有効である。さらに銅箔の表面平坦性を向上するため、電解

洗浄及び高温処理の前に化学機械研磨(ＣＭＰ)が行われることもある[17-18]。電解洗浄の欠点は湿式

法とであることと、ＣＶＤ成膜の前に再汚染の可能性があることである。 したがってＣＶＤ法とより

相性の良い洗浄法の開発が望まれる。銅基板の表面のプラズマによる洗浄法を確立することによって、

反応容器の中で連続的に基材表面の洗浄とグラフェンの堆積を行うことができ、再汚染を防止すること

が可能となる。 

プラズマを利用する多くのプロセスでは、プラズマを安定に維持するために不活性ガスが添加される。

アルゴンは安価な不活性ガスとして一般的に使用される。しかしアルゴンは重いため、反応容器を構成

する材料がスパッタリングで放出され、合成するグラフェンに不純物として取り込まれるという問題が

ある。表面波マイクロ波プラズマＣＶＤの場合、最も問題のある不純物は、マイクロ波透過用の石英窓

からスパッタされるシリコンである。堆積した膜への不純物の混入を防止するため、不活性ガスとして
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最も小さいスパッタ収率が期待でき[19-21]、それにより不純物混入を防止するのに有効であると考え

られるヘリウムを用いて、グラフェンの低温プラズマＣＶＤ合成の検討を実施した。 

図 2.4.1-1-1-1は、表面波マイクロ波プラズマＣＶＤ装置の概略図である。マイクロ波伝搬のための

導波管が反応容器に接続されている。石英窓を通して反応容器内にマイクロ波を放射するため、導波管

にはスロットアンテナが装備されている。表面波プラズマの場合、高密度のプラズマが石英窓の表面に

沿って励起される。表面波プラズマでは、2.45GHzのマイクロ波によって励起されるプラズマのカット

オフ密度 7.4×1010cm-3を超える密度のプラズマが励起される。これが表面波プラズマの生成の証明とな

る[22-26]。この場合マイクロ波は生成したプラズマを貫通することができず、銅箔基板は直接マイク

ロ波にさらされないため、マイクロ波の直接照射による銅箔基板の不必要な加熱を避けることができ、

基材を低温に維持することが可能である[16、22]。 

グラフェン合成用の基材として厚さ 33μmのタフピッチ銅箔(純度 99.7%)を使用した。Ar/H2および

He/H2の二種類の混合ガスを用いてプラズマ前処理を比較した。銅箔基材は石英窓から 50mmに配置し、

基材温度を 350～400℃に保持した。前処理の時間は１分とした。プラズマ前処理による銅箔表面の洗浄

効果は、Ｘ線光電子分光法(ＸＰＳ)(アルバックファイ社、Phi ESCAモデル 5800X､ AlKα)により確認し

た。ＸＰＳ測定は、プラズマ洗浄後に反応容器から取り出した後に行った。洗浄後の大気暴露による銅

箔表面の酸化の影響があり、定量的な評価が困難なため、すべての試料について同一条件でＸＰＳ測定

を行い、スペクトルを比較した。 

反応容器内での銅箔基材のプラズマ前処理に続いて､He/H2/CH4とAr/H2/CH4の二種類の混合ガスを用

いてグラフェンのプラズマＣＶＤ合成を行った。堆積時間は 20分とした。合成したグラフェン膜をラ

図2.4.1-1-1-1 表面波励起マイクロ波プラズマＣＶＤ装置の概念図 
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マン散乱分光（XploRa､HORIBA､スポットサイズ 1μm､638nm）、エネルギー分散型Ｘ線分光法(ＥＤＳ)

（JEOL-2100F､加速電圧 200KV､EDS検出器 JED-2300°F）、ＸＰＳで評価した。断面ＴＥＭ観察用試料を

ガリウム集束イオンビーム加工で作製するために、合成したグラフェン表面に非晶質炭素薄膜を蒸着し

て補強した。ＴＥＭ観察は加速電圧 300keVで行った。 

図 2.4.1-1-1-2は購入したそのままのタフピッチ圧延銅箔基板のＸＰＳサーベイスペクトルである。

このように、Cu 3d､3p､3s､2p､2sおよび Cu オージェに対応するピークが観測された。さらに C 1sと O 1s

のピークが強度の小さい Si 2p､N 1sとともに観測された[27]。これらは、窒素を含む有機ケイ素及び

炭化水素化合物がタフピッチ圧延銅箔の表面を保護するためにコーティングされていることを示唆す

る。我々はプラズマ前処理により銅箔基材表面からこれらの不純物の除去を試みた。 

図 2.4.1-1-1-3にプラズマ前処理前後に観察した銅箔基材のＸＰＳ高分解能スペクトルを比較した。

まず、プラズマ処理による銅箔表面の銅酸化物の除去をO 1sの信号により調べた。O 1sの結合エネルギ

ースペクトルを図 2.4.1-1-1-3(a)に示す。Ar/H2によるプラズマ前処理の場合、O 1sピークが購入した

そのままの銅箔基材で観測され、酸素はこのプラズマ処理により効率的に除去されなかったことを示す。

さらに、ピークはより明瞭に分離されており、一定量の酸化物がAr/H2プラズマ処理の間に新たに形成

されたことを示唆する。これとは対照的にHe/H2プラズマ処理ではO 1sピークは消失しており、酸素が

効率的に除去されたことを示している。 

次に図 2.4.1-1-1-3(b)に示すように、Cu 2pの結合エネルギースペクトルを調査した。購入したその

ままの銅箔基材では、軌道-スピンカップリングによるCu 2p､2p3/2(933eV)、2p1/2(953eV)とともに、二価

の銅酸化物に起因するサテライトピーク(942.5eV及び 963eV)を観測した[28-32]。購入したそのままの

銅箔のCu 2p3/2ピークは高エネルギー側に幅が広がっているが、これはCu(OH)2､CuOなどの二価の銅酸化

物によるものである[28-32]。 

図2.4.1-1-1-2 プラズマ処理前のタフピッチ銅箔のＸＰＳスペクトル 
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Ar/H2プラズマ前処理の場合には、二価銅の酸化銅のCu 2p3/2の幅の広いピーク（934.5eV及び 942.5eV）

は消失している。一価の銅酸化物(Cu2O)によるピークが 932.5eVと 952.5eV近辺にまだ残っている

[28-32]。以上より、購入したそのままの銅箔基材表面は、二価の銅酸化物が一価の銅酸化物(Cu2O)/銅

(Cu)を覆っていることが分かった。 

Ar/H2プラズマ 前処理により、二価の銅酸化物は基板から完全に除去されたが、一価の銅酸化物Cu2O

は除去されずに表面に残留した。一方He/H2プラズマ前処理後のスペクトルでは、一価の銅酸化物Cu2O、

二価の銅酸化物Cu(OH)2、及びCuOに起因するピークおよびピーク幅の広がりは観察されず、純銅のCu 

2p1/2および Cu 2p3/2に起因するピークのみ観察された。これは He/H2 プラズマ処理後には図

2.4.1-1-1-3(a)に示すように、銅箔表面の銅酸化物に関連する一切のO 1s信号がなかったからである。

以上の結果は、He/H2プラズマ 前処理が銅箔表面の銅酸化物を除去するのに非常に有効であることを示

している。 

次に、図 2.4.1-1-1-3(c)に示すように、Si 2pの結合エネルギーのＸＰＳスペクトルにより銅箔基材

上のシリコンの不純物の除去を調べる。 購入したそのままの銅箔基材表面で、Si 2pの結合エネルギー

のピーク(102eV)を観察した。シリコーンなどのシロキサン化合物が工場出荷前に銅箔基材表面の保護

コーティングとして施されたと考えられる。シリコン化合物のSi 2pの結合エネルギーは、シロキシユ

図2.4.1-1-1-3 プラズマ処理あり、なしで測定した銅箔のＸＰＳスペクトル。 

(a) O 1s結合エネルギー、(b) Cu 2p結合エネルギー、 

(c) Si 2p結合エネルギー、(d) C 1s結合エネルギーピーク。 

 

(b) 

(c) (d) 

(a) 
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ニット[33-34]とシリコン酸化物[35]の酸化状態とに依存する。シリコン原子に結合する酸素の個数が

増加する、Si 2pの結合エネルギーが 101eVから 103eVにシフトする。図 2.4.1-1-1-3(c)に示すSi 2p

の 102.0eVの結合エネルギーはＰＤＭＳ(poly-(dimethylsiloxane))に対応する[33-34]。Ar/H2プラズ

マ前処理の場合、Si 2pに起因する 103.0eVのピークが新たに出現したが、購入したそのままの銅箔の

102.0eVのSi 2pのピーク強度はわずかに減少した。Ar/H2プラズマ前処理による 103.0eVのSi 2pのピー

クが出現した理由は二つ考えられる。第一の理由はＰＤＭＳの酸化であり、図 2.4.1-1-1-3(c)のように

CH3SiO2ユニット(ＰＤＭＳ)の酸化によるCH3SiO3シロキシ単位の形成を示す。第二の理由は、Ar/H2プラ

ズマの石英窓のエッチングによるSiO2の形成である。それとは対照的に、He/H2プラズマ前処理後の場

合Si 2pのピークは完全に消失した。以上のように、He/H2プラズマ前処理は銅箔表面のシリコン酸化物

を含むシリコン不純物を効果的に除去し、さらに石英窓のプラズマエッチングを劇的に抑制することが

分かった。 

さらに、購入した銅箔基材に施される保護コーティング材料を明らかとするため、図 2.4.1-1-1-3(d)

に示すようにC 1s領域のＸＰＳスペクトルを観察した。購入したそのままの銅箔で

は、285.0eV、286.5eV、288.6eVの三つのピークがあった。285eVに観測された強いピークは、主にsp3

混成状態のC-C、C-H結合グループによるものである[36]。286.5eVに観察されたショルダーピークはエ

ーテル/フェノール成分のC-O-C結合によるものであり、288.5eVに観察された最も高い結合エネルギー

はエステル/カルボキシル成分のO=C-O結合に起因する[36]。さらに図 2.4.1-1-1-2のサーベイスペクト

ルの挿入図のように、400.2eVに位置する窒素原子の存在も認められる。これは、O=C-O、C-O-C、C-C､C-H

基とN元素を含む別の銅箔の防錆剤を示唆するものである。ベンゾトリアゾール（ＢＴＡＨ）が有効な

銅の防錆剤として利用されていることはよく知られている[37-38]。BTAH（C9H5N3）はO=C-O、C-O-Cの官

能基を有していないが、Finšgarらは 10mMのＢＴＡＨを含む 3%NaCl溶液中で 1時間の処理後の銅表面の

ＸＰＳスペクトルでC 1sを観察し[37]、炭素質種の酸化が生じたか、銅の際表面に酸化した炭素化合物

が吸着したことを示唆した。彼らの報告したスペクトルは、図 2.4.1-1-1-3(d)の購入したままの銅箔基

材のスペクトルにたいへんよく似ている。彼らは角度分解ＸＰＳ測定を用いて、銅箔基材の最表面で、

572.6eVでのCu-BTAH複合体のオージェCu-L3M4,5M4,5領域の信号を観察した。我々の測定は角度分解型で

はないので、オージェCu領域での Cu-BTAH複合体の信号は観察することができなかった。 

Ar/H2によるプラズマ 前処理後、プラズマ未処理基板に対して観察された 285eVの 1sのピークは鋭く

なり、288.6eVと 286.5eVのピークは消失した。これはAr/H2プラズマ前処理によりＢＴＡＨは簡単に分

解されることを意味する。285.0eVのC 1sピークはAr/H2プラズマ 前処理により 284.5eVにシフトし

た。284.5eVの結合エネルギーは、正確にＰＤＭＳに対応する[34]。したがってＰＤＭＳはAr/H2プラズ

マ前処理後の銅箔基材上にほぼ残留していた。このことは、Ar/H2プラズマ前処理後の図 2.4.1-1-1-3(a)

のO 1s (532.0eV)および図 2.4.1-1-1-3(c)のSi 2p (102.0eV)におけるＰＤＭＳの存在と矛盾しない。

He/H2プラズマ 前処理後の､284.1eVで観察された結合エネルギーピークは、sp2 結合で構成されるＨＯ
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ＰＧのものに対応する[39-40]。ラマン測定からそれらは非晶質のsp2炭素膜であることが分かった。 

He/H2プラズマ前処理及びAr/H2プラズマ前処理の効果の差は、ヘリウム、アルゴンによるSiO2のスパ

ッタ率の違いに起因すると考えられる。表面波プラズマＣＶＤ装置の場合、高密度プラズマが石英窓の

近傍に励起されるため、石英窓のスパッタリングによるプラズマ中へのシリコンと酸素との混入が主た

る問題であり、基材上にこのような不純物の堆積を抑制する必要がある。Sigmundのスパッタリングの

基本的な理論によれば、スパッタリング収率は標的とイオンの原子量と原子番号に依存する[20]。イオ

ンエネルギーが 100～600eVの場合、アルゴンイオンによる石英(SiO2)のスパッタリング収率はヘリウム

より 2.5から 3.8倍大きい。KimらはHe+、Ne+、Ar+、Kr+、Xe+のSiO2基板に対するイオン衝突の分子動力

学シミュレーションを報告した[21]。SiO2基板に対するスパッタリング収量は衝突するイオンの原子番

号とともに増加した。これらのイオンの中で最も軽いHeはエネルギーが 100eVであってもSiO2表面の原

子に有効にエネルギーを与えることができず、スパッタリング収率がほぼゼロであることを示した。一

方ArイオンはSiO2を効果的にスパッタリングすることが分かった[21]。したがって、He/H2プラズマ前

処理により、石英窓から放出されるシリコンと酸素が銅箔基材に堆積することを抑制することが可能で

あり、銅箔基材表面を効果的に清浄化することが可能であることが明らかとなった。 

Ar/H2およびHe/H2プラズマ で前処理された銅箔基材へのグラフェンの合成をAr/H2/CH4およ

び He/H2/CH4とで実施し、前処理なしの場合と比較した。図 2.4.1-1-1-4 にプラズマＣＶＤ法で合成し

たグラフェンのラマンスペクトルを示す。 

 He/H2/CH4を用いたプラズマＣＶＤにより、購入したままの銅箔基材で、Ｄ＇バンドに重なるＧバン

図2.4.1-1-1-4 銅箔基材上に合成したグラフェンのラマンスペクトル 
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ド(1520cm-1)とＤバンド(1320cm-1)が観測された。しかし、プラズマ前処理を施していない購入したその

ままの基材では２Ｄバンドは観測できなかった。Ar/H2プラズマ前処理に引き続くAr/H2/CH4プラズマＣ

ＶＤの場合、２Ｄバンド(2650cm-1）がＧバンドの半分の強度で観測された。 He/H2プラズマ前処理に続

くHe/H2/CH4プラズマＣＶＤの場合、２Ｄバンド(2650cm-1)とＤバンドがＧバンドとほぼ同じ強度で観察

された。この結果を後述する透過電子顕微鏡観察と合わせて検討した結果、He/H2プラズマ前処理した

銅箔基材へ低温(350～400℃)でHe/H2/CH4を用いてプラズマＣＶＤで合成したグラフェンの結晶性は

Ar/H2でプラズマ前処理した基材への合成より品質が良いことが結論付けられる。すなわち、He/H2プラ

ズマ前処理は銅箔基材表面の銅酸化物と不純物を効果的に除去し、銅表面のグラフェン合成に対する触

媒機能を効果的に回復すると言える。グラフェンのプラズマＣＶＤ合成は実質的に数十秒で完了し[12]、

短時間でグラフェン膜を合成するポテンシャルを有する。高品質グラフェンを高スループットで連続生

産するためには、合成に先立って酸化物と汚染物質を十分に除去する必要がある。 
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図 2.4.1-1-1-5 はHe/H2/CH4およびAr/H2/CH4とでプラズマＣＶＤ合成したグラフェン膜の Si 2pの結

合エネルギー周りでのＸＰＳスペクトルである。 Ar/H2前処理後にAr/H2/CH4で プラズマＣＶＤ合成し

たグラフェンではSi 2p(103.0eV)が明瞭に観察されたが、一方He/H2/CH4で堆積した膜では 観察されな

かった。膜に含まれる不純物に関してより詳細な情報を得るため、エネルギー分散型Ｘ線分光法(ＥＤ

Ｓ)により、たいへん薄い膜（グラフェン 1層または 2層）の断面元素分析を実施した(図 2.4.1-1-1-6)。

Ar/H2/CH4プラズマで合成したグラフェンの場合、シリコンは約 2%検出されたのに対して、He/H2/CH4プ

ラズマにより合成した膜ではバックグラウンド信号強度(0.8%)以下であった。以上のＸＰＳおよびＥＤ

Ｓによる分析から、石英窓からのシリコン不純物のグラフェン膜への取り込みは、He/H2/CH4を使用する

ことにより、Ar/H2/CH4より効果的に抑制されることが明らかとなった。 

基板の前処理と同様に、プラズマＣＶＤで混合ガスにHeを利用するかArを利用するかは、堆積したグ

ラフェン膜に大きな違いをもたらす。図 2.4.1-1-1-7(a)はHe/H2/CH4、(b)はAr/H2/CH4を用いて 合成し

図2.4.1-1-1-6 エネルギー分散型Ｘ線分光法（ＥＤＳ）による一層または二層グラフェン

の断面元素分析。(a) Ar/H2/CH4 混合ガス、(b) He/H2/CH4 混合ガスを使用して合成。 

図2.4.1-1-1-5 (a) Ar/H2/CH4 混合ガス、(b) He/H2CH4XPS 混合ガスを使用して合成した

グラフェンでＸＰＳ測定した Si 2p 結合エネルギースペクトル 
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たグラフェン膜の断面透過電子顕微鏡像である。ヘリウム を用いた 混合ガスの場合には、20 分間のＣ

ＶＤにより 20 層程度の多層グラフェン膜が銅箔基材上に直接堆積した。層間隔はグラファイトの

0.335nmより わずかに大きい 0.34 であった。銅箔基材への熱ＣＶＤでは、グラフェンの成長は 2～3 層

に制限される[4]。これとは対照的にプラズマＣＶＤでは、この例に示すように、低温成長であるにも

かかわらず、ずっと厚い膜が銅箔基材上に成長可能である。これが本手法の最も顕著な特徴と言える。

一方 Arを用いた混合 ガスで成長したグラフェンの透過電子顕微鏡像では、斜めの層状構造が銅箔基材

表面上に確認された。層間隔は 0.27～0.28nmであり、CuO(110)の層間隔に一致する。このことは

Ar/H2/CH4プラズマＣＶＤ中に銅酸化物層が形成されることを示している。銅酸化物層の表面に沿って層

状構造の弱いコントラストも確認された。層間隔は 0.34～0.37nmでありグラファイトの 層間隔よりか

なり大きいので、銅箔基材と同様に堆積したグラフェン層の一部が酸化したことを示唆している。 

本項目では銅箔基材のプラズマ前処理方法を開発し、銅箔基材の表面状態と不純物の取り込みを抑制

することにより、プラズマＣＶＤで合成するグラフェンの高品質化の手法を開発した。He/H2を使用す

る銅箔基材のプラズマ前処理は、Ar/H2を使用する前処理と比較して効果的に銅箔基材表面の銅酸化物

を除去することができ、さらに石英窓のスパッタリングに起因するシリコンによる基材の汚染を効果的

に抑制可能である。He/H2による銅箔基材のプラズマ前処理は、合成するグラフェンの結晶性を向上さ

せる効果も有することを見出した。合成したグラフェンへの石英窓からのシリコンの不純物の混入は、

He/H2/CH4を用いることにより、Ar/H2/CH4を使用する場合と比較して、より効果的に抑制可能である。 

図2.4.1-1-1-7 表面波プラズマにより(a) He/H2/CH4 混合ガス、(b) Ar/H2/CH4 混合ガスを

用いて合成したグラフェンの断面ＴＥＭ像 
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○極低炭素濃度プラズマＣＶＤの開発 

グラフェンは炭素原子が蜂の巣構造に配列した究極に薄い原子層膜である。したがってその薄さのた

め電子の絶対数は少ないが、高い移動度によって補われることにより導電性を確保している [41-43]。グ

ラフェンはその薄さや柔軟性など、スズ添加酸化インジウム(ＩＴＯ)が有していない特性により新規な

透明導電膜の材料として期待されている。最近は特に、電子デバイス応用で必要となるバンドギャップ

出現の可能性のあるＡＢ積層の二層グラフェンの選択成長制御が期待されている[44]。 

グラフェン透明導電膜の工業応用のため、高品質かつ高スループットの合成法の確立が必要である。

透明導電性フィルムの製造技術の観点から、遷移金属（特に銅）を基材とする化学気相蒸着(ＣＶＤ)に

よるグラフェンの合成が、現時点で最も有望である [45]。現在、可視光透過率 90%(グラフェン四層)で

シート抵抗 30Ωが、熱ＣＶＤで合成される高性能グラフェンの指標である[46]。ＩＴＯ透明電極よりも

高い発光効率を有するグラフェンアノードを利用した有機発光ダイオード(ＯＬＥＤ)の試作も報告さ
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れた[47]。このようなグラフェンの透明電極応用では可視光透過率 90～93%が要求されるため、3､4層

のグラフェンが必要となる。したがって単層のみならず複数層のグラフェン合成の制御性を高める必要

性がある。 

ロールツーロール法によるグラフェンの大量生産を実現するための熱ＣＶＤの課題は、1000℃の処理

温度による装置の熱負荷である。さらに合成時間の大幅な短縮も要求される。銅箔基材の直接通電加熱

により装置の熱負荷を低減し、950℃でグラフェンのロールツーロール熱ＣＶＤ合成する試みが報告さ

れた[48]。この例では、銅箔の送り速度は毎秒 1.5mmであり、工業的な連続生産とするためさらなる高

スループットが要求される。また銅箔基材の熱膨張・熱収縮によるマイクロクラックの発生を抑制しグ

ラフェンの品質を向上するため、いっそうの低温化が求められている。 

我々は、処理温度の低温化と処理速度の向上を同時に達成するグラフェンのプラズマＣＶＤ法の開発

を行ってきた。 銅箔基材の巻き取り速度毎秒 5～10mmで高スループット合成するロールツーロール方

式低温表面波プラズマＣＶＤ法をデモンストレーションした [49] [50]。グラフェンのプラズマＣＶＤ

の現状の課題は、結晶サイズが 10nm以下と小さく、これにより電気伝導性が阻害されていることである。

この原因は、グラフェンのプラズマＣＶＤが有する非常に大きな成長速度と高い核形成密度により、二

次元方向の成長が阻害され、サイズの小さなフレーク状の結晶の多層構造の形成と層数制御性の劣化が

生じていることである。 

本研究ではグラフェンの合成に使用する炭素源の濃度を低減することにより、核生成密度の抑制を図

り、グラフェンの結晶サイズ拡大と層数の制御性の改善を試みた。究極の低炭素源濃度として、メタン

などの含炭素ガスを供給することなく、銅箔に不純物として含まれる炭素、および反応容器内の環境か

ら供給される微小量の炭素を利用した。この手法の開発によりグラフェンの結晶サイズの拡大とそれに

伴い電気特性の大幅改善を達成した。 さらにＡＢ積層構造を持つ二層グラフェンを制御性良く高収率

で合成することにも成功した。本手法は銅箔基材の通電加熱と水素プラズマ処理を組み合わせた手法で

あり、合成温度も 850℃と熱ＣＶＤと比較してより低温であり、かつ短時間であるという工業的に有利

な手法である。 

図2.4.1-1-2-1 購入したそのまま、および防錆処理膜除去処理後の銅箔のＸＰＳスペクトル 
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6.3 ミクロン厚のタフピッチ銅箔をグラフェン合成の基材として使用した。多くの場合、購入したそ

のままの銅箔の表面は防錆処理が施されている。防錆剤はグラフェンの合成の汚染源となるため、プラ

ズマ処理に先立って 5重量%のH2SO4に一分間浸漬し、その後イオン交換水で洗浄し、さらに窒素ガスで

乾燥させることにより注意深く除去した。図 2.4.1-1-2-1に示すように防錆剤除去プロセスの効果はＸ

ＰＳ測定で確認した。 

次に反応容器中の水素 20Paの雰囲気中で直接通電加熱により 300､400､600､800､1000℃の各温度で 15

分間熱処理を行い、反応容器内で室温に冷却した。熱処理した銅箔の面積は 6mm×6mmであった。図

2.4.1-1-2-2 に示すように、各温度で加熱処理した銅箔をラマン分光法(堀場製作所XploRa、直径 1μm

のビームスポット 632nm)によって調べた。 

本研究では水素プラズマ処理を用いて、銅箔基材あるいは反応容器の環境から供給される極微量の炭

素源を利用してグラフェンを合成する[51]。水素プラズマ処理は水素ガス流量 30sccm、圧力 5Paで 30

秒間行った。グラフェン膜のように原子層の極限の薄さの膜に対して、プラズマのイオン衝撃による欠

陥発生は重大な問題である。プラズマ処理のこの問題を抑制するため、低電子温度でイオン衝撃の低減

が期待できる表面波励起マイクロ波プラズマを利用した。 

合成したグラフェンは導電性と光透過率を測定するため透明な樹脂基材に転写した。微粘着性樹脂フ

ィルムを透明樹脂基材として使用した。樹脂フィルムの厚さは 41～42μmである。グラフェンを合成し

た銅箔と樹脂フィルムを接着した後、銅箔を過硫酸アンモニウム水溶液(0.50モル/ℓ)でエッチング除去

した。合成したグラフェンのシート抵抗は金合金プローブを用いた四探針法により、6mm×6mmの試料領

域にわたって 1mm間隔で 36 点測定した。キャリア移動度はvan der Pauw法によるホール効果測定で評価

した [52]。次に樹脂基材に転写したグラフェンに、塩化金による湿式ドーピングを行った。グラフェン

膜を塩化金（20モル/ℓ）のイソプロピルアルコール溶液に浸漬し、その後乾燥させてドーピングを施し

た。 

図2.4.1-1-2-2 水素雰囲気中、室温から1000℃で加熱処理した銅箔のラマンスペクトル 
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図 2.4.1-1-2-1は購入したそのままの銅箔、および防錆処理の除去処理後の銅箔のＸＰＳスペクトル

である。図に示すように購入したそのままの銅箔からは、防錆剤であるベンゾトリアゾールに起因する

N 1sピークが検出された [53]。一方、酸処理(5重量%H2SO4)による防錆剤の除去工程後にはN 1sピーク

は観測されなかった。しかしC 1sピークは両ＸＰＳスペクトルからわずかに観察された。 

図 2.4.1-1-2-2は水素雰囲気中で通電加熱処理理後、室温に戻して観察した銅箔のラマンスペクトル

である。300℃加熱では炭素に起因するラマンピークは観測されなかったが、400､600､800℃で熱処理し

た銅箔からは非晶質炭素膜の形成を示すラマンピークが観測された[54]。メタンなどの含炭素ガスの反

応容器内への導入は行っていないので、銅箔内部に含まれる不純物炭素、あるいは反応容器内の環境か

ら供給される炭素など、代替の炭素源があるはずである。 

銅箔の不純物炭素の濃度を燃焼法により調べた結果、5～31ppmであると推定した。グラフェンの炭素

原子の面密度は 3.8×1015/cm2である。31ppmの不純物炭素が銅箔の片方の表面に全て析出し、一層のグ

ラフェンシートが形成されるとすると、銅箔に必要な厚さは 15μmである。本研究において使用した銅

箔の厚さは 6.3μmであったので、銅箔に含まれる炭素では 1層のグラフェン形成に不足する。したがっ

て反応容器内の環境から主要な、あるいは不可的な炭素原子が供給されると考えられる。反応容器はオ

イルフリーのターボ分子ポンプシステムで排気しており、ベース圧力は 1.0×10-4Pa以下であった。今

のところ銅箔、反応容器の環境のいずれが主要な炭素供給源か不明であるので、ここでの議論はどちら

にも可能性があるとして進めることにする。 

銅箔基材を水素雰囲気中での直接通電加熱により、炭素源ガスを一切供給することなく最高 1000℃で

加熱処理した。その後水素雰囲気中で銅箔基材を冷却し、室温でラマン測定を行った。しかし図

2.4.1-1-2-2 に示すように、銅箔表面上にグラフェン形成を示すラマンピークを観測することはできな

かった。1350cm-1および 1580cm-1の非晶質炭素からピークは 1000℃で加熱することにより消失した。こ

図 2.4.1-1-2-3 各温度で水素プラズマ処理を施した銅箔のラマンスペクトル。  

(a)加熱なし(水素プラズマ処理のみ)、(b)850℃､ (c)1000℃。 
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れは低圧下で銅の融点(1085℃)に近い温度で熱処理を行ったため、析出した非晶質炭素膜が分解したか、

あるいは銅の蒸発とともに蒸発したためと考えられる。 

図 2.4.1-1-2-2に示すように、銅箔基材表面への非晶質炭素膜の析出は 400､600､800℃の熱処理で観

察されたが、室温から 300℃の熱処理では観察されなかった。 

図 2.4.1-1-2-3(a)に、熱処理をすることなく 30 秒間水素プラズマ処理を行った銅箔のラマンスペク

トルを示す。この場合、グラフェンや非晶質炭素など、炭素関連の物質に起因するピークは観察されな

かった。図 2.4.1-1-2-3(c)に 1000℃での加熱処理後に 30秒間水素プラズマ処理を施した銅箔からのラ

マンスペクトルを示す。非常に弱いＧバンド(1580cm-1)とＤバンド(1350cm-1)が観測されたが、2641cm-1

から 2681cm-1の範囲で２Ｄバンドは観測されなかった。これは、この温度ではごく微量に供給される炭

素原子が銅箔基材の蒸発とともに消失し、グラフェンが形成されなかったことを示唆している。図

2.4.1-1-2-3(b)は850℃での加熱処理に続いて同温度で30秒間水素プラズマ処理を施した銅箔からのラ

マンスペクトルを示す。明瞭なＧバンドと２Ｄバンドが非常に弱いＤバンドとともに観測され、低欠陥

のグラフェン形成を示している。 

図 2.4.1-1-2-4に示すように、異なる２Ｄバンドのピーク半値幅(ＦＷＨＭ)を有するグラフェン二種

類が観察される。同じ合成条件の 12 個の試料に対してそれぞれ 46 点でピークフィッティングを行い、

２Ｄバンドの解析を行った。その際、参考文献 55、56 の方法にしたがって、図 2.4.1-1-2-4(a)、(b)

に示すように単一のローレンツ曲線または四つのローレンツ曲線の和でフィッティングした[55][56]。

ＡＢ積層した二層グラフェンは 41.0cm-1から 59.5cm-1の２Ｄバンドのピーク幅(ＦＷＨＭ)を有し、四つ

のローレンツ曲線でフィッティングされる(図 2.4.1-1-2-4、図 2.4.1-1-2-5)。一方(ＡＢ積層でない)

不整合積層を有する二層グラフェンは 36.0cm-1から 40.5cm-1の２Ｄバンドのピーク幅(ＦＷＨＭ)を有し、

対称なローレンツ曲線でフィッティングされる(図 2.4.1-1-2-4、図 2.4.1-1-2-5)。これら二つの分布

は水素に対して高いメタン濃度を用い 1050℃の熱ＣＶＤで合成したグラフェンの、ＡＢ積層の 二層グ

ラフェンと不整合積層の二層グラフェンの分布によく似ている [57]。しかし、本研究のプラズマ処理に

より合成した二層グラフェンの分布の方がより大きくなっている。 

ＡＢ積層の 二層 グラフェンと不整合積層の二層グラフェンとの収率を調べるため、２Ｄバンドのピ

ーク幅(ＦＷＨＭ)のヒストグラム、および、ラマンスペクトルのピーク強度比２Ｄバンド／Ｇバンドを

図 2.4.1-1-2-5に示す。ラマン強度比(２Ｄバンド／Ｇバンド)が 0.7から 2.7の場合はＡＢ積層二層グ

ラフェン、2.8 から 5.1 の場合不整合二層グラフェンと同定される。この結果、銅箔基材の 850℃での

水素プラズマ処理により合成されたグラフェンの 60%がＡＢ積層の二層グラフェン、40%が不整合積層の

二層グラフェンであることがわかる。グラフェン結晶中の欠陥に由来する Ｄバンド(1338cm-1)が非常に

弱い強度で観測された。 

本手法のラマン分光法による層数および積層構造の同定では、このプラズマ処理条件で単層グラフェ

ン(ＳＬＧ)あるいは三層グラフェン(ＴＬＧ)はすべての試料で観察されなかった。グラフェンの結晶サ
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イズはラマンスペクトルのＤバンドとＧバンドの相対強度から 100nm程度であった(後述)。従来法の炭

素源ガスを用いて合成したグラフェンでは、結晶サイズは 10nm 以下であったのに対して、本手法の極

低炭素源濃度のプラズマＣＶＤにより、格段に結晶サイズを向上することができた。さらに、プラズマ

処理時間は 30 秒と熱ＣＶＤと比較して非常に短時間であり、高速合成というプラズマ処理の特長を維

持しており、高スループットのロールツーロール法など工業的な連続生産にたいへん適した手法である

ことを示唆している。 

 

 

 

 

図 2.4.1-1-2-4 ラマンスペクトルの２Ｄバンドのピークフィッティング分析。 

(a)ＡＢ積層二層グラフェン(四つのローレンツ曲線でフィッティング)、 

(b)不整合二層グラフェン(一つのローレンツ曲線でフィッティング)。 

図2.4.1-1-2-5 ２Ｄバンドの半値幅(ＦＷＨＭ)と２ＤバンドとＧバンドの強度比の

ヒストグラム。赤はＡＢ積層二層グラフェン、青は不整合積層二層グラフェン。 
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図 2.4.1-1-2-6 は(a)微粘着性樹脂フィルム、(b)グラフェン/微粘着性樹脂フィルム、光透過率スペ

クトルであり、さらに(c)は(b)を(a)で割り算することで求めたグラフェンのみの光透過率スペクトル

である。（スペクトルの干渉模様は微粘着性樹脂フィルムがたいへん薄いことによる。）微粘着性樹脂フ

ィルム自体の光透過率は波長 550nmで 91.5%であり、グラフェン/微粘着性樹脂フィルムでは 86.4%であ

った。グラフェン膜のみの光透過率は波長 550nmで 94.5%であった。単層グラフェンの光透過率 2.3%か

ら、本試料のグラフェンの層数はおよそ 2層と推定される[62]。 

表 2.4.1-1-2-1にこれまで報告された二層グラフェンについて、収率、合成温度、ＡＢ積層二層グラ

フェンのラマンスペクトルの２Ｄバンドのピーク幅(ＦＷＨＭ)を示す。本研究の合成条件では、これま

で報告されたものと比較して合成温度は低く、合成時間も短い。それにも拘わらず、室温でのキャリア

移動度 1000cm2/Vsは、従来のプラズマＣＶＤ法で合成したグラフェンの移動度およそ 100cm2/Vsと比較

して、大幅に向上した[63]。本研究より高い移動度は、Liuら [44]、および Liuら[57]により報告され

ている。このことはプラズマＣＶＤ法により合成する二層グラフェンの品質をさらに向上することが可

能であることを示している。 

本研究の試料で平均のシート抵抗は 951Ωであった。この値は、これまでに報告された二層グラフェ

ンのシート抵抗540Ωと単層グラフェンを三枚積層して膜のシート抵抗350Ωと比較して多少高い[63]。

この多少高いシート抵抗と上述の中間レベルの移動度は、グラフェンの粒子サイズ(100nm程度)と欠陥

に起因すると考えられる。電気的特性の改善のために結晶粒径の拡大および欠陥の低減が必要と思われ

る。 

 

表2.4.1-1-2-1 ＡＢ積層二層グラフェンの収率、移動度、および２Ｄバンドの半値幅（ＦＷＨＭ） 
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図 2.4.1-1-2-7は、塩化金によってドーピングした二層グラフェンのシート抵抗マッピングである。

本試料の 6mm×6mmの平均のシート抵抗は 130Ωであった。最も低いシート抵抗は 100Ω未満であった。 

極低炭素源濃度のプラズマＣＶＤ法の開発により、従来と比較して合成するグラフェンの結晶品質を

大幅に向上し、さらに層数の制御性を格段に高めることに成功した。グラフェン合成の炭素源として、

銅箔に不純物として含まれる炭素、および反応容器内の環境から供給される端を利用した。ＡＢ積層の

二層グラフェンが 60%、不整合の二層グラフェンが 40%の収率で合成された。二層グラフェンの平均シ

ート抵抗は 951Ωであり、室温でのキャリア移動度は 1000cm2/Vsであった。塩化金溶液によるドーピン

グを施しシート抵抗 130Ωを達成した。 

 

図 2.4.1-1-2-6 樹脂基材(b)およびグラフェン/樹脂基材(a)の光透過スペクトル。 

(c)は(a)を(b)で割り算して得たグラフェンのみの透過スペクトル。 

図2.4.1-1-2-7 塩化金でドーピング後のグラフェン膜のシート抵抗マッピング 
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○大面積グラフェン合成技術の開発 

 本研究で開発した極低炭素源濃度と銅箔基材の直接通電加熱によるプラズマ処理を用いた高品質グ

ラフェン合成法を用いて、大面積グラフェン合成を試みた。Ａ４サイズを目標として、本技術開発を実

施した。Ａ４サイズの銅箔基材を通電加熱するため、同サイズの加熱用基材ホルダーを製作し、上記と

同じ方法で成膜を行った。 

 図 2.4.1-1-3-1はこの手法で銅箔基材上に合成し、ＰＥＴフィルムに転写して作製したＡ４サイズの

大面積グラフェン透明導電フィルムである。ドーピングなしの状態でグラフェンのみの光透過率は

92%(3.6 層)、シート抵抗は 500Ω 以下である。このように本研究で開発した極低炭素源濃度のプラズマ

処理手法を用いてＡ４サイズの大面積グラフェン透明導電フィルムの作製に成功した。さらに本Ａ４サ

イズの試料を企業、大学に提供し、有望な応用先の検討を行った。 

図2.4.1-1-3-1 Ａ４サイズの大面積グラフェン透明導電フィルム。 

透過率92%、シート抵抗500Ω以下。 
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〇ホール移動度と結晶品質の関係 

ホール移動度を測定したvan der Pauw素子に対してラマン分光測定を行うことで、ホール移動度と結

晶品質との対応関係について調査した。ここでは、ラマン信号のＤバンドとＧバンドの強度比を結晶品

質に関連した指標として扱った。図 2.4.1-1-5-1にホール移動度とＤバンドとＧバンドの強度比の関係

を示す。本研究では、二つのグラフェン膜を準備した。一つは、メタン／水素ガスを用いたプラズマＣ

ＶＤで合成したグラフェン膜、もう一つは本プロジェクトで実施したメタンガスを使用せずプラズマ処

理と通電加熱法と組み合わせて合成したグラフェン膜である。プラズマＣＶＤの場合、ＤバンドとＧバ

ンドの比は高く、移動度も 10～100cm2/Vsであった。一方、新手法の場合、ＤバンドとＧバンドの比は

低く、移動度は 100～1000cm2/Vsであり、これまでの手法と比較して 10倍の電気伝導度を確保すること

に成功した。また、ラマン信号のＤバンドとＧバンドの比から、グラフェン膜のドメインサイズを見積

もることが可能である(L.G.Cancado, et al., Applied Physics Letters 88(2006)163106)。平均ドメ

インサイズを見積もると、低温プラズマＣＶＤの場合は 17nm、また水素プラズマ照射と通電加熱を組み

合わせた場合は 170nmであった。この結果から、ドメインサイズも 10倍増大したと予想される。 
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図 2.4.1-1-5-1 ホール移動度とＤバンド／Ｇバンドの強度比１。 

◆CH4/H2ガスを用いたプラズマＣＶＤ、●CH4なし H2プラズマ照射。 
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〇暗視野透過型電子顕微鏡によるドメインサイズの見積もり 

 本プロジェクトで実施したプラズマ処理で合成したグラフェン膜のドメインサイズを直接見積もる

ために、暗視野透過型電子顕微鏡を用いた測定を行った。サンプルはＴＥＭグリッドにグラフェンをＰ

ＭＭＡを用いて転写したものを準備した。図 2.4.1-1-6-1(a)にＴＥＭ像、(b)に制限視野回折パターン

を示す。ＴＥＭ像では一様なグラフェン膜が観察されたが、制限視野回折パターンはいくつかのスポッ

トが確認された。これは、異なる方位を持ったドメインがいくつか存在していることを示唆している。

次に、各スポットにおける暗視野透過型電子顕微鏡像をそれぞれ図 2.4.1-1-6-1(c)(d)に示す。どちら

の暗視野ＴＥＭ像とも、約 100nm のドメインが形成されていることが確認できた。なお、このドメイン

サイズは、ラマン測定から見積もられるドメインサイズとほぼ一致している。

 

○高機能グラフェン膜改質技術 

ここでは高機能グラフェン膜改質技術として、レーザーによる不純物除去や欠陥補修を中心に、ＣＶ

Ｄグラフェンの不純物の分析、ナノ秒レーザー照射によるグラフェンの高品質化・欠陥補修、フェムト

秒レーザー照射による不純物除去・欠陥修復のシミュレーションならびに、フェムト秒レーザー照射に

よる不純物除去・欠陥修復について検討を進めた。以下にそれぞれの結果について述べる。 

 

ΙΙ

Ι

b

100 nm

a

c d

100 nm

図 2.4.1-1-6-1  (a)ＴＥＭ像 (b)制限視野回折パターン (c)(d)暗視野透過型電子顕微鏡像 
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○ＣＶＤグラフェンの不純物の分析 

ＣＶＤグラフェンの不純物の分析をＸ線光電子分光法(ＸＰＳ)により行った。ここでは、銅箔上のＣ

ＶＤグラフェンの表面を分析した。図 2.4.1-1-7-1 および図 2.4.1-1-7-2 にレーザー(波長 355nm､パル

ス幅 5～7ns､フルーエンス 400mJ/cm2)を空気中で 2 パルス照射したグラフェン表面の照射部と未照射部

のＸＰＳスペクトルを示した。 

 

図2.4.1-1-7-1 レーザー照射したグラフェン表面のＸＰＳスペクトル 

  

ﾚｰｻﾞｰ照射部

400mJ/cm
2
 

2回 

ﾚｰｻﾞｰ未照射部 
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図 2.4.1-1-7-1に示すように、炭素および酸素および基材からの銅のスペクトルが観測され、製膜装

置からのコンタミネーションが懸念されていたアルミやシリカなどの不純物は検出されなかった。一方、

図 2.4.1-1-7-2 に示すように C 1s レベルのスペクトルから幾つかの異なる化学状態が観測され、これ

らは、C-OH や O=C-O結合など炭素が酸化された状態が存在することがわかった。また､O 1sレベルのス

ペクトルも計測し、同様に幾つかの科学状態が存在しており、一部は基材銅箔上に存在する酸化銅の寄

与も存在するものと推察された。 

  

○ナノ秒レーザー照射によるグラフェンの高品質化 

これまでのレーザー照射はおもに、大気中で行っていたことから、真空中やアルゴン、酸素あるいは

メタンガスや水素とアルゴンとの混合ガス雰囲気中で 355nmの紫外光レーザーのみならず 532nmの可視

光レーザーを使用して照射を行いグラフェンの高品質化を試みた。ここでは特にグラフェン層のエッチ

ング現象の閾値近傍の光強度でレーザーを照射し、ラマンスペクトルによってグラフェンの品質を評価

ﾚｰｻﾞｰ未照射部 

図2.4.1-1-7-2 レーザー照射したグラフェン表面のC 1sレベルのＸＰＳスペクトル 

  

ﾚｰｻﾞｰ照射部

400mJ/cm
2
 

2回 
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した。図 2.4.1-１-7-3 に真空(6×10-6Torr)中でレーザー(波長 355nm､パルス幅 5～7ns､フルーエンス

200mJ/cm2)を照射して、レーザーの照射部と未照射部の典型的なラマンスペクトルを示した。Ｄバンド

およびＧバンドのピーク強度からそれぞれのピークの減衰率である、ID減衰率およびIG減衰率を算出す

るとともに、それぞれの強度比ID/IGについても算出した。 

 

表 2.4.1-1-7-1および表 2.4.1-1-7-2に様々なガス雰囲気中、異なる圧力下でレーザー照射したグラ

フェンのラマンスペクトルのピーク強度からから算出したID減衰率およびIG減衰率ならびに強度比

ID/IGの変化をまとめた。それぞれ紫外光レーザー(355nm)および可視光レーザー(532nm)で照射した結果

をまとめた。紫外光レーザーの場合(表 2.4.1-1-7-1)は、大気、真空、アルゴン、酸素では減衰率の差

はさほどないが、Ar/CH4(5%)およびAr/H2(4%)ガス中では若干減衰率が低下する傾向にあった。また各ガ

ス雰囲気共に圧力の影響も認められなかった。ID/IG比も大きな変化は認められない。一方、可視光レー

ザーの場合(表 2.4.1-1-7-2)についても、長波長化による熱効果を期待したものの 355nmに比較しても

優位的な差は無く、大気、真空、アルゴン、酸素では減衰率の差はさほどなく、それぞれのガス雰囲気

中で、また圧力の影響も無いと共に、ID/IG比も大きな変化は認められなかった。レーザーの波長にかか

わらずID/IG比が大きく変化しない結果は、グラフェンの結晶サイズの変化が無いことも同様に示してい

る。以上のように、ナノ秒レーザーの照射によるグラフェン膜の明瞭な高品質化の進行は認められなか

った。 

図2.4.1-1-7-3 真空(6×10-6Torr)中でレーザーを照射したグラフェンのラマンスペクトル 

未照射部

照射部

Id未照射

Id照射

Dバンド（Gバンド）の
ピーク強度の減衰率

ID減衰率＝
Id未照射

Id照射後
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表 2.4.1-1-7-1 ID減衰率および IG減衰率ならびに強度比 ID/IGの変化 

表2.4.1-1-7-2 I
D
減衰率およびI

G
減衰率ならびに強度比I

D
/I

G
の変化 

レーザー：Nd:YAG （波長：355 nm） 

パルス幅： 5-7 ns 

フルーエンス：200 mJ/cm2 

照射回数：1パルス 

 

レーザー：Nd:YAG （波長：532nm） 

パルス幅： 5-7 ns 

フルーエンス：200 mJ/cm2 

照射回数：1パルス 
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レーザー照射によってグラフェンの結合状態がどのように影響を受けているのかについて調べるた

めに紫外光レーザー(355nm)を照射したサンプルについてＸＰＳによる表面分析を行った。ここでは、

特に、グラフェンや酸化グラフェンのＸＰＳスペクトル分析での多くの実績を持つ熊本大学大学院松本

泰道教授らのグループで解明された炭素の化学結合データを元に詳細な科学状態分析についても進め

た。表 2.4.1-1-7-3に松本らのグループで報告している炭素の様々な化学状態の結合エネルギーを示し

た。 

 

図 2.4.1-1-7-4に各種の雰囲気中で紫外光レーザー(355nm)を照射したグラフェンの C 1sレベルのＸ

ＰＳスペクトルを示した。図中のピーク分離スペクトル線の色は表 2.4.1-1-7-3中の文字の色に対応し

た化学結合状態に対応している。レーザー未照射のスペクトルと比較すると、大気中でレーザーを照射

した部位では、CH（欠陥）ピークが顕著に現れているとともに、C-OHなど酸化によると思われるピーク

も増大している。酸素を除く雰囲気中では基本的にレーザー照査により、CH（欠陥）ピークが増加して

おり、グラフェンの品質が低下している事を示している。一方、酸素雰囲気中ではレーザー照査により、

CH（欠陥）ピークが消失しているものの、その原因は今のところ明らかではない。 

表2.4.1-1-7-3 各種炭素のC 1sレベルの結合エネルギー 
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○ナノ秒レーザー照射によるグラフェンの欠陥補修 

グラフェンの欠陥補修を想定して、これまでに可視光(532nm)の連続波レーザーで報告されていた、

レーザーＣＶＤでのグラフェン堆積技術について、ナノ秒のレーザーを使用して試みたが、非晶質カー

大気中 未照射 

真空 

(6×10
-6

Torr) 

真空 

(9×10
-7

Torr) 

Ar@100Torr Ar-H2(4%)@100Torr 

Ar-CH4(5%)@100Torr O2@100Torr 

図2.4.1-1-8-4 各種の雰囲気中で紫外光レーザー(355nm)を照射したグラフェンのC1sレベルの

ＸＰＳスペクトル［ C=C(sp2) 284.6 eV, CH(defect) 285.0 eV, C-C(sp3) 285.5 eV，C-OH 286.4 

eV, C-O-C 287.2 eV, C=O 287.7 eV, O=C-O 288.8 eV ］ 
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ボンでさえ堆積しなかった。そこで、ヘキサブロモベンゼンを利用した手法を試みた。ヘキサブロモベ

ンゼンは金属銅を触媒としてカップリング反応によって加熱によりグラフェンを形成できることが報

告されている。そこで、ヘキサブロモベンゼンを有機溶媒に溶解させて、これを銅箔上にスピンコート

してレーザーを照射した。実際の実験手順は、以下の通りである。まず圧延銅箔を 5%硫酸水溶液に 60

秒浸漬させた後、イオン交換水を用いて洗浄し窒素ガスで乾燥させた。さらにこの銅箔上にヘキサブロ

モベンゼンのN, N-ジメチルホルムアミド(ＤＭＦ)溶液(濃度 1%)の上清を滴下しスピンコートして室温

乾燥させた。その後、可視光レーザー(532nm)を 10Hz､100mJ/cm2の照射量で大気中において 20秒間照射

し、レーザー照射部位をラマン分光法で分析した。 

 

図 2.4.1-1-7-5にその結果を示した。図に示すように、ＤバンドおよびＧバンドのスペクトルが観測

された。一方、２Ｄバンドについては、明瞭なピークは観測されなかった。スペクトルの形状は非晶質

カーボンに類似しているものの、すでに報告されているヘキサブロモベンゼンのトルエン溶液中で銅を

加熱して得られたグラフェンと類似していた。一方、スピンコートをせずに、ヘキサブロモベンゼンの

N, N-ジメチルホルムアミド(ＤＭＦ)溶液(濃度 1%)の上清を滴下し、その部分にレーザーを照査した場

合は、堆積物の形成効率が非常に悪いものの類似の物質の形成が観測された。このように、ヘキサブロ

モベンゼンを利用してレーザーを照査することによって局部的に炭素系の堆積物を形成できる事がわ

かり、レーザーの照射条件の精緻化によって、グラフェンの部分的な補修ができる可能性があることが

示唆された。 

 

図2.4.1-1-7-5 ヘキサブロモベンゼンをスピンコートした圧延銅箔にレーザー照射した

部位のラマンスペクトル 
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○フェムト秒レーザーによる不純物除去、欠陥修復のシミュレーション 

これまで考察していた基本波長 800nm に半値幅を与えたパルスレーザー波形から、電場の時間反転が

非対称になる波形である 2波長混合波形によるレーザー照射の効果を第一原理シミュレーションより検

証した。この混合波を定常的に照射し、800nm と 400nm の 2 波長を図 2.4.1-1-7-6 の波形になる位相で

混合したものをシミュレーションで想定した。 

 

このレーザー波形で、酸化グラフェンの還元効果があるかどうかを検証する為に、グラフェンの端に

カルボン酸基が吸着した構造を想定することにした。構造モデルは図 2.4.1-1-7-7に示した。 

 

 

図 2.4.1-1-7-6 シミュレーションで想定した 2 波長混合波形 

 

図 2.4.1-1-7-7 酸化グラフェンの還元シミュレーションで想定した構造。白丸が炭素、赤丸が酸素、

水色が水を示す。グラフェンの端にカルボン酸基が修飾された構造 (周期構造の一部を記述)。 
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酸化グラフェンにおける化学修飾構造は、酸素原子一個が単独でグラフェン平面に吸着したエポキシ

構造や、水酸基構造、など多々あるが、今回のシミュレーションではグラフェン端に残存する反応基と

して最も多く存在すると信じられているカルボン酸基の脱離をレーザー照射にて行えるかを検証した。

図 2.4.1-1-7-6で示したレーザー波形において、規格化された強度が示されているが、このレーザー電

場強度が 5V/Åである場合を想定して、電場の方向がグラフェン面に対して垂直な場合を想定したシミュ

レーションを行った。シミュレーションでは、レーザー場により励起される電子とそれにより引き起こ

される原子の運動両方を取り入れる数値計算を行う。この計算では、大阪大学サイバーメディアセンタ

ーの計算機を利用してシミュレーションを行った。シミュレーションの結果はグラフェンシートにダメ

ージを入れることなくカルボン酸の除去ができることを示し、図 2.4.1-1-7-8のようにカルボン酸基か

らCO2分子が、その他の水素終端部分からは水素原子が脱離する結果となった。 

 

このシミュレーションは計算時間の都合より、強い電場を想定した加速条件でのシミュレーションで

あるが、それにも関わらずレーザーによる反応基除去後にグラフェン膜がダメージレスに残ることが示

されており、レーザー照射の高い可能性を示している。このような酸化グラフェンの還元を完遂するが、

更にグラフェンの剥離は起こさないレーザー照射条件をシミュレーションで探ることにより、より効果

的なグラフェン改質のための技術開発に貢献できるものと期待される。 

 

○フェムト秒レーザー照射による不純物除去・欠陥修復 

波長の異なるフェムト秒光パルスを重ね合わせその相対位相を精密に制御した位相制御レーザーパ

ルス(時間幅；130 フェムト秒, 波長；400nm+800nm，光強度；1012～1013W/cm2)によって、酸化されたグ

ラフェンの欠陥補修のモデルとしての酸化グラフェンの高効率光還元の実験を行った。 

図2.4.1-1-7-8 カルボン酸基で修飾されたグラフェンの端よりCO2分子と水素原子が脱離して

いくシミュレーション結果。左がレーザー照射50fs後、右が100fs後。  
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宮本らによって、パルス幅が光の１周期程度の超極短レーザーパルスにおいて、ある特徴的な光電場

波形(非対称光電場)の時に高効率な光還元がおこりることが数値計算によって示されていた(H. Zhan 

and Y. Miyamoto, PRB 85, 033402(2012))。1 周期程度の超極短レーザーパルス発生は現在の最先端の

フェムト秒レーザー光源技術を用いても非常に困難であるので、100 フェムト秒程度で同等の効果が期

待できる(ω+2ω)位相制御レーザーパルスによって、酸化グラフェンの高効率光還元の実験的な検証を

試みた。 

 

レーザー光の基本波(周波数：ω)とその第二高調波(周波数：2ω)の相対位相を精密に制御し重ね合

わせたレーザー光を考える(図 2.4.1-1-7-9(a), (b)に相当)。レーザー光の基本波とその第二高調波の

相対位相をゼロまたはπに固定して重ね合わせれば、その光電場波形は正負で光電場振幅の大きさが異

なるために非対称な形状となり、その非対称性は位相差０からπにすると反転させることができる。基

本波とその第二高調波から構成される位相制御レーザーパルスは正負を区別できない通常のレーザー

光の光電場とは異なり静電場的な方向性が生じるため、従来の光とは本質的に異なる性質を示す。 

(ω+2ω)位相制御レーザーパルスによる酸化グラフェンの高効率光還元の検証実験を行うにあたり、

まず顕微ラマン分光による酸化グラフェンの光還元評価方法の確立を行った。 

図2.4.1-1-7-9 モノサイクル位相制御レーザーパルスによる酸化グラフェンの還元 
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酸化グラフェンにフェムト秒レーザーを照射すると黒化が観測された。黒化した部分のラマンスペク

トルが図 2.4.1-1-7-10 の青線である。レーザー未照射場合のラマンスペクトル(黒線)比べて、Ｄバン

ドとＧバンドの谷が深くなり２Ｄバンドが成長することからフェムト秒レーザーの照射により酸化グ

ラフェンが光還元していることが確認された。しかしながら、黒化した部分でも光還元が起こっている

部分と未還元の部分、レーザーアブレーションの起こった部分が不均一に分布していることが分かった。 

次に、レーザー照射条件の最適化(強度、照射時間、波長)する実験を行った。波長(800nm or 400nm)

照射強度、照射時間(10 秒～10 分)を系統的に変化させて、レーザー照射による黒化の度合いと光還元

の度合いの相関関係を調べた。しかしながら、黒化に伴い光還元が進んだとは限らず、現在の所、両者

に明瞭な相関関係は認められなかった。したがって、黒化した領域の均一化を行うことができなかった。 

さらにレーザーの照射条件の最適化の実験としてレーザーパルス幅を 130フェムト秒から 1.5ピコ秒

まで変化させて実験を行った。その結果、レーザーパルス幅を長くすることにより、レーザーアブレー

ションの効果を低減できることが明らかになった。しかしながら、黒化はするものの顕著な光還元効果

は観測されず、レーザー照射による黒化の度合いと光還元の度合いの相関関両者に明瞭な相関関係は認

められなかった。 

以上のように、モデルとして使用した酸化グラフェン試料そのものに光還元の起こりやすい部分と起

こりにくい部分が混在していると考えられ、均一に光還元の起こる試料を用いる必要がある。 

図2.4.1-1-7-10 フェムト秒レーザーパルスを照射した酸化グラフェンのラマンスペクトル 
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２．４．１－２ グラフェン透明導電フィルムの作製技術開発 

○欠陥制御によるグラフェン透明導電フィルムの高品質化技術 

本項目では、合成中に生成される基材由来の欠陥低減によるグラフェン透明導電フィルムの高品質化

技術を開発する。銅薄膜成膜および特性の知見と実績を有する尾池工業と、グラフェンのプラズマＣＶ

Ｄ技術を有する産総研で実施した。電子材料薄膜合成では、基材との熱歪みや熱たわみが、合成された

薄膜の電気物性を低下させることが知られている。これは、線膨張率の違いにより、合成後のグラフェ

ンには圧縮応力が作用しているために、熱収縮プロセスあるいは線膨張率の違いを考慮したプロセスの

開発が必要不可欠である。400℃以下の合成温度のプラズマＣＶＤ法を用いた場合でも、皺やたわみが

生じる。このため、グラフェン合成用ロールツーロールプラズマＣＶＤ装置により基材の伸びを制御す

る技術を開発した。具体的には、表 2.4.1-2-1-1に示す銅箔に加える張力を制御ことで、皺の形成を防

ぐことが出来た(図 2.4.1-2-1-1)。さらに、図 2.4.1-2-1-1(c)に示すように銅箔の厚さを２倍程度とす

ることで、さらなる改善が可能となった。 

 

表 2.4.1-2-1-1 ロールツーロール装置によるブレーキテンション 

 ブレーキテンション（Ｎ） 銅箔厚（μｍ） シート抵抗(Ω/sq) 

試料１ ３０ ３３ 測定不可（＞１Ｍ） 

試料２ ０ ３３ 測定不可（＞１Ｍ） 

試料３ ０ ７０ １０ｋ〜４０ｋ 

 

(a)試料 1              (b)試料 2              (c)試料 3 

図2.4.1-2-1-1 ブレーキテンションおよび銅箔厚の制御による皺の影響の評価 
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さらに、テンションは皺ばかりではなく、グラフェン内部の欠陥や応力にも大きく影響するため、ラ

マン分光法によりＧバンドピークのシフトを評価した。比較として、熱ＣＶＤにより成膜したグラフェ

ンのＧバンドスペクトルのピーク位置も示す。ブレーキテンションが低くなることで、1620cm−1付近に

観測される欠陥に起因するＤ’バンドピークが消失し、欠陥の減少が示唆された。銅箔厚を厚くするこ

とで、Ｇバンドピーク位置が低波数にシフトし、応力の低減が確認できた。表 2.4.1-2-1-1には、測定

したシート抵抗も示した。試料 3でのみシート抵抗の測定が可能であった。皺と欠陥の低減により、低

シート抵抗化が実現できることが示唆された。 

さらに、伸縮性の優れたポリイミド基材を用いることで更なる改善を試みた。ロールツーロールプラ

ズマＣＶＤ装置の前処理室にてポリイミド上に銅薄膜をスパッタリング法で成膜し、銅／ポリイミド上

にグラフェンを成膜した。フレキシブル性を有する基材上に成膜することで、欠陥に起因するＤ’バン

ドのピークが減少し、結晶性の向上に成功した。 

 

○ダメージレス転写技術の開発 

グラフェン透明導電フィルムのフレキシビリティ試験結果を図 2.4.1-2-2-2に示す。本試験は円筒型

マンドレル試験機(TYPE-2)を用いて円筒径 2～12mmで行った。188μm厚のＰＥＴフィルムに接着剤等を

バインダー層として使わないでグラフェンを転写したものを用いた。グラフェンフィルムのシート抵抗

は約 2000Ωであった。試験片は 50mm×20mmに切り出し、その両端に電極として銀ペーストを 5mm幅で

形成した。グラフェンを内側にしてマンドレル棒に巻き付け、180°曲げ試験を行い、30秒保持した後、

両端の抵抗を測定した。試験は一枚の試験片を 12mm から 2mm に巻き付け、試験を行った。抵抗値の変

図 2.4.1-2-1-2 Ｇバンドスペクトル 
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化は殆ど無く、優れたフレキシビリティを示し、目標の 12mmマンドレル試験をクリアした。 

 

 

 

本研究開発ではグラフェン透明導電フィルムの目標値を「グラフェン透明導電フィルムを形成し、5mm

角で透過率 88%以上かつシート抵抗 150Ω」としている。これを達成するため、研究開発項目 2.4.1-1

透明導電フィルム用高品質グラフェン合成技術開発で低抵抗のグラフェンを合成し、転写ダメージ（シ

ート抵抗と透過率）を抑えてＰＥＴ上にグラフェンを形成、透過率の劣化を抑えてシート抵抗を下げる

ドーピング、基材であるＰＥＴフィルムの透過率を向上させる光学調整用ＡＲ処理などの技術開発を統

合的に進めた。 

プラズマＣＶＤグラフェンはシート抵抗が低い条件で成膜したサンプルを使用した。また転写用の基

材は、反射防止膜(ＡＲ)付ＰＥＴフィルム(平均透過率 93%)を用い、これは未処理のＰＥＴフィルム(平

均透過率 90%)より光学的に優れている。まず、プラズマＣＶＤグラフェンを反射防止膜付ＰＥＴフィル

ムに転写した。この時のシート抵抗と透過率はそれぞれ 1420Ω､ 89.6%であった。次にこれを酸などで

p型ドーピングすることにより、シート抵抗 150Ω、透過率 88.5%の優れたグラフェン透明導電フィルム

の作製に成功し、最終目標値をクリアした。 

ＣＶＤ法で作製したグラフェン膜を透明導電フィルムへ加工するには、合成用の金属基材からガラス

及びＰＥＴフィルムなどの透明基材への転写が必要であるが、グラフェン原子数層分の厚さの膜である

ため、扱いが非常に困難であり、損傷を受けて本来のグラフェン膜の導電性が発現していない可能性が

ある。そこでグラフェン転写工程を見直し、ダメージを抑制する転写技術開発を実施した。 

図 2.4.1-2-2-2にふたつの転写プロセス（接着剤によるグラフェン転写、シートによるグラフェン転

写）を示した。 

図 2.4.1-2-2-1 フレキビリティ試験方法と試験結果 
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熱剥離シートを使った転写法においては、シートをグラフェン付き銅箔に貼り合わせる工程とシート

に貼りついたグラフェンをＰＥＴ等へ貼り合わせる工程があり、二度にわたってグラフェンに圧力がか

かることになる。グラフェンは単一ドメイン内には強度があり外圧によって損傷を受けにくいと考えら

れるが、一方、各ドメイン間の間隔が広がる可能性はある。その場合、導電パスが途切れて電気抵抗値

が上昇すると考えられる。さらに、最後のシート剥離工程でシートとともに一部グラフェンも剥離する

ことが想定される。一方、接着剤によるグラフェン転写は貼り合わせ回数が 1回であり、剥離工程がな

い。その分損傷が少ないと考えられることから、接着剤によるグラフェン転写の技術開発を進めた。 

接着剤による転写工程は 1.ＰＥＴ貼り合わせ、2.接着剤硬化、3.銅箔エッチングの三つである。以下、

それぞれで想定されるグラフェンダメージの低減を目的に実験を行った。 

 

１．透明接着剤によるグラフェンとＰＥＴの貼り合わせ工程 

貼り合わせ時の圧力によって、グラフェンの導電性パスが途切れることが考えられる。プレス機と錘

を用いて貼り合わせ荷重を調製し、グラフェン透明電極の表面抵抗の関係を調べた。 

グラフェン付き銅箔は Bluestone Global Tech社(米国)の熱ＣＶＤ法で作製されたもの、接着剤は日

本合成化学のＵＶ硬化樹脂(6630B)、ＰＥＴフィルムは三菱樹脂化学(O-100)、銅箔のエッチングは過硫

酸アンモニウム水溶液を用いた。 

図 2.4.1-2-2-5 はプレス機で 0.5t､1t､2t の荷重をかけてそれぞれ貼り合わせ、作製したグラフェン

透明導電膜の表面抵抗と荷重の関係である。表面抵抗は四探針法でサンプルの四隅と中央の 5点につい

て測定した。2t>1t>0.5tの順に表面抵抗が低くなることが解った。また、サンプル中央はどの荷重にお

いても四隅より抵抗値が高かった。今回のプレス実験では中央により高い荷重がかかったためにグラフ

ェン膜が損傷したのではないかと推察された。 

図 2.4.1-2-2-2 グラフェン転写工程の略図 
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図 2.4.1-2-2-5 貼り合わせ荷重 2t､1t､0.5t で作製した 

グラフェン透明導電膜の表面抵抗値の比較 

 

図 2.4.1-2-2-6 には荷重 0.45kg､1.8kg で貼り合わせたグラフェン透明導電膜の表面抵抗を示す。測

定位置を変え、25点を詳細に測定したところ、どちらも低い抵抗値を示し、標準偏差から面内分布も良

いことが解った。プレス機で見られた中央部分の抵抗値増加も錘では見られなかった。 

高い荷重で貼り合わせた場合はグラフェン透明導電膜の抵抗値が悪くなるが、2kg 程度の荷重では抵

抗値に影響しないことが解った。 

 

（単位：Ω/□） （単位：Ω/□）

平均値 504.4Ω/□、標準偏差 92.6※ 平均値 558.4Ω/□、標準偏差 107.5※

0.45kg 1.8kg

※　２５点の表面抵抗値のうち１０００（Ω/□）以上を除いて算出した。

白マスは500Ω/□以下、青色マスは500Ω/□以上

580 530 470 480 680

710 820 490 450 560

570 490 410 480 600
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図 2.4.1-2-2-6 貼り合わせ荷重 0.45kg､1.8kgで作製した 

グラフェン透明導電膜の表面抵抗値の比較 
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２．接着剤の硬化工程 

多くの接着剤は硬化する際に縮合反応を起こして体積が縮小する。その際、グラフェンに内部応力が

かかり、グラフェンドメイン間の導電パスが一部遮断されることが考えられる。硬化収縮の異なる三種

類の接着剤、日本合成化学社製ＵＶ硬化樹脂（7550B：硬化収縮率 3.5%）、アセック社製ＵＶ硬化樹脂（エ

ースタイト：硬化収縮率は未開示）、日新レジン社製熱硬化エポキシ樹脂（クリスタルレジンⅡ：硬化

収縮率：0.1%）、を用いてグラフェン転写を行い、表面抵抗を比較した。表面抵抗は四探針法でサンプ

ルの四隅と中央の 5点について測定した。なお、グラフェン付き銅箔はグラフェンプラットフォーム社

で作製された銅箔上熱ＣＶＤグラフェンを用いた。 

図 2.4.1-2-2-7に示すように、どの樹脂を用いた場合も数百から数千の表面抵抗を示していた。これ

により、硬化収縮率によって抵抗値が大きく変化しないことがわかった。 

 

 

図 2.4.1-2-2-7 硬化収縮率の異なる樹脂で転写したグラフェン透明電極の表面抵抗値 

 

３．銅箔のエッチング工程 

銅箔のエッチングは、硝酸、塩化第 2鉄水溶液、過硫酸アンモニウム水溶液などが用いられる。これ

らで銅箔を溶解した後、純水で洗浄することで、グラフェン透明導電膜が得られるが、グラフェン表面

にエッチング液の残渣が残ると、グラフェンの移動度等に影響を与えることが考えらえる。グラフェン

付き銅箔をエッチングする際、硝酸を用いると水素の泡が発生し、グラフェン膜が一部破壊される。よ

って、塩化第 2鉄水溶液と過硫酸アンモニウム水溶液でエッチングし、イオン交換水で 2時間十分に洗

浄した後、エッチング残渣の残りをＳＥＭ－ＥＤＸで調べた。 

図 2.4.1-2-2-8にその結果を示す。エッチング残渣が表面に付着していれば、塩化第 2鉄水溶液の場

合は鉄(Fe)や塩素(Cl)原子が、過硫酸アンモニウム水溶液では窒素(N)や硫黄(S)が検出される。しかし、

どちらも C､O､Si のみであり本手法ではエッチング残渣は残っていないことが解った。なお、ＳＥＭ画

像の白いスジは、グラフェン合成基板である Cuグレインの跡（図 2.4.1-2-2-9）であり、転写工程によ

る割れや切れ目ではなかった。 
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Ｃ Ｏ Ｓｉ
87.97 11.92 0.11
88.66 11.21 0.12

原子濃度（％）

塩化第２鉄水溶液（１０ｗｔ％）

過硫酸アンモニウム水溶液（０.５Ｍ）  

図 2.4.1-2-2-8 塩化第二鉄水溶液と過硫酸アンモニウム水溶液による Cuエッチングで作製した 

グラフェン透明電極の表面ＳＥＭとＥＤＸによる組成分析 

 

図 2.4.1-2-2-9 グラフェン合成に用いた銅箔表面の光学顕微鏡写真 

  

透明接着剤によるグラフェン転写技術開発として、グラフェンとＰＥＴフィルムの貼り合わせ圧力、

接着剤の硬化収縮、エッチング残渣の課題に取り組んだが、貼り合わせ圧力が最もグラフェンフィルム

の表面抵抗に影響した。銅は金属の中でも非常に柔らかく、伸びやすい性質がある。圧力を加えること
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で、基材の銅箔が若干伸びてグラフェンドメイン間が離れたことが、抵抗値悪化の原因と推測する。グ

ラフェンが形成された基材の取り扱いに注意し、基材の伸び等の変形が極力ないようなハンドリングが

最も重要であることがわかった。 

 

○複合化技術 

プラズマＣＶＤ法で合成したグラフェン膜において、転写工程で発生する割れや傷により導電率が低

下する課題に対し、本研究では、高品質グラフェンフレーク（以下、「ＧｒＦ」という）を合成し、Ｇ

ｒＦの集積（塗布）膜をグラフェン透明導電フィルム（転写膜）上に形成した後に、後処理により導電

率を回復させる透明導電性の向上技術を検討した。 

本項目では高品質ＧｒＦ合成・調製手法として、黒鉛のせん断力付与による剥離等を主に実施した。

具体的には、以下のように整理される。 

 ＝ＧｒＦトップダウン型調製法 

   －物理的手法 

    ・（Ａ）せん断剥離法 

   －化学的手法 

    ・（Ｂ）黒鉛層間化合物（ＧＩＣ）形成法 

 トップダウン型調製法は、大きい原料を用いて、処理を進めて所望の大きさまで小さくする方法を意

味する。黒鉛やグラファイトシートを原料として用い、物理的あるいは化学的手法を駆使してＧｒＦを

形成することを目的としている。これらの検討を通して次工程の塗布に使用可能な高品質ＧｒＦ合成や

調製手法の技術確立を試みた。また本研究において高品質黒鉛原料としてはＨＯＰＧ（高配向熱分解黒

鉛）や、本提案の研究開発項目 2.4.2で開発する高分子焼成により作製した高品質グラファイトシート、

また比較的入手が容易な天然・人造黒鉛等から選択して用いた。 

これらの手法により得られた高品質ＧｒＦは、均質かつ膜面全体で極限的に薄い均一塗布が達成でき

るスピンコート法、スプレーコート法等を適用し、透明性を棄損しない優れた面内均一性を有するＧｒ

Ｆの集積膜形成を、酸化グラフェンと非酸化グラフェンについて実施した。 

そしてＧｒＦ集積膜への後処理を実施することで、透明導電性能の更なる高性能化を図った。具体的

には、還元性試薬を用いた化学的な手法や。加熱やアニール、あるいはプラズマ等の物理的手法を用い、

酸素除去（還元）や存在する欠陥構造や結晶性の回復により導電性の向上を図った。 

 ＝均一膜形成実験、後処理実験 

・（Ｃ）酸化グラフェン集積膜の形成および後処理 

・（Ｄ）非酸化グラフェン集積膜の形成 

以降これら検討結果の詳細を記す。 

 

（Ａ）せん断剥離法 

せん断剥離法による高品質ＧｒＦの調製については、物理的作用（衝突・剪断）による層間剥離に重

点を置きつつも、化学的作用に依る層間拡張効果を加味した積極的な剥離促進を狙い、研究を行った。 
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具体的には、先ず装置として強い物理的作用を原料に付与できるミキサーミルおよび遊星ボールミル

を主として用いた。また原料としては天然（または人造）黒鉛とその化学修飾物（事前もしくは物理的

作用と同時に処理）などを用いた。 

装置における主な調製（処理）条件は以下の通り。 

  ・処理時間：2時間以上 

  ・ボール径：直径 5､10､15mm 

  ・雰囲気 ：大気圧で乾式または湿式（分散媒使用） 

  ・処理条件：ジルコニア(Zr)容器、ボール径 10mm、原料：天然黒鉛(80μm) 

処理時間ごとの分散性変化を図 2.4.1-2-4-1に示す。処理時間の増大に伴い、黒鉛粒径の分散分布は

小粒径側にシフトすること、また分散媒(N-ﾒﾁﾙ-2-ﾋﾟﾛﾘﾄﾞﾝ;NMP)中の分散性も良好となることが分かっ

た。但し平均粒径については 4時間ほどで飽和する。 

 

処理時間ごとの黒鉛の形態変化について電界放出型走査型電子顕微鏡（ＦＥ－ＳＥＭ）観察した結果

を図 2.4.1-2-4-2 に示す。 処理時間が長くなるほど、黒鉛の平坦な構造が徐々に微小となり、４時間

が経過する頃には、非常に細かい多孔質な凝集体を形成していることが分かる。また図 2.4.1-2-4-2 の

写真中には、ＦＥ－ＳＥＭに組み込まれたエネルギー分散型Ｘ線分析（ＥＤＸ）にて得られた各試料の

酸素原子の原子数比率を酸化度として示した。その結果、処理が進むにつれ、原料対比で酸化度が増大

することが分かった。本処理は大気中で行っているが、処理中に大気中に存在する酸素と結合し、何ら

かの官能基化が進行して酸化度が増大したものと推測される。 

これら以外にボール径あるいは原料である天然黒鉛の粒径を変更して処理を行ったが、得られた処理

品の分散分布については大きな差異は見られなかった。 

図 2.4.1-2-4-1 処理時間ごとの分散分布、分散性の変化 
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上記の結果より、遊星ボールミルでの標準条件を直径 10mm ボール(10 個)使用、4 時間処理、天然黒

鉛（平均直径 100μm;50℃での熱風乾燥および真空乾燥をそれぞれ 12時間以上施したもの）として、次

に化学的作用を併用した検討を行った。 

上記物理的処理のみでは粉砕のみが進行し、本研究で目的とする剥離された高品質ＧｒＦを得るのは

難しいと考え、物理的処理段階で化学的作用により黒鉛層間を広げて、物理的処理中の剥離を促進する

手法を着想した。具体的には、固体の試薬で物理的処理中に分解されつつ黒鉛に化学的作用（反応など）

をして黒鉛層間が広がり、徐々に剥離が進行する、というものであり、固体試薬としては以下の過酸化

水素付加物を選定した。固体試薬としての利点は、取扱容易性および乾式処理を達成しうる点である。 

  ・過酸化水素付加物－A 

  ・過酸化水素付加物－B 

  ・過酸化水素水(30%)※比較用 

先ず過酸化水素付加物 Aについて、添加量毎の分散分布、メジアン径あるいは最小粒子径の変化を図

2.4.1-2-4-3 に示す。 

 

図 2.4.1-2-4-2 処理時間ごとの黒鉛の形態変化 
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4時間の処理において、概ね過酸化水素付加物 A の添加量が増大するほど分散はむしろ劣る結果が得

られている。これは過酸化水素付加物 Aによる化学的変化はあまり起こらず、むしろ物理的処理を阻害

する効果の方が強く表れたためと推測される。 

 得られた試料のＦＥ－ＳＥＭおよびＥＤＸの結果について図 2.4.1-2-4-4 に示す。ＥＤＸにおける酸

化度は、過酸化水素付加物 A の添加量が増大するに従い、大きくなる傾向にあるが、これは残留過酸

化水素付加物 A に由来するものと考えられる。むしろ原料黒鉛の粒径は過酸化水素付加物 A 量が多い

ほど粗く大きいまま残っていることが分かり、この観察結果からも過酸化水素付加物 A による物理的剥

離の阻害が推測される。 

 過酸化水素付加物 Bについても結果はほぼ同様で、添加量の増加に伴い、平均粒径は大きくなる傾向

にあった。また過酸化水素水については、殆ど微細化されていない結果となった。これは実質的に水を

加えた湿式処理となったため、ボールと原料黒鉛の接触効果が低減され、粉砕の頻度が下がったためだ

と思われる。 

 最終的にこれら 3種の過酸化水素付加物の粉砕効果を比較すると、図 2.4.1-2-4-5 の様になる。 

図 2.4.1-2-4-3 過酸化水素付加物 A添加での黒鉛の遊星ボールミル処理結果 
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すなわち、過酸化水素付加物 A が最も剥離促進に効果的である結果となり、また図 2.4.1-2-4-1 の

結果と比較しても、化学的作用を加味することで、より微細化が促進されることが明らかとなった。 

図 2.4.1-2-4-5 過酸化水素付加物の剥離効果の比較 

 

図 2.4.1-2-4-4 過酸化水素付加物 A添加品のＳＥＭ観察結果 
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上記物理的手法に対し、ＧｒＦの合成・調製手法としては、有機あるいは無機試薬を用い、化学的な

作用ないし反応を利用した化学的合成手法が知られている。その中でも天然黒鉛あるいは人造黒鉛を原

料とした、汎用技術の 1つである強酸化剤処理法については、ハマー法（参考文献：J. Am. Chem. Soc., 

80, 6, 1339 (1958)）や改良ハマー法（参考文献；J. Mater. Chem., 16, 155 (2005), 他）が最もよ

く知られ、また汎用的に用いられており、本研究では、該ハマー法を基に、特に酸化度の低い高品質Ｇ

ｒＦの調製技術について検討した。 

典型的なハマー法では酸化度（酸素原子の原子数分率）として 40at%程度の厚み 1nm程度(グラフェン

層数で 1～2層)のＧｒＦが得られるが、これをそのまま還元処理して用いても、得られたＧｒＦの導電

性（品質）は低いものしか得られない（図 2.4.1-2-4-6）。 

 

 

そこで、本研究では酸化処理の元となる酸化剤量を従来の 1～2 割に調節して、酸化度を下げる検討

を行った。図 2.4.1-2-4-7、8に低酸化度ＧｒＦの分析結果を示す。 

酸化度 11.5at%のＧｒＦは、通常のハマー法で得られるＧｒＦよりも厚くなる傾向にある。しかし比

較的薄いもの(数 nm レベル)も存在しており、分離技術により、薄いもののみ選別して用いることは可

能である。 

図 2.4.1-2-4-6 ハマー法でのＧｒＦの性能 
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（B）黒鉛層間化合物（ＧＩＣ）形成法 

化学的手法においては、原料である黒鉛の層間の作用を弱めてグラフェンとしての剥離促進を狙った

黒鉛層間化合物（ＧＩＣ）形成法についても実験を実施した。 

ＧＩＣ形成法としては気相法と液相法が知られているが、本研究では量産等の工業化を考慮し、液相

法を採用した。また、層間挿入材料としては空気中で不安定な材料が多いが、比較的安定なMoCl
5
を用

いた黒鉛-CHCl
3
-MoCl

5
の三元系ＧＩＣを適用した(参考文献：炭素 157(1993) 69-74)。実験手順を以下

に示す。グローブボックス内で、100mLフラスコへ、天然黒鉛(平均粒径 100μm)0.5g、MoCl
5
:1.0g、

CHCl
3
:50mLを投入し、5 日間撹拌した。反応液から黒色物をサンプリングして 2 枚のスライドガラスの

間に挟み、擦り合わせた後にラマンとＡＦＭ測定を測定した結果を図 2.4.1-2-4-9、10に示す。 

図 2.4.1-2-4-7 低酸化度ＧｒＦのＳＥＭ観察結果 

 

図 2.4.1-2-4-8 低酸化度ＧｒＦの原子間力顕微鏡（ＡＦＭ）観察結果 
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二つのラマンスペクトルは同一サンプルの場所を変えて測定した結果である。Ｄピークの大小の差は

あるが、２ＤピークがＧピークの１／２から同等程度の強度であり、比較的薄層化されていることが伺

われる。二つのＡＦＭは、ラマンと同様に同一サンプルの場所を変えて測定した結果である。面方向サ

イズは 1～3μmで、厚みは 1～6nmと、比較的薄い厚みであることが確認された。ただし厚みが 20nm以

上の部分も観察された。 

次にＸＲＤの測定結果を図 2.4.1-2-4-11 に示す。サンプルは反応液を濾過し、未洗浄のまま測定し

た場合と、水とアセトンで洗浄後に測定した結果を示す。 

図 2.4.1-2-4-9 ＧＩＣのラマンスペクトル 

図 2.4.1-2-4-10 ＧＩＣのＡＦＭ 
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2θ=27°付近にあるピーク(002)において、原料に対して洗浄あり、なし共に、ピークから 2θ の低

い方に小さいブロードピークが観察された。これは、層間の拡張を示唆しており、ＧＩＣの形成が伺わ

れる。 

続いて、反応液を濾過して得られた黒色粉体について、マイクロ波加熱を実施した。周波数は 2.45GHz、

加熱条件は、500W、10～20 秒である。結果を図 2.4.1-2-4-12 に示す。マイクロ波加熱処理により体積

が数十倍以上膨張しており、恐らく黒鉛の層間にCHCl
3
が存在しており、加熱により気化し黒鉛が膨張

したと考えられる。以上、ＸＲＤとマイクロ波加熱処理の結果から、ＧＩＣが形成されていることが確

認された。 

 

次にＧＩＣの剥離処理実験を実施した。先のガラスの擦り合わせでは確実にＧｒＦが得られるが、大

量には処理できないためである。まずＧＩＣを o-ジクロロベンゼン中で剥離処理した。ＧＩＣは濃度

1mg/mL となる重量分を投入した。結果を図 2.4.1-2-4-13に示す。剥離処理は回転ホモジナイザーを用

加熱前                    加熱後 

図 2.4.1-2-4-12 ＧＩＣのマイクロ波加熱処理 

図 2.4.1-2-4-11 ＧＩＣのＸＲＤ 



 3-476 

いて行った。1万 rpm では剥離がそれほど進行しなかったため、2万 rpm10分処理した。処理後 10分間

は分散状態を維持していたが、17 時間後には全量沈殿した。ＧＩＣの代わりに天然黒鉛を回転ホモジナ

イザーで同様に剥離処理すると、17時間以降も分散性を維持した分散液が得られることから、ＧＩＣの

場合はＧｒＦの厚みが薄くなり凝集性が増大したと考えられる。 

 

液相での剥離処理では凝集が進行するため、固相の剥離処理として、メラミンを用いた剥離処理を実

施した(参考文献：ChemCommun.47(2011)p10936-10938)。ＧＩＣ：0.05g と、メラミン：0.5g を専用容

器に投入し、直径 10mm のステンレス球と共にボールミル処理を 30Hz で 30 分間行った。得られた粉体

のＳＥＭ像を図 2.4.1-2-4-14 に示す。板状のＧｒＦが存在していることから、剥離は進行したと考え

られる。しかしボールミル処理後の粉体をＮＭＰ溶媒へ投入しバスタイプ超音波分散器で 1分間処理す

ると、沈殿が生じた。やはり薄層化したＧｒＦを液相で分散すると凝集が生じると考えられる。 

 

 

図 2.4.1-2-4-14 ＧＩＣを剥離分散して得られた粉体のＳＥＭ像 

 

 

図 2.4.1-2-4-13 ＧＩＣの剥離処理（回転ホモジナイザー） 
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（Ｃ）酸化グラフェン集積膜の形成および後処理 

次に高品質ＧｒＦの塗布検討を行った。均一な塗布手法としては、スピンコート法あるいはスプレー

コート法が知られているが、ＧｒＦの分散液自体の基本的な塗布挙動を把握すべく、先ずは浸漬（ディ

ップ）法を適用し、塗膜の制御および後処理（還元）での挙動について検討を行った。 

 ディップ法による手法概要と試料については以下の通り。 

 ＜ディップ法スキーム＞ 

  ①あらかじめUV/O3で両面処理した石英ガラスを用意し、ＧｒＦ分散液に浸す。 

   ※ＧｒＦ分散液：ハマー法調製の酸化度 40at%、濃度 3種(1.0, 0.5，0.25)wt%分散液 

  ②250℃×3時間で熱風乾燥した後、50℃×3時間の真空乾燥 

  ③ヒドラジン蒸気 70℃で後処理（還元） 

該方法で得られた各濃度での塗布＆乾燥後の試料厚みの評価結果について、濃度 1.0wt%の結果を図

2.4.1-2-4-15に、また後処理前後の試料概観を図 2.4.1-2-4-16にそれぞれ示す。各濃度での平均乾燥

膜厚は、各試料の一部分を掻いて基板を露出した後、高さを測定して得て、それぞれ 1.0wt%;1.086μm, 

0.5wt%:0.150μm, 0.25wt%:0.053μm であった。 

後処理して得た各試料は、多くの気泡が見られ、基板から一部剥がれていることが確認された。これ

は後処理（還元）時に発生したガス（酸素や二酸化炭素など）が気密性の高いＧｒＦ膜と、ガラス基板

の間に閉じ込められたためと推測している。なおそれぞれのＧｒＦ膜の後処理後の導電性は、厚いほど

導電性が優れる結果となった。 

 

図 2.4.1－2－4－15 ディップ塗布ＧｒＦの厚み評価(濃度 1.0wt%) 

 

 



 3-478 

 

後処理中の気泡発生により、ＧｒＦ膜の平坦性が劣る結果となったが、後処理を液相で行うことで、

水圧が掛かり、ＧｒＦの平坦膜が得られると仮説を立て、ＧｒＦ膜のヒドラジン水溶液で後処理を行っ

た。図 2.4.1-2-4-17に結果を示す。 

 

ヒドラジン水溶液中での後処理において、処理中、一部ＧｒＦ膜の剥がれはあったが、処理後にすく

い取ることで平坦な還元膜を得た。該ＧｒＦ膜の導電性については表に示すように、ヒドラジン濃度の

高い後処理が高導電性となる結果となったが、本結果より、高性能化のための後処理は、液中、高濃度

還元処理により達成しうることが示された。 

 

（Ｄ）非酸化グラフェン集積膜の形成 

（Ｄ）－１．ＧｒＦ単片と集積膜の導電性比較 

集積膜の導電性を向上させるため、ＧｒＦ単片の導電率を測定し、集積膜の導電率と比較することで、

導電性の低下要因を探る実験を行った。本実験に使用したＧｒＦは、電気化学的剥離（以下、電解剥離）

図 2.4.1-2-4-16 ディップ塗布ＧｒＦの後処理前後比較 

 

 

図 2.4.1-2-4-17 ディップ塗布ＧｒＦの液中後処理（塗膜 0.5%品） 
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により作製したものである。この電解剥離ＧｒＦは、酸素含有量が約 10%であり、多少酸化されている

ため、分散剥離ＧｒＦより凝集性が低く、独立したＧｒＦ単片が得られ易いという特徴がある。電解剥

離ＧｒＦの作製と測定基板上形成の手順を以下に示す。出発原料黒鉛は、カネカ社のグラファイトシー

ト（商品名：Grafinity）を使用した。3電極式の電解セルを用い、各電極は以下の構成とした（作用極：

グラファイトシート、参照電極：Ag/AgCl、対向電極：Pt）。電解液は、H2SO4とKOHの混合水溶液を使用

した。一定電圧(1～5V)または周期的電圧(±1～5Vの範囲で＋と－を交互印加)を印加すると、グラファ

イトシートが電解液中に剥離した。その後、得られたＧｒＦを電解液から濾別し、洗浄、乾燥してＧｒ

Ｆ粉体を得た。これをＤＭＦ溶媒に投入し、バスタイプ超音波処理により分散液を得た。得られたＧｒ

ＦをＳＥＭやＡＦＭ等で分析し、単片の面方向サイズ：3μm～6μm、単片の厚み：4nm～14nmであるこ

とを確認した。この分散液を熱酸化シリコンウエハ上に滴下・乾燥して、ＧｒＦ単片を形成した。次に、

ＧｒＦに 4本の微小のPt電極を電子線リソグラフィにより形成した。具体的には、レジストをスピンコ

ートし、電子線を描画・現像後、Ptをスパッタ成膜し、リフトオフによりPt電極をパターニング形成し

た。Pt電極の代表的なパターニング例を図 2.4.1-2-4-18 に示す。導電性の測定は、van der Pauw法に

より実施した。測定結果をラマンスペクトルのＤピークとＧピークの強度比（Ｄ／Ｇ）と共に図

2.4.1-2-4-19 に示す。 

 

 

図 2.4.1-2-4-18 ＧｒＦ単片に形成した Pt電極の例 

図 2.4.1-2-4-19 ＧｒＦ単片の導電率とラマンＤ／Ｇ比の関係 
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およそ、Ｄ／Ｇ比が減少するにつれて導電率が増大する相関関係が得られた。ＧｒＦ単片の導電率は、

300～1100S/cm であることが確認された。このＧｒＦの集積膜は、ＬＢ法（ラングミュア＝ブロジェッ

ト法）により実施した。即ち純水の表面にＧｒＦ分散液を滴下してＧｒＦを水面に浮かべさせ、移動壁

により集積してガラス基板へ転写した。この様にして形成した集積膜の導電率は 35S/cm であった。導

電率は表面抵抗測定装置（三菱化学製 ロレスタ）で表面抵抗を測定し、ＳＥＭやＡＦＭ等で得られた

膜厚から導電率を算出した。以上より、ＧｒＦ単片の導電率は集積膜より 10 倍以上高いことが確認さ

れ、ＧｒＦ間の接触抵抗が導電率低下の大きな要因になっていることが確認された。 

 

（Ｄ）－２．ＧＩＣから剥離形成したＧｒＦの集積膜の作製 

ＧＩＣから剥離形成したＧｒＦは凝集性が高いので、分散液が沈殿を生じやすく不安定なため、分散

剤を使用して分散液の安定化を図り、集積膜形成を試みた。実験手順を以下に示す。前項目（Ｄ）にて

記載した、ＧＩＣをメラミンと共に固相分散して剥離形成したＧｒＦ：0.015gと、ドデシルベンゼンス

ルホン酸ナトリウム（分散剤）：0.5gをガラス容器に投入し、純水 50mLを添加して回転ホモジナイザー

を用いて 5000rpm60 分間処理した。その後遠心分離（1000rpm、20 分間）により沈殿を除去後、濾過成

膜（孔径：0.025μm）を行った。その後 80℃温水と冷水で洗浄した。真空乾燥後、表面抵抗を測定した

ところ、5.1×105Ω/sqと低導電性であった。ＳＥＭ－ＥＤＳにより元素分析を行ったところ、MnとSは

検出されず、層間挿入材料(MnCl5)や分散剤（ドデシルベンゼンスルホン酸ナトリウム）は除去された

と考えられる。しかし図 2.4.1-2-4-20 に示す集積膜のラマンスペクトルより、ＤピークがＧＩＣ形成

時から増大しており、分散剥離処理により欠陥が増大したことが導電性低下の一因と考えられる。 

 

 

図 2.4.1-2-4-20 ＧＩＣ経由ＧｒＦ集積膜のラマンスペクトル 
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２．４．１－３ フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発：他の既存材料と比較

検討、および、特性を評価した上で利用が有望な用途の抽出・応用先の検討 

 

グラフェンは高いヤング率(1000GPa 以上)を示すことから、フレキシブル透明電極への利用が想定さ

れる。本研究開発項目では、円筒型マンドレル試験機(TYPE-2)を用いてマンドレル径 2～12mmにおける

フレキシブル性を評価した。その結果を図 2.4.1-3-1に示す。抵抗値の変化は殆ど無く、優れたフレキ

シビリティを示し、目標の 12mm マンドレル試験をクリアした。 

現在市場で使われている透明電極の多くはＩＴＯ（酸化インジウムスズ）で作製されているが、マン

ドレル径 12mm の試験で抵抗値が大きく変化するため、フレキシブル性が求められる用途は困難であっ

た。図 2.4.1-3-1 に示すように我々の検証試験でもマンドレル径 12mm 以下でＩＴＯフィルムは著しい

抵抗変化を示し、フレキシブル性に劣っていることが分かる。グラフェンフィルムはマンドレル径 12mm

のみならず 2mmまで大きく抵抗値が変化しないため、この特徴を生かした下記二つの用途を抽出した。 

 

 

 

＜静電容量タッチパネル、ディスプレイ用のフレキシブル透明電極＞ 

近年の携帯電話は、曲面ディスプレイ(エッジスクリーン)が採用され、端末の側面にさまざまなアプ

リケーションや天気予報等を表示させることができる。このようなディスプレイのタッチパネルにはフ

レキシブル性が求められる。今後、折り曲げ可能なディスプレイや紙のように丸められる、やわらかい

素材でできたディスプレイの登場が予測されている。これらに用いるタッチパネルにはより高いフレキ

シブル性が要求されることから、グラフェンの有望な用途の一つであると考えられる。 

図 2.4.1-3-1 フレキビリティ試験方法と試験結果 
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図 2.4.1-3-2 グラフェンに有望な用途：フレキシブル透明電極の例 

 

＜ウエアラブルデバイスの電極＞ 

2015年 2月末に開催されたナノテク展において、超軽量フレキシブル透明導電膜を展示した。数ミク

ロン厚さのＰＥＴフィルムにグラフェンを形成したもので、いくら風で揺れても、数百ミクロンの曲率

で折り曲げても抵抗値が変化しないフレキシブル特性を示し、来場者の注目を集めた。 

 非常に薄く軽いので、装着感のないウエアラブルデバイスの電極などに利用されることが想定される。

また、安定な炭素のみでできた電極であるため、生体親和性が良いことや長時間使用しても汗などで電

極が劣化する心配がないなど、フレキシブル性以外でも優れた特性が期待される。 

 

   

 

 

図 2.4.1-3-3 グラフェンに有望な用途：ウェアラブルデバイスの電極の例 

 

曲がるディスプレイ 

NOKIA 社 

 

丸められるディスプレイ 

クイーンズ大学（カナダ） 

曲面ディスプレイ 

サムソン社 

 

ウエアラブルデバイス 超軽量フレキシブル透明導電膜 
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２．４．２ 高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発 

 

２．４．２－１ はじめに 

 

２．４．２－１－１ 研究開発の背景と目的  

 近年、エレクトロニクス業界における熱はＬＳＩにおける発熱の問題、ＬＥＤの発熱による発光効率

低下の問題、小型電子機器におけるヒートスポットの問題などその重要性を増している。この様な発熱

に対する部材には熱拡散部材(Heat Dissipating Material)と層間熱接続部材(Thermal Interface 

Material：以下ＴＩＭと略す)があり、このような熱対策部材の日本市場は 3050 億円(2011 年)である。

現在、熱拡散部材として高分子を原料とした高熱伝導性グラファイトフイルム(厚さ 75μm～17μm)が実

用化されており、携帯電話などの熱拡散部材として大きな市場を形成しようとしている。一方、ＴＩＭ

用途の普及品としては、例えば一般的に、(高分子／フィラー)系のコンポジット材料が使用されている

が、より高性能のＴＩＭが強く要望されている。 

 図 2.4.2-1-1には多層グラフェンＴＩＭの原理を示す。この図に示す様に、通常熱接合界面は完全な

平面ではないため、界面に熱伝度率の極めて低い空気層(0.02W/mK)が存在し、界面での熱抵抗を大きく

している。この界面での熱抵抗を小さくし、スムーズに熱を移動させるために用いられるのがＴＩＭで

ある。一般的にＴＩＭとしては、高分子／フィラー複合材料が使用され、その厚さは 0.5～5mm 程度、

熱伝導率は 1～5W/mK 程度である。しかしながら、これらの特性はＣＰＵやＬＥＤなどのより高温の素

子に対しては耐熱性が不十分であり、より高性能な(熱抵抗が小さく、高温使用可能な)ＴＩＭが求めら

れている。多層グラフェンＴＩＭはグラフェン膜が柔軟で界面抵抗を小さく出来る事、極めて薄いため

バルク熱抵抗が小さい事、厚さ方向の熱伝導率が 5W/mKであって高分子／フィラー系ＴＩＭと同等以上

である事、面方向の熱拡散率が大きく多点接続効果が期待される事、さらに非常にすぐれた耐熱性を持

つ事、などの可能性を持っており、優れたＴＩＭとなる可能性がある、と考えられる。 

即ち、本研究開発項目 2.4.2 の目的は、高分子焼成法により高性能(高熱伝導特性を持つ)多層グラフ

ェンの製造技術を開発し、ＴＩＭとしての特性を確認する事である。なお、ここでは 3μm 以下の超薄

膜グラファイトを多層グラフェンとして取り扱う。 

従来のＴＩＭ 

（高分子／フィラー複合）フィルム 

熱伝導度 (I～5W/mK) 

厚さ：0.5～5mm 

柔軟な多層グラフェン薄膜 

熱伝導度 (膜厚方向:5W/mK 

          面方向:2000W/mK) 

厚さ：100nm～3μm､高耐熱性 

界面に空気層(0.02w/mK) 

が存在  

図 2.4.2-1-1  多層グラフェンＴＩＭの原理 

（a） 

（b） 

 

（c） 



 3-484 

２．４．２－１－２  目標と結果の概要 

本研究開発項目 2.4.2 の目標は、単結晶グラファイト相当する、世界最高熱伝導特性を有する多層グ

ラフェンを開発することであり、具体的には以下の特性を持つ多層グラフェンを開発する事である。 

 ・面方向熱伝導率 2000W/mK以上（世界最高値） 

 ・厚さ方向熱伝導度 5W/mK 

 ・厚さ 100nm～3μmの範囲 

 ・サイズ 2×2cm2以上 

 

 本研究開発項目2.4.2で得られた結果を（１）～（４）にまとめる。 

（１）3種類の厚さ(それぞれ､2.1μm､1.4μm､0.9μm)の多層グラフェンを作製し、高品質化の取り組み

によって、熱伝導度：膜面方向2000W/mK、膜厚方向5～7W/mK、サイズ2×2cm2以上を達成した。 

（２）ポリイミド薄膜の基礎的技術確立を行った。また、多層グラフェンを作製するための炭素化・グ

ラファイト化のプロセスの検討を行い、高品質化と製造上の課題解決に取り組んだ。 

（３）ＢＢＬ高分子を用い100nm～1μmの範囲の多層グラフェンの作製を行った。膜の作製法により、

グラファイトa-b面を膜面に対して水平方向や垂直方向に配向させ得る事が分かり、配向性を制御し

ている因子の解明を行った。 

（４）得られた多層グラフェンについてＴＩＭ特性を測定した。 

 

 

２．４．２－２ 高熱伝導性多層グラフェン製造技術の開発 

 

２．４．２－２－１ ポリイミド薄膜製造方法の開発 

 

２．４．２－２－１－１ ポリイミド薄膜の作製 

本研究開発項目 2.4.2 の目標である、厚さ 100nm～3μmの範囲、面方向熱伝導率 2000W/mK以上、サイ

ズ 2×2cm2以上の特性を持つ高品質多層グラフェンを開発するためには、その原料となる高分子薄膜の

製造技術の確立が必要である。本研究開発項目 2.4.2では高分子薄膜形成に有利なスピンコート法、バ

ーコート法を検討した。また、高分子組成の違いによる影響、膜に添加されるフィラーの影響について

も検討した。その結果、フィラーの有無、及び製膜膜手法は、得られる多層グラフェンの物性に大きく

影響を与える事が分かった。この 2.4.2-2-1ではこれらの検討結果について報告する。 

高分子薄膜の形成方法には蒸着重合法、スピンコート法、バーコート法などがある。この内、蒸着重

合で得たポリイミド薄膜は薄く取り扱いが困難なことと、配向性が低いため（と考えられる）黒鉛化後

の層状構造もあまり発達していなかった。（平成２２年度「希少金属代替材料開発プロジェクト、透明

電極向けインジュウムを代替するグラフェンの開発」成果報告書参照）。この様な理由により、蒸着重

合法については検討せず、最初にスピンコート法について検討した。 

 

２．４．２－２－１－２ スピンコートにより作製したポリイミド薄膜の黒鉛化 

スピンコート法で作製したポリイミド薄膜を炭化、黒鉛化した。図 2.4.2-2-1には作製したポリイミ

ド薄膜の写真、黒鉛化フィルムの写真と電気伝導度の測定結果を示す。焼成して得られた多層グラフェ

ンは最も薄いもので 0.2μm であり、電気伝導度の値は 4900S/cm～10000S/cm であって、多くのシワが
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観察された。破れやポリイミドの配向性の不十分さ、あるいは、ワニス中に含まれる無機フィラーが焼

成時に抜けた穴など、が原因と考えられる。 

 

 

２．４．２－２－１－３ ポリイミドフィルム中のフィラー 

通常ポリイミドフィルムにはフィラーが添加されている。ポリイミドフィルム中のフィラーの影響と

多層グラフェンの高品質化との関係を調査するため、フィラー含有量の異なるポリイミドフィルム作製

した。具体的には、フィラーを全く含まないで製膜した試料(F0と記載)、通常量のフィラーを含む試料

(Fと記載)、通常量の 2倍のフィラーを含む試料(F2と記載)の 3種類を作製した。これらの各種ポリイ

ミドフィルムを炭化後、黒鉛化して多層グラフェンを作製し、そのフィルムの表面を共焦点顕微鏡によ

り観察、ＳＥＭによる断面観察、残留抵抗率比を測定し、フィラーによる多層グラフェンの品質への影

響を検討した。 

図 2.4.2-2-2(a)～(c)にはその結果を示す。フィラーを含まないポリイミドフィルムから作製した多

層グラフェンの表面は滑らかであるのに対し、フィラーの量を増やすに伴い多層グラフェン表面に 1～

5μmほどのくぼみが多くなった。続いて多層グラフェン断面をＳＥＭにより観察した。しかしながら、

図 2.4.2-2-2に示す様に、(d)～(f)いずれの場合においても、多層グラフェン断面の凹凸や層の乱れは

確認できなかった。 

次に得られた各種多層グラフェンの液体窒素温度での残留抵抗率を測定した。測定結果を表

2.4.2-2-1に示す。フィラーを添加していないポリイミドフィルムから作成した多層グラフェンは 1.12

と高い値を示した。これに対しフィラーを添加すると残留抵抗率比は共に 1.08と低下した。 

図 2.4.2-2-1 スピンコート法により作製したポリイミド薄膜、黒鉛化フィルム、 

黒鉛化フィルム表面拡大図、および電気伝導度 
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表 2.4.2-2-1 ポリイミドフィルム中のフィラー量と残留抵抗率比への影響 

Ｒｕｎ Ｆｉｌ． 

 

最高温度

（℃） 

処理時間 

（ｍｉｎ） 

厚み 

(μｍ) 

ρ２９６Ｋ  

（Ω・ｃｍ） 

ρ７７Ｋ 

（Ω・ｃｍ） 

ρ２９６Ｋ／

ρ７７Ｋ 

1 None 3100 10 1.5 4.50E-05 4.02E-05 1.12 

2 X1 3100 10 1.3 4.68E-05 4.34E-05 1.08 

3 X2 3100 10 1.5 4.46E-05 4.13E-05 1.08 

 

断面観察の結果、多層グラフェン(F0)、多層グラフェン(F)ともに良好なグラファイト層が発達して

いる事を確認した。しかしながら(F)に関しては、部分的に膜を貫通するような大きな欠損が確認でき

た（図 2.4.2-2-3）。この事はフィラーの多層グラフェンへの影響を示していると考えられる。すなわち、

膜の破壊にはフィラーが関与しており、フィラーを除く事は必要であると考えられる。 

 

図 2.4.2-2-2 フィラー量の異なる多層グラフェンフィルムの表面(a)､(b)､(c)とＳＥＭ

断面像(d)､(e)､(f) 
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２．４．２－２－２ 多層グラフェン高品質化の検討 

 

２．４．２－２－２－１ 超高温処理による多層グラフェンの高品質化検討 

この項では多層グラフェン高品質化の取り組みについて記載する。グラファイトの品質は高温処理す

るほど高くなる事が知られており、主に超高温炉の導入によって多層グラフェンの高品質化を検討した。

その検討結果について述べる。 

従来の検討では黒鉛化の温度は 2900℃であり、得られたグラファイト膜の電気伝導度は 15300～

18900S/cm であり、さらなる高品質化が必要である。グラファイト材料をより高温で処理すると、グラ

ファイト結晶粒の成長・拡大、欠陥の低減、粒界中の不純物やアモルファス成分が昇華される事による

純度向上などが起こり、その結果電気、熱特性が向上する事が期待される。 

そこで、結晶粒界の不純物の除去と多層グラフェンの高品質化を行うために、さらなる高温で熱処理

を行うことにした。 

最初に４種類のポリイミド膜を準備し、超高温での黒鉛化の実験を行なった。図 2.4.2-2-4には得ら

れた多層グラフェン膜の表面写真を示す。表面の一部に昇華のよると思われる凹凸が観察された。 

                                                                                                                                             

図 2.4.2-2-4 超高温処理で得られた多層グラフェンフィルムの表面写真 

図 2.4.2-2-3 フィラーを含む多層グラフェンフィルムのＳＥＭ断面像 
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次に、ＳＥＭによる多層グラフェンの断面測定を行った。図 2.4.2-2-5にはＳＥＭによる断面観察の

結果を示す。超高温処理した試料はいずれも非常に良くグラファイト構造が発達し、高度に配向した多

層グラフェンであり、それぞれの試料の間に大きな差は見られなかった。 

 

２．４．２－２－２－２ 電気特性測定と残留抵抗率比 

 多層グラフェンフィルムの品質を正確に評価するにはその電気伝導特性と残留抵抗比を測定する事

が必要である。電気伝導度測定を行った結果を表 2.4.2-2-2に示す。 

 

表 2.4.2-2-2 超高温処理した多層グラフェンの電気伝導度と残留抵抗値の測定結果。 

ＰＩ ＧＳ厚み 

（μm） 

比抵抗＠300K 

×10－5 Ω･cm） 

電気伝導度 

（s/cm） 

比抵抗＠5ｋ 

×10-5（Ω･cm） 

残留抵抗率

比 

Ａ 1.1  4.46 22400 1.75 2.55 

Ｂ 1.4 4.30 23000 1.26 3.41 

Ｃ 3.6 4.00 25000 1.10 3.64 

Ｄ 0.9 4.31 23200 1.28 3.37 

Ｅ 0.8 4.07 24600 1.14 3.60 

Ｆ 0.9 4.23 23600 1.26 3.36 

Ｇ 2.7 3.91 25600 1.14 3.43 

 

残留抵抗率比（ＲＲＲ）の測定結果は 3.4～3.64の値を示し、得られた多層グラフェンがきわめて高

品質である事が分かった。 

以上の様に、多層グラフェンの超高温での高品質化処理を実施した結果、残留抵抗率比の測定から、

超高温処理は高品質化のために極めて有効である事が明らかとなった。超高温領域での処理により結晶

子の成長が起こり、それが物性向上に寄与していると考えられる。しかし、超高温領域では同時に多層

グラフェンの昇華が起こり部分的な薄膜化、膜の破壊も進行していると推測され、慎重な処理が必要で

ある。 

図 2.4.2-2-5 超高温処理で得られた多層グラフェンフィルムの表面写真 
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２．４．２‐２－２－３ 通電加熱による炭素化、黒鉛化 

（１）通電加熱方式 

ポリイミド膜を加熱していくと1000℃程度までは2割ほど膜面方向の寸法が収縮し（熱分解→炭化）、

その後 2000℃以上になると黒鉛の層構造が発達し、逆に 1 割ほど膜面方向の寸法が伸びる（黒鉛化）。

そこで、寸法変化が小さい金属箔上にポリイミドを製膜し、これを通電加熱炉を用いて炭素化し、収縮、

膨張の影響を調べた。また、両端を固定した状態で保持したポリイミド膜の炭素化。黒鉛化を行った。 

図 2.4.2-2-6には通電加熱炉の模式図を示す。通電加熱炉は上記模式図に示す様に、サンプル自体に

電流を流すことにより発生するジュール熱を用いて、サンプル自体を発熱させ焼成する電気炉である。

サンプル中央部は約 3000℃に加熱することができる。このため、基板が加熱温度に耐えられるなら、炭

化から黒鉛化まで通して基板を利用した黒鉛化が可能であると考えられる。図 2.4.2-2-7には通電加熱

炉の外観と炉内の拡大写真を示す。 

通電加熱炉は手動で電流量を調節する方式であるため、加熱温度、加熱時間は多少のバラツキが生じ

る。概ね加熱開始から加熱終了までは 30～60 分程度、最高温度での温度保持時間は数分以内である。

本検討では、加熱は高純度アルゴン雰囲気中(約 5.5気圧)で行い、最高温度での温度保持後はすぐに加

熱(通電)を停止させた。焼成後のサンプルは光学顕微鏡、レーザーラマン顕微鏡、電気伝導度測定によ

り評価した。 

図 2.4.2-2-6 通電加熱炉の模式図 

図 2.4.2-2-7 通電加熱炉の外観と炉内の拡大写真 
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（２）通電加熱炉による炭素化・黒鉛化 

実験の概要は以下（2.4.1～2.4.2）の通りである。 

2.4.1 金属箔上に形成したポリイミド膜(厚さ 2.6～3.1μm)を、金属箔ごと加熱することで、焼成時

のポリイミド膜収縮、膨張を抑制する事を試みた。使用した金属箔と加熱温度は以下の通りである。加

熱温度は使用する金属の融点以下になるよう設定した。 

   ◎ポリイミド/Cu箔→約 1000℃まで加熱 

   ◎ポリイミド/Ni箔→約 1300℃まで加熱 

   ◎ポリイミド/W箔→約 3000℃まで加熱 

2.4.2 ポリイミド薄膜(厚さ 7.5μm)を基板なしで黒鉛シートに挟み込み、黒鉛シートごと通電加熱炉

の黒鉛製ホルダーに挟んで、ポリイミドを両端から引っ張った状態で通電加熱し黒鉛化した(約 3000℃)。 

 

（３）通電加熱炉による炭素化実結果 

図 2.4.2-2-8には、厚さ 3.1μm のポリイミド(Cu箔上)約 1000℃、約 8分保持後のサンプル写真とラ

マンスペクトルを示す。 

中央部分のポリイミドが炭素化した。マニュアル制御で銅箔の融点ギリギリまで加熱するため、写真

のように銅箔ごと切れるが場合がある。炭化部分はフラットでシワは少ない。また、両端部分は中央ほ

ど温度が上がらないためポリイミドのままである。 

 

焼き切れた切れ目付近のラマンスペクトルではＧバンドが高く黒鉛層構造の発達が確認された。また

Ｄバンドは比較的小さく、欠陥が比較的少ない黒鉛結晶であろうと考えられる。また、黒い膜状部分は、

黒鉛層構造がまだ十分発達していない炭化膜であることが判る。銅箔の融点は 1080℃と低いので、通電

加熱炉を用いた場合、高温が必要な高品質黒鉛は、銅箔上では大面積では得られない。 

 

図 2.4.2-2-8 厚さ３．１μｍのポリイミド（Ｃｕ箔上）約１０００℃、約８分保持。 

通電加熱後のサンプル写真とラマンスペクトル 
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図 2.4.2-2-9 には、厚さ約 3μm ポリイミド膜/Ni 箔を約 1300℃で約 2 分保持後のサンプル写真とラ

マンスペクトルを示す。中央は炭素が無くなっており、中央から少し外側は炭化されていた。中央部分

のラマンスペクトルは殆どピークが無く、炭素が確認されなかった。この事は炭素が Ni 中に溶解し、

取り込まれたためであろうと考えられる。 

図 2.4.2-2-10 には約 2.6μm ポリイミド/W 箔を約 3000℃で約 4 分保持後のサンプル写真とラマンス

ペクトルを示す。中央は炭素が無くなっており、Niの場合と同様にＷ箔中に炭素が取り込まれたと考え

られる。中央から少し外側の炭化部分はフラットでシワはなく、両端は中央ほど温度が上がらずポリイ

ミドのままである。また、中央部分のラマンスペクトルはほとんどピークが見られず、炭素が確認され

なかった。この様にＷ、Ni 箔上のポリイミド膜を焼成した場合は、炭化あるいは黒鉛化後に、炭素が金

属中に取り込まれてしまう。 

 

 

図 2.4.2-2-10 ポリイミド(2.6μm)/W 箔を約 3000℃、約 4分保持。 

通電加熱後のサンプル写真とラマンスペクトル 

図 2.4.2-2-9 厚さ約 3μmポリイミド膜/Ni箔  

約 1300℃、約 2 分保持通電加熱後のサンプル写真とラマンスペクトル 
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（４）通電加熱炉による黒鉛化実験結果 

図 2.4.2-2-11には、7.5μm ポリイミドのみ(金属基板なし)を両端で固定して約 3000℃、約 1分保持

後のサンプル写真とラマンスペクトルを示す。サンプルが全体的に縮んでシワになった。中央付近の電

気伝導度は約 10000S/cm であった。通常のヒーター式電気炉で焼成した場合よりも電気伝導度が低く、

低品質と考えられる。昇温速度が速く制御も難しいことが電気伝導の低い理由と考えられる。Ｇバンド

が高く黒鉛層構造の発達が確認される。またＤバンドが小さいので欠陥が比較的少ない黒鉛結晶が出来

ていると考えられる。 

 

２．４．２－２－２－４ 高温プレスの検討 

多層グラフェンフィルムを高温プレスすることにより、熱伝導率や電気伝導度（結晶性）を損なうこ

となく、平滑なフィルムを作製することを試みた。結果を図 2.4.2-2-12 に示す。プレス後は写真のよ

うに全体的にフラットになった。ただし、光沢はなく、マット感のある表面になっている。図 2.4.2-2-13

にはプレス前後の表面のＳＥＭ画像を示す。 

表面のＳＥＭ写真から、プレスによってシワ（左上の写真）が多数の細かいシワ（右上の写真）にな

る。 

図 2.4.2-2-11 7.5μm ポリイミドのみ(金属基板なし)を両端固定し、 

約 3000℃で 1分保持後のサンプル写真とラマンスペクトル 

図 2.4.2-2-12 多層グラフェン（黒鉛フィルム）を高温プレスした結果。高温ホットプレス後の

試料とプレス無しの試料 
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どの厚さのサンプルでも、プレス前後の表面写真の傾向は同じであった。シワが完全に無くなったわ

けではないが、大きな凹凸を無くす事が出来、全体としての平滑感は増している。このサンプルのホッ

トプレス前後の電気伝導度を比較した。プレス前後の電気伝導度測定結果を表 2.4.2-2-3に示す。その

結果、電気伝導度はいずれも 20000S/cm程度であり、プレスしても殆ど変化しないことが分かった。 

 

このようにシワのある黒鉛フィルムを高温プレスすることにより、大きなシワを無数の細かいシワに

することができ、結果的に凹凸の大きさを低減して全体の平滑感を改善することができた。高温プレス

による熱伝導率や電気伝導度の低下は殆ど見られなかった。特性を損なうことなく多層グラフェンの大

きなシワを低減させる方法として期待される。 

Run 加熱最高温度
(℃)

プレス圧力
(Kgf)

黒鉛厚み
(μｍ)

電気伝導率
(S/cm)

1 2900 0 2.8 20300
2 2900 30 2.8 19900

表 2.4.2-2-3 プレス前後の黒鉛薄膜の電気伝導度測定結果 

図 2.4.2-2-13 プレス前後の表面のＳＥＭ画像 

図 2.4.2-2-14 プレス圧力と多層グラフェンフィルムの表面観察 
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次にプレス圧力の検討を行った。上記で検討した条件で 30～500kgf の圧力でプレスしたところ、プ

レス圧力を高くするにつれて表面が滑らかになった。図 2.4.2-2-14 にはその結果を示す。顕微鏡によ

る表面観察の結果、シワが微細化しフィルムの外観は向上した。しかし、表面上のシワが微細化してい

るだけであり、全体の皺を除去できていない事が分かった。 

ＳＥＭによる断面観察を行った結果を図 2.4.2-2-15 に示す。無加圧の状態で非常にきれいな多層グ

ラフェン層が形成されており、圧力を上げても多層グラフェン層、断面に大きな変化は確認できなかっ

た。 

 

２．４．２－３ 電気物性・熱物性測定 

 

２．４．２－３－１ はじめに 

この章では本研究開発項目 2.4.2 において実施した、電気物性、熱物性（熱拡散率）、熱抵抗特性な

どの物性測定の手法開発の取り組みと、その結果について記載する。特に熱物性の測定については過去

に本研究開発の目標である、極めて薄く(100nm～3μm)、高い熱伝度率(2000W/mK)を持った素材の測定

例が無いため正しい測定を行うためには、新しい測定技術の開発が必要であった。ここではその詳細に

ついて述べる。 

 

２．４．２－３－２ 電気伝導度、残留抵抗率測定 

（１）電気伝導度、残留抵抗率測定方法 

多層グラフェンの面方向の電気伝導度の測定は、多層グラフェン（およびグラファイトシート）の品

質を評価する上でよい指標と成る。このため本研究開発では多層グラフェンの電気伝導度の測定をファ

ン・デル・ポー法によって行った。この方法は薄膜状の試料の電気伝導度を測定するのに最も適した方

法である。この測定法の詳細は（（第四版）実験化学講座 9 電気・磁気（社団法人日本化学会編、丸善

株式会社発行(平成 3年 6月 5日発行)p.170)に記載されている。この手法の特徴は、任意の形状の薄膜

試料端部の任意の 4点に電極をとり測定を行うことが出来る事であり、試料の厚さが均一であれば正確

図 2.4.2-2-15 プレス圧力と多層グラフェンフィルムの断面観察 
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な測定が行える点である。本発明においては正方形に切断した試料を用い、それぞれの 4つの角（稜）

に銀ペースト電極を取り付けて行った。 

 電気伝導度の測定は多層グラフェンの品質評価のためには良い指標であるが、極めて高品質の多層グ

ラフェンになると、その差異が小さくなり高品質同士の多層グラフェンをさらに詳細に評価するにはそ

の温度特性を測定し残留抵抗率の値を比較する事が必要となる。 

電気抵抗(ρ)は格子の熱振動(ρP)と格子の周期性の乱れ(ρd)で表され(式 1)、 

ρ=ρP+ρd   (1) 

低温での比抵抗測定を行うことで格子の熱振動を抑え結晶自体の品質を比較できる事になる。 

 

（２）測定結果－１ 

ポリイミド(厚さ 5μm)の原料を用いて､多層グラフェンの電気伝導度(300K)と残留抵抗率の測定結果

を表 2.4.2-3-1にまとめた｡得られた多層グラフェンの厚さは 2.1μmである。処理条件によってバラツ

キはあるが電気伝導度は 24400～25000S/cm を記録した。特に実験 3 で作製した試料はについては複数

個の試料を測定したが、何れの試料でも 25000S/cmであった。 

 

表 2.4.2-3-1 厚さ 2.1μm の多層グラフェンの電気伝導度と残留低効率比 

実験 厚さ 

（μｍ） 

電気伝導度（３００Ｋ） 

（Ｓ／ｃｍ） 

残留抵抗率比 

（ρ３００Ｋ／ρ５Ｋ） 

１ ２．１  ２４４００ ２．５５ 

２  ２．１ ２４８００ ２．９６ 

３  ２．１ ２５０００ ３．００ 

４  ２．１ ２４６００ ２．８５ 

 

（３）測定結果－２ 

次に、超高温処理した多層グラフェンの電気伝導度、残留抵抗比率を表 2.4.2-3-2 に示す。C､D の試

料に関しては 25000S/cm を上回る電気伝導度値を得る事ができた。残留抵抗率も 3.43～3.64 であり、

歪の少ない極めて高品質の多層グラフェンが得られる事が分かった。 

 

表 2.4.2-3-2 超高温処理した多層グラフェンの電気伝導度、残留抵抗比率 

 

電気伝導度 

(S/cm) 

ρ300K 

×10-5 

(Ω･cm) 

ρ5k 

×10-5 

(Ω･cm) 

残留抵抗率比 

Ａ ２３２００ ４．３１ １．２８ ３．３７ 

Ｂ ２３０００ ４．３０ １．２６ ３．４１ 

Ｃ ２５７００ ３．９１ １．１４ ３．４３ 

Ｄ ２５０００ ４．００ １．１０ ３．６４ 
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２．４．２－３－３ 熱拡散率測定技術の確立 

２．４．２－３－３－１ はじめに 

本項目では、多層グラフェン材料の面内方向の定量的な熱物性評価に利用可能な技術を検討し、開発

材料の評価を行った結果について報告する。多層グラフェンは、面積およそ 1cm2以上、厚さ 20μm以下

の材料である。市販の熱伝導率・熱拡散率評価装置は厚さがミリメートルの材料サイズを想定したもの

がほとんどであり、本多層グラフェンのような特別に薄い材料の試験は困難である。最初に市販の装置

を用いて測定した結果とその測定限界について述べる。次に、本項目では厚みに寄らず面内方向のみの

熱拡散を評価することができる周期加熱放射測温法と、多層グラフェンを束ねた試料を作製しパルス加

熱法（レーザフラッシュ法）を適用した結果について述べる。 

 

２．４．２－３－３－２ 市販装置（周期加熱法）による熱拡散率の測定 

（１）測定装置（市販）の概要 

本検討で用いた市販装置で用いられているのは周期加熱法である。その仕様によれば、厚さ 3μm以下

の試料については測定結果を保証していない。しかしながら、本来周期加熱法は原理的にはサンプルの

厚さによらない測定法であるので、まずはこの装置を用いて 9～1μmの範囲のグラファイト膜の熱拡散

率測定を行った。 

 

（２）測定結果 

 厚さ、および組成の異なる 8 種類のポリイミドを用いて作製したグラファイト(厚さは 9μm～1μmの

範囲)を用いて測定を行った。測定は空気中と真空中で行い、熱拡散率の値(単位はm2/s)を測定した結

果を表 2.4.2-3-3に示す。同じ表には黒鉛の密度として 2.26kg/m3、黒鉛の比熱として 789J/kg･Kを用い

た場合の熱伝導率の計算値を示す。熱伝導率の値は熱拡散率に密度と比熱から計算されるので、その値

としてどのような値を用いるかが重要である。この密度、および比熱の値については後述するが、ここ

で用いた黒鉛比熱の値は数値としては大きく、熱伝導率はやや大きめに計算されている。 
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ここで重要な点は、この装置ではグラファイト膜の厚さが 3μm 以下になると熱拡散率は低下し、真

空中と大気中での測定誤差が増大し、空気中での測定値が急激に小さくなるという点である。測定誤差

は、例えば膜厚 1.5μm の試料では真空中での測定値は空気中での測定値の 1.6 倍になる（実験 5-1 と

5-2 を比較）。しかしながら、グラファイト膜が 1μmの厚さになると真空中での測定値も急激に低下し、

何れも低い熱拡散率の値となる事が分かった。すなわち、この装置では 3μm 以下のグラファイトフィ

ルムの測定は出来ないと結論した。そのため、産業技術総合研究所の熱物性測定Ｇによる最新機器を用

いて周期加熱法(ＴＡ法)とレーザーフラッシュ法による熱拡散率測定を行う事とした。 

 

２．４．２－３－３－３ 周期加熱放射測温法による面内熱拡散率の評価 

（１）周期加熱法の測定原理 

2.4.2-3-3-2で述べた様に、市販の熱拡散率測定装置では本研究開発で得られる多層グラフェンの様

に極めて薄く、かつ高熱伝導である様な素材には適用できない事が分かった。そのため熱物性測定の専

門家である、産業技術総合研究所熱物性測定 G において、新たに熱物性測定技術の開発に取り組んだ。

最初に原理的には試料の厚さには依存しないと考えられる周期加熱放射測温法について検討した。 

周期加熱法は、周期的に強度変調する加熱源を用いた熱拡散率測定手法である。図 2.4.2-3-1のよう

に、均一な熱拡散率を持つ半無限遠試料の表面の一点を周波数 fのサイン波形により周期的に加熱を行

Ｒｕｎ ＰＩ Ｃｏｎｄ 厚み（μｍ） 熱拡散率 熱伝導率 

1-1 A air 9.4 9.32E-04 1.68E+03 

1-2 A vac 9.4 1.09E-03 1.97E+03 

2-1 A air 5.1 9.12E-04 1.64E+03 

2-2 A vac 5.1 1.06E-03 1.90E+03 

3-1 A air 3.3 8.32E-04 1.50E+03 

3-2 A vac 3.3 1.01E-03 1.82E+03 

4-1 A air 1.4 6.77E-04 1.22E+03 

4-2 A vac 1.4 9.38E-04 1.69E+03 

5-1 A Air 1.5 7.42E-04 1.34E+03 

5-2 A Vac 1.5 1.12E-03 2.01E+03 

6-1 B Air 2.3 8.53E-04 1.54E+03 

6-2 B Vac 2.3 1.12E-03 2.01E+03 

7-1 C Air 4.6 9.06E-04 1.63E+03 

7-2 C Vac 4.6 1.01E-03 1.82E+03 

8-1 C Air 1.0 3.53E-04 6.37E+02 

8-2 C Vac 1.0 4.20E-04 7.57E+02 

表 2.4.2-3-3  周期加熱法による市販装置を用いて測定した薄膜グラファイト 

（多層グラフェンの）熱拡散率 
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う。加熱点の温度Ｔは、加熱源と同一の周波数ｆで周期的に変化する。 

      (1) 

ここで  は加熱点における平均温度である。加熱点に加えられた熱エネルギーは、試料の内部に向

かって三次元的に熱拡散する。このとき試料表面の加熱点から r離れた点の周期温度 Trは、 

   (2) 

ここで､  は位置 r における平均温度である｡(2)式から､加熱点から離れた位置における温度の周期

には、以下に表される位相θのずれが生じることがわかる。 

      (3) 

(3)式より θ を測定すれば､熱拡散率 α が決定できる｡しかし位相の絶対値を正確に求めることは困

難であることが多いため､通常は周波数fを固定し距離rを走査して位相値の変動を求め､熱拡散率αを

算出する。本方法は、厚さが薄いほど境界条件に近づくので、多層グラフェン材料のように面積に対し

て厚さが無視できる材料は理想的な条件である。 

（２）多層グラフェン材料の評価 

図 2.4.2-3-2 に多層グラフェン材料を周期加熱放射測温装置で測定する様子を示す。一辺が数 cm ほ

どの多層グラフェンを銅プレートによって固定し、上側から周期加熱レーザで点状加熱した。下部の放

射測温光学系を、加熱点をまたいで一方向に走査することで、試料の温度振動の位相ズレを測定した。 

図 2.4.2-3-1 半無限遠試料表面に対する点加熱源による周期加熱 
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図 2.4.2-3-3は厚さ 2.1μmの多層グラフェン材料を測定した結果である。横軸は加熱点からの距離を

表し、縦軸は周期加熱レーザの位相に対する温度振動の位相のズレである。加熱点からの距離が離れる

にしたがって、位相ズレは直線的に大きくなることがわかる。また周波数が高くなるほど傾きは急峻に

なる。このデータを(3)式の関係を用いて熱拡散率を解析した結果を図 2.4.2-3-4 に示す。本来熱拡散

率は周波数に寄らず一定であるが、解析された結果にはわずかな周波数依存性が見られた。しかし周波

数が高いほど一定値となる傾向が見られる。この原因として、多層グラフェン材料の厚さが小さいため

試料の熱容量も小さく、低い周波数では試料周囲の空気への熱損失が影響している可能性がある。この

場合、周波数を高くすることで熱損失の影響を相対的に小さくすることができるものと考えられるため、

高周波数側で一定の値に近づいたものと考えられる。得られた熱拡散率は、1.0×10-3m2/s (標準偏差

0.03×10-3m2/s)であった。 

図 2.4.2-3-2 (a)周期加熱放射測温法の構成図､ (b)装置中の多層グラフェン材料の様子。 

（ａ） （ｂ） 
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図 2.4.2-3-5に各種高熱伝導を示す多層グラフェンの開発材料の評価を行った一例を示す。製造条件

の最適化とともに、熱拡散率は向上する傾向にあり、ばらつきは多いものの試料によっては

(1.0~1.1)×10-3m2/sの熱拡散率を示す材料も開発されてきた。一方で、試料によりデータばらつきの出

方や周波数依存性の強さはまちまちであり、計測技術面からは今後、測定中の試料環境を真空条件にす

るなど、外界への熱伝達の遮断を改良し、安定化を目指すことを検討中である。仮に熱拡散率を

1.1×10-3m2/sとし、多層グラフェンの密度、比熱をＨＯＰＧと同等と仮定し、7.4×102[J/(kg･K)]､

2.25×103[kg/m3]とすると熱伝導率は 1840W/mKの値となる。 

図 2.4.2-3-4 厚さ 2.1μm の多層グラフェン材料の熱拡散率の解析値と加熱周波数 

図 2.4.2-3-3 厚さ 2.1μm の多層グラフェン材料の測定結果 
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ここで測定された熱拡散率について、試料のシワにより加熱点からの測定点の距離を短く見積もって

いる事の影響が考えられる。このシワの影響を見積もるためにＳＥＭを用いて断面測定を行った結果、

測定距離は平均 5%増加することが分かった。熱拡散長と熱拡散率との関係より、測定距離のずれは熱拡

散率の計算値に倍の影響を与える。したがって、図 2.4.2-3-5 の 1.4μm厚の試料では、実際には

1.2×10-3m2/sを超える熱拡散率であることも充分予想される。次項に示すように、積層したグラファイ

トシートではシワの影響は関係せず、これをレーザーフラッシュ法で測定した結果、熱拡散率値

1.2×10-3m2/sが得られたこととも整合する。 

 

２．４．２－３－３－４ パルス加熱法による積層した多層グラフェンの熱拡散率評価 

（１）パルス加熱法の測定原理 

本研究において、グラフェンシートの熱拡散率を評価するにあたり、パルス加熱法と周期加熱法が適

当であると考えた。パルス加熱法や周期加熱法は、非定常な熱拡散率測定方法であり、熱拡散率が大き

く、比較的小さい試料の測定に適していると考えられている。パルス加熱法の一種であるレーザフラッ

シュ法やキセノンフラッシュ法は、現象が簡潔であり、非接触・短時間測定である利点と市販装置が古

くから開発されていることから、広く普及している。この測定方法は適用範囲が広く汎用的であり、得

られる結果も信頼されている。特に、吟味して作り込んだ装置で評価を充分に行った場合は、SIトレー

サビリティを確保した絶対値として評価された熱拡散率を得ることが可能であり、実際、国家標準とし

て採用されている。 

フラッシュ法（以下、レーザフラッシュ法及びキセノンフラッシュ法をまとめてフラッシュ法と呼ぶ）

は、断熱真空下に置かれた平板状試料の表面を、パルス光源から照射される強度が均一かつパルス幅が

図 2.4.2-3-5 各種多層グラフェン材料の評価例 
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十分に短いパルス光によって加熱し、その後の裏面の温度上昇の様子を赤外放射計により観測すること

で、その試料の厚さ方向の熱拡散率を求める手法である。フラッシュ法は、一般的に厚さ数mm程度の試

料の測定に用いられる。図 2.4.2-3-6 に、フラッシュ法の原理図を示す。厚さdの試料の表面に照射さ

れたパルス光は、試料表面で吸収されて試料が加熱される。試料表面に与えられた熱は、時間の経過と

ともに裏面へと拡散し、断熱真空下では最終的に試料全体の温度が均一になる。この一次元の熱拡散現

象を裏面の温度の時間変化として観測し、得られた温度上昇曲線から、温度上昇に要した時間(熱拡散

時間τ0)を求め､次式から熱拡散率αを得る。理想的な場合には、温度上昇の最大値の１／２に達する

ために要する時間(ハーフタイム t1/2)を用いて熱拡散率を算出することが可能である。 

α=d2 / τ0 = 0.1388 ×(d2 / t1/2) 

（２）パルス加熱法による多層グラフェンの熱拡散率評価 

フラッシュ法を用いて一般的な固体材料で測定される熱拡散率は、1.0×10-6m2/s～1.0×10-4m2/sが多

い。仮に、推測されているグラフェンの熱伝導率 2000W/mKは、熱伝導率が熱拡散率、比熱容量、かさ密

度の積であることから逆算して、熱拡散率 1.2×10-3m2/s以上に相当する。1.0×10-3m2/sを超える高い熱

拡散率をこの測定方法で測定する際の信頼性・確実性について、本研究で確認する必要性があると考え、

グラフェンシートを積み重ねたグラファイト板およびＣＶＤ法で製造された市販の高配向性グラファ

イトの熱拡散率の測定を実施した。 

一般的なフラッシュ法の測定装置では、加熱光のパルス幅や赤外放射計の応答速度を考慮すると、適

性に検知可能なハーフタイムの下限は数ｍｓ程度である。我々が本研究で用いた測定装置では、ハーフ

タイムの下限は 2msであった。グラフェンの熱拡散率が 1.2×10-3m2/s以上であると仮定すると、この熱

拡散率をハーフタイム 2msで測定する場合の試料厚さは、前述の式から、約 4.2mmとなる。すなわち、

グラフェンの熱拡散率をフラッシュ法で測定する場合には、試料厚さは 4.2mm以上である必要があると

いうことである。 

図 2.4.2-3-7に、本研究で測定した、グラフェンシートを積み重ねたグラファイト板（右）とそれら

を数枚束ねて作成したブロック（左）を示す。グラファイト板のグラフェンが積層する厚さ方向の熱拡

図 2.4.2-3-6 (レーザー)フラッシュ法の原理 
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散率は、厚さが 2～3mm 程度の試料 1 枚で測定した。グラフェンの面内方向に対応する板状試料の面内

方向の熱拡散率は、ブロック状試料で測定した。 

図 2.4.2-3-8に観測された温度上昇曲線を示す。温度上昇曲線は、ブロック状試料においても一般的

な材料と同等に良好な信号が得られている。グラフェンやグラファイトの熱拡散率は温度依存性が大き

いため、この温度上昇曲線には温度上昇の情報が含まれている。このような材料の場合、より信頼性が

高い熱拡散率を得るためには、パルス光の強度を変化させて求めた熱拡散率を温度上昇の大きさに対し

てプロットしたグラフでゼロ外挿した切片として、温度上昇をさせない時の熱拡散率を推定することが

有効である。本研究においても、図 2.4.2-3-9 に示すパルス光強度を変化させた測定のゼロ外挿から、

最終的な測定値を決定した。得られた結果は、厚さ方向 4.6×10-6m2/s、面内方向 1.2×10-3m2/sであった。

一方、参考データとして、市販されているＨＯＰＧを入手して熱拡散率を同様に測定したところ、面内

方向 1.0×10-3m2/sであった。ＨＯＰＧの測定は、試料の厚さを変えた試料で測定した結果が厚さに依存

せず一意であることを確認し、信頼できる結果であると言える。これとほぼ同条件で測定したグラファ

イト板の熱拡散率の信頼性は良いと考える。 

以上の結果より、面内方向の熱拡散率について、多層グラフェンを積層したグラファイト板の方がＨ

図 2.4.2-3-7 測定したグラファイト板 

図 2.4.2-3-8  グラファイト板の温度上昇曲線。(a)厚さ方向、(b)面内方向 
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ＯＰＧよりも大きい値であった。この理由として、ＨＯＰＧは、内部でグラファイトの面が平らではな

く凹凸があるのに対し、多層グラフェンはグラファイトの層状面が平らで均一であり、この構造的要因

により、グラファイト板の熱拡散率は著しく大きいと考えられる。 

今後は、この結果を踏まえて、より薄いグラフェンシートの評価に寄与することを考えている。 

 

２．４．２－３－４ 熱抵抗特性の測定 

（１）熱抵抗測定の原理と測定装置 

熱抵抗はＴＩＭの実用的な特性を表し、単位は℃･cm2/Wである。すなわち、1cm2の面積の断面間にＴ

ＩＭを挟んで 1wWの電力(熱)を加えた時に生じる温度差であり、熱抵抗特性はバルク熱抵抗と界面熱抵

抗の和として表される。図 2.4.2-3-10には熱抵抗測定の原理を示す。 

図 2.4.2-3-9 グラファイト板の熱拡散率の温度上昇に対するプロット。 

(a)厚さ方向、(b)面内方向 

(ａ) (ｂ) 

特開 2007-178218 より引用 

図 2.4.2-3-10 熱抵抗特性の測定原理 
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（２）測定結果 

表 2.4.2-3-4 には何もＴＩＭを挟まなかった場合、銅(Cu:18μm)を挟んだ場合、グラファイト膜(Ｇ

Ｓと略記：30μm､9.6μm､3.6μm､1.0μm)を挟んだ場合の熱抵抗の測定結果を示す。何も挟まな場合の

熱抵抗値が 3.98℃･cm2/Wであるのに対して銅では 6.33℃･cm2/W、アルミでは 9.65℃･cm2/Wであって、Ｔ

ＩＭとしての働きが認められないのに対して、グラファイトシートや多層グラフェンではいずれの厚さ

でも熱抵抗値は小さくなっており、ＴＩＭとしての働きがある事が分かる。しかしながら、熱抵抗値の

値は必ずしも、厚さに比例しておらず(30μmと 9.6μmの比較)、この事は熱抵抗において界面抵抗値の

支配が大きい事を示唆している。それにも関わらず 1μmの厚さの多層グラフェンの熱抵抗値は 0.96℃･

cm2/Wであって、低い熱抵抗値を示しており、多層グラフェンのＴＩＭとしての可能性を示すものである。 

 

２．４．２－４ 高分子薄膜の調製と層数制御  

    ―ＢＢＬを原料とした高品質多層グラフェンの開発― 

 

２．４．２－４－１ 原料高分子の化学構造および高次構造の制御  

高分子焼成法による多層グラフェンの合成において、高結晶性の生成物を得るための前駆体高分子と

して好適な分子構造は芳香族ポリイミド(ＰＩ)やポリオキサジアゾールな数種類の高分子に限られて

いることが知られており、工業的に生産されて利用可能な原料は事実上ＰＭＤＡ／ＯＤＡ型芳香族ＰＩ

(商品名：カプトン)に限られていた。また、ＰＭＤＡ／ＯＤＡ型原料高分子膜においては膜厚が小さい

場合に高結晶性、すなわち高性能の多層グラフェンが製造できる可能性が知られていた。ここでは、膜

厚の小さい薄膜調製の限界に挑み、最高性能の多層グラフェンを合成するために、新規高分子前駆体を

用い、スピンコート法による高分子薄膜の調製と、その炭素化・高温処理に取り組んだ結果について報

告する。 

注：重り 4kgでの測定結果（測定電極面積は約 7cm2であるので、実際に試料にかかる単位面積

当たりの荷重は１／７である。また、電源出力は 9.6W、30分保持後の測定である。 

 
サンプル ΔT（℃） 

熱抵抗 
（℃・cm2/W） 

無し 5.4 3.98 

GS 30μｍ 2.0 1.47 

GS 9.6μｍ 3.2 2.36 

GS 3.6μm 2.2 1.62 

GS 1.0μm 1.3 0.96 

Cu 18μｍ 8.6 6.33 

Al ？μｍ 13 9.65 

表 2.4.2-3-4 各種材料のＴＩＭ評価結果 
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プロジェクトに先立ち、我々は図 2.4.2-4-1に示す平面性の高い分子構造を持つベンズイミダゾベン

ゾフェナントロリンラダー(ＢＢＬ)ポリマーが、高い炭素化収率(1000℃で約 80%,2500℃で約 65%)を示

し、ポリイミド等と同等以上の結晶子サイズや配向度を示す黒鉛フィルムを与えることを報告している。

このＢＢＬポリマーは分子内窒素が塩基性を示すことから、縮合多環芳香族骨格を持つ高分子にもかか

わらず強酸に可溶であり、フィルムや繊維に成形することができる。本研究では、このＢＢＬポリマー

の酸溶液を基板上にスピンコートすることにより高分子薄膜を調製し、これを熱処理することで、極め

て薄い多層グラフェン膜を作製することに成功した。また前駆体である高分子薄膜の調製条件に依存し

て、得られたグラフェン膜内のグラフェン積層の優先配向を水平と垂直の様式に制御することが可能

であることを見出した。 

２．４．２－４－２ ＢＢＬ高分子の合成と製膜 

ＢＢＬポリマーは既報の手法に従って合成した。所定量のＢＢＬポリマーをメタンスルホン酸（ＭＳ

Ａ）あるいはトリフルオロメタンスルホン酸（ＴＦＭＳＡ）に加え、溶解した。得られたＢＢＬポリマ

ーの溶液からスピンコートによって成膜し、製膜後酸を除去した。酸溶媒除去処理後は、ＢＢＬポリマ

ーによる金属光沢を呈する薄膜コーティングが得られた。 

 

２．４．２－４－３ ＢＢＬ高分子の炭素化、グラファイト化 

ＢＢＬ膜は、高温処理後もその形状が保持された自立した多層グラフェン膜を得た。特徴として、こ

の多層グラフェン膜は反対側が透けて見える、光透過性の薄膜である。 

ＢＢＬのＴＦＭＳＡ溶液から加熱乾燥脱溶媒によって作製した高温処理超薄膜について、透過電子顕

微鏡（ＴＥＭ）によって断面観察を行ったところ、膜厚は約 25nm で、格子像からグラフェン積層構造

が薄膜表面に対して高度に配向した平行組織を形成していることがわかった。この明視野像から直接計

数した層数は 68 枚であった。同時に測定した電子線回折によれば、炭素六角網面の積層方向に 00l 線

に基づく回折がスポット状に現れ、このことからも高度の優先配向性が裏付けられた。 

一方、同じＢＢＬポリマーを原料として、グラフェン積層が薄膜表面に対して垂直に配向している（垂

直組織）、きわめて特徴的な組織が示された(図 2.4.2-4-2)。 

図 2.4.2-4-1 ベンズイミダゾベンゾフェナントロリンラダー（ＢＢＬ）ポリマーの単位構造 
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図 2.4.2-4-2 ＢＢＬポリマーの高温処理(3000℃)によって調製した多層グラフェン膜 

 

 

図 2.4.2-4-3 電子チャンネリングコントラスト像による平行組織の構造発展観察 
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２．４．２－４－４ 水平、垂直配向グラファイト膜の構造 

図 2.4.2-4-3は熱処理温度（ＨＴＴ）の異なる平行組織膜について、走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）に

よる電子チャンネリングコントラスト（ＥＣＣ）像の変化を示している。ＨＴＴ2400以上の熱処理でＥ

ＣＣ像が観察されるようになり、結晶成長とその結合異方性に由来する平坦性の向上が理解される。こ

の温度での結晶粒サイズは 0.1μm と見積もられる。ＨＴＴ2600 でそのコントラストは顕著となり結晶

性の向上を反映しており、結晶粒サイズは 0.2～0.3μmに達している。ＨＴＴ2800で結晶粒サイズがミ

クロンオーダーに達し 1～5μm程度となる。最高温度のＨＴＴ3200処理では、結晶粒子サイズにはばら

つきがあるが、10μm を超える粒子が多数観察され、ポリイミドを原料として生成された高結晶性黒鉛

フィルムに相当する高結晶性といえる。 

ＢＢＬ／ＭＳＡ溶液およびＢＢＬ／ＴＦＭＳＡ溶液から作成したスピンコート膜を基板上に保持し

たままＢＢＬ高分子膜を析出させることが可能である。このようにして作成したＢＢＬ膜は、図

2.4.2-4-2 で示したように、グラフェン積層の優先配向がフィルム面に対して垂直となる。この場合、

多層グラフェン薄膜の表面には黒鉛結晶のエッジ面に相当するグラフェン積層の端面が露出すること

になる。図 2.4.2-4-3はこのような垂直配向多層グラフェン膜の表面のＳＥＭ二次電子像である。微細

で平板状のグラフェン積層がそのエッジ面を膜表面に並ぶような配向を持っていることを反映した組

織を示している。 

ＨＴＴ2000 程度まではグラフェンサイズが微細なため、表面構造は粒状組織のように見られる。ＨＴ

Ｔ2400 以上の高温処理により、グラフェンの面内構造の粒成長が著しくなるため、平板状組織の端面が

膜表面に露出するようになる。ＨＴＴ3000 では、数 10nm の平板状構造が垂直に配向している様子を反

映した表面組織となっている。 

図 2.4.2-4-4 垂直配向多層グラフェン膜の表面微細構造の熱処理温度に伴う構造発展を

示した二次電子像観察 
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図 2.4.2-4-5はＨＴＴ2800処理後の各配向組織を有する薄膜のＸ線回折図形である。試料膜厚がいず

れも 100nm以下であり、通常のＸ線回折用試料ホルダーでは測定することは出来ず、シリコン製無反射

試料ホルダーに貼り付け、反射法集中光学系で測定を行い、長時間の積算を行った。平行配向膜では黒

鉛結晶子がその積層を膜表面に平行に優先配向しているため、00l回折線のみが観察されている。一方、

垂直配向組織では 00lおよび hkl回折線のいずれも微弱な強度を示した。この結果は、積層がほぼ垂直

であるとともに結晶子サイズが小さいことに由来すると考えられる。 

  図 2.4.2-4-6～図 2.4.2-4-8 には水平配向および垂直配向組織膜の異なる熱処理温度によるラマン

散乱スペクトルの変化を示す。用いた励起光源はアルゴンイオンレーザー(514.5nm)であり、表面近傍

の構造変化を表している。図 2.4.2-4-6は水平配向組織のラマン散乱スペクトルの熱処理温度依存性で

あり、ＨＴＴ1500では、多くの未組織炭素材料に見られるスペクトルと同様に、グラフェン層の面外振

動(E2gモード)に由来するＧバンドと共に、炭素網面の欠陥や端面に由来するＤバンドが観察され、両

者の谷は浅い。ＨＴＴ1800 ではＧおよびＤバンドの半値幅が狭くなり、同時に両者の谷が深くなること

で明らかな分離が認められる。同時にＧ’あるいは２Ｄとして帰属される約 2700cm-1のピークが発達し

ていることも、結晶性の向上を表している。その後の熱処理温度の上昇に伴ってＤバンド強度の低下と、

各バンドの半値幅の減少が続き、ＨＴＴ2800以上ではＤバンドは観測されない。これは、ＳＥＭでのＥ

ＣＣ像観察によって示されたように、結晶粒サイズの増大が著しくＨＴＴ2800ではマイクロメートルオ

ーダーに達したことに対応している。すなわち、レーザーラマン分光での分析面積はレーザースポット

に対応する約 1μm径であり、結晶粒子サイズが大きく成長しているためである。同時に、面内での結晶

性が良好であり、欠陥を含んでいない事も示している。 

図 2.4.2-4-5 熱処理温度ＨＴＴ2800で調製した平行配向および垂直配向組織

薄膜のＸ線回折図形 
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図 2.4.2-4-6 水平配向組織膜のラマン分光スペクトルの熱処理温度に伴う変化 

図 2.4.2-4-7 水平配向組織膜のラマン分光スペクトルにおける２Ｄバンドの形状変化 
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図 2.4.2-4-7は水平配向組織膜のラマン分光スペクトルにおける２Ｄバンドの熱処理温度に伴う形状

変化を示している。ＨＴＴ2400 では対称であるのに対し、ＨＴＴ2600 以上では非対称となり、その程

度はＨＴＴ2800 およびＨＴＴ3000 で明瞭となっている。２Ｄバンドの非対称性は黒鉛結晶の三次元規

則性の発現に対応していると考えられ、水平配向組織膜が極めて良好な黒鉛化性を有していることが明

らかとなった。 

図 2.4.2-4-8は垂直配向組織のラマン散乱スペクトルの熱処理温度依存性であり、ＨＴＴ1500では水

平配向組織膜のそれに類似し、多くの未組織炭素 材料に見られるスペクトルと同様の谷の浅いＤ

図 2.4.2-4-8 垂直配向組織膜のラマン分光スペクトルの熱処理温度に伴う変化 

図 2.4.2-4-9 垂直配向組織膜の表面近傍の断面ＴＥＭ明視野像 
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バンドとＧバンドを示している。ＨＴＴ1800ではＤバンドの強度が増大し、Ｇバンドを上回るようにな

っており、難黒鉛化性炭素(ハードカーボン)に見られる挙動と類似している。2700cm-1の２Ｄバンドが

出現する様子もこの温度領域では水平配向組織と同様であるが、垂直配向組織においては熱処理温度の

上昇と共に２Ｄバンド強度が増加してＨＴＴ2200 でほぼＧバンド強度と同程度になっている。ＨＴＴ

2400以上で２Ｄバンド強度はＧバンドを超え、２Ｄ／Ｇ＝1.1程度で変化しない。一方、結晶欠陥ある

いはグラフェン積層の端面に由来するＤバンドは、水平配向組織の場合とは異なり、最高温度のＨＴＴ

3200においても明瞭に観察されている。このような高温度での熱処理は、網面内の欠陥構造、すなわち

5 員環や７員環を完全に除去できると考えられるので、Ｄバンドの起源は積層端面が表面に露出してい

ることにあると考えられる。また著しい２Ｄバンド強度を示すこれらのスペクトルは、積層数の少ない

数層グラフェンにおいて観察されるそれときわめて類似している。図 2.4.2-4-9に垂直配向組織膜の表

面構造を表す断面ＴＥＭ（透過電子顕微鏡）明視野像を示す。 

ＨＴＴ2400 以上の試料では、表面に露出したグラフェン積層の端面がループ構造を形成している様子

が観察されている。このループ構造はＨＴＴ3200に至るまで同様に観察されており、そこにおける積層

数は 4～6 枚程度であることが示された。可視光を励起光源とするラマン散乱スペクトルは表面構造を

鋭敏に反映しており、このループ端の構造が数層グラフェンと類似するスペクトルを与える要因となっ

たと考えられる。 

 

２．４．２－４－５ 水平、垂直配向グラファイト膜の物性 

図 2.4.2-4-10 は水平配向組織膜のフィルム(膜)面内の電気伝導度を四端子法で測定した結果を示し

ている。面内電気伝導度は試料の熱処理温度の上昇に伴って増加しており、結晶性の向上を反映してい

る。電気伝導度測定においては試料形状の正確な評価が必要であるが、多層グラフェン膜においてはそ

の膜厚の精密測定は断面ＴＥＭの必要があり、すべての試料を評価することは困難である。ここでは、

熱処理条件等を変えた数種類の水平配向組織についての断面観察を行い、代表値として膜厚 80nm とし

て電気伝導度を算出している。ＨＴＴ3200において、18000S/cmを超え黒鉛単結晶の 25000S/cmに近づ

いている。ここで、ＨＴＴ3200 処理試料について膜厚が 60nm となれば 25000S/cm に到達することにな

る。 

 

 

図 2.4.2-4-10 水平配向組織膜の面内電気伝導度の熱処理温度依存性 



 3-513 

一方、垂直配向組織においては、フィルム（膜）面内の電気伝導度は熱処理温度の上昇と共に減少し

た（図 2.4.2-4-11）。また、その値もＨＴＴ2400で約 250S/cm、ＨＴＴ3200において約 150S/cmと、水

平配向組織に比べて大変小さい。これは、垂直配向組織においてはグラフェン積層がフィルム面内で垂

直配向しているために、積層層間の電気伝導、すなわち黒鉛結晶におけるｃ軸電気伝導に相似となって

いることによる。図 2.4.2-4-4に示したＳＥＭによる表面の微細組織で明らかなとおり、配列している

グラフェンの面方向サイズはＨＴＴ3200 において数 10nm オーダーであり、それぞれの積層粒子はフィ

ルム面内では配向を持たない無秩序組織となっている。また、図 2.4.2-4-2のＴＥＭ観察での電子線回

折では、水平配向組織が高配向を反映したスポット状回折であるのに対し、垂直組織ではアーク状であ

り、優先配向があるものの揺らぎを含んでいる。このため、フィルム面方向の電気伝導度は完全な積層

層間伝導とはならず、配向揺らぎの程度を反映したグラフェン面内電気伝導の寄与を含んでいると考え

られる。垂直配向組織の電気伝導度は熱処理の上昇に伴って優先配向が向上し、より積層層間電気伝導

(黒鉛のｃ軸電気伝導、5～6S/cm)に漸近していったと考えられる。 

 

２．４．２－４－６ ＢＢＬ由来の水平、垂直配向膜の物性 

 以上の結果より、ＢＢＬポリマーのＭＳＡあるいはＴＦＭＳＡ溶液の成膜プロセスを制御した高分子

薄膜を前駆体として、高分子焼成法により膜厚が 100nm以下多層グラフェンフィルムの調製に成功した。

さらに、生成物である多層グラフェン中の積層組織が、水平配向と垂直配向となる優先配向組織を明確

に生成せしめること、両組織の特徴を反映した構造特性、電気特性が観察されること、を明らかにした。

グラフェンを構成するsp2結合炭素による六角網面は、その面内方向において大きな熱拡散率を持つこと

が知られており、本手法によって合成した垂直配向組織を持つ多層グラフェンの膜厚方向の放熱特性が

期待される。 

 

 

図 2.4.2-4-11 垂直配向組織膜の面内電気伝導度の熱処理温度依存性 
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２．４．２－５ 高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発：他の既存材料と比較検討、お

よび、特性を評価した上で利用が有望な用途の抽出・応用先の検討 

本研究開発項目では、3 種類の厚さ(それぞれ、2.1μm､1.4μm､0.9μm)の多層グラフェンを作製し、

高品質化の取り組みによって、熱伝導度：膜面方向 2000W/mK、膜厚方向 5～7W/mK、サイズ 2×2cm2以上

を達成した。開発された多層グラフェンの有望な用途として、2.4.1 層間熱接合材料（ＴＩＭ）用途、

2.4.2ビームセンサー用途の二つを抽出した。 

 

①層間熱接合材料用途 

開発された多層グラフェンの層間熱接合材料（ＴＩＭ）としての特性を評価した。 

 近年、エレクトロニクス業界における熱の問題はその重要性を増しており、この様な発熱対策部材に

は熱拡散部材(Heat Dissipating Material)と層間熱接続部材(Thermal Interface Material：以下ＴＩ

Ｍと略す)がある。一般的にＴＩＭとしては、高分子／フィラー複合材料が使用され、その厚さは 0.5

～5mm程度、熱伝導率は 1～5W/mK 程度である。しかしながら、これらの特性はＣＰＵやＬＥＤなどのよ

り高温の素子に対しては耐熱性が不十分であり、より高性能な(熱抵抗が小さく、高温使用可能な)ＴＩ

Ｍが求められている。 

まず、厚さ 30μmのグラファイト膜と厚さ 1μmの多層グラフェンの熱抵抗値を測定した。30μm膜で

は 1.84℃･cm2/W、1μmでは 0.74℃･cm2/Wであった(いずれも、荷重 10Kgでの飽和値)。多層グラフェンの

熱抵抗値は、市販のグリース状ＴＩＭとして高性能品であるシルバーグリースと同等であり、固体ＴＩ

Ｍ膜としては極めて優れた値であった。結果を表１に示した。 

 

 

   

荷重 

（Ｋｇ） 

圧力 

（ＭＰａ） 

熱抵抗（℃ｃｍ２／Ｗ） 

３０μｍ ＧＳ １μｍ多層Ｇ ジルバーグリース 

０ ０ ９．９４ ２．６５ １．４７ 

２ ０．０３ ３．６８ １．４０ １．１８ 

６ ０．０８ １．９９ ０．７４ ０．８８ 

１０ ０．１４ １．８４ ０．７４ ０．７４ 

 

次に、入力電力量を変えて、その時の熱抵抗値の変化を測定した。シルバーグリース場合、入力電力

量が増加すると熱抵抗値も大きくなるのに対して、1μmの多層グラフェンの熱抵抗値はほとんど変化し

なかった。これは多層グラフェンＴＩＭの大きな特徴でると言える。 

 さらに、実際のＰＣを用いてそのＴＩＭとしての性能を測定した。その結果、ＴＩＭを用いない場合

にはＣＰＵの温度が次第に上昇するのに対して、1μm多層グラフェンの場合にはＣＰＵの温度上昇は観

察されなかった。 

以上の様な結果が得られた事から、今後、㈱カネカでは製造技術の確立、精密測定技術の確立、界面

抵抗低減の取り組み、外部へのＴＩＭのサンプル供試を実施する。それらの結果を踏まえ早期（目標：

2017年度中）の実用化、事業化を目指す。 

表 2.4.2-5-1 グラファイトシート(30μm)、多層グラフェン(1μm)、 

シルバーグリースの熱抵抗値(ＴＩＭ特性) 
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②加速器ビームの診断用途 

 高エネルギー加速器研究機構(ＫＥＫ)に多層グラフェン試料を提供しビーム形状診断用のとして多

層グラフェン(厚さ 1μm)の評価を行なった。この方式は、幅 1～2mm の多層グラフェンリボンターゲッ

トにビームを照射し、発生する二次電子量を測定するものである。その結果、以下の３点に要約される

優れた特性を有する事が明らかになった。 

①通過するビームにおいてほとんどエネルギーロスが無い。(非破壊) 

②ビームの通過で放出される２次電子の数が多い。(100倍の検出効率) 

③大強度や低エネルギー領域での使用範囲が広い。(高い耐熱性) 

この結果を踏まえ、㈱カネカでは 2015年中にビームセンサーの商品化を行なう予定である。 
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２．４．３ グラフェン高品質化のための評価技術の開発 

本項目では、層数計測技術の確立、高品質グラフェン膜の低抵抗化技術のための評価技術の確立、転

写損傷の評価技術の確立、高品質多層グラフェンの熱物性評価技術の確立、多層グラフェンの電気伝導

性評価技術開発について進めた。以下に各項の結果を述べる。 

 

２．４．３－１ 層数計測技術の確立 

プラズマＣＶＤ法および高分子焼成法により合成された単層から多層までの様々な層数の高品質グ

ラフェンの層数を計測する手法を確立した。一般的にグラフェンの層数は、数μmサイズの小片にフォ

ーカスイオンビーム（ＦＩＢ）やイオンミリングにより切り出し、透過型電子顕微鏡により見積もられ

ている。このため、局所的な層数評価であり、大面積の透明導電膜の様な応用用途での層数評価手法と

しては、課題があった。可視光に対して透明な基材にグラフェンを転写することで、550nm 透過率より

層数を見積もることが出来る。これは、単層グラフェンの 550nmでの吸収率が 2.3%であるため、平均透

過率Ｔと層数 nの関係は次式で与えられる。 

 

n=log(T)/log(97.7) 

 

ＴＡＳＣグラフェン事業部で使用する島津製作所製分光高度計 SOLID SPEC3800 は、光照射領域が直

径 1cm以上で、30cm角の試料の面内測定が可能であり、例えば透明導電膜用途に向けた層数評価に優れ

ている。図 2.4.3-1-1に、石英上に転写した単層グラフェンの紫外・可視分光測定結果を示す。さらに、

単層グラフェンを 4枚積層したグラフェンの紫外・可視分光スペクトルも示す。積層することでＴが低

下したことが確認され、これは厚膜化によると思われる。Tと nの関係を表 2.4.3-1-1にまとめた。 

 

表 2.4.3-1-1 光透過率と層数の関係 

転写回数 ５５０ｎｍでの透過率（％） 層数 

１ ９７ １ 

４ ９１ ４ 

 

光透過率による層数見積もりは、上述のように可視光に対して透明な基材に転写する必要があるため、

金属触媒上に成膜したままのグラフェンの層数の見積もりが必要不可欠である。分光エリプソメトリー

は、偏光状態の位相差Δと振幅比Ψを測定することで、膜厚を見積もることが出来る。単層グラフェン

の膜厚を 0.33nm と仮定することで、層数を算出することが可能である。また、この場合グラフェンの

光学定数である屈折率 nと減衰率 kの値も必要となる。そこで図 2.4.3-1-1に示した高配向熱分解黒鉛

（ＨＯＰＧ）の光学定数 nおよび kを用いて、あるグラフェン膜の膜厚を測定したところ、約 1nmとな

った。この値は、透過率 92.9%から求めた層数 3 と、おおよそ一致した。光学定数は膜質によって変化

すると考えられるが、酸化されていない高品質グラフェン膜の場合、ＨＯＰＧの光学定数を使って膜厚

を計測することができる事をこれらの結果は示している。 
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さらに、あるグラフェン膜の屈折率と入射光を 70､ 75､ 80°とした分光エリプソメトリースペクトル

を図 2.4.3-1-2 に示す。点線はフィッティングである。測定結果とフィッティングが良い一致を示し、

膜厚が 0.331nmと計算された。この結果は、単層であることを意味し、分光エリプソメトリーを用いた

金属上のグラフェンの層数評価手法を開発することが出来た。 

 

２．４．３－２ 高品質グラフェン膜の低抵抗化技術のための評価技術の確立 

〇同一試料にて分析や評価する手法の確立 

 同一試料にて、電気伝導特性及び光学特性、また表面形状を評価する手法を確立した。図 2.4.3-2-1(a)

に評価したサンプルを示す。サンプルは van der Pauw 素子であり、フォトリソグラフィ技術、金属蒸

着、リフトオフプロセスなどの半導体プロセスを用いて作製した。任意のデバイスに対して 4端子測定

による電気伝導特性評価を行ったところ、シート抵抗は 5.1kΩ であった。また、透過率測定を用いて

見積もられた透過率は 76.2%であり、層数は 14 層と見積もることに成功した。この結果から、100μm

図2.4.3-1-1 高配向熱分解黒鉛（ＨＯＰＧ）の光学定数 

  

波長(nm) 

  

波長(nm) 

  

図2.4.3-1-2 グラフェン膜の屈折率と入射光を70、75、80°とした 

分光エリプソメトリースペクトル 
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角のグラフェン膜に対する 1層あたりのシート抵抗が 71.4kΩと見積もられた。このグラフェン膜に対

してラマン測定を行った結果を図 2.4.3-2-1(b)に示す。また図 2.4.3-2-1(c)に示すように超高真空で

の原子間力顕微鏡（ＡＦＭ）測定により、ナノメーターレベルの空間分解能でのグラフェンの評価が可

能となった。このように、電気伝導特性と結晶品質の関係、また表面形状との関連を調べる手法を確立

したことで、加速的に研究を進めることに成功した。なお、超高真空でのプローブ顕微鏡測定の詳細は

次節に記載する。 

 

○原子分解能走査プローブ顕微鏡によるプラズマＣＶＤグラフェン膜の評価 

プラズマＣＶＤにより成長させたグラフェン膜表面を、原子分解能走査プローブ顕微鏡により観察を

行い、膜の品質を原子分解能で評価した。また得られた結果をグラフェン成長条件にフィードバックす

ることにより、さらに高品質なグラフェン薄膜成長条件の探索に貢献した。 

 図 2.4.3-2-2にグラフェン成長銅基板の概略図と試料ホルダーセット時の様子を示す。グラフェン成

長基板は大文字のＨの形をしており、プラズマＣＶＤグラフェン成長時には横方向に電流を流し基板温

度を高温にする仕組みになっている。この形状のため基板の中央部に近い部分は、周囲の部分に比べよ

Van der Pauw (90 µm)

50 µm

Gr

500nm 100nm

(a) (b) 

(c) 

図 2.4.3-2-1 (a)評価用デバイス(van der pauw素子)  

(b)評価用サンプルのグラフェン膜に対するラマン測定．λ=532nm 

(c)評価用サンプルのグラフェン膜に対する超高真空ＡＦＭ測定結果 
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り高い温度になる。基板温度の違いやプラズマ条件等により成長するグラフェンの品質に違いが生じる。

また右図のように基板表面は必ずしも一様でなく、このサイズの写真においては、表面が濁って観察さ

れるようにも見える。この表面を詳細に検討するために光学顕微鏡によるマクロなサイズと走査プロー

ブ顕微鏡による原子分解能での観察を行った。 

 

図 2.4.3-2-3にグラフェン成長銅基板の各位置における表面ドメインの違いを光学顕微鏡により観察

した図を示す。横方向に無数にはしる直線状の凹凸は元々の銅箔の圧延痕である。またプラズマＣＶＤ

グラフェン成長後の試料には、数 10～100ミクロン程度のサイズのドメイン（粒塊）が確認できた。こ

のドメインには光学顕微鏡で見える色の違いが存在する。プラズマＣＶＤグラフェン成長時に高温にな

る基板の中央に近い図 2.4.3-2-2 に示した 2.4.1 の部分のドメインサイズは、2.4.3 の部分の周辺部に

比べ大きく、また色の違いも明瞭であった。 

 

 

図 2.4.3-2-2 グラフェン成長銅基板の概略図と試料ホルダーセット時の様子 

図 2.4.3-2-3 グラフェン成長銅基板の各位置における表面ドメイン 
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図 2.4.3-2-4にグラフェン成長銅基板の光学顕微鏡、原子分解能走査プローブ顕微鏡像、および銅基

板と成長したグラフェンの模式図を示す。左上の光学顕微鏡像は図 2.4.3-2-3の拡大図で、明確なドメ

インの境界が観測される。図 2.4.3-2-4中央上の図は原子分解能走査プローブ顕微鏡像で、１辺の長さ

は 1500nm(1.5μm)である。このサイズにおいては、基板である銅表面の形状の影響を大きく受けるため

数 100nm に及ぶ凹凸も一部に観測された。一方で、基板の状態が平坦な部分においては、図 2.4.3-2-4

中央上図のようなミクロンオーダー以上のゆるやかな湾曲した曲面の上に数 10nm オーダーの皺が無数

に見られる表面像が得られた。この皺の部分をさらに拡大した像が１辺の長さが 5nmの図 2.4.3-2-4右

上図である。表面に規則正しく配列した像が得られ、輝点の 1つがグラフェン表面上の炭素原子の 1つ

である。観測された原子像を見る限りにおいては、炭素原子の欠陥やドメインの境界は観測されず、非

常に高品質の薄膜成長が原子分解能においても確認することが出来た。これら一連の観察により、観測

する場所によりばらつきはあるものの、多くの部分では広い領域でグラフェンが形成されているのを確

認できた。以上まとめると、表面は数 10～100ミクロンオーダーの銅基板のドメイン構造、ナノオーダ

ーのグラフェンの皺構造、そして表面を一面に覆う高品質なグラフェンシートの階層構造になっている

ことが明らかとなった。また、これらの得られた結果をグラフェン成長条件にフィードバックすること

により、さらに高品質薄膜成長条件の探索に貢献した。 

 

〇グラフェン膜の移動度及びドメインサイズの見積もり 

 本プロジェクトで実施したプラズマ処理で合成したグラフェン膜の移動度をホール効果測定により

評価した。測定にはvan der Pauw素子を用いた。その結果、ホール移動度は 100～1000cm2/Vsであり、

これまでのプラズマＣＶＤ法と比較して 10倍の電気伝導度を確保することに成功した。更に、デバイ

ス素子中のグラフェンに対してラマン測定を行ったところ、ＤバンドとＧバンドの比から、グラフェン

膜の平均ドメインサイズが約 170nmであることが推測された。一つの可能性として、ドメインサイズが

増大したことにより、電気伝導度が向上したと考えられる。 

図 2.4.3-2−4 グラフェン成長銅基板の光学顕微鏡、原子分解能走査プローブ

顕微鏡像、および銅基板上に成長したグラフェンの模式図 
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次に、グラフェン膜のドメインサイズを直接見積もるために、暗視野透過型電子顕微鏡を用いた測定

を行った。サンプルはＴＥＭグリッドにグラフェンを転写したものを準備した。図 2.4.3-2-5(a)にＴＥ

Ｍ像、(b)に制限視野回折パターンを示す。ＴＥＭ像では一様なグラフェン膜が観察されたが、制限視

野回折パターンはいくつかのスポットが確認された。これは、異なる方位を持ったドメインがいくつか

存在していることを示唆している。次に、各スポットにおける暗視野透過型電子顕微鏡像をそれぞれ図

2.4.3-2-5(c)(d)に示す。どちらの暗視野ＴＥＭ像とも、約 100nmのドメインが形成されていることが

確認できた。本研究結果は、高品質グラフェン合成への指針を示しており、研究を加速的に進めるうえ

で有用な結果といえる。 

 

２．４．３－３ 転写損傷の評価技術の確立 

これまで、銅箔上に合成したグラフェンをＰＥＴなどの樹脂基材に転写した際、転写の状態をラマン

など分光学的に観察する場合、基材のスペクトルが強く現れてグラフェンのスペクトルが隠れてしまう

問題があった。ここでは樹脂上に転写したグラフェンの存在をラマン分光法で検出するための基盤技術

を開発した。ＰＤＭＳ（ジメチルポリシロキサン）上に転写したグラフェンの光学顕微鏡像を図

2.4.3-3-1に示す。 

 

ΙΙ

Ι

b

100 nm

a

c d

100 nm

図 2.4.3-2-5 (a)ＴＥＭ像、 (b)制限視野回折パターン、 

 (c)(d)暗視野透過型電子顕微鏡像 
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転写の有無を明確にするためにグラフェンとＰＤＭＳとの圧着を弱く行い、転写抜けが多く起きるよ

うにした。このラマンスペクトルを図 2.4.3-3-2に示す。グラフェンの有無が、赤線で示したグラフェ

ンのＤ、Ｇ、２Ｄスペクトルに明確に現れ、転写状態がラマン分光で評価できることが分かった。 

 

次に、転写工程における損傷をシート抵抗で評価することを試みた。成膜直後の銅箔上のグラフェン

は基板が電導性の銅であるので、その抵抗を求めるのは難しい。ここでは、ＰＥＴフィルムなどの絶縁

基板に一度転写されてからの転写工程における損傷評価について検討した。現在、フィルム上のシート

抵抗は図 2.4.3-3-3に示すように軟質の基材上にあるグラフェンを硬質の 4本のプローブが接するもし

くは押し込まれて測定している。つまり、グラフェンのシート抵抗を測定する際、グラフェンに欠陥を

入れながら測定している可能性がある。これを避けるには優しくプローブをグラフェンに接することが

必要であるが、目視で数百ミクロン長のプローブを見ながら手動でプローブユニットをグラフェンに近

づけるのは非常に難しい。従って、非接触でシート抵抗を測定することが一つの解決策である。本プロ

図 2.4.3-3-1 ＰＤＭＳ上に転写したグラフェンの光学顕微鏡像 

図 2.4.3-3-2 ＰＤＭＳ基板上のグラフェンの有無によるラマンスペクトルの差異 
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ジェクトでは、グラフェンのシート抵抗を非接触で測定できる装置を検討した。その結果、プローブ近

傍に発生する渦電流を検出する非接触式シート抵抗測定器を選定し、接触式との測定値のずれを調べた。

非接触式が保証している低抵抗領域(数百Ω)では良い一致を示した。高抵抗側では接触式と非接触式で

はズレの幅が大きくなるが、検量線を引くことで対応が可能と思われる。以上のことから、非接触で抵

抗を測定することはグラフェンの抵抗をダメージ無く測定することが可能で、転写工程での抵抗変化を

損傷無く追うことが可能と分かった。 

 

通常の薄膜(金属膜やＩＴＯなど)の表面抵抗を測定する際は四探針法と呼ばれる手法で測定される。

4 つの針を接触させて測定するためＩＴＯについても多少傷が入るが簡便に測定することができるので、

企業の研究開発現場では多く利用されている。グラフェンについても四探針法が用いられてきたが、今

回ＳＥＭによる表面観察を行い、その傷を調べた。すると、図 2.4.3-3-4に示すように、四探針を接触

させた部分はサブミクロンから数ミクロンにグラフェン膜が割れることが解った。 

  

  

図 2.4.3-3-3 ＰＥＴに転写したグラフェンの接触式（四端子）シート抵抗測定の

モデル図と、各測定方式の違いによるシート抵抗の乖離 

  

図 2.4.3-3-4 四探針法による表面抗測定によって生じたグラフェン膜の損傷 
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グラフェン膜の損傷がなければ、より正確な表面抵抗が測定できるはずであり、非接触式の表面抵抗

測定装置(株式会社ナプソン EC-80)によって表面抵抗を測定し、四探針法と非接触式で測定したデータ

を比較した。 

 四端子法の測定結果ではグラフェン１層でシート抵抗 1000Ω を超える表面抵抗を示す部分がいくつ

か見られた。これは、四探針のプローブの当て方が強く、グラフェン膜がひどく損傷したことによって

生じたと思われる。しかしながら、シート抵抗 1000Ω を超える表面抵抗を除いたシート抵抗の平均値

は 440Ωであり、非接触式のプローブで測定したシート抵抗430Ωと非常に近い値であることが解った。 

 非接触によるシート抵抗測定法はグラフェンの損傷がないことから、正確な表面抵抗値を測定できる

ことが解った。非接触によるシート抵抗測定法は最小測定範囲が 14mmであり､より細かい範囲の抵抗分

布を調べることはできない｡その場合は､四探針法のプローブを可能な限り柔らかくグラフェン面に接

触させて､損傷を軽減し､測定回数を増やして平均化することで妥当な表面抵抗値を求められることが

解った｡ 

 

 本研究開発項目の実施内容は、研究開発項目「2.4.1フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開

発」、および、研究開発項目「2.4.2 放熱用高品質多層グラフェンの開発」と密接な関連する。そのた

め本研究開発項目の内容は必要に応じて研究開発項目 2.4.1、および 2.4.2の特性評価の内容として記

載した。 
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海外出張の成果報告 

海外出張 1 

出張目的：グラフェンの高品質化と透明電極に関わる研究状況の調査および成果報告 

参加会議：ASDAM‘12および Interfinish2012 

日程：2012.11.11～2012.11.16 

場所：スロバキアおよびミラノ 

成果：  

「ＳｉＣグラフェンＦＥＴのためのＨＳＱゲート絶縁層」（チェコ工科大） 

グラフェンは、キャリアの欠乏によってディラクポイントで高い抵抗をもつ。また、ＳｉＣウェハの高

温アニールにより得ることができる。ここでは、グラフェンＦＥＴのためのバックゲート用ＨＳＱ(水素

シルセスキオキサン)の形成について報告があった。グラフェンを用いたＦＥＴ作製はこれからといって

いたが、ＨＳＱを用いることにより、80nm厚の良好な(Breakdown Voltage37.6V)絶縁層が形成できた。 

 

「グラフェンＦＥＴｓ」(Ilmenau大) 

グラフェンＦＥＴに関する招待講演。「ナノチューブＦＥＴは長い間研究されてきたが実用化のめどは

全く立っていない。グラフェンはこんなにノロくてはいけない」というとこから講演が始まった。ＦＥＴ

は薄いチャネル層に電流を流し、その大きさをゲート電極で制御する。グラフェンは電子移動度が大きい

ので、チャネル層の移動度が大きいほど動作速度が大きくなるＦＥＴには好都合である。ＦＥＴの作製は

ＨＯＰＧから剥離したグラフェンを用いるのが多い。最近は、ＳｉＣの熱分解作製したグラフェンから10

0GHzの動作速度達成がサイエンスに掲載されている。この動作速度は同じゲート長でシリコンをチャネル

層とする場合に比べて2倍以上高速で、グラフェンの高いポテンシャルを表している。現在、グラフェン

の移動度を損なわないデバイスプロセス開発がドイツや世界各国で進められている。 

 

「酸化グラフェンを用いたスーパーキャパシタ」(Milan工科大) 

Hummers法で合成した酸化グラフェンはNaBH4、サイクリックボルタンメトリー、熱処理で酸素を取り除

くのが一般的である。彼らは、グリーンプロセスを進める中で、まず、電気化学的手法により、酸化グラ

フェンをチタンメッシュやスチールメッシュ、ニッケル上に堆積させた。次に熱処理を施した。1M Na2SO4

と6M KOH中で電気化学的パフォーマンスを評価したところ、チタンメッシュ上が91F/g、スチールメッシ

ュ上が68F/g、ニッケル基板上が101F/gとなり、ニッケルやチタンメッシュへの電気化学的堆積がキャパ

シタ形成に有効であると報告した。 

 

「酸処理によるグラフェンのドーピング」（ＴＡＳＣ、産総研） 

プラズマＣＶＤで合成したグラフェンの酸ドーピングによる導電性向上について発表した。グラフェン

の酸ドーピングについては、韓国ＳＫＫＵの熱ＣＶＤグラフェンの硝酸ドーピングの既報があり、硝酸の

吸着によるp型ドーピングと言われている。この伝導メカニズム、耐久性、他のドーパントの性能、処理

方法についてディスカッションした。 
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海外出張 2 

出張目的：グラフェンのロールツーロール成膜に関する発表および情報収集 

日程：2012.11.25~2012.11.30 

会議名：MRS Fall Meeting and Exhibits 

場所：米国ボストン 

内容および必要性：プラズマＣＶＤ法によるグラフェン等ナノカーボンの高品質化技術や透明導電フ

ィルム等の大面積成膜技術ロールツーロール成膜技術について調査する必要があり、出張した。米国の

学会であるが、世界中の研究者や技術者が参加するため、ＣＮＴやダイヤモンド等の他のナノカーボン

材料のセッションも併設され、それらとの比較や手法をグラフェンに応用する観点での聴講ができた。 

 ダイヤモンドやＤＬＣなどのプラズマＣＶＤ法に関して多くの発表があり、シリコン、鉄、銅と三種

類の基材を用いて同時に熱ＣＶＤ法で合成を試みた場合、ダイヤモンド、ＣＮＴ、グラフェンがそれぞ

れの基材上に出来るという報告がソウル大学のグループからあった。リニアアンテナ型ＣＶＤによるダ

イヤモンド合成では、炭素源ガスを変えることで、不純物の取り込み効率が変わり、抵抗が変化すると

いう実験結果を示していた。グラフェン合成に関しても炭素源の探索が重要なプロセス要素かもしれな

い。また、ナノ結晶ダイヤモンド透明電極の発表はハッセルト大学(ベルギー)と早大から報告があった。

いずれも、ホウ素添加ダイヤモンドを用い、石英基板上に作製していた。ハッセルト大ではＰＰＥＤＯ

Ｔ：ＰＳＳ太陽電池のアノード電極として用い、効率 85%を実現していた。一方、早大はシート抵抗262Ω、

透過率 90%とＩＴＯと同等の特性が実現されていた。インジウム代替としては炭素であるダイヤモンド

も可能性があり、合成温度やフレキシブル性でグラフェンに優位性があると考えられる。 

ロールツーロールのセッションでは、プリント法なども含めた大面積成膜技術に関して、企業からの

報告が多かった。コダック（米国）では、ロールツーロールでカプトン上への ZnOの成膜技術を開発し、

ＦＥＴを試作しデバイス動作を確認していた。ロールツーロールによるフレキシブルガラスへのＩＴＯ

成膜を Corning 社（米国）が発表し、3.5 インチのタッチセンサーを試作していた。フレキシブル基材

の候補として非常に楽しみな材料である。ドットスペーサーや電極の配置により皺形成を抑制できるこ

とが、ソウル大（韓国）が報告した。ＰＥＴ上へのＣＮＴ分散に関して、分散前にＰＥＴへの酸素プラ

ズマ処理で密着性が向上し、太陽電池の電極等への応用が容易になると Northwestern 大(米国)が報告

した。さらに、Brewer Science Inc(米国)では、ＣＮＴを化学修飾することで分散性を高め、インクジ

ェット法やプリント法で透明電極を作製し、シート抵抗 500Ω、透過率 85%を実現していた。水による

リンスにより化学修飾が失われることから、寿命が課題として残っている。カリフォルニア大バークレ

ー校では、ＣＮＴを用いて圧力センサやＦＥＴ、C-MOS センサと組合せたウエアラブルデバイスの開発

例が紹介された。基材をハニカム構造にすることで屈曲性を向上させ、電子皮膚を開発していた。フレ

キシブルで導電性の材料の応用として非常に興味深い結果であった。 

発表の有無：グラフェンの量産技術に関して発表した。ロールツーロール技術を始めとした量産技術

に関しては、世界的にも関心の高い開発項目であるが、学会でセッションを設ける場合が少なく、他材

料とのプロセスの比較や、実用プロセスの検討ができた。このセッションおいて、これまでのリニアア

ンテナ型からスロットアンテナ型に変更することで、従来の 2倍の 600mm幅で 3倍の速度でのグラフェ

ン合成に成功した内容の報告を行った。合成温度を低くする理由や、プラズマ密度、プラズマと合成し

たグラフェンの特性に関する質問を受けた。 
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海外出張 3 

出張目的：グラフェン分散液の塗布・後処理技術に関する最新の研究動向調査 

参加学会：2012 MRS Fall Meeting & Exhibit 

日程：2012.11.24~2012.12.2 

場所：米国 マサチューセッツ州 

成果：グラフェン分散液の調製技術、塗布技術、還元などの後処理および高性能化技術、あるいはグラ

フェンの応用研究に関する最新情報を入手した。特に Symposium C: Electrocatalysis and Interfacial 

Electrochemistry for Energy Conversion and Storage, Symposium W: Carbon Nanomaterials, TT: 

Defects and Microstructure Complexity in Materialsで調査を行った。 

特に興味深い研究報告を以下の通りまとめる。 

【酸化グラフェンの調製、塗布、性質】 

2.4.1タイトル：Indium Plated Carbon Nanotubes Pattern on Flexible Substrate Defined by Ink-jet 

Printing, 報告者：Pingye Xu, Michael C Hamilton(アーバーン大) 

＜概要＞ＣＮＴ分散液のインクジェットプロセスによるフレキシブル基盤形成技術について発表。従来、

塗布法を主体としたパターニングについては、ＣＶＤ法やスタンプ転写法などがあったが、インクジェ

ット技術の進化により適用が多くなってきた。単層ＣＮＴ(ＣＮＴの中で最も導電性が高い)に分散剤

(ドデシル硫酸 Na や鮭の白子のＤＮＡ)を使い、ピエゾ型インクジェット(Dimatrix；富士フィルム製)

でインクジェット試験を行った。基板にはフレキシブル化を狙いカプトン(ポリイミド)フィルム使いで

線幅 20μmの描画に成功した。この際、ＣＮＴ層は厚み 120～140nmでドデシル硫酸 Na分散剤除去でシ

ート抵抗数百Ωを達成できたとのこと(ＤＮＡ使いでは数万Ω)。 

2.4.2タイトル：Graphene-based Environmental Barriers, 報告者：Fei Guo, Robert H Hurt, 他，（ブ

ラウン大） 

＜概要＞酸化グラフェンを用いた積層体によるガスバリヤ体とそのガスバリヤ性能に関する研究。ガス

バリヤ性能はグラフェンの平面性を生かした大きな強みであり用途拡大が見込まれる。グラフェンフレ

ー ク を 使 う と 、 そ の 隙 間 を 伝 っ て ガ ス が 少 し ず つ 拡 散 す る ニ ー ル セ ン モ デ ル

(Pcomp/Pmatrix=(1-φ)/(1+0.5αφ)という式が提唱されており、該理論との関係およびグラフェンの

厚み依存性について検討を行っていた。グラフェン積層物の透過性(Permeabilityや Diffusion)は変化

し、高温乾燥の方が透過率が低下、またグラフェン厚みが 25nm 以下ではリニアに変化し、50nm 以上で

は透過乗数が飽和するとのことだった。 

【グラフェン複合化、処理、性質】 

タイトル：The Evolution of Structural Defects in Graphene with Different Gas Plasma Treatments, 

報告者：Ni Xiao, Qingyu Yan，(Nanyang工科大；シンガポール) 

＜概要＞プラズマ処理によるグラフェン膜上の欠陥生成についての研究。プラズマ源としてアルゴン、
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酸素、窒素を用い、それぞれ欠陥をラマン分光のＤピークの検出として捉えた。結果は各プラズマ照射

時間で、アルゴン：15 秒、酸素：40 秒、窒素：45 秒、との結果が得られた。照射時間についてプロッ

トしたラマンのＤ／Ｇ上昇曲線は各プラズマ共に同様の曲線（傾き）を描いた。今後コンピュータシミ

ュレーションで検証するとのこと。 

 

タイトル：Highly Conductive PEDOT:PSS Electrode by Simple Film Treatment with Methanol for 

ITO-free Polymer Solar Cells 

 報告者：(Academia Sinica; 台湾) 

＜概要＞グラフェンとの複合材料として有望なＰＥＤＯＴ－ＰＳＳの塗布膜にメタノールを滴下する

と、ＰＳＳが除去され、ＰＥＤＯＴのコンフォメーション変化(コイル状⇒伸長鎖状)が促進されて高電

性化する。透明導電性能は 91%、シート抵抗 150Ω(50nm 厚)であった。ＰＳＳ除去による高導電性化に

ついては他にも類似の発表があった。O3.20ではＤＭＳＯを添加または浸漬し、10万⇒シート抵抗 200Ω

の結果を得た。 

【グラフェン膜合成・調製】 

タイトル：Oxidative Catalytic Chemistry in Low Dimensional Graphitization, 報告者：Weijie Lu 

(空軍研究所，招待講演) 

＜概要＞昔からの黒鉛(三次元)の研究から、近年のフラーレン(０次元)、カーボンナノチューブ(ＣＮ

Ｔ；一次元)、そしてグラフェン(二次元)の位置づけについて、ＸＲＤやラマンを駆使した研究は変わ

らないが常に新しい発見があると力説。その上で“Graphenization(グラフェン化；グラフェンを作る

技術)”について提唱(なおこの定義からは酸化グラフェンを通常作る“Exfoliation”は分離プロセス

だから概念から外れるとのこと）。特に講演者のSiCから高結晶性のグラフェンを作製する研究について

は、窒素(N2)やアルゴンではうまくいかず、むしろ酸化が促進されると思われた酸素(O2)で 2-20Torrに

調整することで欠陥を減らしつつ炭素化が促進されるとの興味深いデータを示した。中でも炭素化のプ

ロセスは緻密に解析しており、Si-Cの構造からSi-Cx-Oy⇒Cのsp2化⇒Ｃのsp3化が 1300℃から 1400℃の

非常に狭い温度域で緻密に制御することで発現するとのことだった。 

 

タイトル：Regulation of the Sizes of Grain Boundaries and the Ratios of Amorphous and Crystalline 

Phases of Bulk Heterojunction of Polymer:Fullerene Based Organic Photovoltaics through Modified 

Spray Coating Method 

 報告者：（京都大学） 

＜概要＞可溶性ポリチオフェンを超音波スプレーコートにより塗布した。スピンコートより少量の使用

量で済み、塗布後に溶媒のみをスプレーすることで pn-junctionのモフォロジーを変化させられること

を見出した。 
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タイトル：Large Scale SWNTs Assembly on Plastic Substrate Using Template Guided Fluidic Assembly 

Process, 

 報告者：（Northeastern University;US） 

＜概要＞ＳＷＣＮＴ分散液を均一に塗布する方法として、Si/SiO2基板を用いてＤＩＰコートを実施し

た。ストライプ状のパターンを得るために、基板表面の非塗布部分をレジスト／疎水性膜で被覆した。

その部分は塗布されず、SiO2面が選択的に塗布された。 

タイトル：Application of Solvent Modified PEDOT:PSS to Graphene Electrodes in Organic Solar Cells 

 報告者：（MIT;US） 

＜概要＞酸化グラフェン(以下 GO)分散液の均一塗布法として、ＬＢ膜の製膜方法を実施した｡GO水分散

液にエタノールを添加すると水面に GOが析出してくる。これをＬＢ膜作製の要領で水面に垂直に立て

た基板に写し取った。ただし水－空気界面では GO膜が安定しなかったので、GO水分散液にヘキサンを

添加して水－ヘキサン界面を形成し、その後エタノールを添加すると GO膜が界面に安定に生成した。 

 

海外出張 4 

出張目的：グラフェン分散液の塗布・後処理技術に関する最新の研究動向調査 

参加学会：2013 MRS Fall Meeting & Exhibit 

日程：2013.12.1～2013.12.8 

場所：米国 マサチューセッツ州 

成果：最新の研究動向を調査するために本国際学会に参加し、グラフェン分散液の調製技術、塗布技術、

還元などの後処理および高性能化技術、あるいはグラフェンの応用研究に関する最新情報を入手した。

特に Symposium AA: Catalytic Nanomaterials for Energy and Environment, Symposium CC: Advanced 

Materials for Rechargeable Batteries, Symposium RR: Large-Area Graphene and Other 2D-Layered 

Materials–Synthesis, Properties and Applicationsで調査を行った。 

 グラフェン研究の全体的な流れのなかで、最も注力されている分野であるグラフェンＣＶＤ合成の研

究においては、これまでの高品質合成の傾向から工業的価値を引き出すための低温合成とその合成メカ

ニズム解明に多くの著名な研究者（Ruoff（テキサス大）、Hoffmann（ケンブリッヂ大）、等）がシフト

し、力を注いでいることが分かった。また今回のＭＲＳでは、グラフェンナノリボンに関する発表が比

較的多いのも印象的であった。ＣＮＴを切り開いたり、有機合成によるボトムアップにより形成するの

が容易となり、エッジ構造の制御やそれに伴う電子状態、ＴＦＴ素子形成への応用展開などが実験室レ

ベルではハードルの低いものに成ってきつつあるのがその理由と考えている。特に注目に値する、ある

いは興味深い発表について以下に概要を記す。 
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【酸化グラフェンの調製、塗布、性質】 

タイトル：Carbon Monoxide-Induced Reduction and Healing of Graphene Oxide, 報告者：Badri 

Narayanan, et al.（コロラド大、他） 

＜概要＞GOの CO での還元に関する研究。従来、熱還元やヒドラジン還元が知られ、それぞれ得られる

rGO は熱還元：≧200S/m 以上、ヒドラジンが 170 S/mくらい。また還元しても欠陥が多いのが難点であ

った。 

・COを用いた還元法では、エポキシ基(ベーサル面に垂直なもの)も還元することが特徴。また還元にお

ける反応速度はピコ秒レベル(340ps)だが、シミュレーションの結果では水酸基、ケトン基(ともに数

十 psレベルの反応)よりはエポキシ基は最も反応が悪く遅いことが明らかとなっている(即ちエポキ

シ基はエネルギーバリヤが高い)。 

・FT-IRでの反応の様子を 5分後、60分後で測定し、エポキシ基が減少したことを確認。酸化度はＸＰ

Ｓで確認したところ、GO：20at% ⇒ rGO：8at%と減少した。 

 

【ＣＶＤ法によるグラフェン合成】 

タイトル：Introducing Carbon Diffusion Barriers for Uniform, High Quality Graphene Growth from 

Solid Sources, 報告者：Robert Weatherup et al.(ケンブリッジ大) 

 ホフマン（ケンブリッジ大）グループでは触媒合成型ＣＶＤグラフェン合成が、将来的には大面積化、

安価になるとして研究を進めている。最近ではフィリップス社がＣＶＤグラフェンを用いて、ＩＴＯの

電子密度と遜色ないＯＬＥＤへの応用例を示している。ＣＶＤグラフェン合成での重要な点は、層数制

御、ドメインの大きさ制御、欠陥制御の３点だが、工業的側面からは安全かつ簡便なプロセスで安い固

体カーボン源を用いて作られることが好ましい。そこで今回、in-situ ＸＰＳなどを駆使して先に合成

メカニズムを解明し、その後合成温度を低く 600℃未満（従来は 900℃以上が必要とされていた）とし、

また固体炭素源での単層グラフェン合成（従来、多層化するとされていた）に挑戦し、低温での単層グ

ラフェン合成に成功した。 

・Niの方が Cuに対してモデル化合物として適している（理由；Ni結晶面にグラフェンが綺麗に並んで、

600℃、アセチレンで合成可能。一方銅は 1000℃、メタン使いでドメインや境界面を形成してしまう）。

ただし Niはカーバイド化するのでカーバイドからのグラフェン形成を知る必要有。 

・ＳＴＭ、ＳＥＭ、ＸＰＳ／ＸＲＤの 4つの分析手法をサイズ違いと表面、バルクの違いで用いた。 

・Ni[111]面で、500～600℃合成では合成中に Ni111面に対して Ni2Cが先にでき、その後グラフェン層

として押し広げる様子を確認。等温＋precipitation合成。一方 400～500℃の低温合成ではエピタキ

シャルな等温的な合成のみ。合成温度の違いで合成メカニズムが異なる。 

・層数制御：Ni の厚さ 550nm なら数層グラフェンだが、25,500ミクロンでは、単層グラフェンとなる(ア

セチレン 15mbar、600℃の場合)。 
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・ドメイン大きさ制御：Au/Ni の合金では、Au 上で C の表面エネルギーが不安定となり核形成しない。

そこで Auの割合を増やした合金とすることでドメインの大きさを制御できた(ドメイン大へ)。 

・欠陥制御：固体(アモルファス)カーボン源を Niの下に置いて 300～600℃となして、カーボンがニッ

ケル層を通過拡散して、ニッケル表面に数層グラフェンを形成するがカーボンとニッケル間に 2nmの

アルミナ層をいれると、欠陥のない 1層グラフェンのみできる。拡散速度を制御した。 

・実用化への道；in-situ での合成メカニズム解明、成長プロセスの制御、直接遣う基板へのグラフェ

ン合成または直接転写の三点。 

 

【その他】 

タイトル：Energy Applications of Vertically-Oriented Graphene Nanosheets, 報告者：Zheng Bo et 

al.(Zhejiang University；中国) 

＜概要＞垂直配向グラフェン(グラフェンナノウォールと称することもある)を用いた応用研究。薄いグ

ラフェンが互いに積層せず直立することで、高い比表面積やエッジ部の特性を有効活用できるとしてい

る。 

・スーパーキャパシタとしての応用を目指す。面内での導電性が面に垂直な方向より高く、集電板に接

しているので、電荷を集める上で効率がよいと推測。 

・マイクロ波プラズマやＤＣプラズマ使いで作られ、グラフェンのエッジ構造や厚みなどを制御可能。

集電板との内部抵抗は 0.93Ω/sq。 

・112.6 kW/kgのパワーデンシティ、キャパシタンスは 130F/g、電流密度は 600A/gと高性能であった。 

 

海外出張 5 

出張目的：グラフェンのドーピングに関する発表および情報収集 

参加会議：NanoPT2014 

日程：2014.02.11～2014.02.16 

場所：ポルトガル ポルト 

成果：  

NanoPT2014に出席し、以下の点について情報収集をおこなった。 

ポルトガルは近年、イベリア半島域でのナノ材料研究を加速しており、ポルトガルとスペインが共同で

ＩＮＬ(International Iberian Nanotechnology aboratory)を立ち上げている。今回はＩＮＬからの研究

報告も多くあった。スペインは、酸化グラフェンなどの研究が盛んであることも有名である。 

 Frank Koppers(ICFO, Spain)は、近年開発した近赤外から赤外域にかけてのグラフェンを用いた光変換

素子について紹介した。 

Jean-Christophe Chalier(UCL, Belgium)は、グラフェンの格子内に窒素をドープし、ＦＥＴを作製し

ている。Oon/Ioff比が高いことが特徴である。ドーピングの手法は、アンモニアプラズマ。 

Javier Molina(Universitat Politecnica de Valencia, Spain)は、酸化グラフェンを亜ジチオン酸ナ
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トリウム(Na2S2O4)で還元した還元グラフェン(ｒＧＯ)をポリエステルフィルムに塗布した。抵抗は 1011Ω

あったものが還元により 104Ω程度に減少した。3層重ねたものは23Ωである。 

Sung Jin An（Kumoh National Institute of Technology, Korea）は、ZnOに rGOを交ぜた分散液をエ

アロゾル法で堆積させ、ZnO/rGOのコンポジット膜を作製した。透過率は 80%以上。ZnOのみの膜と比べて、

コンポジット膜のシート抵抗は 2 桁以上改善され、光ルミネッセンスは 3 倍になった。膜中では約 50nm

の ZnO微粒子のまわりに 4nm程度の厚さの rGOが堆積しているのがＴＥＭから分かった。 

以上、グラフェンに関する講演からいくつか選んで記載したが、やはり酸化グラフェンに関する発表が

多い印象を受けた。 

 

海外出張 6 

出張目的：グラフェンの国際会議での成果発表及び CVDグラフェンに関する情報収集 

参加会議：Graphene Week 2014 

日程：2014.06.22～2014.06.29 

場所：スウェーデン ヨーテボリ 

成果：  

 Graphene Week 2014において、これまでのグラフェンのドーピングに関する研究成果の一部を発表した。

また、関連する講演について聴講し、プラズマ処理グラフェンの合成・転写・応用についての情報収集を

行った。 

 我々はプラズマ処理で成膜した数層グラフェンを塩化金でドーピングし、低抵抗化と環境安定性につい

て発表した。参加者とのディスカッションの中で、塩化金ドーピングの欠点として湿気が原因とする変色

とドーパントの価格の高さとの点で一致した。余分なドーパント(我々の 10 の濃度)をスピンコートで十

分に除去すれば、変色は抑えられると話していた。 

 ソウル大のＨｏｎ教授による招待講演があった。熱ＣＶＤをラピッド熱ＣＶＤ(ランプ加熱)にして、成

膜時間を 40分程度に短縮していた。また、成膜温度は970℃、ドーピング無しで220Ω、グラフェンの透

過率 97.5%を達成していた。これを用いたサムソン製携帯のビデオデモがあった。動作は、ＩＴＯ携帯と

変わらない印象を受けた。 

 全体的な印象として、ヨーロッパのグラフェンプロジェクト(Graphene Flagship)に参加している大学・

企業・公設機関による発表がほとんどであった。相互の連携が取れており、大学などによる基礎研究から、

それを用いたデバイス作製や評価を企業が行うなど、一貫した研究が多くあり驚かされた。 
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結び 

 

本研究はグラフェンの特長を生かした応用先として、フレキシブル透明導電フィルム、および、高熱

伝導性多層グラフェン放熱材への利用を念頭として下記の研究開発項目を実施し、目標を達成した。 

 

２．４．１ フレキシブルグラフェン透明導電フィルムの開発 

プラズマＣＶＤによるグラフェン合成に関して、不純物取り込み抑制・低温合成による高品質化、合

成用基材表面の最適化・前後処理の高度化などに取り組んだ。透明導電フィルムの開発においては、ド

ーピング・改質・複合化・転写技術の高度化、欠陥制御・高品質化処理などの技術開発に取り組んだ。

これらにより、グラフェンのみの透過率 93%以上･シート抵抗 150Ω 以下、5mm 角で透過率 88%以上・シ

ート抵抗 150Ω以下を達成した。円筒型マンドレル法(マンドレル径 12mm)によるフレキシビリティ評価

試験で、シート抵抗の変化がないことを確認した。さらに大面積グラフェンフィルムの評価を行い、有

望な応用先の検討を行った。 

 

２．４．２ 高熱伝導性多層グラフェン放熱材の開発 

超高温処理と昇温プロセスの改良、炭素化およびグラファイト化過程での皺発生を抑制する技術を開

発し、多層グラフェンフィルム(厚さ:0.9､1.4､2.1μm)の面方向で 2000W/mK以上の熱伝導性を達成した。

ここでは周期加熱法ならびにレーザーフラッシュ法での測定結果を比較検証しながら精度の向上を図

った。また厚さ方向の熱伝導度 5～7W/mKを得た。面積については 2×2cm2以上を達成した。また 1～3μm

の多層グラフェンについてそのＴＩＭとしての特性(熱抵抗特性)を評価した。 

 

２．４．３ グラフェン高品質化のための評価技術の開発 

分光エリプソメトリー法などの光学的手法により、光透過率とＴＥＭ断面観察で層数を見積もったグ

ラフェン膜を評価した結果、酸化していないグラフェンの屈折率 nと消衰係数 kはＨＯＰＧの値と同じ

であることを明らかとした。従来評価が困難であった多層グラフェン膜の熱伝導度の適切な評価法を確

立した。レーザーラマン散乱スペクトル測定により、銅箔上のグラフェンの層数を簡便に非破壊で評価

する手法を開発した。プラズマＣＶＤで合成したグラフェン膜の微細構造をプローブ顕微鏡により解析

し、ドメインサイズが数 nmから 100nm程度であることを明らかにした。 
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２.４.４ ショウノウを活用した単結晶グラフェンの研究開発 

２.４.４.１ 大面積結晶グラフェンの成膜技術の研究開発 

２.４.４.１－１グラフェン用 Cu基板の平坦化の研究（中部大学） 
 大面積のグラフェン結晶を作成するためには、触媒基板となる Cuの平坦化が重要である。一

般に、単原子・分子イオンによるスパッタでは、入射イオンが基板原子をたたき出すと同時に、

イオンが基板原子と縦続衝突を繰り返しながら基板に深く侵入し、内部に多くの欠陥を生じさせ

る。一方、クラスターイオンの場合は、1原子あたりのエネルギーが低いため、基板への進入が

浅く、効率的に表面近傍の基板原子をたたき出す。また、クラスターイオンの衝突は多体衝突プ

ロセスとなり、ラテラルスパッタリングと呼ばれる水平方向に離脱する原子によって基板表面の

突起部分の選択的な加工が行なわれ、平坦化が進行する。 

 ガスクラスターイオンビーム（gas cluster ion beam：GCIB）加工により、Cu基板の平坦化

を行った。本研究項目では、グラフェン用 Cu基板がどこまで平坦化できるかを明らかにするこ

とを課題として、共同研究先の㈱不二越の GCIB技術を活用し、グラフェン用 Cu基板表面を平坦

化して、ドメインサイズの拡大をはかった。 

 成果として、Cu基板の GCIB加工により、Cu表面の 500nm 以上の凸凹から 50nm以下の平坦化

が可能になった。また、800℃でのアニールを施すことにより、さらに平坦化できることが判明

した。 

 

 
図 2.4.4-1 ガスクラスターイオンビーム(GCIB) による基板表面平坦化 

 

• ガスクラスター：気体原子が数千個凝集してできた塊 

• モノマー (単原子)イオンビームと比較して下記の特徴がある 

– 低エネルギー照射効果で基材へのダメージが小さい 

– ラテラルスパッタリング効果で超平坦化が可能 
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図 2.4.4-2 GCIB表面処理による銅基板の平坦化とそのアニール時間による変化 

 

２.４.４.１－２  グラフェンのドメインサイズの拡大化の研究（中部大学、名古屋工業

大学） 

 
グラフェン結晶は、キャリアの高い移動度が期待されていながら、大量生産に適した CVD成長

においては、ドメインサイズが小さいために、キャリアのドメイン境界でのグレインによる散乱

により、低い移動度しか得られていない。高い移動度を得るためには、ドメインサイズの大きい

グラフェン結晶を成膜する必要がある。これまで、ドメインサイズの拡大は、触媒金属の選択や

CVD の成膜条件（ガス圧力、流量、温度等）の改善によって行ってきたが、小さなサイズのドメ

インのグラフェンを得られたに過ぎない。結晶ドメインの大面積化を開発するために既存のマイ

クロ波プラズマ CVD装置を用いてレーザー光を Cu基板に照射し、レーザー光の強度や波長等の

照射条件を最適化してグラフェン単結晶成長機構を究明しながら、ドメインサイズの拡大への方

策と課題を明らかにした。 

 

成果として、Cu基板の平坦化と 800℃のアニールにより、ショウノウを原料としたマイクロ波

表面波プラズマ CVDで約 150μmの大きな単結晶グラフェンの成長ができた。 

 

GCIB加工無し アニール4時間 and GCIB加工 

アニール8時間 and GCIB加工 
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２.４.４.１－３ グラフェン単結晶成膜装置の開発（神港精機株式会社、中部大学） 

 
２.４.４.１－３－１ 平成 24年度実施内容 
（１） 装置仕様の検討 

 平成 25 年度に製作する装置の仕様を行った。主な機能として、下記が挙げられる。これ

らの仕様を満たす装置の設計を進めた。 

・レーザー光導入 

・パルス対応マイクロ波表面波プラズマ（ホロー型石英使用） 

・プラズマ源からの距離を可変出来るヒーターステージ 

（φ4inch 対応、Max900℃、冷却機構付） 

・ショウノウガスの供給 

・ショウノウ以外に 11 種のガスの供給 

 

（２） レーザー光導入 

 出来る限り高角で導入したいとの要望であるが、処理ステージの上部にはプラズマ源

であるマイクロ波表面波プラズマヘッド（以下 SWP ヘッド）がある。そこで、プラズマ

源のサイズを出来る限り小型化し、プラズマ源の近くから高角にレーザーを導入できる

ように、SWP ヘッドの構造変更を検討した。 

 図 2.4.4-4 にヘッドを含む処理室の構造を示す。 

図 2.4.4-3 Cu表面平坦化よるグラ

フェンのドメインの拡大 
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（３） ショウノウ供給器の設計 

ショウノウを供給する方法として、大きく分けて 2 種類の方法を検討した。 

一つは、溶媒にアルコールを用いた液体をベーパライザーによって気化させて供給する方

法である。比較的濃度管理もし易いが、溶媒、キャリアガスが必須であり、ショウノウガス

の濃度を高める必要がある場合、限界が生じる。 

もう一つは、ショウノウを加熱・昇華させて、そのガスを供給する方法である。ガス流量

を増やす場合に配管等の加熱の温度帯が高くなるが、100%のショウノウガスを供給すること

が可能である。 

 本研究開発では後者を採用し、100%ショウノウガスを供給出来るシステムを開発すること

とした。図 2.4.4-5 にショウノウ供給器の系統図を示す。ショウノウチャンバー全体を加熱

し、昇華させる。ショウノウチャンバーのパージ、および、100%ガスの供給が困難な場合の

対策として、キャリアガス供給ラインも準備する。キャリアガスはチャンバーの出来るだけ

下部から導入して、チャンバー内の気体を攪拌できるように考慮した。ショウノウの供給量

を管理するため、ショウノウチャンバーの圧力を測定し、ニードルバルブによって調整を行

う。流量はマスフローコントローラーで管理する。処理室を介さずに排気系へガスを流す為

のバイパスラインを有し、ガス供給が安定してから処理室へ切り替えて供給できる。処理室

導入前に他の処理ガスと混合できるようにする。 

 

図 2.4.4-4 処理室の構造 
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２.４.４.１－３－２ 平成 25年度実施内容 
（１） 詳細設計 

 平成 24 年度に決定した仕様、概要設計を元に、詳細設計を進めた。 

 レーザー光導入部については、既存装置ではプラズマ源のサイズが Φ300mm であったとこ

ろを Φ125mm まで小型化し、プラズマ源から 50mm の位置のステージの中心に、22.5°で

レーザー光を導入することができた。 

 図 2.4.4-6 に、ショウノウチャンバー組図を示す。パージおよびキャリアガスを出来る

だけショウノウチャンバーの下部から導入し、チャンバー内のガスが攪拌されるように考

慮した。チャンバー全体の加熱は、チャンバー形状に合わせて作製したジャケットヒー

ターを使用した。処理室までの配管およびバルブ等の加熱はマイクロヒーターを使用し、

アルミ箔、シリコーンスポンジで断熱した。それぞれ最高温度を 200℃とした。 

図 2.4.4-5 ショウノウ供給器系統図 



 

3-539 

 

 
 

（２） 装置設置 

装置本体を 8月初、ショウノウ供給器を 10月初に、名古屋サイエンスパーク連携リサーチ

センターに設置した。図 2.4.4-7 に設置状況、図 2.4.4-8 に配置図を示す。 

 

 
図 2.4.4-7 装置設置状況 

 

 

図 2.4.4-6 ショウノウチャンバー組図 

ショウノウ 

パージガス 
キャリアガス 

ショウノウガス 
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図 2.4.4-8 装置配置図 

 

 

 図 2.4.4-9 に処理室周辺の写真を示す。ヒーターステージが処理室下部のベース板と一体に

なっており、下降させてサンプル設置を行う。図は、ベース板を下降させた状態である。ステー

ジの高さ方向の位置は、タッチパネル上から調整が出来る。ヒーターステージは、Φ4inch に対

応しており、最高温度は 900℃である。 
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図 2.4.4-10 にステージガス冷却部の写真を示す。この機構は、サンプル取り出しの際のベント

ガスを利用して、ステージの冷却速度を速めることを目的としている。真空中では 15min.で

690℃から 500℃程度まで下がるところを、N2を 2L/min.流すことで、435℃まで下げることが出

来た。 

 図 2.4.4-11にガス混合部の写真を示す。ショウノウガスラインは最高 200℃まで加熱が可能

である。ショウノウの凝縮を防ぐため、その他のガスは事前に混合した後に熱交換器にて加熱し

てからショウノウと混合するようにした。熱交換機の加熱温度はガスラインと同じ最高 200℃と

した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2.4.4-9 処理室

 

図 2.4.4-10 ステージガス

 

ショウノウ 

※最高200℃ 

熱交換器 

※最高200℃ 

加熱不要なガスを

事前に混合 

図 2.4.4-11 ガス混合部 
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（３） グラフェン生成の確認 

 今回作製した装置で成膜を行い、ラマン分光法によりグラフェンが生成しているかの確認を

行った（図 2.4.4-12）。本装置を用いての高品質なグラフェンの作製については中部大学が担

当した。詳細は、研究開発項目３で記述される。 

 

 
図 2.4.4-12 ラマンススペクトル 
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２.４.４.２ グラフェン結晶の分析・物性評価と構造評価 

 

２.４.４.２－１ グラフェンの欠陥と結晶性の評価（名古屋工業大学、中部大学） 
ショウノウを用いたグラフェンの合成の初段階として、図 2.4.4-13 のような熱 CVD を用いた。 

 

 
 

 

 

 

 

 

ショウノウ                        基板 

 

図 2.4.4-13 ショウノウを原料に用いた熱 CVD装置 

 

ショウノウを原料に用いた熱CVDにより合成したグラフェン試料の層数、質をラマン分光

分析により評価した。グラフェン層数に関しては 2700cm-1付近に現れる 2Dバンドの半値幅

を指標に、また結晶性に関しては 1580cm-1付近に現れるGバンドと 1350cm-1付近のDバンドの

強度比、及びGバンドと 2Dバンドの強度比（IG/I2D）により評価した。本実験ではさらにこ

れらの面内分布を明らかにすることを目的に、ラマンマッピング測定を行った。図 14(a)に

作製したグラフェン試料の 2Dバンド半値幅のラマンマッピングを示す。半値幅は 35～50cm-

1で分布しており、単層と考えられる領域や数層と思われる領域が面内で混在しているが、

主に数層と思われる領域が広がっていることがわかる。合成されたグラフェンの質に関して

は、いずれの位置についてもDバンド強度が低く高品質なものが合成されていることが確認

できた。また図 2.4.4-14(b)に示す通り、グラフェン試料のSEM観察を実施し、良好な表面

モフォロジーが得られていることを確認した。また、図 2.4.4-15 にGバンドと 2Dバンドの

ピーク比（IG/I2D）のラマンマッピングを示すが、良好なグラフェンが形成されていること

がわかる。 
 

 

図 2.4.4-14 ショウノウを原料に用いた熱 CVD で合成したグラ

フェンの(a)ラマンマッピング（2D ピーク半値幅） (b)SEM 像 

(a) (b) 
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図 2.4.4-15 ショウノウを原料に用いたグラフェンのラマンマッピング（IG/I2D） 

 

比較のために、アルコール、モノエタノールアミンを原料に用いた熱CVDにより作製した

グラフェン試料の評価を行った。図 2.4.4-16 に合成温度 900℃の試料におけるラマンマッ

ピング（IG/I2D）の合成時間依存性を示す。合成時間を長くするに従い、Gバンド強度に対

する 2Dバンド強度が大きくなり、質が高くかつ層数の少ないグラフェンが面内により均一

に合成されることが確認できる。 

またアルコール原料で合成したグラフェン試料のラマンマッピングと光学顕微鏡像の比較を

行った。Ni箔上に合成温度 1000℃、原料供給時間を 5 分、エタノール濃度を 0.7%とし、また

原料供給後の試料冷却速度を 3℃/秒から 0.5℃/秒と変化させ比較を行った。その結果、冷却

速度が速い場合はほぼ全面にグラフェンが合成されているが、冷却速度を遅くした場合はグラ

フェンが全く形成されない領域が増えることが明らかになった。 

モノエタノールアミンを原料に用いて窒素をドープしたグラフェン試料の作製と評価を行っ

た。合成温度を 1000℃～1100℃としラマンマッピングにより評価を行った。図 2.4.4-17にそ

れぞれの温度のラマンマッピング、またマッピング中の 2点のラマンスペクトルを示す。合成

温度を高くするに従い面内に層数の少ないグラフェンの占める割合が向上し、またグラフェン

の質も向上することが明らかになった。 

図 2.4.4-18 に 1100℃で 7 分間の合成を行った試料の TEM像を示す。ラマンマッピングから

も面内の層数分布が確認されたが、TEM においても単層から複数層のグラフェンが合成されて

いることが確認された。またモノエタノールアミンは窒素も含む原料であるため、窒素が導入

されたグラフェンの合成が期待される。また、ショウノウにモノエタノールアミンを添加する

ことでも窒素ドープグラフェンの可能性がある。1100℃で合成されたグラフェン試料を XPS 測

定により評価した結果、12 分間で合成した試料では、2.9at％窒素が導入することに成功した。 

ショウノウによりグラフェンを合成することにより、グラフェン骨格に酸素が取り込まれる

可能性が考えられる。そこでショウノウにより合成したグラフェン試料とアルコール原料で合

成したグラフェン試料の FTIR 測定を行うことにより、酸素の導入の有無を比較した。結果と

しては、得られた FTIR スペクトルには大きな差はみられなかった。 

以上、ショウノウ以外の炭素源を用いたグラフェン試料の評価を行ったが、得られるグラ

フェンは合成温度、流量などのパラメータにも大きく依存することもあり、現状ではショウノ

ウとの大きな差は確認できていない。 
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図 2.4.4-17 モノエタノールアミンで合成したグラフェン試料のラマンマッピングとラマンスペクトル 

(a),(d)1000℃ (b),(e)1050℃ (c),(f)1100℃ 

 

 
図 2.4.4-18 モノエタノールアミンで合成したグラフェン試料の TEM 像 
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図 2.4.4-16 アルコール原料で作製した試料のラマンマッピング合成時間

依存性 
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２.４.４.４－２ グラフェンの構造評価（名古屋工業大学） 
 合成条件、銅箔の配置、水素添加量等のパラメータを改善することにより、平成 24年度は図

2.4.4-19のような六角形の形をした 10µm程度の単結晶グラフェンを合成することに成功した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-19 ショウノウから合成した単結晶グラフェンの SEM 像 

 
図 2.4.4-20は単結晶グラフェンのラマンマッピングであるが、一つのドメイン内ではラマン

スペクトルのID/IG比とIG/I2D比は非常に均一であることがわかる。また、図 2.4.4-21のSEM像か

ら、単結晶グラフェンは銅の粒界上にも形成されており、グラフェンが横方向に成長していった

ことを示唆している。この単結晶グラフェンは図 2.4.4-19の様に、ほとんどが単層であること

が観測された。 

 
図 2.4.4-20 ショウノウから合成した単結晶グラフェンのラマンマッピング 
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(a) (b) 

(c) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-21 単結晶グラフェンの透過電子顕微鏡写真 

 

平成 25 年度は、合成プロセスを最適化することにより、更なる大きな単結晶グラフェンの成

長を目指した。アルゴン（Ar）と水素ガス（H2）との混合ガスをそれぞれ 98sccm、2.5sccmとし、

大気圧下で、ショウノウをゆっくり蒸発させて 60分間の成長を行うことにより、ショウノウか

らCu箔上にサイズが 80µｍの大きい単結晶グラフェンを作製することに成功した。図 2.4.4-22

はその光学顕微鏡の像とラマン散乱スペクトルである。単結晶グラフェンのラマンマッピングか

ら、一つのドメイン内ではラマンスペクトルのID/IG比とIG/I2D比は非常に均一であることがわ

かった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-22 ショウノウから合成した更に大きな単結晶グラフェン(80µm)の光学顕微鏡像とラマン散乱スペ

クトル 

(a) (b) 
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(a) 

(b) (a) 

(c) 

 
(a)                                           (b) 

 
図 2.4.4-23 Cu 箔上にショウノウから合成した連続グラフェン膜の光学顕微鏡像(a)とラマンスペクトル

(b) 

 

また、図 2.4.4-23に示すように、このような方法により、Cu 箔上に連続グラフェン膜の合成

も可能であった。Cu箔の表面上にグラフェン結晶が核成長し、さらに結晶が成長し、結晶と結

晶が接続し、連続的なグラフェン膜になることを明らかになった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-24 中部大学で作製したグラフェン膜の TEM測定による評価 
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図 2.4.4-24に示すように、プラズマ CVDにより中部大学で作製したグラフェン膜の TEM測定

を行った。低温で合成したグラフェン膜に単層から数層の領域が存在することが明らかになった。

数層のグラフェンが含まれており、透過率が 90％ぐらいであることの説明できる。また、結晶

性にばらつきがあり、図 2.4.4-24(c)に示したように、高品質のグラフェン層が確認できた。 
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２.４.４.３ グラフェン透明導電膜の転写 

 

２.４.４.３－１ グラフェンの導電性評価（名古屋工業大学、中部大学） 
 

（１）熱 CVD によるグラフェン 

ショウノウとアルコールを原料により熱 CVDで合成したグラフェン膜をシリコーンゴム上

に転写し、グラフェン膜の評価を行った。グラフェン試料を希釈した硝酸に 24 時間浸漬さ

せることにより金属基板をエッチングし、シリコーンゴム上へグラフェン膜の転写を行った。

銅箔上にアルコールを原料として合成したグラフェンをガラス上に転写し、シート抵抗は

2.5kΩ/sq 程度であることを確認した。また、ショウノウを原料とした転写したグラフェン膜

の光透過率は、波長 550nm において約 85%であった。ここで得られた透過率の値は、転写を

行ったグラフェン試料が単層、多層が面内で混在しているものであるため平均的な特性が得

られたものと考えられる。 

平成 25 年度に開発した大きな単結晶グラフェンを PET上に転写することにより、グラフェ

ン膜のシート抵抗は 520Ω/sq 程度であることを確認した。また、ショウノウを原料とした

転写したグラフェン膜の光透過率は、図 2.4.4-25(a)に示すように波長 550nm において約

90%であった。ここで得られた透過率の値は、転写を行ったグラフェン試料が単層、数層が

面内で混在しているものであるため平均的な特性が得られたものと考えられる。図 2.4.4-

25(b)にグラフェン膜の電流-電圧（I-V）特性を示す。I-V測定による、グラフェン膜の金属的

な特性を示す。 

 

(a)     (b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-25 転写したグラフェン膜の(a)透過率、(b)I-V特性 

 
（２） 新設のマイクロ波プラズマ CVDによるグラフェン 

平成 25年 9月なごやサイエンスパーク内研究室に設置された新設のマイクロ波励起表面波プ

ラズマ CVD によるグラフェンの導電性を調べ、プラズマの紫外線をカットすることにより 12倍

も大きく改善することを見出した。 

そのシート抵抗と光透過率のデータは、3-3 転写グラフェンの透明導電膜の特性評価で、記

述する。 

 

（３） 新設のレーザー光照射マイクロ波プラズマ CVD によるグラフェン 

新設のマイクロ波プラズマ CVD装置レーザー光照射部を設け、レーザー光によるグラフェンの

膜質改善を行った。結果を以下に記述する。 
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図 2.4.4-26 グラフェン成膜用レーザー光照射マイクロ波プラズマ CVD 

 

 
図 2.4.4-27 グラフェン成膜後のレーザー光照射効果、レーザ光照射によりラマン分光の Dピーク（欠陥

密度に比例）が減少し、膜質が向上 
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図 2.4.4-28 グラフェン成膜中のレーザー光照射有り、無しのラマン分光。 

レーザ照射によりグラフェンが成膜し、膜質が改善 

 

 
図 2.4.4-29 グラフェン成膜中のレーザー光照射有り、無しのラマン分光。 

レーザ照射によりグラフェンが成膜し、膜質が改善（原料ガス CH4） 
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図 2.4.4-30 成膜中レーザー光照射によるグラフェンのラマン分光、光透過率、ドープ前後のシート抵抗

(kΩ／sq.) 

 

 
図 2.4.4-31 原料ガス無しに、プラズマ中のグラフェンにレーザー光を照射した効果。レーザ光照射によ

りグラフェンが成長している 
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図 2.4.4-32 レーザー光照射強度を変えた成膜した場合のグラフェンラマンスペクトル。 

 

考察 

以上のレーザー照射効果は、GaN半導体レーザー光（波長 0.4μm, 出力 5W）を 2cm×2cmのCu

基板に照射したものであるので、光照射パワーは 5W／4cm2=1.25W/cm2であり、レーザー光によ

るグラフェン成膜（参考文献）されている照射光パワー密度に比して 1／106程度の極めて弱い

光による効果で、光による、触媒金属Cuのプラズモン励起による、光触媒増幅効果によると思

われる。今後、この効果をさらに究明して、グラフェンの研究開発に貢献していきたく思う。 

 

（参考文献） 

 
 

図 2.4.4-33 レーザー光照射による直接グラフェン成膜(文献) 

光照射パワー密度 5W/(20μm)2=1.25×106 W/cm2 
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光照射パワー密度 5W／(20μm)2＝1.25×106W/cm2 

 
 
図 2.4.4-34 レーザー光照射による直接グラフェン成膜(文献)。強いレーザー光密度の下、直径約 15μm

のグラフェンが成長している。  
 

２.４.４.３－２ 高効率転写技術の開発 
Cu 箔上に形成されたグラフェン膜の表面にポリメチルメタクリレート（PMMA）をコート・乾

燥し、一方 Cu 箔は硝酸鉄水溶液（50mg/ml）にてエッチングし、PET基板上に転写を行った。最

後に、グラフェン膜を希釈した硝酸で洗浄して残留硝酸鉄を除去し、その後乾燥空気で乾燥させ

た。グラフェン膜に残る残留硝酸鉄や不純物の除去に、希釈した硝酸で洗浄を非常に必要である。

図 2.4.4-35 に合成したグラフェン膜の転写プロセスを示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-35 Cu 箔上にショウノウから合成したグラフェン膜の転写プロセス 

 

 

 

 

 

 

 

10μm 
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(a) (b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-36 転写プロセスによる (a)グラフェン膜の構造的なダメージ (b)連続グラフェン膜の光学顕微

鏡像 

 

図 2.4.4-37に示したように、Cu箔上のグラフェン薄膜が連続的転写することが課題であり、

光学的や電気的特性を向上させることが重要であった。図 2.4.4-35に示す Cu箔上のグラフェン

膜の転写プロセス開発し、グラフェン膜にダメージを与えることなく、PET 基板上に転写を可能

であった。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-37 (a)転写したグラフェンに残る PMMAの光学顕微鏡像 (b)不純物の TEM 像 

 

図 2.4.4-38に示すように、転写したグラフェン膜に PMMAや金属粒子が残り、グラフェンの特

性に影響する。転写グラフェン膜の低いシート抵抗や高い光透過性を達成に硝酸とアセトンを温

め処理することが重要であった。図 2.4.4-36にショウノウから合成した Cu箔上のグラフェン膜

と転写したグラフェン膜の写真を示す。エッチングプロセスを改善することにより、転写後

のラマンスペクトルは転写前と遜色はないものが得られた。 

  

10μm 1μm 

(b) 

Residue and impurities 

Graphene 

Polymer residue 

(a) 
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(a) (b) 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 2.4.4-38 ショウノウから合成した (a)Cu箔上のグラフェン膜 (b)転写したグラフェン膜 
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２.４.４.３－３ 転写グラフェンの透明導電膜の特性評価 

 Cu 箔上にグラフェンを 550℃で成膜し、ラマン分光をし、石英板上に転写して得られた導

電膜のシート抵抗および光透過率を図 2.4.4-39、図 2.4.4-40 に示す。 

 
図 2.4.4-39 Cu 箔上に成膜したグラフェンとそのラマン分光(a) 

およびスムーズ処理したラマンスペクトル(b) 

 

 
 

図 2.4.4-40 図 2.4.4-39のグラフェンを石英板に転写した透明導電膜のシート抵抗値と光透過率 

 
結果として、下表のとおりの良好なグラフェン透明導電膜を得ることができた。 

 ドーピングなし ドーピングあり 

シート抵抗（平均） 1.3kΩ/sq 0.46kΩ/sq 

（最良） 0.47kΩ/sq 0.51kΩ/sq 

 光透過率（平均） 92.80% 91.80% 

(a) (b) 
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（１） 転写グラフェンの透明導電膜のショウノウとメタンの原料による比較 

マイクロ波プラズマ CVD で、原料のショウノウとメタンによる転写グラフェンの透明導電

膜の比較を行ったところ、5 員環、6 員環を持っているショウノウ（Camphor）の方が、下表

に示す通り、小分子メタンに比してグラフェンの膜質が良いことが分かった。 

 
（２）紫外線カットによる膜質の改善 

 プラズマは、その放電過程でエネルギーの高い紫外線を発生し、グラフェン結晶に照射さ

れると欠陥を発生させ、導電性を劣化させてシート抵抗を高くすることが考えられるので、

その対策として、紫外線カットを設けた実験を行った。その結果を図 2.4.4-42～図 2.4.4-

49 に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

▶ Uniform and high density plasma 

▶ Low temperature growth 

▶ Large area and fast deposition 

 
図2.4.4-42 マイクロ波表面波プラズマCVD装の写真 

 

 

 

図2.4.4-41 ショウノウとメタンの原料の違いによるシート抵抗値・光透過率の比較 
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本実験の実験条件 

 

 

 

 

 

 

 

 
紫外線カット 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図2.4.4-43 紫外線カット用カバー無し(a)、有り(b)のグラフェンステージの写真 

 
実験結果①－銅基板上に成長したグラフェン 

 

 
(a)ラマンスペクトル     (b)透過率 

 

 

 

 

 

 

 

 

原料ガス C10H16O 

キャリヤガス Ar＋H2 

基板温度 550℃ 

マイクロ波パワー  1200 W 

樟脳チャンバー圧力 15 Pa 

基板 銅 

紫外線効果 カバー有り無し 

(a)カバー無し (b)カバー有り（高：25, 20, 15mm） 

成膜中カバー

無し 

図2.4.4-44 カバー無しの場合のラマン分光スペクトル(a)および光透過率(b) 
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シート抵抗（kΩ/sq） 

 

 

 

 

 

 

 

 

4-prove sheet resistance 

 

ドープ前 
1 2 3 4 5 6 7 8 9 平均 

21.30 17.57 13.82 24.83 12.43 12.41 17.54 16.93 10.82 16.40 

ドープ後 
1 2 3 4 5 6 7 8 9 平均 

3.92 3.31 3.70 4.25 3.88 3.70 3.91 4.11 5.41 4.02 

Graphene film were doped by spin coating using gold chloride (AuCl3) of 10mM in nitromethane 

(CH3NO2).  Post doped annealing were preformed at 100 degree for 10 min at vacuum. 

 
図 2.4.4-45 カバー無しの場合のグラフェンのドーピング前後のシート抵抗値 

 

 
図 2.4.4-46 基板から 25mmの位置でカバーした場合のグラフェンのラマンスペクトル 

およびドーピング前後のシート抵抗値 
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図 2.4.4-47 基板から 20mmの位置でカバーしたグラフェンのラマンスペクトル 

およびドーピング前後のシート抵抗と光透過率 

 

 
Graphene film were doped by spin coating using gold chloride (AuCl3) of 10mM in nitromethane 

(CH3NO2). Post doped annealing were preformed at 100 degree for 10 min at vacuum. 

 

図 2.4.4-48 基板から 15mmの位置でカバーしたグラフェンのラマンスペクトル 

およびドーピング前後のシート抵抗と光透過率 
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Raman mapping of graphene on copper substrate 

 
図 2.4.4-49 Cu箔上に成膜したグラフェンのラマンスペクトルの D ピーク，Gピーク，2Dピーク 

および 2Dピークの半値幅 FWHMのラマンマッピング 
 

まとめ 

・マイクロ波表面波プラズマ CVD 法により低温度（550℃）でグラフェンの成長を達成。 

・グラフェンのシート抵抗は、ドープ前 1.3kΩ/sq（@92.8%）とドープ後 0.46kΩ/sq（@91.8%）

が得られた。ドーピングにより導電性が約 3倍向上した。 

・成膜中プラズマから発生する紫外線をカットすることにより、高品質グラフェンの成長を可

能にした。導電性が 12倍も向上した。 

 

 
 

図 2.4.4-50 紫外線カット無しの場合と有りの場合のカバー高さによるシート抵抗値  
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２.４.４.６ 目的に照らした達成状況（共同研究、再委託研究による成果を含む。） 

 

２.４.４.６－１ 大面積単結晶グラフェン（中部大学、神港精機(株)） 
触媒金属 Cu 板の表面を、ガスクラスターイオンビーム（GCIB）加工することで、平均表面

粗さ 10nm程度にすることにより、Cu 表面の凹凸によるグラフェンの成長障害が少なくなり、

フレーク状のグラフェンドメインとして 150μm 程度の大きなドメインを得ることが出来た。 

レーザー光照射可能なマイクロ波表面波プラズマ CVD によるグラフェン単結晶成長装置は、

平成 25年 9 月に設置されたが、初期調整や改良の必要が生じて、グラフェン成膜の最適条件

を見出すのに時間が掛かった。このような新しい装置の最適化には、既製品ではないので、設

置後 8ヶ月程度は必要と思われる。現在は、正常にグラフェン成膜ができている。 

 

２.４.４.６－２ グラフェン結晶の分析・物性評価と構造評価（名古屋工業大学） 

上記マイクロ波プラズマ CVD によるグラフェンは、500℃の低温でも成膜できるが、参考ま

でに熱 CVDによるグラフェンも成膜して、欠陥（ラマン分光の Dピーク）の少ないグラフェン

が得られることを明らかにした。マイクロ波 CVD も表面波プラズマであるので、プラズマのイ

オン衝撃の影響が少ない（欠陥の少ない）グラフェンが得られると思われるが、現在のところ、

欠陥はまだ多い状況である。 

プラズマの紫外線による欠陥の影響を明らかにしたが、今後その対策を行えば、マイクロ波

プラズマ CVDの特長である、低温で特性の良いグラフェンが得られると思われる。 

 

２.４.４.６－３ グラフェン透明導電膜の転写（中部大学、名古屋工業大学） 

まず、既存のマイクロ波表面波プラズマ CVD（1 号機）を使用し、温度 550℃でグラフェンを

成膜した。 

レーザー照射マイクロ波プラズマ CVD の立ち上げおよびその後の最適条件の見出しに時間が

掛かっていたので、平成 25 年 12 月 17日現在では、サンプルの 9点測定の平均で、無ドープ

でシート抵抗 3.27kΩ/sq、光透過率 91.44%が、ドープすることによりシート抵抗 0.84kΩ/sq、

光透過率 91.37%を達成した。その後、装置の最適化が進み、平成 26年 3 月初には、紫外線

カットにより平均値として無ドープでシート抵抗 1.3kΩ/sq（最良値 0.47 kΩ/sq）光透過率

92.5%が、ドープによりシート抵抗 0.46kΩ/sq、光透過率 91.8%と向上し、当初（平成 25 年末）

の目標のシート抵抗 1kΩ/sq 以下で光透過率 90%以上の目標を達成した。 

ただ、新しい装置であるレーザー照射マイクロ波プラズマ CVD装置による転写後のグラフェ

ン透明導電膜は、光透過率は 94.31%で良好な値であるが、紫外線カットができない状態にある

ので、今後チャンバー内を改良する必要がある。結果として、無ドープでシート抵抗

16.40kΩ/sq、ドープ後は 4.02kΩ/sq と下がるが、弱いレーザー光照射による特性の改善は明

らかになった。今後、チャンバー内でのレーザー光照射をしながら、プラズマの紫外線カット

ができれば、さらに良質なグラフェンが得られると思われる。 

今後は、新しいレーザー照射プラズマ CVD装置の最適化を行うと共に、ショウノウ供給のラ

イン長を短くして、原料ショウノウがチャンバーに導入しやすくする改善等を行って、産業界

と共に、ITO代替となるグラフェン透明導電膜を開発していく計画である。 
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２．５ 研究開発項目① ナノ炭素材料の実用化技術開発(助成事業)  

 

２．５．１ ①-1「高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発」 

住友精密工業株式会社において以下の開発を行った。 

(1) 単層カーボンナノチューブ優位性検証 

単層ＣＮＴ（Carbon Nanotubes）含有高熱伝導性複合材料と多層ＣＮＴ含有高熱伝導性複合材料の

熱特性の比較を実施し、単層ＣＮＴの熱特性が優位であることを確認した。 

 

(2) ろう付け技術開発 

高熱伝導性複合材料を組込んだインバーターシャーシへフィンのろう付けが可能な条件を見出し、

ろう付けが可能なことを確認した。また、同一放熱板サイズ、同一フィン形状、同一空冷条件において、

アルミニウム単体の場合と比較したところ、高熱伝導性複合材料を組込むことで熱抵抗値を 20%低減

できることを確認し、目標を達成した。 

 

(3) 溶接技術開発 

A4 サイズの放熱板同士を TIG 溶接(Tungsten Inert Gas Welding)することで、目標とした A3 サイズ

への大面積化を実現した。また SPS(Spark Plasma Sintering；放電プラズマ焼結)法に代わる量産向

け焼結候補技術である HIP(Hot Isostatic Press、熱間等方圧加圧加工)法により高熱伝導性複合材

料が内部に組込まれた複雑形状を持つ試作品を製作できることを確認した。 

 

(4) 環境特性評価実証 

耐熱疲労特性について目標とした-54℃～71℃以上の温度サイクルでの 500 サイクル以上を達成

した。また、表面処理技術として高熱伝導性複合材料を組込んだインバーターシャーシに対してニッ

ケルめっきが実施できることを確認した。耐食性については、塩水噴霧試験にて目標とした 500 時間

以上を達成した。 

 

(5) 高強度化技術の開発 

高熱伝導性複合材料に対して高強度アルミニウムをクラッドし、目標とした 160MPa 以上の引張強

度を達成した。 

 

(6) 形状複雑化技術の開発 

高熱伝導性複合材料を内包し複雑形状を有する川下製品製作として航空宇宙用途で実際に使わ

れている IGBT (Insulated Gate Bipolar Transister)搭載用インバーターシャーシを取り上げ、高熱伝

導性複合材料を組込んだインバーターシャーシの試作品を完成させた。 

また、許容定格電力についてはある温度にたいして許容される入力電力（許容入力電力）として評

価を行い、アルミニウム単体の従来製品と比較して、高熱伝導性複合材料を組込んだインバーター

シャーシで 25％向上することを確認し、目標を達成した。 

 



 

3-567 

 

２．５．２ ①-２ 「導電性高分子複合材料の開発」 

 

２．５．２．１ 高導電性を有する炭素繊維複合材料製造技術の開発 

東レ株式会社において以下の開発を行った。 

(1) 層間強化プリプレグ製造技術の開発 

（ＣＮＴの分散状態による影響） 

 ＣＮＴの補強効果は、官能基化やＣＮＴ種よりも、分散に強く依存することがわかった。良分散品

は機械特性、破壊靱性（ＫＩｃ）とも向上するため、マトリックスにうまく分散もしくは配置すれば、層間靭

性の向上にも有効と推測する。 

 

（ハイブリッド層間強化材の設計） 

東レの保有する層間不織布強化技術との併用、すなわち、層間に不連続炭素繊維マットを用い、

繊維表面にＣＮＴを担持させることを考えた。本手法では炭素繊維表面近傍にＣＮＴが局在するため、

より少ない添加量での導電性向上が見込まれ、ＣＮＴの凝集リスクも小さい。 

 本マットは、独自の開繊・分散技術により炭素繊維が単繊維レベルで等方に分散しており、不連

続繊維でありながら等方・均質である。今回、層間の厚みを抑えるため、新規に低目付け品を作製し

た。 

 

（Ｚ配向ＣＮＴシート層間強化材の構造解析） 

日立造船株式会社よりＺ配向ＣＮＴシートを入手して検討を進めた。同シートはＣＮＴが面外（Ｚ軸方

向）へ配向しているため面外強度や靱性の向上が期待できる。 

まずＴＥＭ分析により同シートのＣＮＴ主配向および配向度を確認した。電子回折パターンを用いて

ＣＮＴ配向を算出したところ、ＣＮＴ主配向はＺ軸から７°傾斜、配向度は 84％であった。 

次に樹脂含浸性に関係する、Ｚ配向ＣＮＴシートの孔径分布を水銀圧入法により測定した。ピーク

孔径は 14μm 付近で、孔径が数μｍ～数百μm に分布していることを確認した。 

 

(2) 高導電性コンポジットの開発 

（スーパーグロースＣＮＴ／炭素繊維マット層間強化材からなるコンポジットの成形性） 

スーパーグロースＣＮＴ／炭素繊維マットのハイブリッド層間強化材からなるコンポジットの成形性

を確認した。炭素繊維マット層の厚さは２０μm で、連続繊維からなる層内、および、炭素繊維マット

からなる層間のいずれにもボイドは見られず、成形条件に問題ないことを確認した。 

 

（Ｚ配向ＣＮＴシートからなるコンポジットの成形性） 

Ｚ配向ＣＮＴシートからなるコンポジットの成形性を確認した。ＣＮＴシート層の厚さはおよそ１５μｍ

で、連続繊維からなる層内、および、ＣＮＴシートからなる層間のいずれにもボイドは見られず、成形

条件に問題ないことを確認した。 

 

（コンポジット中における、Ｚ配向ＣＮＴシートのＣＮＴ配向） 
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コンポジット中における、Ｚ配向ＣＮＴシートのＣＮＴ配向をＴＥＭにより解析した。コンポジット内のＣ

ＮＴ主配向はＺ軸から 63°傾斜、配向度は７４％であった。Ｚ配向ＣＮＴシートのＣＮＴ配向はコンポ

ジット化前後で差異があり、積層や成形時にＣＮＴ配向が乱れていることが確認された。 

 

(3) 品質確認試験および試験法の開発 

（層間ＣＮＴマットコンポジットのＧＩｃおよび導電性の評価） 

高い導電性を示したＳＷＮＴマットを層間に用いた材料は、ＧＩｃが大きく低下した。一方、官能基処

理されたＭＷＮＴを分散したものは、ＧＩｃと導電性のバランスが比較的優れていた。グラフェンの導電

性は、層間厚みと関係なくほぼ一定であり、導電性は飽和する傾向が見られた。ＧＩｃは層間厚みが

薄いほど向上したが、それでも現行材対比約半分である。 

 

（炭素繊維マット層間強化材の構造、性能評価） 

炭素繊維マットを構成する繊維の径や長さが樹脂含浸性に与える影響を確認すべく炭素繊維マッ

トの孔径分布および空気の通気量を測定した。炭素繊維マットのピーク孔径は 70μm 付近で、孔径

が数十～数百μm に分布することを確認した。同一目付マットにおいてピーク孔径と通気量の間に相

関があり、繊維長よりも繊維径の方が通気量への影響が大きいことが示唆された。 

 

（ＣＮＴ／炭素繊維マットハイブリッド材層間コンポジットのＧＩｃ、ＧＩＩｃおよび導電性の評価） 

スーパーグロースＣＮＴ／炭素繊維マットハイブリッド材を層間に配置したコンポジットのＧＩｃ、ＧＩＩｃ

試験および導電性の試験を実施した。導電性はいずれの水準も現行材対比大幅に改善され、特に

炭素繊維マットを使用した水準はターゲットを超えた。またＧＩｃ、ＧＩＩｃは、炭素繊維マットを使用すると

樹脂のみに比べ向上するものの、マット単独では現行材に若干及ばなった。一方、ＣＮＴ／炭素繊維

マットハイブリッド材では現行材とほぼ同等の靱性であることを確認した。 

 

（Ｚ配向ＣＮＴシートを層間に配置したコンポジットのＧＩｃおよび導電性の評価） 

Ｚ配向ＣＮＴシートの導電性ポテンシャルを把握するため、Ｚ配向ＣＮＴシートを層間に配置したコン

ポジットの層内、層間の各層における電気伝導率を測定した。Ｚ配向ＣＮＴシートを層間に配置したコ

ンポジットは、電気伝導率が 40～100S/m の範囲に分布し、層内、層間ともに優れた導電性が確認さ

れた。またコンポジット靱性は現行材とほぼ同等であった。 

 

２．５．２．２ スーパーグロース法単層ＣＮＴを用いた機能性有機複合材料の開発 

日本ゼオン株式会社において以下の開発を行った。 

 

(1) 導電ゴム複合体の開発 

 ＳＧＣＮＴがもつ、非常に少量の添加で導電性を発現する性能を利用し、ＳＧＣＮＴの質量比が目

標の 5wt％以下を大きく上回る１ｗｔ％以下で 10-4(S/cm) 以上の導電性と、50°( Duro-A) 以下の

柔軟性を備えた、導電ゴム複合体の開発に成功した。本開発品はその他特徴として、フィラー剥離が

まったくないことから、接触媒体を汚染しないといった非汚染性の特徴も兼ね備える。 
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(2) 産業用シール部材の開発 

 ＳＧＣＮＴを添加することによる耐熱性付与効果を利用し、高強度・高耐油の性能をもつ、水素化

ＮＢＲゴムと組み合わせる事で、既存配合では付与できない高強度特性や、耐高圧ガス特性をもち、

２３０℃でも強度低下が小さい耐熱ゴム複合体を設計した。また、極限環境分野にて必要とされる高

強度特性、および、耐高圧ガス性能の検証も実施した。 

 

(3) SGＣＮＴゴム複合体の生産技術開発 

商用化を見据えた製造技術を確立し、１０ｋｇ/月の能力での生産可能な複合体生産技術を実証し

た。特に有機溶媒を使用するプロセスの他、水系製造法での課題技術を改善し、有機溶媒フリーで

環境負荷が小さく、商用化プロセスにもっとも近い製造技術の基礎を確立し、ベンチスケール試作に

て実証した。 

 

２．５．２．３  伸縮性単層ＣＮＴ電極による高効率高分子アクチュエータの製品実用化開発 

アルプス電気株式会社において以下の開発を行った。 

 

(1) アクチュエータ基本特性の向上 

高導電性のＳＧ－ＣＮＴの活用を軸に、複合する最適な炭素材料、集電膜、導電添加材等の検討

を行い、当初目標をほぼ達成した。※発生力未達だが、アクチュエータを積層化（２層）した構造とし

た場合は達成。  

委託先（産総研）では、PANI（ポリアニリン被覆カーボンブラック）を導電添加材として組成を最適化

し、変位速度の向上を実現した。 

 

(2) 耐久性の向上 

実用化の課題である耐久性（ＡＣ繰り返し耐久性、変位保持耐久性）について、無封止、簡易封止、

封止の３つの構造で取り組みを行い、当初目標を上回る性能を実現した。 

また、その他実用化の課題である低温動作特性の改善および通電ＰＡＤ腐食の改善等に取り組み、 

実用化許容レベルまで向上を果たした。 

無封止構造に於いては、高純度のＳＧ－ＣＮＴの活用、イオン移動を制御する改質、その他（組成

等の最適化等）によって、３０万回以上の繰り返し耐久性（従来比：数百倍）と、５時間以上の変位保

持特性（従来比：数十倍）を実現し、ナノカーボン高分子アクチュエータ実用化を大きく進展させた。本

結果は国際学会 BAMN2013 にて報告し、BestPaperAward を受賞した。 

封止構造に於いては、水蒸気バリア性が高く、かつ 変位ロスが少ない材料および構造を開発する

ことで、高温高湿環境下でも実用的な耐久性を実現した。また、低コストな簡易封止構造も確立した。 

委託先の産総研に於いては、ＳＧ－ＣＮＴと電荷移動錯体との組み合せ等で、炭素材料の改質なし

に、変位保持性を大きく高めることを実現した。 

低温動作特性に於いては、イオン液体の検討により、常温の特性を維持した形で、低温動作特性

の向上（約２倍） を実現した。 
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イオン液体による金属電極（通電ＰＡＤ）の腐食対策として、キャパシタの技術を応用し、８５％以上

の高湿度環境でも実用上耐える性能を実現した。 

     

(3) プロセス開発 

分散の難しいＳＧ－ＣＮＴの分散・製膜方法の開発・検討から、量産時を見据えた各種分散・製膜

方法の検討・整理を行い（一部課題はあるが）アクチュエータ製法としての 一定の分散・製膜プロセ

スを確立した。 

委託先（産総研）と連携し、超音波スターラーを用いた SG-ＣＮＴ配合組成の高分子アクチュエータ

電極液の分散プロセスを確立した。 

SG-ＣＮＴをより効率よく分散させる為の分散技術（ストレートノズル分散装置を用いた網目状分散

技術）、ＵＳホモジナイザーを使った高粘度溶液の分散処理技術をＴＡＳＣより導入し、評価・検討を実

施するなど、量産時の生産方法選択を見据えて、様々な分散方法の評価・整理を行った。 

低コストで安定性の高い製膜法にトライ。ナノカーボンの分散性に課題があるが、十分な可能性を

見出した。 

 

２．５．２．４ 単層カーボンナノチューブを活用した柔軟な電極とその製法開発 

住友理工株式会社(旧：東海ゴム株式会社)において以下の開発を行った。 

 

(1) 単層ＣＮＴの特性検証 

特性優位性再現、汎用ポリマーで検証、分散検討について併せて、以下に述べる。 

本事業開始前に作製した多層ＣＮＴを用いた複合体では、延伸率に対する電気抵抗上昇が抑えられ、

１４０％まで０．１Ω・ｃｍを維持した。これは、単層ＣＮＴを用いた文献資料に対し、僅かに上回るレベ

ルでた。しかし、目標に対し導電性が不足しており（単層ＣＮＴを用いた文献では柔軟性が不足）、そ

れを補うため単層ＣＮＴをゴムに複合化できれば、導電性が向上し延伸による導電性変化も抑えられ

ると考えた。 

そこで、本事業では前述の技術（多層ＣＮＴと同条件で独自ゴムとの複合化）を単層ＣＮＴ（スーパー

グロース法）に置き換えた検討を行った。しかし、単層ＣＮＴは凝集性が激しく、分散が非常に難しいた

めに目標に達しなかった（電気抵抗：0.3Ωcm、延伸 130%）。 

電極中での微細で均一な導電経路形成が必要であるが、課題として単層ＣＮＴのゴム中での凝集

抑制・分散向上改良のため、分散条件、材料を大きく振った基礎検討を行うこととした。エラストマー、

添加剤、新規高粘度分散機の検討を行った。特に、新規ポリマーを用いたものをビーズミルで分散す

ることで顕著に分散性・導電性が向上した（単層ＣＮＴ分散により、電気抵抗 0.14Ω･cm、30％) 。更

に単層ＣＮＴを増量することにより、0.08Ω･cm（25％延伸）と導電化可能である。これは、従来の多層

ＣＮＴ5 では、得られない高い導電性である。この単層ＣＮＴと同レベルの導電性を得るには、多層ＣＮ

Ｔを多量に添加する必要がある。このことから、単層ＣＮＴの少量での導電化の効果を検証したことと

なる。しかし、目標には達成しておらず、更なる分散改良によって少量の単層ＣＮＴを用いた微細な導

電ネットワーク形成が必要である。 
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(2) 柔軟電極材料開発および製法開発 

流動性改良、導電構造、スクリーン印刷検討、印刷法改良について、併せて記述する。 

シリコーンゴムは耐熱・耐クリープ性等の耐久性良好なゴムで、分子量も大きくないことから、電極

とできれば想定商品の信頼性と印刷性に対し好適だが、均一分散が困難で電極特性が悪かった（20

Ω・cm）。今回、開発した単層ＣＮＴ／シリコーンゴム複合体で、導電性の効果（1Ω･cm）を確認した。

シリコーンゴムでは、これ以上の分散性の改良できず導電性と柔軟性の改良があったため、他の合

成ゴムで複合化の検討を行った。 

上記分散剤の分散性とネットワーク化のバランスを改良するため、ＣＮＴに親和性の高い官能基を

含む骨格と合成ゴムに親和性の高い柔軟骨格を基本とした構造シミュレーションを元に合成検討を

行った。中でも分散性が最も優れていたものが、導電性、柔軟性に関し大きく改良した〔図 2.5.2-1 開

発柔軟電極〕。 

更なる分散改良のため、産総研から分散に関する技術導入を行った〔図 2.5.2-2〕。通常の分散法

では単層ＣＮＴが破砕され導電性が低下するのに対し、産総研の知見から導入したジェットミルを最

適な条件で処理することで単層ＣＮＴのネットワークが生かされ、導電性が向上した。 

一方、スクリーン印刷の検討〔項目 2-3-1〕において、単層ＣＮＴを用いた導電ペーストは、流動性

が悪くカスレが発生する。溶剤によって希釈し固形分を大幅に下げることによって、流動性は改良で

きるがニジミが発生する。原因は単層ＣＮＴのネットワークで流動性が悪化する（希釈しても、溶剤リッ

チの部分が優先的に流出しニジむ）ことである。導電化に対して必要なネットワーク化が印刷性に弊

害となる矛盾を解消する必要がある。印刷法の改良〔項目 2-3-2〕として、貧溶剤・良溶剤による粗密

の形成の検討を行ったが効果は見られなかった。そこで導電構造の検討として〔項目 2-2-2〕、単層Ｃ

ＮＴと他の導電剤との結合構造形成により、印刷性の改良(電気特性を維持しながらの粘度低減)が

可能と分かった。 

 

 

２．５．３  ①-3 「単層ＣＮＴ透明導電膜の開発」 

 

２．５．３．１  スーパーグロース法単層ＣＮＴを用いた透明導電膜の開発及びその応用 

日本ゼオン株式会社において以下の開発を行った。 

 

 目標に対しての実績は、下記のとおりである。 

図 2.5.2-2 ミルによる分散の特徴 
 

図 2.5.2-1 電極の硬さと導電性の関係 
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表 2.5.3-1 研究開発の実績概要表 

 
   ＊ＤＳＣ・・・色素増感光電池 

 

 

(1) ＳＧＣＮＴを含む透明導電膜の開発 

本開発により達成されたＳＧＣＮＴを含む透明導電膜（図 2.5.3-1）は、ＳＧＣＮＴを含むことで、約千

Ωのシート抵抗値を目標であった 100Ω/□、85%前後まで向上させることができた。この結果は、ＤＳ

Ｃの透明導電膜以外に、用途展開としてタッチセンサー用途が挙げられる。 

 今回、試作したＳＧＣＮＴ含む透明導電膜を用いて感圧した結果、ＬＥＤランプが点灯することが確

認され、電気信号が導通していることが確認された。この結果は、タッチセンサー用途への展開性も

期待される。 

 

 

図 2.5.3-1 ＳＧＣＮＴ含む透明導電膜の外観 

 

 

 

 

 



 

3-573 

 

(2) 高効率電極材料の開発 

 

対向電極に、白金（Pt）を用いた標準ＤＳＣに対して、ＳＧＣＮＴを含む対向電極の変換効率を図

2.4.3-2 に示す。標準のＰｔと同等かそれ以上の成果を得ることができた。 

 

 

図 2.4.3-2 変換効率 

  

 

(3) 安全性評価 

ＳＧＣＮＴの安全性評価においては、ＳＧＣＮＴの安全性を独自に試験し、明瞭且つ早期の事業創出

を目指し、ＳＧＣＮＴ亜慢性毒性試験を実施し、検体群では死亡例が見受けられなかった。また、マク

ロファージの著しい活性化や呼吸器の持続的な炎症性も確認されなかった。 

 

 

(4) まとめ 

今回、開発したＤＳＣを用いることで、屋外～照明光まで対応する、割れない太陽光発電デバイス

が想定され、次世代の太陽光エネルギーとして有望であるものと考えている。目標に対しての実績は、

表２．５．３－１にまとめる。 
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表 2.5.3-1 研究開発の実績概要表 

 
    

          ＊ＤＳＣ・・・色素増感光電池 

 

 

２．５．３．２  ｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴを用いた透明導電膜の開発 

東レ株式会社において以下の開発を行った。 

 

透明導電膜の要求特性は透明導電性（透過率、表面抵抗値）である。用途によって、要求特性が

異なるが、今回の単層ＣＮＴ透明導電膜の開発における目標は透明導電膜の代表的用途である抵

抗膜式タッチパネルで想定される下記透明導電性とした。 

透過率（基材込み）：90％以上 

表面抵抗値：500Ω/□以下 

またベンチマークとして、他のＣＮＴ、特に導電性の高い東レ２層ＣＮＴの検討も行い、比較検討、評

価を実施した。 

 

単層ＣＮＴを用いた透明導電膜開発の為には、以下に記載する技術開発が必要と考え、それぞれ

の項目について検討を実施した。 

 

(1) 高品質なＣＮＴ製造技術 

今回の助成事業において、単層ＣＮＴとしては技術研究組合 単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構

（ＴＡＳＣ）開発中のｅ－ＤＩＰＳ法により製造された単層ＣＮＴを検討した。該単層ＣＮＴは、ＴＡＳＣより提

供を受けた。またｅ－ＤＩＰＳ法による単層ＣＮＴの改良、品質向上についてもＴＡＳＣの支援を受けた。 

まず我々は提供を受けた単層ＣＮＴの各種物性を評価し、適応した分散等技術検討を実施した。 

提供を受けた代表的なｅ－ＤＩＰＳ法単層ＣＮＴの物性を表１に示した。いずれの単層ＣＮＴも高結晶

性、高純度であることが分かった。また走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）観察では、炭素不純物は少なく、

観察できたものはいずれも繊維状であり、単層ＣＮＴの束（バンドル）構造を確認することが出来た。 
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表 2.5.3-2 ｅ－ＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ物性 

 Sample1 Sample2 Sample3 

結晶性 

(ラマン

G/D) 

１０４ ６２ ４８ 

純度 

(熱分析減

量) 

９２％ ９７％ ９２％ 

SEM 

   

 

 

(2) ＣＮＴ分散技術開発 

単層ＣＮＴは、直径が細く、バンドルとなりやすい。これについて上記ＳＥＭ測定でも確認することが

できた。この性質がＣＮＴの利用を制限している大きな原因である。バンドルを形成したＣＮＴは予想さ

れる高性能を発揮することが出来ず、透明導電膜においても、高透明性、高導電性を両立することが

出来ない。そこで我々はＣＮＴのバンドルを解し、液中に安定的に分散する技術を検討した。東レでは

２層ＣＮＴを用いた分散性向上検討が進んでいることから、この知見を活かして検討を進めた。分散

剤、分散時間、濃度など、種々の分散条件を詳細に検討した結果、図 2.5.3-3 に示すように均一な単

層ＣＮＴ分散液を作製することができた。この単層ＣＮＴ分散液は安定であり、調製後、室温保存で１ヶ

月後でも沈殿を生成することがなく、後述する透明導電性についても変化がないことを確認した。 

 

 

図 2.5.3-3 作製したｅ－ＤＩＰＳ法単層ＣＮＴ分散液 

 

(3) ＣＮＴ膜形成技術 

上記のように作製したＣＮＴ分散液を基材へ塗布することで透明導電膜を形成した。薄膜塗布技術

など、本技術についても東レの２層ＣＮＴで検討した技術を活かして、フィルム基材上に安定的に塗工

する技術を検討した。さらに塗工した膜の透明導電性について評価を行った。図 2.5.3-4 に今回の事

業で検討した単層ＣＮＴの透明導電性到達点についてグラフを示す。 
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図２.５.3-4 ｅ－ＤＩＰＳ法単層ＣＮＴの透明導電性 

 

 ラボでの評価となるが、透過率（基材込み）９０％、表面抵抗値６００Ω／□となった。当初目標

（透過率９０％、表面抵抗値５００Ω／□）には未達であるが、透明導電性としては比較的高い特性を

示した。 

 
図 2.5.3-5 量産機塗工した単層ＣＮＴロールフィルム 

 

２．５．３．３ 無機系分散剤を利用した耐熱性・耐候性・機械特性に優れる単層ＣＮＴ透明導電

膜の開発 

富士化学株式会社において以下の開発を行った。 

 

(1) シリカ分散剤の高度化とシリカ分散剤によるＳＷＣＮＴの均一分散技術の開発 

無機系分散剤を用いた単層ＣＮＴ分散液の分散性を向上させることを目的として、単層ＣＮＴ分散

液の光吸収スペクトル、ゼータ電位、X 線小角散乱、ラマンスペクトルや電子顕微鏡などによってこの

単層ＣＮＴ分散液の分散状態の解析を行った。ラマンスペクトルからシリカ分散剤とＣＮＴ間に電子相

互作用が確認された。これらの結果からシリカ分散剤の分散メカニズムが検討可能となった。また、

分散剤の構造や条件に関する知見も得られた。 

 また、上記無機分散剤の分散状態の解析の結果を基にして、単層ＣＮＴの分散性を改善するた

め分散剤の粒子径や構造と分散性の相関について検討を行った。分散剤の粒子径や構造の違いで

分散性に差異が確認された。これらを適切に制御することによってＣＮＴの分散性を改善することがで
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き、0.1 wt%の単層ＣＮＴ分散液を実現できた。また、HiPco など数種類の単層ＣＮＴの分散性試験を実

施したが全ての単層ＣＮＴを分散させることが可能であった。 

 

(2) 均一な透明導電膜を調製する方法の確立 

 最終目標の表面抵抗値 300Ω/sq、光透過率 90%のＣＮＴ透明導電膜を作製するため、まず適切

な単層ＣＮＴを選定した。入手可能な単層ＣＮＴを用いて透明導電膜を作製した結果、高い結晶性のＣ

ＮＴにおいて良好な結果が得られた。単層ＣＮＴ分散液を塗膜した後に膜中に残留した分散剤の除去

処理について除去条件を詳細に検討した。分散剤を除去した後の膜中に残存するシリカの量を X 線

光電子分光法(XPS)により解析を行ったところ、シリカ由来のピークは検出されておらず十分にシリカ

分散剤が除去されていることが確かめられた。表面抵抗値 300Ω/sq、光透過率 90%のＣＮＴ透明導

電膜を作製することができ最終目標を達成した。このように、シリカ分散剤を用いた単層ＣＮＴ分散液

を利用して基材に塗膜する工程と、その後膜中に残存しているシリカ分散剤を除去する工程からなる

透明導電膜の製造方法を確立した。 また、ディップコート法、スプレーコート法やバーコート法などの

塗膜方法によりＣＮＴ透明導電膜の作製試験を実施した。いずれの方法においてもＣＮＴ透明導電膜

の作製が可能であったが、バーコート法による塗膜の結果は実用的なロールコートへの適応の可能

性を示すものであると考えられる。 

 

(3) 透明導電膜の耐熱性試験の実施 

 ＣＮＴ透明導電膜の高温・高湿環境下での表面抵抗値の変化を評価した。2 ヶ月間高温高湿環境

下においたＣＮＴ透明導電膜の表面抵抗値の変化が小さく、安定性があることを確認した。 

  

(4) 乾湿サイクル耐性の長期テストおよび機械的強度のデータ集積 

 ＣＮＴ透明導電膜の機械的曲げに対する表面抵抗値の変化を評価した。直径 5 mm の円筒形の

ロッドに繰り返し巻きつける動作の後に表面抵抗値の変化を測定した。その結果、ＣＮＴ透明導電膜

の場合には表面抵抗値の変化はほとんど見られなかった。一方でＩＴＯの場合にはその抵抗値が負

荷をかける前の約 80 倍に増加する結果となった。この結果はＣＮＴ透明導電膜のフレキシブルデバ

イス等への適用の可能性を示しており、ＩＴＯに対する優位性を実証することができた。 

 

(5) 最終製品の試作と試作に基づく研究へのフィードバック」 

 （１）、（２）で得られた結果から、ロールコート法による単層ＣＮＴ透明導電フィルムを試作した。幅

40 cm の PET フィルムに 50 m に渡って塗膜することができた。試作した膜の表面抵抗値はラボスケー

ルでの値と遜色ない値が得られており、スケールアップに対応可能であることを実証することができた。 
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図 2.5.3-7 本事業で試作したＣＮＴ透明導電膜 

40 cm 

 
図 2.5.3-6 単層ＣＮＴ分散液の外観 
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ＩＶ．実用化、事業化の見通しについて 

 

１． 研究開発項目②－１－１ ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

 ＣＮＴおよびその応用製品を取り扱う事業者が、自ら実施、あるいは民間試験機関への

委託により、ＣＮＴの安全性評価や適切な安全管理が可能となるよう、本事業では、培養

細胞による安全性試験手法と作業環境における暴露評価手法を構築し、さらに単層ＣＮＴ

についてのケーススタディを実施した。成果はそれぞれ、安全性試験手順書、作業環境計

測の手引き、自主安全管理のためのケーススタディ報告書としてウェブ上に公開し、学会

や展示会などでの説明・配布、関連事業者・業界団体への説明、技術相談などを通して、

普及活動を行った。また、安全性試験手順書、作業環境計測の手引きについては、英語版

を公開し、国際学会や国際機関の会合などでの説明・配布を行ってきた。このように、Ｃ

ＮＴおよびその応用製品を取り扱う事業者等に対して、安全性を評価する方法や安全性情

報を提示することで、ＣＮＴの適切な安全管理と応用開発の促進を支援している。 

 今後は、引き続き技術相談や情報発信を進めるとともに、意見聴取により手法の改善を

行う。特に、ＣＮＴ複合材料の加工・使用・廃棄における飛散物に対する懸念が大きいこ

とを受けて、ＣＮＴ複合材料からの飛散物の測定・評価方法の開発を実施する。また、Ｃ

ＮＴの物性の違いによる生体影響に関し、培養細胞試験系のみならず動物試験においても

確認したい要望が強いことを受けて、動物試験のための試験設計や準備方法の手順も加え

た安全性試験手順の拡張を実施し、これらについても、事業者に対する技術普及を行って

いく。製造事業者及び業界団体からは、実用化を進める製品の提供を実際に受け、飛散試

験を実施して実施例を拡充するとともに、提供先の品質向上にも貢献することで技術普及

を加速していく。 

 開発した自主安全管理手法が国内および国際的な法規制動向や標準化の動向と矛盾しな

いことについても留意する必要がある。本事業期間中、欧米の法規制動向をウェブサイト

や関係者へのヒアリングなどにより素早く把握するとともに、国際機関（ＩＳＯ やＯＥＣ

Ｄ）の会合に参加して国際動向を把握し、日本語での情報発信を行ってきた。また、研究

成果の国際展開を積極的に行った。例えば、ＯＥＣＤの調査研究事業（スポンサーシップ

プログラム）に試験データを提供するとともに、簡易有害性試験に関するラウンドロビン

試験に参加し、スーパーグロース単層ＣＮＴ試料と本事業で開発した試験液調整技術を提

供した。また、ＩＳＯの技術仕様文書の作成に参加した。ナノ材料の安全性確保のための

約束事を定める国際協調作業は今後もしばらく続くと考えられるため、情報収集および情

報発信の取り組みは継続して取り組んでいく。 

 また、これまで開発した手法は主要な対象がＣＮＴであったため、ＣＮＴ以外のナノ材

料への応用を行う必要がある。特に、実用化への期待が大きいグラフェンについては、安

全性に関する報告がここ数年急増している。したがって、その状況を入念に調査し、必要

ならば安全性試験や作業環境計測のケーススタディを実施し、我が国の事業者の自主安全
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管理と安全性情報の付加による国際競争力の強化に貢献していく。 

 

２． 研究開発項目②－３－１「単層ＣＮＴの形状、物性等の制御・分離・評価

技術の開発」 

 

２．１ 帝人株式会社 

本委託研究において、反応器容量として従来の４倍の大型ｅＤＩＰＳ法合成装置を用い

て量産のための基盤技術開発を行った結果、直径が精密に制御された単層ＣＮＴが合成さ

れ、かつ単層ＣＮＴ収量 1g/h以上での連続合成が達成できた。これにより、各種用途に応

じて、少量でコストの見合う様々なＣＮＴの用途開発、例えば単層ＣＮＴの大規模半金分

離技術の開発やＣＮＴ半導体トランジスターの開発などに充分な量のＣＮＴ提供は可能と

なり、また助成研究にも大量合成ＣＮＴが利用され、単層ＣＮＴの実用化研究を大きく促

進した。 

しかしながら、ＣＮＴの実用化にあたりまた多くの課題が残されている。その一つは単

層ＣＮＴの更なる大量合成とコスト削減技術の開発である。工業用原材料として利用する

場合、現状の基盤技術ではｅＤＩＰＳ法ＣＮＴの生産性はまた低くコストも高い。低コス

トで高品質のＣＮＴがより大量に合成できれば、ＣＮＴの優れた特性を生かした用途展開

が広がると予想される。従って低コストの単層ＣＮＴの大量合成技術の開発は実用化にと

って不可欠である。また実用化に際してｅＤＩＰＳ法単層ＣＮＴの高品質・高導電性とい

う特性を生かして用途に適した加工プロセスの開発は必須である。例えば軽量導線として

のＣＮＴファイバーの開発において、ＣＮＴファイバーに対して銅並みの導電特性が要求

される。この特性を実現させるにはｅＤＩＰＳ法ＣＮＴの高導電性を損なわないファイバ

ー加工技術は要求される。 

帝人株式会社では、本委託事業に引き続き平成２６年度にＣＮＴ実用化にむけてＮＥＤ

Ｏ助成事業として「ナノ炭素材料軽量導線の開発」を行った。本委託事業で開発した量産

基盤技術により合成したｅＤＩＰＳ法ＣＮＴを用いて開発したＣＮＴファイバーは、公表

されている他社・研究機関の物と比べ高い導電性を示すことを確認した。さらなる研究開

発によりさらに導電性を高める可能性があると考えている。今後はさらにＣＮＴファイバ

ー以外にも応用展開を広げることを視野に入れて、コスト・性能の観点からバランスのと

れた用途探索を考慮したい。 

 

２．２ 東レ株式会社 

東レ株式会社においては、フレキシブル性を有する透明電極が次世代デバイスの有力な

選択肢の一つであると考えている。曲面電極の研究は数多くあるが、中でも基材一体型で

フレキシブル性を有するフレキシブル透明電極は、自社製品が、他社との差別化を図るこ

とのできる製品の一つになると考えている。本プロジェクトの研究開発では、これに必須
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のフレキシブル導電材料であるＣＮＴを効率良く合成できる基盤技術の確立を目指した研

究を行った。この研究結果を利用し、用途に応じたＣＮＴ特性向上と、量産化プロセスの

開発を行い、ＣＮＴの実用化を目指していく。 

実用化するためには、 

① デバイスとして必要なＣＮＴの導電性能 

② ＣＮＴの量産技術開発による低コスト化 

③ 顧客要求を満足させられる供給体制（安定した品質、大量生産可能なプロセス）確立 

が必要と考えられる。 

技術研究組合ＴＡＳＣにおいて、まず、我々はｅＤＩＰＳ法に代表される気相流動法に

よる単層ＣＮＴの基本合成処方を確認し、精密合成された単層ＣＮＴの導電性能が他社の

類似単層ＣＮＴと比べて非常に良好であることを確認した。また、単層ＣＮＴの直径精密

制御合成が可能となり、これら直径の異なる単層ＣＮＴの性能評価によって、形状の違い

による物性（導電性）の差が明らかとなりつつあり、性能向上のために目指すべきＣＮＴ

特性改良の方向性が明確になってきた。検討を継続し、更なる特性向上を行っている。 

・更に、大型装置を導入してのスケールアップ化検討、ＣＮＴ連続合成の改良検討を進め

ることによって、実用化のための合成プロセスに関する課題抽出も行っている。 

・これらの成果によって、開発用途に向けたＣＮＴの形状制御、およびスケールアップ化

のための合成プロセス改良の方向性は見えてきたが、本質的なＣＮＴ単体のコストは、未

だ高水準のままであり、複合材料として価値を創造するには更なる大幅な低コスト化が必

要である。 

・したがって、ＣＮＴを実用化するためには、量産化プロセスも考慮した合成条件検討に

よるＣＮＴ合成収率の改善によるＣＮＴ単体の低コスト化を行うと共に、多種多様な用途、

顧客ニーズに対応できる量産化プロセスの可能性見極め、用途に応じたＣＮＴ形状の改良

と形状制御技術の可能性見極めも行っていくことが今後の研究課題であり、助成研究にて

これら課題の改善を目指し、実用化につなげていく。 

 

 

２．３ 日本電気株式会社 

日本電気株式会社はＩＣＴシステム・社会ソリューション事業を主体にビジネスを展開

している。これらの事業を差別化するためには、競業他社にはない、魅力的なハードウェ

ア群がカギとなる。フレキシブル・低コスト・大面積等を特長とする印刷エレクトロニク

スは、魅力的なハードウェア機器を創出するキーテクノロジーとなる。印刷エレクトロニ

クスのトランジスタ材料としては有機半導体材料を中心に研究開発が進められているが、

弊社は安定性・電気伝導性において非常に優れた特性を持つ半導体型単層ＣＮＴをコア材

料として位置づけ、自社製品の差別化に利用していく。本ＰＪの基盤技術開発において、

金属型・半導体型ＣＮＴ分離技術に取り組んだ。この研究開発の成果を踏まえ、技術面の
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実用性に目処をつけた上で、サプライチェーンとビジネスモデルの確立を図る。 

単層ＣＮＴの電気伝導特性は１本のＣＮＴで 10,000cm2/Vsを超える非常に大きい移動度

が報告されており、シリコン半導体の特性を大幅に上回る。また単層ＣＮＴランダムネッ

トワークからなるＣＮＴ薄膜トランジスタにおいても 100cm2/Vsを超える移動度が報告され

ており、ポリシリコン薄膜トランジスタを上回る特性が期待できる。課題としては金属型

ＣＮＴの混在によるオンオフ比劣化であったが、金属型・半導体型ＣＮＴ分離技術の進展、

本ＰＪでの研究開発成果により低コスト化・高性能化への道筋ができつつある。 

しかし、単層ＣＮＴの真のポテンシャルを最大限に発揮するためには、移動度・オンオ

フ比・ばらつきなどのデバイス指標が従来の塗布・印刷型有機半導体トランジスタを大幅

に上回り、ポリシリコンに匹敵する特性を塗布・印刷により実現する必要がある。そのた

めには、材料のもつ課題（低欠陥化、長さ・直径最適化）のみならず、成膜技術・デバイ

ス技術における課題（薄膜均一化・しきい値制御・寄生抵抗低減など）の解決を引き続き

行う必要がある。 

材料としての課題解決としては、デバイス特性に優れた金属型・半導体型ＣＮＴ分離の

実用化技術開発、低欠陥分散技術の開発、分散ＣＮＴの長尺化、ＣＮＴＣＮＴ間コンタク

ト抵抗低減による高移動度化をめざす。また、ｅＤＩＰＳ技術と緊密な連携により単層Ｃ

ＮＴの直径を最適化し、高オンオフ比・低寄生抵抗を両立させ、高品質なＣＮＴ材料技術

を確立する。また、均一なＣＮＴ薄膜の塗布・印刷を実現するために、安定性・印刷特性・

電気特性に優れたＣＮＴインク組成を検討し、塗布・印刷技術を高度化する。 

本ＰＪでは塗布・印刷トランジスタ用ＣＮＴインクに用いる半導体型ＣＮＴの分離技術

開発を精力的に行ってきた。また実デバイスでの特性評価のための基盤技術開発を行い、

出力電流の均一性を高めたＣＮＴトランジスタをプラスチックフィルム上に印刷形成する

技術を開発した。得られた成果は展示会（国際ナノテクノロジー総合展）、国内外学会（Ｎ

Ｔ、ＭＲＳ、ＩＥＥＥ Ｎａｎｏ、応用物理学会、ＦＮＴＧ学会）、論文（ＪＰＣＣ、Ａ

ＰＥＸ）、広報（2件）などで積極的に外部発信し、パートナー発掘を行った。 

ＰＪ終了後は、デバイス特性に優れた金属型・半導体型ＣＮＴ分離の実用化技術開発に

取り組む。平成 29年度には実用的な塗布・印刷トランジスタを作製可能な分離ＣＮＴイン

ク技術、塗布・印刷技術を確立する。また、ＣＮＴ材料や、ＣＮＴインクなどのＣＮＴ印

刷回路製造のためのサプライチェーン確立を目指し、平成３２年をめどにビジネスモデル

を構築する。また、平成 26年度から金属型、半導体型ＣＮＴ分離技術に関してＮＥＤＯ助

成事業による研究開発を開始し、平成 32年をめどにビジネスモデルを構築する。 
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３． 研究開発項目②－３－２ 単層ＣＮＴを既存材料中に均一に分散する技術

の開発 

 

３．１ 日本ゼオン株式会社 

日本ゼオン株式会社は、これまで平成 18年からＮＥＤＯプロジェクト（委託事業）に参

画し、スーパーグロース法で得られる単層ＣＮＴ（ＳＧＣＮＴ）の合成技術、量産技術を

確立しており、これら技術を集約したＳＧＣＮＴの本プラントを平成２７年度下期に稼働

させる計画としている。当該プラントで生産するＳＧＣＮＴは他のＣＮＴと比較して多く

の差別化特性を有するため、種々の応用が期待されているが、ＣＮＴ事業を当社基幹事業

とするためには、ＳＧＣＮＴの応用製品を継続的に市場投入する必要がある。そのような

観点から、当社は平成 22年から当該プロジェクト（委託事業）に参画し、ＳＧＣＮＴの分

散技術開発を担当、複合化に関する多くの技術を蓄積してきた。さらに、平成２３年から

当該プロジェクトの応用研究（助成事業）にも参画し、ＳＧＣＮＴを用いたゴム複合材料、

透明導電膜、熱界面材料を最終ターゲットとした基盤技術開発を実施している。 

当該プロジェクトのテーマである、ＳＧＣＮＴを用いた複合材料を事業化するためには、 

・製品ターゲット、ロードマップ明確化 

・用途に応じたポリマー合成／配合技術開発 

・大量（工業レベル）製造技術開発 

・用途に応じた評価技術開発 

が必須であるため、これら技術開発については応用研究（助成事業）を通じて継続して実

施していく。特に、実用化のためには、製品ターゲットの設定、競合との差別化、特許戦

略、確度の高い市場要求の情報入手が重要であるため、サンプルワークを進める中で市場

の要求、情報を吸い上げ、適宜研究にフィードバックする形で、実用化に必須な技術開発

を推積極的に推進する。また、委託事業側からの技術導入を積極的に進め、開発スピード

を上げることによりＳＧＣＮＴを用いたキラーアプリケーション創出を目指す。 

 

図 4-1 スーパーグロースカーボンナノチューブの特性 
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現在、当社が想定している事業化戦略として、当社既存事業との融合、ＳＧＣＮＴの特

長が生かせる新事業の創出により、ＣＮＴ事業の拡大を目指す計画としている。既存事業

との融合分野では、当社が既に有する販売チャネルを活用し、高次顧客との連携を通じ、

製品ターゲットの明確化、製品に最適な配合設計、評価技術開発を行い、開発スピードを

向上させ事業化を促進させる。また、新事業創出については、ＳＧＣＮＴが有する差別化

特性（長尺、高純度、比表面積）が生かせる分野をターゲットとし、当該分野に必須な技

術開発を進める。委託事業側からの技術導入、当社がこれまで参画してきたＣＮＴ関連の

プロジェクトの知見、経験を適宜横展開し、開発スピードを上げ、事業化を円滑に進める

と共に、戦略的特許網構築により、他社参入障壁を高める施策を併せて実施することによ

り、競争優位性を維持する計画としている。 

また、平成 26年度からより高収率を目指した合成技術の研究開発、および高熱伝導率ゴ

ム材料の研究開発をＮＥＤＯ助成事業として開始した。 

 

図 4-2 スーパーグロースカーボンナノチューブ事業化の流れ 

 

３．２ 住友精密工業株式会社 

金属に単層ＣＮＴ他カーボンフィラーを分散・複合化することにより、高い熱伝導特性

を有する材料が得られたが、これをパワー半導体の冷却用や熱交換器等に使用する部材と

して実用化するためには、更なる低コスト化、高性能化、高付加価値技術の付与等の取り

組みが必要である。 

低コスト化については、原料コスト、プロセスコストが二大要因である。原料コストに

ついては、ＣＮＴ他カーボンフィラーの低コスト化が重要である。それに向けて低コスト

メインフィラーによる開発等も進んだが、開発当初に想定した原料コストの実現には至っ

ておらず、ＣＮＴ、カーボンフィラーの生産メーカーの技術動向に注目し、適切な時期を

考慮して、原料コストの低減予測を見極める必要がある。プロセスコストについては、本
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開発において適用した放電プラズマ焼結法（ＳＰＳ）は、パルス状大電流を用いるジュー

ル熱により急速昇温が可能で、非常に緻密な焼結体が得られる優れた試作装置ではあるが、

高価なグラファイト製焼結型を用いた事実上バッチ生産であり、バッチ当たりの試作数量

は最大３個程度が品質保証上の限界であることから、特殊な超高価格帯の製品へは対応可

能であるものの、本研究で開発された高熱伝導材が幅広い市場で採用されるには、生産性、

コスト面で対応が困難であることが本研究により明らかとなった。一方、従来、酸化被膜

の影響により難焼結性を有するアルミニウム材料の焼結には、ＳＰＳが最適で、これ以外

では困難と考えられていたが、ＨＩＰ（Hot Isostatic Press；熱間等方プレス）等でも焼

結が可能であることが新たな知見として得られている。これによりバッチ当たりの同時焼

結数を 1 桁増加させることが可能であると予想されるが、ＨＩＰ処理特有の、前処理での

カプセル化、および焼結後のその除去工程が加わるため、連続化方式等も考慮し、幅広い

市場要求を満足する低コスト・高生産性の両立した革新的な生産手法の確立が不可欠であ

る。ＨＩＰによる焼結（複合化）が可能となったことは、従来、強固な酸化被膜の影響で、

困難とされていたアルミニウム材料の焼結に、新たな低コストの既存技術を適用できる可

能性を示しており、原料の低コスト化に合わせてこれを実現できる場合には、高性能・低

コストの開発材の実用化が可能と考えられる。 

高性能化については、熱物性については概ね市場要求を満足するものの、製作方法の関

係上、熱異方性を有することから、製品適用に向けては、その設計面からのフォローを行

い、ユーザーに開発材の有効性を確認して頂くことが重要である。また、本開発材は熱物

性を最優先させており、強度は純アルミニウムと同等以下であり、２次構造材には適用可

能であるものの、１次構造体への適用には困難であり、適用製品が限定される。更なる高

強度化に取り組むことにより、適用製品を大幅に広がり、事業化が達成できうるものと考

えられる。 

高付加価値技術については、住友精密工業株式会社でのＮＥＤＯ助成事業で、ろう付け

技術開発等により、開発材にフィン等を冶金的に直接接合する目途を得ている。これによ

り、界面の熱抵抗が低減されることから、熱対策には有効な活用が可能になるものと考え

られる。 

熱対策のニーズは急激に増大しており、更なる材料やプロセスの低コスト化、高付加価

値化等の達成により、開発材は実用化の目途が得られると想定している。実用化の目途が

得られた場合には、その事業化の為に、生産設備への投資、協力会社との協業体制を構築

し、開発材の市場投入の計画を推進する。事業化の計画としては、航空・宇宙用途等の高

付加価値応用製品を優先し、５年後の平成３２年に数億規模の販売が予想される民間航空

機エンジン用途への投入を図る。より低価格が望まれるパワー半導体市場に関しては、航

空・宇宙用途での開発において技術力や生産性をさらに向上させ、低コストを図ることに

より、事業としての見通しが得られれば、平成３２年以降に数十億規模の本格上市を目指

す。 
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４．研究開発項目②－３－３「グラフェン基礎研究開発」 

 

本研究ではグラフェンの特長の一つであるフレキシブルという性質を生かした応用先と

して、工業的インパクトがたいへん大きい「フレキシブル静電容量タッチパネルの実現に

向けた数層の高品質グラフェンによるフレキシブル透明導電フィルム」、および、「ＬＥＤ

やＬＳＩの熱問題に対処するための新しいコンセプトに基づく高熱伝導性多層グラフェン

放熱材」への利用を念頭としたグラフェンの高品質合成技術と層数制御技術を確立し、最

終目標を達成した。この成果に基づく実用化、事業化の見通しについて、下記に述べる。 

 

４．１ フレキシブルグラフェン透明導電フィルム 

本研究項目では、単層から数層グラフェン合成に対する制御性に優れたプラズマＣＶＤ

法を基本合成技術として利用し、フレキシブル静電容量式タッチパネルの実現に向けた数

層の高品質グラフェンによるフレキシブル透明導電フィルムの作製技術を開発した。これ

により、上記の用途に必要なグラフェンの世界最高レベルの特性を実証した。特に、プラ

ズマプロセスの精緻化やドーピング等によるグラフェンの高品質化、合成用基材の改良、

さらに転写プロセスに起因する欠陥発生等の問題を解決することによって、最終目標を達

成した。またサンプル評価可能な実用サイズ（Ａ４）の大面積グラフェン透明導電フィル

ムも実現した。さらに他の既存材料と比較検討を行い、特性を評価した上で利用が有望な

用途の抽出・応用先の検討を行った。 

 

 

図 4-3 フレキシブルグラフェン透明導電膜フィルムの研究開発ロードマップ 
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上図はフレキシブルグラフェン透明導電フィルムを供給するに至るまでの、本研究開発

およびその後の研究開発の関係を示すロードマップである。本研究開発では、材料の基礎

研究として、グラフェンの結晶品質の向上による低抵抗化と高透過率を実現した。またこ

の目標が順調に達成できる見通しが立ったので、本研究開発期間中に実用サイズの大面積

化に取り組み、Ａ４サイズの合成技術開発の目標を追加し、実現した。このように、本研

究開発では、材料基礎研究と応用基礎研究を同時進行で進めることにより、開発機関の短

縮と課題の抽出と材料基礎研究と応用基礎研究に共通する課題の抽出と解決を図った。特

にグラフェンは原子層という極限の薄さのため、課題の抽出を慎重に進める必要があった。

これは、本研究開発後の実用化に至るまで本質的な問題であり、柔軟なアプローチが求め

られる。 

本研究で抽出した有望な用途として、今後主流となると考えられる非常に薄くてフレキ

シブルなデバイスを抽出した。また、グラフェンの高いフレキシビリティを利用したウエ

アラブルデバイスの電極などは有望な用途と考えられる。そのような用途に向けて、実用

的な大面積での高品質化、生産技術研究・量産化技術（ロールツーロールを基本とするフ

レキシブルグラフェン透明導電フィルム作製技術）の確立が第一に必要である。フレキシ

ブルデバイスの筆頭材料である有機ＥＬなどとの組み合わせは、グラフェンの原子層の薄

さいう特長から期待が大きい。有機ＥＬのような面発光デバイスの電極としては、透明電

極の閉じ込め効果（導波モード）による光取り出し効率の低減が課題となっている。これ

は従来のＩＴＯ電極が数百 nmという厚さを有することに起因する。一方グラフェンを利用

する場合は厚さがナノメートル程度と薄いため、導波モードによるロスはほとんど無視で

きると考えられる。一方グラフェンの課題は、有機ＥＬに適用するためのより一層の低抵

抗化を如何にして達成するかである。 

グラフェンは原子層の薄さとたいへん大きな移動度を最大の特長とする材料である。特

に高移動度は用途開発を拡大する上で重要な要素と考えられる。例えば、グラフェンのフ

レキシビリティと高移動度を組み合わせることにより、高周波相互接続や無線通信デバイ

スなど、新しいコンセプトのデバイス実現が期待される。グラフェンを応用することによ

り、フレキシブルな高周波電子デバイスと同時に、フレキシブルなアンテナや高周波電磁

波シールドが想定できる。したがって、工業的にグラフェンの高移動度を利用できるよう

な製造技術の開発がたいへん重要であると考えている。以上のことから、上図のような材

料供給に至るロードマップを掲げる。 

さらに本研究では複合化技術開発の一環として、黒鉛を原料とするグラフェンフレーク

の高品質作製技術開発に取り組み、オリジナルな物理的手法(せん断剥離法)および化学的

手法（黒鉛層間化合物形成法、など）の開発を世界に先駆けて実施した。その結果、コス

ト的に有利である黒鉛を出発原料としたグラフェンフレーク形成においても、実用化の期

待が高めることができた。 
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実用化するための考え方（方針・指針・計画）：尾池工業株式会社 

本プロジェクトによって、グラフェン合成および転写技術の飛躍的な向上が見られ、静

電容量タッチパネルに利用されている透明電極フィルムの電気伝導性が得られた。 

次の工程は、電気伝導性の面内バラツキやグラフェン転写工程の改善を実施することで

ある。 

電気伝導性の面内バラツキは、タッチパネルの位置認識に直接関連する項目であり、バ

ラツキが大きいとユーザーがタッチした場所とタッチパネルで読み取られた場所が大きく

ずれることとなる。グラフェン転写工程は、現在銅箔上にグラフェンを形成したのち、Ｐ

ＥＴフィルムなどの透明基材に移す工程であるが、銅箔のエッチング時にグラフェンの一

部剥離、不純物吸着などでグラフェン品質が低下する。また、銅箔のエッチングはエッチ

ング液の濃度管理、長時間の水洗工程が求められることから非常に高いコストとなる。 

グラフェンは折り曲げに強い点、化学薬品に強い点、可視領域だけでなく赤外領域に高

い透過性を有する点など、ＩＴＯにはない特性を有している。これらが生かせる市場の開

拓も合わせて重要である。 

上記課題は、これまでグラフェン研究開発の先端を走るＴＡＳＣグラフェン事業部と共

に実施して解決していく。 

研究課題の解決、市場開拓の後、顧客へのサンプルワークを実施する。顧客からの要望

があり、コストが見合えばグラフェン透明電極の製品開発部門を立ち上げ、プレ生産を行

う。さらに、需要の増加が見込まれれば設備投資を視野に入れた量産化を図る。 

 

実用化するための考え方（方針・指針・計画）：東レ株式会社 

東レ株式会社は、本研究の成果をもとに、グラフェンの生産技術とフィルム加工技術と

の融合を図り、他材料のフィルム同等以下のコストで、タッチパネルメーカーが認める透

明導電性、耐久性、パターニング特性を有するグラフェン透明導電膜技術が完成し、事業

として見合う用途があり、かつ設備投資も含めて採算性がとれると判断した場合、東レの

ＰＥＴベースフィルムを使用して、透明導電性フィルムとして事業展開を進めるための開

発を行う。 

 

実用化するための考え方（方針・指針・計画）：大日本印刷株式会社 

大日本印刷株式会社では、複合化プロセス開発において培った黒鉛の液相剥離技術を元

に、剥離グラフェン分散液の実用化を方針としている。安価な黒鉛を液相で剥離して得ら

れる分散液なので、低コストで高導電率の膜を作製可能である。 

この液相剥離技術は黒鉛だけでなく種々の無機層状化合物に適用することで、高誘電率

や高い電気絶縁性、高い放熱性等をそれぞれ有する高機能膜への展開が可能と考えられる。

従来、バインダー無しでは膜形成が不可能であった無機材料について、ノーバインダーで
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作製できる可能性があり、飛躍的な高性能化が期待できる。 

ただ実用化には剥離グラフェン分散液から作製される膜について導電性等の基本的な特

性が不足しており、分散液自体についても長期分散安定性や製造安定性等の課題がある。

そこで指針としては、剥離グラフェンの特性を活かした用途探索を実施しながら、基本的

な特性である導電性能向上の技術開発を優先的に行っていく。 

具体的には、剥離グラフェン薄片の高導電率化だけでなく、分散液の安定性確保のため

の技術開発を行う。特定の用途候補を見出したら、基本性能の確立を目指した開発を実施

するとともに、分散液の製造技術開発を行っていく。 

 

４．２ 高熱伝導性多層グラフェン放熱材 

本研究では、超高温処理と昇温プロセスの改良、炭素化およびグラファイト化過程での

皺発生を抑制する技術を開発し、多層グラフェンフィルム（厚さ:0.9､1.4､2.1μm）の面方

向で 2000W/mK以上の熱伝導性を達成した。ここでは周期加熱法ならびにレーザーフラッシ

ュ法での測定結果を比較検証しながら精度の向上を図った。また厚さ方向の熱伝導度 5～

7W/mKを得た。面積については 2×2cm2以上を達成した。また 1～3μmの多層グラフェンにつ

いてそのＴＩＭとしての特性（熱抵抗特性）を評価した。 

 

実用化するための考え方（方針・指針・計画）：株式会社カネカ 

プロジェクト期間中、多層グラフェンの用途開発を行い、外部へのサンプル供試を行な

った。センサー分野、熱分野での実用化の見通しについて記載する。 

（１）加速器ビームの診断用途（センサー用途） 

 高エネルギー加速器研究所（ＫＥＫ）と共同でビーム形状診断用のとして多層グラフェ

ンの評価を行なった。その結果、以下の優れた特性を有する事が明らかになった。 

①ほとんどエネルギーロスが無い。（非破壊） 

②放出される２次電子の数が多い。（高い検出効率） 

③広いエネルギー領域での使用が可能。（高い耐熱性） 

この結果を踏まえ、㈱カネカでは平成 27年中に商品化を行なう予定である。 

（２）層間熱接合材料用途（熱の分野） 

層間熱接合材料（ＴＩＭ）としての多層グラフェンの特性を評価した結果、優れた特性の

ＴＩＭが実現できる可能性がある事が分かった。現在、その特徴を明らかにするべく検討

している。今後、製造技術の確立、外部へのサンプル供試を実施し、早期の実用化を目指

す。 

 

４．３ ショウノウを活用した単結晶グラフェンの研究開発 

 

４．３．１ 実用化・事業化 
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 本研究開発で得られたグラフェン結晶については、 

① 人工視覚（人工網膜）用グラフェン電極として 

② プラスチック透明導電膜として 

③ 燃料電池用セパレーターとして 

多数の企業が注目し、実用化の研究開発を行っている。 

また、グラフェン成膜用マイクロ波励起表面波プラズマＣＶＤ装置の実用化・事業化も

神港精機(株)を中心に展開されている。 

現在、中部大学と神港精機は共同研究契約を結んでグラフェンおよびその他カーボン膜

の応用についての研究に取り組んでおり、今後もこの研究開発の結果をフィードバックし、

装置の最適化を行う。 

また、研究成果を発表、デモサンプル作製、プロセス面の助言など中部大学の協力を得

ながら、Ｒ＆Ｄタイプの装置のＰＲを行い、販路拡大を進める。 

 今後は、グラフェンの大量生産方式であるロールツーロール方式を採り入れてコスト低

下を図り、事業化を進めていく。 

 

４．３．２ 波及効果 

・グラフェンの特徴を活かしたグラフェン透明導電膜 

・人工視覚（人工網膜）用グラフェン電極 

・マイクロ波プラズマＣＶＤによる低温ガス成長を活かした燃料電池 

に対して、波及効果が出ている。 

 また、グラフェン成膜用マイクロ波冷気プラズマＣＶＤ装置は、太陽電池の透明導電膜

として注目されており、特にオールカーボン太陽電池の製作に適合している。 

 さらに、この新しい材料の研究を通して、多くの研究者・技術者の育成に貢献できた。 

 

５. 技術普及活動 

 

５.１ 試料提供による実用化の推進 

本プロジェクトでは、研究成果を用いて各企業での用途開発と事業化の促進を目的に、

技術移転や試料の提供を行った。 

提供する試料は研究成果の中から、実用化が期待できるもの、数量的に提供可能なもの、

ＴＡＳＣ組合員企業の合意を得られたもので、8種類を選別した（表 4-1）。 
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表 4-1 試料提供の試料一覧 

プロジェクト期間中の試料提供数は 112 件であった。その結果を次の様に分類し案件数

をカウントし、解析した（図 4-4）。 

先ず、提供した試料を提供先では、目論み通りの性能を発現するか試作をしてみる。そ

して、もくろみ通りの試作品が出来上がり、実用化の可能性が確認できて、実用化に向け

てＮＥＤＯの助成事業へとつながっていった案件(A)は 3件であった。 

試料提供後にマーケット状況の変化、会社の方針や社会環境の変化により、試料品の評

価結果の良し悪しに拘らず、事業化につなげることを断念しなければならなかった案件数

の合計は１3 件で、内、試作品の評価結果が良好だった案件(B)は 6 件で評価結果が十分で

なかった案件(C)は 7件であった。 

試料提供したところ、試料から試作品をうまく作ることが出来なかった、あるいは試作

品を作れても所望の性能をうまく発現させることができなかった案件の内、ＴＡＳＣやＴ

 
名称 物性値等 

１ ｅＤＩＰＳ－ＣＮＴ 1～2nmの範囲で希望に合わせて応相談 

２・

１ 
金属型ＣＮＴ （ｅＤＩＰＳ－ＣＮＴ） 純度 95%以上 

２・

２ 
半導体型ＣＮＴ（ｅＤＩＰＳ－ＣＮＴ） 純度 95%以上 

３ ＣＮＴ不織布  （ＳＧ－ＣＮＴ） 導電率 ：50S/cm,  比表面積 ：500～1000m
2
/g 

４ 高伝熱ゴム    （ＳＧ－ＣＮＴ） 熱伝導性 ：20W/m･K 

５ 高電気伝導ゴム （ＳＧ－ＣＮＴ） 電気伝導度 ：20S/cm 

６ 
低添加導電性大面積ゴム （ＳＧ－ＣＮ

Ｔ） 

ＣＮＴ充填率 ：1wt%未満,  体積導電率 ：

1S/cm以下 

７ 

ＣＮＴ複合材料 （ＳＧ－ＣＮＴ） 

（樹脂・ゴムとの複合品、水・溶媒へ

の分散品） 

ゴム ： ＮＢＲ、ＳＢＲ、フッ素ゴム、シリ

コンゴム等 

樹脂 ： アクリル系、スチレン系等 

８ 高熱伝導アルミニウム・ＣＮＴ複合材 熱伝導率 ：850W/m･K,  引張強度 ：70MPa 

９ ＣＮＴ薄膜トランジスタ用インク   移動度 ：3.6cm
2
/V･s,   オンオフ比 ：10

5
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ＡＳＣ組合員の所有している技術の移転や今後の技術フォローで所望の特性を発現できる

可能性のある案件(D)は 34 件であった。 

試作品がうまく作れなかった、試作品が所望の性能をうまく発現しない案件で、試料提

供先の試作プロセスが特殊でその後のフォローが出来なかった案件(E)が５件､試料提供先

が技術フォローに必要な情報の開示を受ける事が出来なかった案件(F)が 15 件、又、単層

ＣＮＴの用途として不適合と判断される案件(G)が２３件であった。 

このほか、ＣＮＴの粉散剤開発の為の試料提供した案件(H)が 3件、大学での用途開発に

試料提供した案件(U)が 16 件であった。 

             

 

図 4-4 試料提供結果の解析図 

 

これらの案件の内、ＮＥＤＯの助成事業に繋がった案件(A)の３件と技術ﾌｫﾛｰで特性

の発現が期待できて､実用化の可能性のある案件(D)の３４件については引き続きＮＥ

ＤＯがフォローする。 

実用化可能性のある案件(D)34件のフォローについての内訳は、新規ＮＥＤＯ助成事

業のユーザー案件(Dp)７件、ＴＡＳＣ組合員でユーザーとしてフォローする案件(Dt)13

件、新規プロジェクトの研究開発項目で対応する案件(Dn)１4件である。 

 提供した試料別に結果を分析した（表 4-2）。 
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表 4-2 試料毎の試料提供結果の分類 

 

分析から明らかになったことは、不織布と低添加導電性樹脂についての興味が少なか

った事である。不織布として使用する場合の他の材料との差別化が考えられないことが

要因として考えられる。又、低添加導電性樹脂は、それぞれのユーザーが分散液を使用

して独自に開発する事になり、汎用の樹脂に分散した試料については魅力がなかったと

考察した。 

試料提供の要求が一番多かったのは分散液で、それぞれの提供先で、分散液と独自の

ゴムやプラスティックで独自に複合材を試作した他、分散液を塗布しプラスティック表

面の帯電防止や透明導電膜とするケース等があった。この場合分散性とカーボンナノチ

ューブの形状を維持して複合化させるが困難で、技術フォローをしているが、未だ解決

に至っていない。今後、分散性評価技術を新規プロジェクトで開発し、問題を解決し実

用化を推進する。しかしながら、分散液を試料提供した先でのプロセスが複雑で多岐に

及ぶ事、企業ノウハウで技術やプロセスを開示されない事で断念することになった案件

もあった。 

技術普及活動は、試料提供だけでなく委託事業で開発したＴＡＳＣの保有する技術を

必要とする企業に移転する技術移転を実施した。特に試料提供先で評価試料（試作品）

を作製するプロセス(c)で、目標とする試作品を技術移転で短納期に完成させることは、

実用化の推進につながった。プロジェクト期間中、13 件の技術移転件を実施した。  
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５．２ 研究開発項目②－１「ナノ炭素材料の安全性に係る技術開発」に於け

る試料提供 
本プロジェクトの成果物を実用化の促進に向けて、事業化を目指す企業に試料配布を実

施した。その中で、実際に試料を取り扱った企業から、事業化に向けてのＣＮＴの安全性

に関する課題を挙げてもらった。取り上げられた問題点や懸念点は新規プロジェクトの研

究課題として取り組むことにする。 

事業化される製品によって、製造プロセスが異なり製造現場での取り扱い方が異なる事。

最終商品として、市場での取り扱われ方も異なるので、事業化を目指す最終製品毎に懸念

や問題点を整理した（表 4-3）。 

 
表 4-3 程及び製品における安全性研究のニーズ 

  
 

試料提供で結果から得られた事業化を進める企業が必要としている情報をまとめると 

（１）製品からのＣＮＴを含んだ飛散物の生体に対する影響と飛散物の測定方法 

（２）ＣＮＴの物性や含有物による生体への影響 

（３）ＣＮＴ複合材料加工時の屑や製品の廃棄、処分方法 

であった。 

これらの情報を踏まえて、新プロジェクトでの研究開発方針は 

（１）製品からの飛散物の影響、測定方法の開発を重点化する。 

（２）ＣＮＴの物性の違いによる生体影響を簡便に検出する試験方の開発を継続し、更に

動物試験方法も紹介する。 

（３）廃棄、処分方法については今後の研究課題とする。 

を提案した。 

 

 

 

 

 

 

最終製品 製造工程及び製品における安全性研究へのニーズ

Oリング 摩耗等で発生する微粉の生体影響

アクチュエーター
複合材料から飛び出してくるCNTがあるのかないのか、どのような形で出てくるのか。複合材料の廃棄指
針。

内視鏡材料
CNT複合材料における皮内試験、急性全身毒性試験、細胞毒性試験、感作性試験、埋植性試験、復帰突然
変異試験

導電性コーティング材
CNTに残留する金属の安全性への影響。コーティングの摩耗に伴ってCNTの飛散がどれほどなのか。CNT
濃度と飛散量について。

放熱板他
製造現場における簡易な作業方法。CNTの飛散に対する有機溶媒を使う際の指針。製品からの摩耗による
飛散。最終処分方法。

CNT分散剤、分散液 e-DIPSの直径が変わり物性値が変われば安全性が変わるのか。移送搬送中の飛散対策。

帯電防止プラスティックシート 分散液の取扱指針。乾いた時の飛散。摩耗屑の影響

電波シールド材 練り込んでしまえば露出したり単独で飛散する心配はないと考えている

透明導電膜 クローズド化した系から本当に出ないのか

配線材料 飛散した粉じんなどの環境測定が簡便にできる方法。材料の廃棄方法。
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６．研究開発項目① ナノ炭素材料の実用化技術開発 

 

６．１ 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発（住友精密工業） 

金属に単層ＣＮＴ他カーボンフィラーを分散・複合化することにより、高い熱伝導特性

を有する材料（高熱伝導性複合材料）が技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構

における委託研究にて得られたが、これをパワー半導体の冷却用や熱交換器等に使用する

部材として適用し、実用化するためには、更なる低コスト化、高性能化、高付加価値技術

の付与等の取り組みが必要である。 

高熱伝導性複合材料に占めるコストについては、原料コスト、プロセスコストが二大コ

ストである。 

原料コストについては、ＣＮＴ他カーボンフィラーの低コスト化が重要である。それに

向けて低コストメインフィラーによる開発等も進んだが、開発当初に想定した原料コスト

の実現には至っておらず、ＣＮＴ、カーボンフィラーの生産メーカーの技術動向に注目し、

適切な時期を考慮して、原料コストの低減予測を見極める必要がある。 

プロセスコストについては、技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構における委

託研究や当初、本事業で適用した放電プラズマ焼結法（ＳＰＳ）は、パルス状大電流を用

いるジュール熱により急速昇温が可能で、非常に緻密な焼結体が得られる優れた試作装置

ではあるが、高価なグラファイト製焼結型を用いた事実上バッチ生産であり、バッチ当た

りの試作数量は最大３個程度が品質保証上の限界であることから、特殊な超高価格帯の製

品へは対応可能であるものの、開発された高熱伝導性複合材料が幅広い市場で採用される

には、生産性、コスト面で対応が困難であることが明らかとなった。 

一方、従来、酸化被膜の影響により難焼結性を有するアルミニウム材料の焼結には、Ｓ

ＰＳが最適で、これ以外では困難と考えられていたが、ＨＩＰ（Hot Isostatic Press；熱

間等方プレス）等でも焼結が可能であることが、本開発を通した調査により新たな知見と

して得られている。また、ＳＰＳとＨＩＰ焼結で製作した高熱伝導性複合材料では、断面

組織、材料強度、熱特性に顕著な差がないことが本開発で確認できた。ＨＩＰ焼結を採用

することでＳＰＳと比較してバッチ当たりの同時焼結数を１桁増加させることが可能であ

ると予想されるが、ＨＩＰ処理特有の、前処理でのカプセル化、および焼結後のその除去

工程が加わるため、連続化方式等も考慮し、幅広い市場要求を満足する低コスト・高生産

性の両立した革新的な生産手法の確立が不可欠である。ＨＩＰ焼結（複合化）が可能とな

ったことは、従来、強固な酸化被膜の影響で、困難とされていたアルミニウム材料の焼結

に、新たな低コストの既存技術を適用できる可能性を示しており、原料の低コスト化に合

わせてこれを実現できる場合には、高性能・低コストの開発材の実用化が可能と考えられ

る。 

高性能化については、熱物性については概ね市場要求を満足するものの、製作方法の関

係上、熱異方性を有することから、製品適用に向けては、その設計面からのフォローを行
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い、ユーザーに高熱伝導性複合材料の有効性を確認して頂くことが重要である。また、高

熱伝導性複合材料は熱物性を最優先させており、強度は純アルミニウムと同等以下であり、

２次構造材には適用可能であるものの、１次構造体への適用には困難であり、適用製品が

限定されていたが、本開発において、高熱伝導性複合材料に高強度アルミニウムをクラッ

ドすることにより、クラッド材を含めた全体の強度を純アルミニウム以上に高められるこ

とを明らかにした。 

高付加価値技術については、本開発でのろう付け技術開発により、高熱伝導性複合材料

を組み込んだ製品モデルにフィンを冶金的に直接接合する目途を得た。これにより、界面

の熱抵抗が低減されることから、熱対策には有効に活用できると考えられる。また、製品

モデルへの耐食性を向上させる表面処理技術等の周辺技術も開発することができた。これ

らを兼ね備えることで、適用できる製品を広げ、実用化の可能性が高められたと考える。 

これまでの市場調査、および技術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構との連携

によるサンプル提供・評価により、放熱対策分野での優れた高熱伝導性を有する材料への

期待やニーズは非常に高く、その高熱伝導性材料が、性能・コスト・信頼性、その他周辺

技術を兼ね備えた場合には実用化の目途が得られると想定している。実用化の目途が得ら

れた場合には、その事業化の為に、生産設備への投資、協力会社との協業体制を構築し、

開発材の市場投入の計画を推進する。 

開発した高熱伝導性複合材料と類似したカーボン-アルミニウム高熱伝導性複合材料を開

発しているメーカーは、国内に２～３社存在するが、いずれのメーカーも試作レベルに留

まり、量産化には至っていない。住友精密工業でもこれまで試作品レベルに留まっている

が、今回の開発により、耐熱疲労性、耐環境性、耐食性、信頼性向上など高熱伝導性複合

材料自体の開発に加え、熱対策製品をまとめる上で高付加価値を与えるろう付け・溶接な

どの接合技術や表面処理技術等の周辺技術を開発することができた。これらの技術を兼ね

備えることで適用できる製品の幅が広がった。 

炭素繊維、ダイヤモンド粒子、カーボンナノチューブや気層成長炭素繊維などは高い熱伝

導率を有しており、これらをフィラーとして熱伝導率の向上を狙った金属系、樹脂系複合

材料の開発が盛んに行なわれているが、放熱機器への適用を念頭に、軽量性を考慮した高

熱伝導性複合材料の研究開発ならびに実用化はされていない。 

住友精密工業は基幹技術として航空機・鉄道車両・特殊車両用途の熱交換器・ヒートシン

ク・パワーエロクトニクス機器用半導体冷却装置等の設計・製造技術・市場を既に保有し

ており、他社と比較して、高熱伝導性複合材料の市場投入を有利な立場にあると考えてい

る。 

事業化の計画としては、航空・宇宙用途等の高付加価値応用製品を優先し、５年後の平

成３２年に数億規模の販売が予想される民間航空機エンジン用途への投入を図る。鉄道車

両、特殊車両用途やより低価格が望まれるパワー半導体市場に関しては、航空・宇宙用途

での開発において技術力や生産性をさらに向上させ、低コストを図ることにより、事業と
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しての見通しが得られれば、平成３２年以降に数十億規模の本格上市を目指す。 

 

６．２ 導電性高分子複合材料の開発 

（東海ゴム） 

電極材料の進展と製品イメージを図 4-5 に示す。ＮＥＤＯ事業による単層ＣＮＴを用い

た電極材料にポリマーや電気制御等の技術を進展させ併せることで、人にやさしい柔らか

さを発現でき、健康介護分野とはニーズが合致する。健康介護分野向け商品として体圧分

布センサのＳＲソフトビジョン、床ずれ防止アクティブマットレス、介護支援ロボットな

どスマートラバー応用製品を開発している〔住友理工ＨＰ〕。 

柔軟な電極の特徴を活かし、全てゴムでできたＳＲスピーカー、押す強さで多段入力の

可能な次世代マウスなどの試作品を開発している。これらは、事業開始時点(期初)の想定

用途である健康介護以外の用途であるが、展開を進めている。 

開発した電極の性能として、電極の弾性率と導電性の関係を図 4-6 に示す。当初の目標

には到達していないが使用可能領域にあり、同様の用途を想定した他の競合技術(文献、特

許)に対して優位である。 

   

 
図 4-6 電極の弾性率と導電性の関係 
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図 4-5 電極材料の進展と製品イメージ 
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実用化に向けた課題と今後の方針に関して、ターゲットによって課題が異なるが、重要

な課題である耐久性や印刷性に関しては、現在も改良を継続している。単層ＣＮＴ複合体

のコストに関しては、他の導電剤との併用による性能とのバランス検討が必要になってい

る。 

 実用化・事業化までのシナリオを表 1に示す。電極の最終目標を目指すことと並行して、

客先ニーズに対応した電極の導電性や塗工性の改良を行う。 

 量産化技術確立の見通しに関して、電極材料の原料である単層ＣＮＴを最も効

果的に機能発現できる材料の作製は、社内での小スケールで信頼性を確立した上

で、外注でのスケールアップを検討。再現性を確認した。 

 成膜と素子の製造法を形状や構造設計の理由から、センサーとアクチュエータ

で変えている。スクリーン印刷では、単層ＣＮＴによる粘度ＵＰにより成膜性が

悪化している。単層ＣＮＴの減量による成膜性と導電性の両立、また、製造タク

トと膜の性状の両立が課題である。 

フィルムとして製造する方法は、連続的に塗工できるがロスが多いため、コストＵＰに

繋がるデメリットも含んでいる。 

 このように量産化技術確立の見通しに関して、解決困難な課題もあるが課題は明確であ

るため継続して取り組み中である。 

 

（アルプス電気） 

（１）状況 

・アプリ用途に関して様々なお話を頂くものの、現段階で、弊社で事業化可能なアプ

リは見出せてはおらず、昨年度（平成２６年度）に引き続き、アプリ探索を継続し

 

表 4-4 実用化・事業化までのシナリオ 

 

商品イメージ 
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ている状況である。 

・しかしながら、“ライセンスや技術支援を受けて製品化したい“と云う企業が幾つか

あり、間接的ではありますが、他社での事業化（製品化）も事業化手段の１つに加

え、現在、その製品化に向けた共同開発等を実施している。 

  

（２）取り組み内容と見通し 

    1)他社による事業化の支援 

      平成２７年度より、ケージーエス社（点字ディスプレイメーカ）、産総研、弊社とで、

埼玉県の補助制度（埼玉県産学連携研究開発プロジェクト）に参画し、高分子アクチュエ

ータを使ったスマートホン用手帳型（超薄型）点字ディスプレイの共同開発を開始した。 

      ※ケージーエス社：点字ディスプレイで世界シェア７０％を有する埼玉県下の企業。 

・販売想定時期 ：平成３０年度以降    ※メーカー計画 

・弊社の役割   ： 知財・ノウハウのライセンス提供、および 

                商品開発等の技術支援 

             （状況により半製品支給を行う可能性あり） 

・主な課題     ： 点字高さばらつきの解消、変位速度、発生荷重、  

                対象製品に適した量産プロセスの開発、等 

＊その他の技術支援 

動くキャラクタについて、知財提供や技術支援を受けたい旨、幾つかお話を頂い

ており、一部進めてはおりますが、現段階では報告できるレベルにはない。 

2)弊社での事業化 

相手方意向（市場では時期尚早感があるため暫く様子を見たいなど）で検討中断と

なっているアプリの再開を狙い、適宜、状況把握（情報取得）を行っていくと共に、

今後も 共同研究先の産業技術総合研究所などの協力を得ながら、弊社で事業化可能

なアプリの探索を実施していく予定である。 

（３）今後の方針 

      弊社で事業化（生産）可能なアプリ探索を継続し、その好機を待ちながら、他社に

よる事業化の支援（ライセンス提供・技術支援）を進めていく予定である。 

    事業化計画を次に示します。 いろいろ課題はありますが、順当に進んだ場合、平

成３０年度頃に事業化できる見通しである。 

 

（日本ゼオン） 
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本事業の最終目標は、ＳＧＣＮＴの特長を最大限活かしながら、高分子材料との複合化

技術で、高導電性と高柔軟性を両立する導電性ゴムなどの機能性有機材料の開発と、その

生産技術を開発し、総合的な市場要求も踏まえ、市場への普及を図ることである。 

本事業スタート時点で想定した、高機能化導電ローラー部品の動向も含め、導電性ゴム、

および、産業用シール部材の実用化状況を説明し、最後に実用化に対する共通課題と今後

の方針について記述する。 

 

（１）導電性ゴムの実用化状況 

（１）－１高機能化導電ローラー部品 

 本事業スタート時点で想定した、高機能化導電ローラー部品の市場動向は、大部分の生

産拠点が海外へ移動していることに象徴されるように、高機能化志向よりも低価格化志向

となっている。本事業で設計した導電ゴムは、ＳＧＣＮＴが１％未満の使用量で目標品質

を満たす設計であるものの、ＳＧＣＮＴの商用化が現時点では実現しておらず、コスト競

争力は未知数である。一方、国内メーカーにて高速化・高精彩化への検討は進められてい

るが、導電ローラーに使用する高分子材料改質によるイオン導電付与によって、導電ロー

ラー全体の導電率分布の均質化が機能向上技術の主流となっている。 

（１）－２ 車載用電子部品 

 車内に搭載されている電子部品であり、慢性的に耐久性改善が求められている部品への

応用展開を、実施している。  

  

（２）産業用シール部材の実用化状況 

（２）－１ 高温高強度ゴムシール部材 

ＳＧＣＮＴの配合効果による高温高強度付与効果に着目した 200℃での高強度な高温部

シール部材用ゴムの開発進めている。200℃にて、その他の要求品質を加味したバランスを

満足可能な配合は、カーボンブラックや、その他ＣＮＴよりも、ＳＧＣＮＴを使用した場

合にのみ、ほぼ満足できるような配合組成が可能であることを見出しており、品質におい

て既存技術との競争力があると予測している。 

 

（３）実用化に対する課題と今後の方針 

本事業により、ＳＧＣＮＴの特長を最大限活かした、高分子材料との複合化技術より、

導電性ゴム部材や、産業用シール部材への市場展開を実現すべく、鋭意検討を進めている。

その中で、研究項目共通の課題として、市場展開を左右する２つの要因が挙げられる。 

１つは、本事業で開発した高機能材料は、全開発品に於いてＳＧＣＮＴを使用している

ため、ＳＧＣＮＴの安定供給状況が、市場展開の成否に大きく左右されることである。 

もう１つは、本事業で確立した生産技術は、生産プロセスの数キログラムのスケールで

あり、商用生産では、更に拡大し、年間数十トン以上の生産体制を構築する必要がある。
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また、１品種ではなく多品種商用生産になることが想定されるため、それに対応可能な画

一的なプロセスの構築が課題として残っている。 

今後の方針としては、ＳＧＣＮＴの安定供給体制の構築を最優先に進めることとし、同

時並行で、商用スケールの画一的でコストミニマムなＳＧＣＮＴ複合体の多品種生産プロ

セス構想の立案、および、更なる市場拡大を目標とした新規用途開発を継続し、本事業の

最終目標であるＳＧＣＮＴを配合した機能性有機材料の実用化を実証するよう活動する。 

 

６．３ 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

（富士化学） 

（１）実用化・事業化に向けた取り組み 

 現在、単層ＣＮＴ分散液サンプルを主に製膜メーカーに提供し評価を進めている。今

後もナノテク展等に積極的に参加して無機分散剤によるＣＮＴ分散技術について紹介

して新規ユーザーを開拓していく予定である。平成２７年度から２８年度にかけてサン

プルワークを通して、ユーザーの要求を反映し、ＣＮＴ分散液の改良をして仕様を設計

する。その後生産設備を整備して、平成２９年度からの生産・販売を目指す。また、こ

れら取り組みを並行して、透明導電膜の更なる性能向上のため開発を継続する予定であ

る。これはより低い表面抵抗値が実現できれば利用可能な用途が広がることが期待でき

るためである。 

 

（２）波及効果 

 ＣＮＴの分散技術は、ＣＮＴ領域においては合成技術などと並んで非常に重要な基盤

技術の一つであり、活発に研究開発が行われている。本事業においては透明導電膜をタ

ーゲットとして研究開発を進めてきたが用途はそれだけに限らない。本事業で得られた

ＣＮＴ分散技術は樹脂や金属との複合材料、電池の電極への応用など幅広い分野への応

用が期待できる。 
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Ⅴ.成果資料 

 

１．研究開発項目②－１－１、②－３－１、②－３－２、②－３－３（１）技

術研究組合単層ＣＮＴ融合新材料研究開発機構 

 

１.１誌上／学会発表 

（１）誌上発表 

表５－１ 

 論文：１３３報（査読付き：１０３報、その他：３０報） 

 平成２２年度：６報（査読付き：６報、その他：０報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2010 年 
10 月 10 日 

Polyfile 

47(10):50- 55 

（査読:有） 

ナノ材料のリスク評価 
～材料開発従事者に求められる

考え方～ 
岸本充生 

2 
2010 年 
12 月 3 日 

Science 330
（6009）:1364-1368 
（査読:有） 

Carbon Nanotubes with Temperature 
Invariant Viscoelasticity from 
-196°C to 1000°C 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Takeo Yamada, Motoo 
Yumura and Kenji Hata 

3 
2011 年 
2 月 

ナノテクノロジー国

際標準化サーキュラ

ー No.16: 25-29 
（査読:有） 

4. ISO/TC229 第 11 回会合出席報

告 
4-5 健康・安全・環境関連／WG3. 

五十嵐卓也（共著） 

4 
2011 年 
2 月 10 日 

環境管理 2 月号 
47(2): 51-61 
（査読:有） 

工業ナノ材料の安全問題の動向

（その 1） 
五十嵐卓也 

5 
2011 年 
3 月 10 日 

環境管理 3 月号 
47(3): 40-51 
（査読:有） 

工業ナノ材料の安全問題の動向

（その 2） 
五十嵐卓也 

6 
2011 年 
3 月 4 日 

Nature Nanotechnology  
6, 3, 139-140 
（査読:有） 

In vitro assays: Tracking 

nanoparticles inside cells. 
Haruhisa Kato 

  
 平成２３年度：２２報（査読付き：２２報、その他：０報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2011 年 
4 月 10 日 

環境管理 

47(4): 37-45 

（査読:有） 

工業ナノ材料の安全性問題の動

向（その 3） 
五十嵐卓也  

2 
2011 年 
5 月 10 日 

環境管理 

47(5): 1-12 
工業ナノ材料の安全性問題の動

向（その 4） 
五十嵐卓也  
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（査読:有） 

3 
2011 年 
6 月 12 日 

Carbon 

49(13), 4368-4375 

（査読:有） 

Growth control of single-walled, 
double-walled, and triple-walled 
carbon nanotube forests by a priori 
electrical resistance measurement of 
catalyst films  

Wei-Hung Chiang, Don 
N. Futaba, Motoo 
Yumura, Kenji Hata 

4 
2011 年 
6 月 19 日 

新版複合材料・技術総

覧 808-810 

（査読:有） 

カーボンナノチューブ／アルミ

ニウム合金複合材料 
片桐一彰、佐々木克彦、

垣辻篤 

5 
2011 年 
7 月 6 日 

Advanced Materials 

23(32),3686-3691 

（査読:有） 

Carbon Nanotubes with 
Temperature-Invariant Creep and 
Creep-Recovery from -190℃ to 
970℃ 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

6 
2011 年 
7 月 14 日 

Nano Letters 

11(8),3279-3284 

（査読:有） 

Tailoring Temperature Invariant 
Viscoelasticity of Carbon Nanotube 
Material 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

7 
2011 年 
7 月 23 日 

Carbon 

49(15), 5090-5098 

（査読:有） 

Exposy Composite Sheets with a 
Large Interfacial Area from a High 
Surface Area-Supplying 
Single-Walled Carbon Nanotube 
Scaffold Filler  

Kazufumi Kobashi, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

8 
2011 年 
7 月 25 日 

日本機械学会 

A 編 

77(779):1037-1040 

（査読:有） 

VGCF-Al 高熱伝導複合材料の高

温強度特性 
福地孝平、佐々木克彦、

片桐一彰、垣辻篤 

9 
2011 年 
9 月 

Chemistry - An Asian 

Journal 

6 (12), 3281-3285 

（査読:有） 

Effect of backbone chemical 
structure of polymers on selective 
(n,m)single-walled carbon nanotube 
recognition/extraction behavior 

Hiroaki Ozawa, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Yasuro Niidome, 
Naotoshi Nakashima 

10 
2011 年 
9 月 

Kobunshi Ronbunshu 

68 (9), 656-663 

（査読:有） 

Design synthesis and 
characterization of an 
acid-responsive dispersant for 
carbon nanotubes 

Naoki Uchiyama, 
Naotoshi Nakashima 

11 
2011 年 
9 月 

Nanoscale,  

3(9), 3793-3798 

（査読:有） 

Sensing of oligopeptides using 
localized surface plasmon 
resonances combined with 
Surface-Assisted Laser 
Desorption/Ionization 
Time-of-Flight Mass Spectrometry 

Yuki Nakamura,  
Yukiko Tsuru, asanori 
Fujii, Yumi Taga, Ayaka 
Kiya, Yasuro Niidome, 

12 2011 年 IEEE Nanotechnology Determination of redox states of Naotoshi Nakashima 
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10 月 Materials and Devices 

Conference, NMDC, 

art. no. 6155302, 6-9 

（査読:有） 

(n,m)single-walled carbon 
nanotubes 

13 
2011 年 
10 月 1 日 

Carbon  

49(12), 3989-3997 

（査読:有） 

Preparation and characterization of 
stable dispersions of carbon black 
and nanodiamond in culture medium 
for in vitro toxicity assessment 

Haruhisa Kato, Ayako 
Nakamura, Shigehisa 
Endoh, Katsuhide Fujita, 
Shinich Kinugasa  

14 
2011 年 
10 月 1 日 

ぶんせき 

10, 54-55 

（査読:有） 

量子ドットを利用した統計学的

細胞中のナノ物質評価技術 
加藤晴久 

15 
2011 年 
10 月 15 日 

Journal of Physical 

Chemistry C115, 22827 

（査読:有） 

Separation of Metallic and 
Semiconducting Single-Wall Carbon 
Nanotube Solution by Vertical 
Electric Field 

Kazuki Ihara, Hiroyuki 
Endoh, Takeshi Saito, 
Fumiyuki Nihey 

16 
2011 年 
11 月 

Chemistry - A 

European Journal  

17 (48), 13438-13444 

（査読:有） 

Supramolecular hybrid of metal 
nanoparticles and semiconducting 
single-walled carbon nanotubes 
wrapped by a fluorene-carbazole 
copolymer 

Hiroaki Ozawa, Natsuko 
Ide, Tsuyohiko Fujigaya, 
Yasuyo Niidome, 
Naotoshi Nakashima 

17 
2011 年 
11 月 1 日 

ぶんせき 

11, 646-651 

（査読:有） 

ナノ材料の安全性・有害性試験の

課題と挑戦 
藤田克英 

18 
2011 年 
12 月 20 日 

Polyfile 

48(12):26-29 

（査読:有） 

カーボンナノチューブのリスク

評価：到達点と課題 
岸本充生 

19 
2012 年 
1 月 5 日 

Nanomaterials  

2(1), 15-30 

（査読:有） 

Accurate Size and Size-Distribution 
Determination of Nanoparticles in 
Aqueous Medium Using Dynamic 
Light Scattering and Asymmetrical 
Flow Field-Flow Fractionation with 
Multi-Angle Light Scattering 
Accurate Size and Size-Distribution 
Determination of Polystyrene 
Latex Nanoparticles in Aqueous 
Medium Using Dynamic Light 
Scattering and Asymmetrical Flow 
Field-Flow Fractionation with 
Multi-Angle Light Scattering 

Kato H. et al. 

20 2012 年 Journal of Physical Spectroscopic determination of the Kim, S.M., Kim, K.K., 
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2 月 Chemistry 

C 116 (9), 5444-5449 

（査読:有） 

electrochemical potentials of n-type 
doped carbon nanotubes 

Duong, D.L.Yasuhiko 
Hirana, Yasuhiko Tanaka, 
Yasuro Niidome, 
Naotoshi Nakashima 

21 
2012 年 
3 月 

Journal of Nanoscience 

and Nanotechnology  

12 (3), 1717-1738 

（査読:有） 

Soluble carbon nanotubes and 
nanotube-polymer composites 

Tuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

22 
2012 年 
3 月 

Polymer Chemistry 

3 (2), 369-376 

（査読:有） 

Design and preparation of porous 
polybenzoxazole films using the 
tert-butoxycarbonyl group as a pore 
generator and their application for 
patternable low-k materials 

Takahiro Fukumaru, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

  
 平成２４年度：３５報（査読付き:２６報、その他９報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2012 年 
4 月 18 日 

Applied Physics 

Express (APEX)  

vol.5, 055102 

（査読:有） 

Highly Uniform Thin-Film 
Transistors Printed on Flexible 
Plastic Films with 
Morphology-Controlled Carbon 
Nanotube Network Channels 

沼田秀昭、井原和紀、斎

藤毅、遠藤浩幸(NEC)、
二瓶史行 

2 
2012 年 
4 月 30 日 

NANO Letters 

12(6),2710-2716 

（査読:有） 

 

Mechanically Durable and Highly 
Conductive Elastomeric Composites 
from Long Single-walled Carbon 
Nanotubes Mimicking the Chain 
structure of Polymers 

Seisuke Ata, Kazufumi 
Kobashi, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

3 
2012 年 
5 月 

Macromolecules 

45 (10) , 4247-4253 

（査読:有） 

Extremely high thermal resistive 
poly(p -phenylene benzobisoxazole) 
with desired shape and form from a 
newly synthesize soluble precursor 

Takahiro Fukumaru, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

4 
2012 年 
5 月 1 日 

日本衛生学会 

日本衛生学雑誌 

67(3), 383-388 

（査読:有） 

網羅的遺伝子発現解析による工

業ナノ材料の生体影響評価の役

割 

藤田克英、福田真紀子、

岩橋均（岐阜大学） 

5 
2012 年 
5 月 16 日 

米国化学会 

JACS（Journal of the 

American Chemical 

Society） 

134(22), 9219-9224 

（査読:有） 

Mutual Exclusivity in the Synthesis 
of High Crystallinity and High Yield 
Single-Walled Carbon Nanotubes 

Hiroe Kimura, Don N. 
Futaba, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 
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6 
2012 年 
6 月 4 日 

産総研安全科学研究

部門 
第 13 号ニュースレタ

ー 

毒性学会（SOT）年会参加報告 藤田克英 

7 
2012 年 
6 月 10 日 

粉体工学会 

粉体工学会誌  

49(6), 483-488 

（査読:有） 

超音波により水中分散されたカ

ーボンナノチューブ CNT の形態

評価 

遠藤茂寿、丸順子、宮内

亜里砂 

8 
2012 年 
6 月 10 日 

大成社  
Polyfile 6 月号 
49,6,580 

柔軟性の高い導電性･機械特性を

実現した複合材料の開発 
阿多誠介 畠賢治 

9 
2012 年 
6 月 18 日 

ACS Nano 

6(7),5837-5844 

（査読:有） 

Alignment Control of Carbon 
Nanotube Forest from Random to 
Almost Ideally Aligned by utilizing 
the Crowding Effect 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

10 
2012 年 
7 月 

Materials Research 

Society Symposium 

Proceedings, Materials 

Research Society, 1418 

（査読:有） 

Sensing of oligopeptides using 
alternatively-deposited gold 
nanorods for surface-assisted laser 
desorption/ionization time-of-flight 
mass spectrometry 

Masanori Fujii, Naotoshi 
Nakashima, Yasuro, 
Niidome 

11 
2012 年 
7 月 

copolymers.Journal of 

the American Chemical 

Society 

134 (30), 12700-12707 

（査読:有） 

Recognition and one-pot extraction 
of right- and left-handed 
semiconducting single-walled 
carbon nanotube enantiomers using 
fluorene-binaphthol chiral 

Kojiro Akazaki, 
Fumiyuki Toshimitsu, 
Hiroaki Ozawa, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

12 
2012 年 
7 月 31 日 

Journal of Solid 

Mechanics and 

Materials Engineering 

6(7):801-813 

（査読:有） 

Correlations Between Thermal 
Conductivity and Inelastic 
Deformation of Aluminum Based 
Composites Containing VGCF-CNT 
Network 

Kohei Fukuchi, 
Katsuhiko Sasaki, 
Terumitsu Imanishi, 
Kazuaki Katagiri, and 
Atsushi Kakitsuji 

13 
2012 年 
8 月 10 日 

日本工業出版株式会

社 

日本プラスチック工

業連盟誌「プラスチッ

クス」2012 年 8 月号 

（査読:有） 

単層カーボンナノチューブをポ

リマーに分散する技術 
上島貢、重田真宏 
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14 
2012 年 
8 月 10 日 

単行本 
日本規格協会 
ナノテクノロジーの

国際標準化～ここま

で進んだナノテク標

準化 
「日本を活かす」シリ

ーズ 

第 8章 安全性に関する規制の動

向 
五十嵐卓也 

15 
2012 年 
8 月 23 日 

WILEY-VCH 

Nanomaterials 

535-554 

（査読:有） 

Size determination of nanoparticles 
by dynamic light scattering 

加藤晴久 

16 
2012 年 
10 月 

Scientific Reports 

2 , art. no. 733 

（査読:有） 

Thermodynamics on soluble carbon 
nanotubes: How do DNA molecules 
replace surfactants on carbon 
nanotubes 

Yuichi Kato, Ayaka 
Inoue, Yasuro Niidome, 
Naotoshi Nakashima 

17 
2012 年 
10 月 1 日 

Journal of Physics D: 

Appl. Phys.  

46(6), 063001 (2013) 

（査読:有） 

Low temperature graphene synthesis 
by using microwave plasma CVD 

山田貴壽、金載浩 、石

原正統、長谷川雅考 

18 

 

2012 年 

10 月 18 日 

JSR つくば研究所 
つくば交流会 

極少量の単層カーボンナノチュ

ーブを添加して作った導電性樹

脂 
阿多誠介 

19 
2012 年 
10 月 22 日 

アメリカ化学会 

Journal of Physical 

Chemistry C  

116, 23844−23850. 

（査読:有） 

Weak Response of Metallic 
Single-Walled Carbon Nanotubes to 
C60 Encapsulation Studied by 
Resonance Raman Spectroscopy 

鄭淳吉、岡﨑俊也、岡田

晋、飯島澄男 

20 
2012 年 
11 月 

Chemistry Letters  

41 (9), 962-964 

（査読:有） 

Electrochemical deposition of silver 
on gold electrodes in the presence of 
halogen ions 

Yuki Hamasaki, Naotoshi 
Nakashima, Yasuro 
Niidome 

21 
2012 年 
11 月 6 日 

Chemical Science 

4(2),727-733 

（査読:有） 

A dispersion Strategy: Dendritic 
Carbon Nanotube Network 
Dispersion for Advanced 
Composites 

小橋和文、阿多誠介、山

田健郎、フタバドン、湯

村守雄、畠賢治 

22 
2012 年 
11 月 25 日 

ニューダイヤモンド 
表面波励起マイクロ波プラズマ

CVD 法によるグラフェンのロー

ル to ロール合成 

山田貴壽、金載浩 、石

原正統、長谷川雅考 
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23 
2012 年 
12 月 

Carbon  

50 (15), 5421-5428 

（査読:有） 

Graphene unrolled from 
'cup-stacked' carbon nanotubes 

Liu Q, Tsuyohiko 
Fujigaya, Naotoshi 
Nakashima 

24 
2012 年 
12 月 

Bulletin of the 

Chemical Society of 

Japan  

85 (12), 1262-1267 

（査読:有） 

Effect of charge of a matrix polymer 
on the electronic states of 
single-walled carbon nanotubes 

Yasuhiko Hirana, Yasuro 
Niidome, Naotoshi 
Nakashima 

25 
2012 年 
12 月 

Materials Research 

Society Symposium 

Proceedings 

1407, 231-235 

（査読:有） 

Exchange of oligonucleotide(dC15) 
on single-walled carbon nanotubes 

Yuichi Kato, Ayaka 
Inoue, Naotoshi 
Nakashima, Yasuro 
Niidom 

26 
2012 年 
12 月 3 日 

グラフェンの機能と

応用展望 II 

第 6 章 マイクロ波プラズマ

CVD 法によるグラフェンのロー

ルツーロール成膜 

山田貴壽、石原正統、長

谷川雅考 

27 
2012 年 
12 月 15 日 

セラミックデータブ

ック 2012 版 
グラフェンのロール to ロール合

成 
山田貴壽、石原正統、長

谷川雅考 

28 
2012 年 
12 月 25 日 

テクノタイムズ社 

月刊ディスプレイ 

A roll-to-roll graphene deposition 
with 594 mm width by using a slot 
antenna type microwave plasma 
CVD toward an industrial mass 
production 

山田貴壽、石原正統、長

谷川雅考 

29 
2012 年 
12 月 28 日 

日本工業出版株式会

社 

クリーンテクノロジ

ー 23(1):39-43. 

（査読:有） 

工業ナノ材料の作業環境評価の

ための計測について 
小倉勇 

30 
2013 年 
1 月 20 日 

プラスチック成形加

工学会 
成形加工 

カーボンナノチューブ有害性評

価のための支援技術の開発 
藤田克英 

31 
2013 年 
2 月 

AdvancedMaterials  

25 (12), 1666-1681 

（査読:有） 

Fuel cell electrocatalyst using 
polybenzimidazole-modified carbon 
nanotubes as support materials 

Tsuhohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

32 
2013 年 
2 月 

Kobunshi Ronbunshu 

70 (2), 55-62 

（査読:有） 

Carbon nanotubes/polymer 
composite honeycomb structure film 

Naoki Uchiyama, 
Naotoshi NakaShima 
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33 
2013 年 
2 月 20 日 

S&T 出版 

導電・絶縁材料の電気

および熱伝導特性制

御 

第 2 章第 2 節 p.94-111 

（査読:有） 

カーボンナノチューブ・カーボン

ファイバー 
片桐一彰、佐々木克彦、

垣辻篤 

34 
2013 年 
3 月 

Polymer Journal  

45 (3), 326-330 

（査読:有） 

Effective anchoring of 
Pt-nanoparticles onto sulfonated 
polyelectrolyte-wrapped carbon 
nanotubes for use as a fuel cell 
electrocatalyst 

Tsuyohiko Fujigaya. 
Cherin Kim, Naotoshi 
Nakashima 

35 
2013 年 
3 月 1 日 

Thin Solid Films    

532(1),89-93 (2013) 

（査読:有） 

Large area coating of graphene at 
low temperature using a roll-to-roll 
microwave plasma chemical vapor 
deposition 

山田貴壽、石原正統、長

谷川雅考 

  

 平成２５年度：３７報（査読付き：２８報、その他：９報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2013 年 
4 月 10 日 

Journal of Physics: 

Conference Series 

429:012049. 

（査読:有） 

Potential release of carbon 
nanotubes from their composites 
during grinding 

Isamu Ogura, Mari 
Kotake, Masahiro 
Shigeta, Mitsugu Uejima, 
Keizo Saito, Naomi 
Hashimoto, Atsuo 
Kishimoto 

2 
2013 年 
4 月 10 日 

Journal of Physics: 
Conference Series 
429:012057. 
（査読:有） 

Release characteristics of 
single-wall carbon nanotubes during 
manufacturing and handling 

Isamu Ogura, Mari 
Kotake, Naomi 
Hashimoto, Kuniaki 
Gotoh, Atsuo Kishimoto 

3 
2013 年 
4 月 13 日 

Journal of Nanoscience 
and Nanotechnology 
2013, 13(4):2745-51.  
（査読:有） 

Direct wall number control of 
carbon nanotube forests from 
engineered iron catalysts 

Wei-Hung Chiang, Don 
N. Futaba, Motoo 
Yumura , Kenji Hata 

4 
2013 年 
4 月 26 日 

Small 
2013,9(21),3584-3592 
（査読:有） 

Diameter and density control of 
single-wall carbon nanotube forests 
by modulating Ostwald ripening 
through decoupling the catalyst 
formation and growth processes 

Shunsuke Sakurai, 
Masayasu Inaguma, Don 
N Futaba, Motoo 
Yumura , Kenji Hata 

 
 
5 
 

2013 年 
6 月 17 日 

James Morris & 

Krzysztof Iniewski 

(editors), CRC Press 

”Printing Technology and 
Advantage of Purified 
Semiconducting Carbon Nanotubes 
for Thin Film Transistor Fabrication 

沼田秀昭、井原和紀

（NEC）、斎藤毅、二瓶史

行 
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Nanoelectronic Device 

Applications Handbook 

on Plastic Films.” 

 
6 
 
 

2013 年 
7 月 1 日 

工業材料 

2013 Vol.61 No.7 

単層 CNT の実用化を目指して試

料提供を実施―低炭素社会を実

現する革新的カーボンナノチュ

ーブ複合材料開発プロジェクト 

湯村守雄、上野光保 

7 
2013 年 
7 月 2 日 

Materials 
2013,6,2633-2641 
（査読:有） 

A fundamental limitation of small 
diameter single-walled carbon 
nanotube synthesis -A scaling rule of 
the carbon nanotube yield with 
catalyst volume- 

Shunsuke Sakurai, 
Masayasu Inaguma, Don 
N Futaba, Motoo 
Yumura , Kenji Hata 

8 
2013 年 
7 月 23 日 

Macmillan Publishers 
Limited 
Nature 
Communications 
4, 2202 
（査読:有） 

One hundred fold increase in current 
carrying capacity in a carbon 
nanotube-copper composite 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Kazufumi 
Kobashi, Atsuko 
Sekiguchi, Don N. 
Futaba, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

9 
2013 年 
7 月 25 日 

Toxicology 
Mechanisms and 
Methods 
23(8), 598-609  
（査読:有） 

Physical properties of single-wall 
carbon nanotubes in cell culture and 
their dispersal due to alveolar 
epithelial cell response 

藤田克英 

10 
2013 年 
7 月 30 日 

Journal of Polymer 
Science Part A, 
Polymer Chemistry 
51,221,4584-4591,1No
vember2013 
（査読:有） 

Synthesis of Cyclo-olefin 
Copolymer Latexes and Their 
Carbon Nanotube Composite 
Nanoparticles 

ホアンテバン、重田真

宏、長宗勉、上島貢 

11 
2013 年 
8 月 30 日 

産総研安全科学研究

部門 

RISS Newsletter：

Safety & Sustainability 

第 17 号 

ナノ材料の飛散・暴露評価：ナノ

材料の安全な利用を支援 
小倉勇 

12 
2013 年 
10 月 3 日 

ACS NANO 
7(11),10218-1224 
（査読:有） 

Absence of an Ideal Single-Walled 
Carbon Nanotube Forest Structure 
for Thermal and Electrical 
Conductivities 

Guohai Chen, Don N. 
Futaba, Hiroe Kimura, 
Shunsuke Sakurai, Motoo 
Yumura, and Kenji Hata 

13 
2013 年 
10 月 4 日 

Japanese Journal of 
Applied Physics 
52 (2013) 105102 
（査読:有） 

Wall-number Selectivity in 
Single/Double-wall Carbon 
Nanotube Production by Enhanced 
Direct Injection Pyrolytic Synthesis 

小林慶太、清宮維春、ビ

カウシュクラ、平井孝

佳、斎藤毅 



5-10 

 

14 
2013 年 
10 月 4 日 

Carbon  
67,318-325 
（査読:有） 

Interplay of Wall Number and 
Diameter on the Electrical 
Conductivity of Carbon Nanotube 
Thin Films 

Guohai Chen, Don N. 
Futaba, Shunsuke 
Sakurai, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

15 
2013 年 
10 月 4 日 

Applied Physics 
Express 
6 (2013) 105103-1-4 
（査読:有） 

Fabrication of Homogeneous Thin 
Films of Semiconductor-Enriched 
Single-Wall Carbon Nanotubes for 
Uniform-Quality Transistors by 
Using Immersion Coating 

清水麻希、藤井俊治郎、

浅野敏、田中丈士、片浦

弘道 

16 
2013 年 
10 月 9 日 

Journal of Nanoparticle 
Research 15:2033. 
（査読:有） 

Evaluating the capabilities of 
portable black carbon monitors and 
photometers for measuring airborne 
carbon nanotubes 

Naomi Hashimoto, Isamu 
Ogura, Mari Kotake, 
Atsuo Kishimoto, 
Kazumasa Honda 

17  
2013 年 
10 月 11 日 

Applied Physics Letters 
103,153106-1 -4(2013) 
（査読:有） 

Electrical characterization of 
graphene films synthesized by 
low-temperature microwave plasma 
chemical vapor deposition 

沖川侑揮、津川和夫、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

18 
2013 年 
10 月 29 日 

TASC&産総研安全科

学(産総研安全科学ウ

ェブサイトからダウ

ンロード) 

カーボンナノチューブの作業環

境計測の手引き 
小倉勇 

19 
2013 年 
10 月 29 日 

TASC&産総研安全科

学(産総研安全科学ウ

ェブサイトからダウ

ンロード) 

Guide to measuring airborne carbon 
nanotubes (CNTs) in workplaces 

小倉勇 

20 
2013 年 
10 月 31 日 

TASC&産総研安全科

学(産総研安全科学ウ

ェブサイトからダウ

ンロード) 

カーボンナノチューブの安全性

試験のための試料調製と計測、お

よび細胞を用いたインビトロ試

験の手順（略称：安全性試験手順

書）初版 

藤田克英、遠藤茂寿、丸

順子、加藤晴久、中村文

子、衣笠晋一、篠原直秀、

内野加奈子、福田真紀

子、永野麗子、小原佐和

枝、江馬眞、橋本尚 

21 
2013 年 
11 月 12 日 

ACS Applied Materials 
& Interfaces 
5(23),12602-12608 
（査読:有） 

Green, Scalable, Binderless 
Fabrication of Single-Wall Carbon 
Nanotube Nonwoven Fabric Based 
on an Ancient Japanese Paper 
Process 

Kazufumi Kobashi, 
Tatsuya Hirabayashi, 
Seisuke Ata, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

22 
2013 年 
12 月 12 日 

Nanoscale 
6, 2669-2674 
（査読:有） 

Carbon nanotube-copper exhibiting 
metal-like thermal conductivity and 
silicon-like thermal expansion for 
efficient cooling of electronics 

Subramaniam 
Chandramouli, Yuzuri 
Yasuda, Satoshi Takeya, 
Seisuke Ata, Ayumi 
Nishizawa, Don N. 
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Futaba, Takeo Yamada, 
Kenji Hata 

23 
2013 年 
12 月 13 日 

Applied Physics 
Express  
7, 015101 (2014) 
（査読:有） 

Synthesis of Refractory Conductive 
Niobium Carbide Nanowires within 
the Inner Space of Carbon Nanotube 
Templates 

Keita kobayashi, Kitaura 
Ryo,Wang Qing, 
Wakamori Ikuya, 
Shinohara Hisanori, 
Anada Satoshi, Nagase, 
Takeshi, Saito Takeshi,  
kiyomiya Masaharu, 
Yasuda, Hidehiro 

24 
2013 年 
12 月 27 日 

Nanoscale Research 
Letters 8, 546  
（査読:有） 

Influence of lengths of mm-scale 
single-walled carbon nanotube on 
electrical and mechanical properties 
of buckypaper 

Shunsuke Sakurai, 
Fuminori Kamada, Don N 
Futaba, Motoo 
Yumura,Kenji Hata 

25 
2013 年 
12 月 30 日 

Japanese Journal of 
Applied Physics  
53, 015505, (2014) 
（査読:有） 

Improvement of multilayer graphene 
synthesis on copper substrate by 
microwave plasma process using 
helium at low temperature 

加藤隆一、津川和夫、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

26 
2014 年 
1 月 

J. Mater. Chem. A,2, 
3888-3893 
（査読:有） 

Highly-Durable Fuel Cell 
Electrocatalyst Based on 
Polybenzimidazole- coated Stacked 
Graphene 

Tsuyohiko Fujigaya, 
Yasuhiko Hirata, 
Naotoshi Nakashima 

27 
2014 年 
1 月 16 日 

Taylor & Francis 
Fullerenes, Nanotubes, 
and Carbon 
Nanostructures 
(FNCN) , 22, 75–87. 
（査読:有） 

Spectroscopic characterization of 
nanohybrids consisting of 
single-walled carbon nanotube and 
fullerodendron 

鈴木浩紀、飯泉陽子、丹

下将克、鄭淳吉、古部昭

広、和田卓聡、田嶋智之、

高口豊、岡﨑俊也 

28 
2014 年 
1 月 22 日 

Scientific Reports 
4, 3804 
（査読:有） 

Diameter Control of Single-Walled 
Carbon Nanotube Forests from 1.3- 
3.0 nm by Arc Plasma Deposition 

Guohai Chen, Yasuaki 
Seki, Hiroe Kimura, 
Shunsuke Sakurai, Motoo 
Yumura, Kenji Hata, Don 
N. Futaba 

29 
2014 年 
1 月 28 日 

Scientific Reports 
4,3907 
（査読:有） 

Controlling exfoliation in order to 
minimize damage during dispersion 
of long SWCNTs for advanced 
composites 

Howon Yoon, Motoi 
Yamashita, Seisuke Ata, 
Don N. Futaba, Takeo 
Yamada, Kenji Hata 

30 
2014 年 
1 月 29 日 

放熱フィラーによる

樹脂の高熱伝導化技

術セミナー 

カーボンナノチューブを用いた

高熱伝導材料の応用に向けて 
片桐一彰 

31 
2014 年 
2 月 26 日 

S&T 出版 

CNT・グラフェン分散

スーパーグロース CNT 分散にお

ける分散剤の選定と分散技術 
重田真宏 
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技術の工業化と機能

展開 

32 
2014 年 
3 月 

Macromolecules 
47, 2088-2095 
（査読:有） 

Fabrication of Poly(p-phenylene 
benzobisoxazole) Film Using a 
Soluble Poly(o-alkoxyphenyl amide) 
as the Precursor 

Takahiro Fukumaru, 
Yusuke Saegusa, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
NaotoshI Nakashima 

33 
2014 年 
3 月 

Nanoscale 
6,5879-5886 
（査読:有） 

Effect of chemical structure of 
polyfluorene on selective extraction 
of semiconducting single-walled 
carbon nanotubes 

Takahiro Fukumaru, 
Fumiyuki Toshimitsu, 
Tsuyohiko Fujigaya 

34 
2014 年 
3 月 

Macromol 
47, 2088-2095 
（査読:有） 

Fabrication of Poly(p-phenylene 
benzobisoxazole) Film Using a 
Soluble Poly(o-alkoxyphenyl amide) 
as the Precursor 

Takahiro Fukumaru, 
Yuauke Saegusa, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

35 
2014 年 
3 月 1 日 

AMER Scientific 
Publishers 
Materials Express 
4, 144-152 
（査読:有） 

Determination of Size Distribution 
of Silica Nanoparticles: A 
Comparison of Scanning Electron 
Microscopy, Dynamic Light 
Scattering, and Flow Field-Flow 
Fractionation with Multiangle Light 
Scattering Methods. 

加藤晴久、中村文子、野

田奈津代 

36 
2014 年 
3 月 14 日 

Taylor & Francis 
Journal of Occupational 
& Environmental 
Hygiene  
11:658-664. 
（査読:有） 

Evaluation of particles released from 
single-wall carbon nanotube 
/polymer composites with or without 
thermal aging by an accelerated 
abrasion test  

Lin Jiang, Akira Kondo, 
Masahiro Shigeta, 
Shigehisa Endoh, 
Mitsugu Uejima, Isamu 
Ogura, Makio Naito 

37 
2014 年 
3 月 20 日 

Sergey Edward 

Lyshevski (editors), 

CRC Press 

The 3rd Edition of 

Encyclopedia of 

Nanoscience and 

Nanotechnology 

Printing Technology and the 
Advantage of Purified 
Semiconducting Carbon Nanotubes 
for Thin Film Transistors 

沼田秀昭、井原和紀、斎

藤毅、遠藤浩之、二瓶史

行 

  
 平成２６年度 ２７報（査読付き：１６報、その他：１１報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2014 年 
4 月 

Sci. Technol. Adv. 

Mater. 

15, 025005 

Fabrication of FlexibleTransparent 
Conductive Films from Long 
Double-Walled Carbon Nanotubes 

Naoyuki Imazu, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 
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（査読:有） 

2 
2014 年 
4 月 

RSC Adv. 

4,6318-6323 

（査読:有） 

Polymer Synthesis Inside a 
Nanospace of a Surfactant-Micelle 
on Carbon Nanotubes: Creation of 
Highly-Stable Individual 
Nanotubes/Ultrathin Cross-linked 
Polymer Hybrids 

Yusuke Tsutsumi, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Notoshi Nakashima 

3 
2014 年 
5 月 2 日 

TASC、産総研安全科

学研究部門 

Sample preparation and 
characterization for safety testing of 
carbon nanotubes, and in vitro 
cell-based assay (Abbr.: Procedures 
for safety testing) 

藤田克英、遠藤茂寿、丸

順子、加藤晴久、中村文

子、衣笠晋一、篠原直秀、

内野加奈子、福田真紀

子、小原佐和枝、江馬眞、

橋本尚 

4 
2014 年 
5 月 16 日 

Taylor & Francis 

Aerosol Science and 

Technology  

48, 758–767 

（査読:有） 

Aerosol Particle Collection 
Efficiency of Holey Carbon 
Film-Coated TEM Grids, 

Isamu Ogura, Naomi 
Hashimoto, Mari Kotake, 
Hiromu Sakurai, Atsuo 
Kishimoto, Kazumasa 
Honda 

5 
2014 年 
6 月 9 日 

Nanotoxicology 

1-12 

（査読:有） 

Intratracheal instillation of 
single-wall carbon nanotubes in the 
rat lung induces time-dependent 
changes in gene expression 

藤田克英、福田真紀子、

福井浩子、堀江祐範、遠

藤茂寿、内田邦夫、七里

元督、森本泰男 1、大神

明 1、岩橋均 2（1 産業

医科大学、2 岐阜大学） 

6 
2014 年 
6 月 10 日 

Carbon  

77 (2014) 823-828 

（査読:有） 

Bilayer graphene synthesis by 
plasma treatment of copper foils 
without using a carbon-containing 
gas 

加藤隆一 、津川和夫、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽、長谷川雅考 

7 
2014 年 
6 月 30 日 

㈱シーエムシー出版 

書誌名：書籍企画『カ

ーボンナノチューブ

応用最前線』 

カーボンナノチューブの有害性

評価の動向 
岸本充生 

8 
2014 年 
7 月 8 日 

Willey 

Advanced Materials 

（査読:有） 

Elastomeric Thermal Interface 
Materials with High Through-plane 
Thermal Conductivity from Carbon 
Fiber Fillers Vertically Aligned by 
Electrostatic Flocking 

上谷幸治郎、阿多誠介、

友納茂樹、山田健郎、湯

村守雄、畠賢治 

9 
2014 年 
8 月 1 日 

独立行政法人産業技

術総合研究所 

産総研 TODAY8 月号 

カーボンナノチューブ（CNT）の

安全管理を支援 
小倉勇、藤田克英 
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10 
2014 年 
8 月 9 日 

技術情報協会 

MATERIAL STAGE 
カーボンナノチューブ銅複合材

料の特徴と微細配線について 
山田健郎 

11 
2014 年 
9 月 1 日 

化学と工業 解説「熱設計の技術」 村上睦明 

12 
2014 年 
9 月 1 日 

産業技術総合研究所 

安全科学研究部門ニ

ュースレター第 20 号 

事業者のためのカーボンナノチ

ューブの安全性評価手法の開発

と支援 
藤田克英 

13 
2014 年 
9 月 3 日 

Wiley Advanced 

Materials September 

3, 2014 vol.26, Issue 33 

P5733–5885 

（査読:有） 

Elastomeric Thermal Interface 
Materials with High Through-Plane 
Thermal Conductivity from Carbon 
Fiber Fillers Vertically Aligned by 
Electrostatic Flocking 

上谷幸治郎、阿多誠介、

友納茂樹、山田健郎、湯

村守雄、畠賢治 

14 
2014 年 
9 月 3 日 

TIA-nano 

第 5 回 TIA-nano 公開

シンポジウム  

ナノ材料簡易自主安全管理技術

の確立 
本田一匡、藤田克英、小

倉勇、深澤富長 

15 
2014 年 
9 月 26 日 

Polymer 

vol.55, Issue 20, 26 

September 2014, P5276

–5283 

（査読:有） 

Scalable, solvent-less de-bundling of 
single-wall carbon nanotube into 
elastomers for high conductive 
functionality 

阿多誠介、尹好苑、

Chandramouli 
Subramanian、水野貴瑛、

西澤あゆみ、畠賢治 

16 
2014 年 
10 月 6 日 

アメリカ化学会 

ACS Nano 

vol. 8, P9897–9904, 

2014.  

（査読:有） 

One-Dimensional Plasmon 
Resonance in Single-Walled Carbon 
Nanotubes 

森本崇宏、鄭淳吉、斎藤

毅、二葉ドン、畠賢治、

岡﨑俊也 

17 
2014 年 
10 月 20 日 

Carbon  

82 (2015), 60-66 

（査読:有） 

Electrical Properties and Domain 
Sizes of Graphene Films 
Synthesized by Microwave Plasma 
Treatment under a Low Carbon 
Concentration 

沖川侑揮、加藤隆一、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

18 
2014 年 
10 月 23,24
日 

産業技術総合研究所 

テクノブリッジフェ

ア 

計量・高導電性・低線膨張のカー

ボンナノチューブ銅複合材料 
関口貴子、山田健郎、畠

賢治、二葉ドン 

19 
2014 年 
12 月 1 日 

Scientific report 

4, Article number: 7232 

doi:10.1038/srep07232 

（査読:有） 

Influence of matching solubility 
parameter of polymer matrix and 
CNT on electrical conductivity of 
CNT/rubber composite 

阿多誠介、Chandramouli 
Subramanian、水野貴瑛、

西澤あゆみ、畠賢治 
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20 
2014 年 
12 月 15 日 

日本化学会 

Bulletin of the 

Chemical Society of 

Japan 

vol.87, P1343-1348 

（査読:有） 

Latex Polymer/Super 
Growth-Single-Walled Carbon 
Nanotube Composites with 
HighElectroconductivity Fabricated 
by Wet Processing 

Masahiro Shigeta, 
Tomoko Endo, Yui 
Kondo, Mitsugu Uejima, 
Kenji Kaneko,  Naotoshi 
Nakashima 

21 
2015 年 
1 月 28 日 

第 14 回国際ナノテク

ノロジー総合展・技術

会議 
微細加工した CNT 銅複合材料 山田健郎 

22 
2015 年 
1 月 30 日 

産業技術総合研究所 

産総研 Weekly 
微細加工した CNT 銅複合材料 関口貴子 

23 
2015 年 
2 月 7 日 

Elsevier B.V. Carbon 

vol.87, June 2015, 

P239–245 

（査読:有） 

Elucidating the Effect of Heating 
Induced Structural Change on 
Electrical and Thermal Property 
Improvement of Single Wall Carbon 
Nanotube 

松本尚之、大島あずさ、

Guohai Chen、湯田坂雅

子、Don N. Futaba、湯村

守雄、畠賢治 

24 
2015 年 
2 月 10 日 

応用物理学会 

Japanese Journal of 

Applied Physics 

vol.54, 

P035101-035104 

（査読:有） 

Dispersion of CNT in Organic 
Solvent by Commercial Polymers 
with Ethylene 
Chains: Experimental and 
Theoretical Studies 

Masahiro Shigeta, 
Katsumasa Kamiya, 
Mitsugu Uejima, and 
Susumu Okada 

25 
2015 年 
2 月 20 日 

Royal Society of 

Chemistry Nanoscale 

Nanoscale, 2015, 7, 

5126 -5133 

（査読:有） 

Quantitative Assessment on the 
Importance of Purity on the 
Properties of Single Wall Carbon 
Nanotubes 

松本尚之、Guohai Chen、
Don N. Futaba、湯村守

雄、畠賢治 

26 
2015 年 
3 月 

Inhalation Toxicology 

27 号,P4,207-223 

（査読:有） 

Size effects of single-walled carbon 
nanotubes on in vivo and in vitro 
pulmonary toxicity 

藤田克英、福田真紀子、

遠藤茂寿、丸順子、加藤

晴久、中村文子、篠原直

秀、内野加奈子、本田一

匡 

27 
2015 年 
3 月 1 日 

産業技術総合研究所 

産総研 TODAY 

単層カーボンナノチューブと銅

の複合材料で微細配線加工に成

功 

畠賢治、山田健郎、二葉

ドン、チャンドラモウリ 

スブラマニアン 
 
 平成２７年度 ６報（査読付き：５報、その他：１報） 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 
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1 
2015 年 
4 月 2 日 

応用物理学会 

Applied Physics 

Express 

8, 055101 (2015) 

（査読:有） 

Optical Resonance in Far-Infrared 
Spectra of Multi-Walled Carbon 
Nanotubes 

森本崇宏、岡﨑俊也 

2 
2015 年 
4 月 28 日 

NanotechJapan Bulletin 

10-9 INNOVATION の

最先端 

スーパーグロースカーボンナノ

チューブを用いた複合材料 
山田健郎、関口貴子 

3 
2015 年 
5 月 8 日 

Royal Society of 

Chemistry Nanoscale 

2015, 7, 8707–8714 

（査読:有） 

Current treatment of bulk single wall 
carbon nanotube material to heal 
defects without structural change for  
increased electrical and thermal 
conductivities 

松本尚之,、大島あずさ、

湯村守雄、Don N. 
Futaba、畠賢治 

4 
2015 年 
5 月 8 日 

Royal Society of 

Chemistry  Nanoscale  

2015, 7, 8873 - 8878 

（査読:有） 

Relationship between growth rate 
and lifetime on carbon nanotube 
synthesis 

Guohai Chen, Robert C. 
Davis, Hiroe Kimura, 
Shunsuke Sakurai, Motoo 
Yumura, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

5 
2015 年 
5 月 16 日 

Springer 

Nanoscale Research 

Letters 

2015, 10:220 

（査読:有） 

Scalability of the heat and current 
treatment on SWCNTs to improve 
their crystallinity and thermal and 
electrical conductivities 

松本尚之, 大島あずさ, 
桜井俊介, 湯村守雄, 畠
賢治, Don N. Futaba 

6 
2015 年 
5 月 26 日 

IOP Publishing 

Journal of Physics: 

Conference Series 

617: 012028 

（査読:有） 

Particle release from single-wall and 
multiwall carbon nanotubes in 
polystyrene-based composites 
during grindin 

Isamu Ogura, Masahiro 
Shigeta, Mari Kotake, 
Mitsugu Uejima, 
Kazumasa Honda 

 
 
（２）学会発表 

表５－２ 

 学会発表：４０９件 

 平成２２年度：１９件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2010 年 
9 月 6 日 

第 39 回フラーレン・

ナノチューブ総合シ

広い温度範囲（-196℃-1000℃）で

安定した粘弾性 
徐鳴、フタバドン、山田

健郎、湯村守雄、畠賢治 
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ンポジウム 

2 
2010 年 
12 月 3 日 

2010 MRS Fall 

Meeting 
Rubberlike Viscoelastic Energy 
Dissipation 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Takeo Yamada, Motoo 
Yumura, Kenji Hata 

3 
2010 年 
12 月 17 日 

PACIFICHEM2010 

Development of matrix-free vertical 
electrophoresis with nonionic 
surfactant for the separation of 
metallic and semiconducting carbon  
nanotubes 

K. Ihara, T. Saito, H. 
Endoh, F. Nihey 

4 
2010 年 
12 月 27 日 

ナノカーボン物質の

基礎と応用：現状と展

望に関する若手研究

会 

Carbon Nanotube with 
Temperature-Invariant 
Viscoelasticity from -196℃～

1000℃ 

Xu Ming 

5 
2011 年 
1 月 4 日 

49th AIAA Aerospace 

Sciences Meeting 

（アメリカ航空宇宙

学会 第 49 回航空宇

宙科学会議） 

High Thermal Conductive 
Composite Containing a Network of 
Vapor Grown Carbon Fiber and 
Carbon Nanotube in Aluminum 
Matrix 

Katsuhiko Sasaki, Kohei 
Fukuchi, Kazuaki 
Katagiri, Terumitsu 
Imanishi, Akiyuki 
Shimizu and Atushi 
Kakitsuji 

6 
2011 年 
2 月 16 日 

産業技術総合研究

所・ナノテクノロジー

標準化国内審議委員

会 

ナノテクノロジー国

際標準化ワークショ

ップ「ナノテク用語の

国際標準化とナノラ

ベリング」 

欧州連合における工業ナノ材料

の規制動向 
五十嵐卓也 

7 
2011 年 
3 月 8 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

サイズ排除クロマトグラフィー

よる単層 CNT の長さ分離 
浅野敏、田中丈史、片浦

弘道 

8 
2011 年 
3 月 8 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

カーボンナノチューブの-190℃
から 970℃の温度範囲で安定なク

リープおよびクリープ回復 

徐鳴、二葉ドン、湯村 守
雄、畠賢治 

9 
2011 年 
3 月 8 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

高伝導性葉脈状 SWNT 網目 
小橋和文、阿多誠介、山

田健郎、二葉ドン、湯村

守雄、畠賢治 

10 2011 年 第 40 回記念フラーレ G+/G-behavior of SWCNTs under 西山聡子、田中丈士、片
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3 月 8 日 ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

the dispersion process 浦弘道 

11 
2011 年 
3 月 9 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

Synthesis and characterization of 
highly conducting Carbon 
nanotube-Copper composite 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don. N. Futaba, 
Kenji Hata 

12 
2011 年 
3 月 9 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

Cyclic purification of 
semiconducting and metallic carbon 
nanotubes using separation by 
Electric-field-induced Layer 
Formation 

K. Ihara, T. Saito, F. 
Nihey 

13 
2011 年 
3 月 10 日 

第 40 回記念フラーレ

ン・ナノチューブ総合

シンポジウム 

遠赤外線領域における単層カー

ボンナノチューブの光学的応答 
鄭淳吉、岡崎俊也 

14 
2011 年 
3 月 21 日 

APS March Meeting 

2011 

Reinforced Epoxy Nanocomposite 
Sheets Utilizing Large Interfacial 
Area from a High Surface Area 
Single-Walled Carbon Nanotube 
Scaffold 

KAZUFUMI KOBASHI, 
HIDEKAZU 
NISHINO,TAKEO 
YAMADA, DON 
FUTABA, MOTOO 
YUMURA, KENJI 
HATA, 

15 
2011 年 
3 月 21 日 

APS March Meeting 

2011 

Carbon Nanotubes with Temperature 
Invariant Viscoelasticity from 
-196_C to 1000°C 

MING XU 

16 
2011 年 
3 月 22 日 

APS March Meeting 

2011 

Micro-scale“air-gap”circuitry with 
conducting carbon nanotube-copper 
composite  

CHANDRAMOULI 
SUBRAMANIAM 

17 
2011 年 
3 月 23 日 

American Physical 

Society March Meeting 

Thin-film transistors using 
semiconducting carbon nanotubes 
enriched by electric-field induced 
separation 

F. Nihey, K. Ihara, Y. 
Asada, M. Kuwahara, T. 
Saito 

18 
2011 年 
3 月 25 日 

第 58 回応用物理学関

係連合講演会 
縦型無担体電気泳動法を用いた

金属・半導体 SWCNT 分離 
井原和紀、斎藤毅、二瓶

史行 

19 
2011 年 
3 月 27 日 

ACS March Meeting 

2011 

Carbon nanotubes with temperature 
invariant viscoelasticity from -196°
C to 1000°C 

Ming Xu, Don N. Futaba,  
Takeo Yamada, Motoo 
Yumura, Kenji Hata 

  

 平成２３年度：８６件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2011 年 
5 月 18 日 

The Seventh Developing strategy for assessing 
and managing risk of industrial 

Atsuo Kishimoto, Hisashi 
Hashimoto, Katsuhide 
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International 

Nanotechnology 

Conference on 

Communication and 

Cooperation 

nanomaterials Fujita, Isamu Ogura 

2 
2011 年 
5 月 23 日 

The 15th International 

Symposium on Field- 

and Flow-based 

Separations 

Characterization of nano colloidal 
suspension using DLS, PFG-NMR 
and AFFFF methods for nano 
toxicity assessment 

Kato H. et al. 

3 
2011 年 
5 月 25 日 

CNT-NMEMS-TIA 共

同シンポジウム 
ナノ材料の自主安全管理に向け

て 
岸本充生 

4 
2011 年 
5 月 25 日 

第 60 回高分子学会年

次大会 

New approach forchirality 
recognition of single-walled carbon 
nanotubes using fluorenecopolymers 

赤崎浩二朗、小澤寛、藤

ヶ谷剛彦、中嶋直敏 

5 
2011 年 
6 月 8 日 

11th International 

Conference on the 

Mechanical Behavior 

of Materials 

（第 11 回材料力学特

性国際会議） 

Aluminum based high thermal 
conductive composites containing 
CNT and VGCF-deformation 
dependence of thermal conductivity 

Kohei Fukuchi, 
Katsuhiko Sasaki, 
Kazuaki Katagiri, 
Terumitsu Imanishi, 
Atsushi Kakitsuji 

6 
2011 年 
7 月 6 日 

岡山地区高分子懇話

会 

スーパーグロース法による単層

CNT の網目状分散技術と用途開

発 
小橋和文 

7 
2011 年 
7 月 12 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Repeated Purification of 
Semiconducting and Metallic 
Carbon Nanotubes by Electric-field 
induced Layer Formation method 

Kazuki Ihara, Takeshi 
Saito, Fumiyuki Nihey 

8 
2011 年 
7 月 11 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Effect of Carbon Sources on the 
Diameter of SWCNTs Synthesized 
by DIPS Method 

Masaharu Kiyomiya, 
Bikau Shukla, Keita 
Kobayashi, Takayoshi  
Hirai, Yuki Kuwahara, 
Takeshi Saito 

9 
2011 年 
7 月 12 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Exploration of optimized SWCNT 
diameter for transparent conductive 
films 

Takayoshi Hirai, Yuki 
Kuwahara, Keita 
Kobayashi, Masaharu 
Kiyomiya, Takeshi Saito 
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Nanotubes 

10 
2011 年 
7 月 12 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

The World of CNT Forests 

Don N. Futaba, Shunsuke 
Sakurai, Kazufumi 
Kobashi, Ming Xu, Takeo 
Yamada, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

11 
2011 年 
7 月 12 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Preparation of Iron Catalyst 
Nanoparticle for Single-Walled 
Carbon Nanotube Forest from 
Various Iron Compounds 

Shunsuke Sakurai, 
Hidekazu Nishino, Don 
Futaba, Satoshi Yasuda, 
Takeo Yamada, Alan 
Maigne, Eiichi 
Nakamura, Motoo 
Yumura, Kenji Hata  

12 
2011 年 
7 月 13 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Optical response of single-walled 
carbon nanotubes in far-infrared 
region 

Soon-Kil Joung, Toshiya 
Okazaki 

13 
2011 年 
7 月 14 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Tailoring Temperature Invariant 
Viscoelasticity of Carbon Nanotube 
Material 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

14 
2011 年 
7 月 14 日 

NT11 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Highly Conductive, Long-Range 
SWNT Network Structure Made by 
Wet Shear Dispersion 

Kazufumi Kobashi, 
Seisuke Ata, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura 

15 
2011 年 
7 月 16 日 

CNT-NET（NT11 

Satellite Symposia) 

Highly Conductive, Long-Range 
SWNT Network Structure Made by 
Wet Shear Dispersion 

Kazufumi Kobashi, 
Seisuke Ata, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura  

16 
2011 年 
7 月 16 日 

CNT-NET（NT11 

Satellite Symposia) 

Micro-scale‘Air-gap’Circuitry With 
Conducting Carbon Nanotube - 
Copper Composite  

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don. N. Futaba, 
Kenji Hata 

17 
2011 年 
7 月 28 日 

CARBON 2011 
Temperature Invariant Rubberlike 
Viscoelasticity of Carbon Nanotubes 
from -196°C to 1000°C 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Takeo Yamada, Motoo 
Yumura and Kenji Hata 
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18 
2011 年 
8 月 17 日 

IEEE Nano 2011 

 (11th International 

Conference of 

Nanotechnology) 

Printing Technology and Advantage 
of Purified Semiconducting Carbon 
Nanotubes for Thin Film Transistor 
Fabrication on Plastic Films 

Hideaki Numata, Kazuki 
Ihara, Takeshi Saito, 
Fumiyuki Nihey 

19 
2011 年 
8 月 30 日 

第 72 回応用物理学会

学術講演会 

長さ制御した CNT 薄膜トランジ

スタのオン状態とオフ状態にお

ける伝導機構 

浅田有紀、二瓶史行、大

森滋和、斎藤毅 

20 
2011 年 
8 月 30 日 

第 72 回応用物理学会

学術講演会 

電界誘起層分離手法の反復適用

による半導体性SWCNTの純度向

上 

井原和紀、斎藤毅、二瓶

史行 

21 
2011 年 
9 月 1 日 

第 72 回応用物理学会

学術講演会 
eDIPS 法における二層カーボンナ

ノチューブの選択的合成 

小林慶太、橋本裕、片山

寛、星和明、平井佳孝、

清宮維春、斎藤毅 

22 
2011 年 
9 月 2 日 

第 72 回応用物理学会

学術講演会 
Raman 分光による SWCNT 分散

液の孤立度評価-II  
片浦弘道、西山聡子、田

中丈士 

23 
2011 年 
9 月 

日本機械学会 2011 年

度年次大会 

Simulation of Alignment of CNT by 
Water Flow for Aluminum/CNT 
Composites 

Xu Zhang, Akiyoshi 
Kuroda, Katsuhiko 
Sasaki, Kazuaki Katagiri 
and Atsushi Kakitsuji 

24 
2011 年 
9 月 

平成 23 年度 第 1 回 

特定領域研究「カーボ

ンナノチューブナノ

エレクトロニクス」 

Far-infrared absorption of 
single-walled carbon nanotubes 

Soon-Kil Joung, Toshiya 
Okazaki 

25 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Origin of the far-infrared absorption 
of single-walled carbon nanotubes 

Soon-Kil Joung and 
Toshiya Okazaki 

26 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Low-cost metal/semiconductor 
separation of single-wall carbon 
nanotubes toward mass production 

Takeshi Tanaka, Satoshi 
Asano and Hiromichi 
Kataura 

27 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Diameter Control for Super-Growth 
SWCNT forests 

Yasuaki Seki, Don 
Futaba, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

28 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

Electrical characterization of CNT 
forests along growth direction by 
micro-scale 4-probe method 

Shigeki Hano, Don N. 
Futaba, Motoo Yumura, 
and Kenji Hata 
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ム 

29 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Tailoring Temperature Invariant 
Viscoelasticity of Carbon Nanotube 
Material 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

30 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

カーボンナノチューブ可溶化剤

の置換とその熱力学的解析 
加藤雄一、井上彩花、新

留康郎、中嶋直敏 

31 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

単層カーボンナノチューブのカ

イラリティを認識する高分子デ

ザイン 

赤崎浩二朗、小澤寛晃、

藤ヶ谷剛彦、中嶋直敏 

32 
2011 年 
9 月 5 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Recognition and Extraction 
ofRight-and Left-handed 
Semiconducting Single-Walled 
CarbonNanotube Enantiomers 
Using Fluorene-Binaphthol Chiral 
Copolymers 

赤崎浩二朗、小澤寛晃、

藤ヶ谷剛彦、中嶋直敏 

33 
2011 年 
9 月 6 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Large-scale separation of metallic 
and semiconducting single-wall 
carbon nanotubes using gel column 
chromatography 

Satoshi Asano, Takeshi 
Tanaka, Hiromichi 
Kataura 

34 
2011 年 
9 月 6 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Detection of individually-dispersed 
SWCNT using Raman spectroscopy 

Satoko Nishiyama, 
Takeshi Tanaka, 
Hiromichi Kataura 

35 
2011 年 
9 月 6 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Crystallinity Improvement of 
SWCNT forests through the 
Synthesis Optimization using the 
Super-Growth Method and their 
Properties 

Hiroe Kimura, Don N. 
Futaba, Motoo Yumura, 
Kenji Hata 

36 
2011 年 
9 月 6 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Control of layer number in growth 
of carbon nanotubes by eDIPS 
method 

Keita Kobayashi, 
Masaharu Kiyomiya, 
Takayoshi Hirai, Takeshi 
Saito 

37 
2011 年 
9 月 7 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

Multi-dimensional,multi-layer,micro
-scale,circuit-like patterning of 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
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ェン総合シンポジウ

ム 

conducting CNT-Cu composite Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

38 
2011 年 
9 月 7 日 

第 41 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Conductive yet mechanically 
durable CNT rubber composite 
through a vein-like SGT network 

Seisuke Ata, Kazufumi 
Kobashi, Takeo Yamada, 
Don N. Futaba, Motoo 
Yumura , Kenji Hata 

39 
2011 年 
9 月 7 日 

Particulate Systems 

Analysis 

Size determination of nanoparticle 
size material using dynamic light 
scattering and asymmetrical flow 
field flow fractionation methods 

Haruhisa Kato 

40 
2011 年 
9 月 7 日 

第 63 回コロイドおよ

び界面化学討論会 

コール酸可溶化カーボンナノチ

ューブの可溶化剤交換反応：１本

鎖 DNA(dC20)の交換 

加藤雄一、井上彩花、新

留康郎、中嶋直敏 

41 
2011 年 
9 月 14 日 

EUROMAT 2011 

Optimization of Structural 
Parameters in Single-Wall Carbon 
Nanotube  
Networks for Improving Thin Film 
Transistors 

Yuki Asada, Fumiyuki 
Nihey, Shigekazu 
Ohmori, Takeshi Saito 

42 
2011 年 
9 月 19 日 

International 

Conference on 

Advanced Technology 

in Experimental 

Mechanics 2011 

（2011 年実験力学国

際会議） 

Thermal Anisotropy of 
CNT/Aluminum Composites and Its 
Applications 

Kazuya Shimanaka, 
Kohei Fukuchi, 
Katsuhiko Sasaki, 
Kazuaki Katagiri,  
Atsushi Kakitsuji 

43 
2011 年 
10 月 

ぶんせき 2011 年 9 号 量子ドットを利用した統計学的

細胞中のナノ物質評価技術 
加藤晴久 

44 
2011 年 
10 月 12 日 

2011 Electrochemical 

meeting 

NovelConcept Toward the 
Recognition of Single－Walled 
Carbon Nanotubes with a Specific 
Chirality 

Naotoshi Nakashim 

45 
2011 年 
10 月 13 日 

インテレクチャルカ

フェ「持続可能な産業

発展を支える最先端

カーボン材料技術」  

カーボンナノチューブのリスク

評価の考え方と評価技術開発 
岸本充生 

46 
2011 年 
10 月 18 日 

6th NANOSMAT 

Development of preparation of 
stable carbon nanomaterials 
dispersion in culture medium and 
ultrafine nickel oxide particles, and 
single-wall carbon nanotubes. 

Haruhisa Kato 
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Observation of protein corona for in 
vitro toxicity assessment 

47 
2011 年 
11 月 8 日 

日本金属学会 2011 年

秋期大会 
高熱伝導性 Al/VGCF 複合材料へ

の CNT 微量添加の効果 

垣辻篤、佐々木克彦、伊

藤洋平、永井明夫、片桐

一彰 

48 
2011 年 
11 月 10 日 

International 

Conference on 

Environment OMICS 

(ICEO 2011) 

Challenge for toxicity assessment of 
nanomaterials by gene expression 
analysis  

Katsuhide Fujita, Yasuo 
Morimoto, Shigehisa 
Endoh, Kunio Uchida, 
Hiroko Fukui, Akira 
Ogami, Toshihiko Myojo, 
Isamu Tanaka, Manabu 
Shimada, Wei-Ning 
Wang, Kazuhiro 
Yamamoto, Masanori 
Horie, Hitoshi Iwahashi, 
Junko Nakanishi 

49 
2011 年 
11 月 10 日 

International 

Conference on 

Environment OMICS 

(ICEO 2011) 

Comparison of the global gene 
expression of rat lung inhaled 
nanoparticles: C60 fullerene, 
ultrafine nickel oxide particles, and 
single-wall carbon nanotubes. 

Makiko Fukuda, Yasuo 
Morimoto, Akira Ogami, 
Toshihiko Myojo, Isamu 
Tanaka, Manabu 
Shimada, Wei-Ning 
Wang, Shigehisa Endoh, 
Kunio Uchida, Kazuhiro 
Yamamoto, Hiroko 
Fukui, Masanori Horie, 
Reiko Nagano, Hitoshi 
Iwahashi, Junko 
Nakanishi, Katsuhide 
Fujita 

50 
2011 年 
11 月 11 日 

第 32 回表面科学セミ

ナー 

タンパク質や界面活性剤が表面

吸着したナノ粒子の液中キャラ

クタリゼーション 
加藤晴久 

51 
2011 年 
11 月 15 日 

TRI 研究発表会 高熱伝導性複合材料の実用化研

究 
上野光保 

52 
2011 年 
11 月 17 日 

特定領域研究「カーボ

ンナノチューブエレ

クトロニクス」研究会 

薄膜トランジスタ応用に向けた

カーボンナノチューブの制御 
二瓶史行 

53 
2011 年 
11 月 28 日 

2011 MRS Fall 

Meeting 

AA5.16:  CVD-Synthesis of 
Highly-Graphitized Double-Wall 
Carbon Nanotubes by Enhanced 
Direct Injection Pyrolytic Synthesis 
Method 

Keita Kobayashi, 
Masaharu Kiyomiya, 
Takayoshi Hirai, Motoo 
Yumura, Sumio Iijima, 
Takeshi Saito 
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54 
2011 年 
11 月 30 日 

2011 MRS Fall 

Meeting 

Advances in SWNT Forests: 
Growth, Characterization, 
Applications, and a Pilot Plant 

畠賢治（登壇 徐鳴） 

55 
2011 年 
11 月 30 日 

2011 MRS Fall 

Meeting 
Carbon Nanotube-based Novel 
Electrocatalyst for Fuel Cell 

Naotoshi Nakashima 

56 
2011 年 
12 月 8 日 

第 4 回 化学工学会 3

支部合同福井大会 

容器開封作業による作業環境中

への発塵現象の検討および発塵

性評価法の開発 

松田智子、吉田幹生、押

谷潤、後藤邦彰 

57 
2011 年 
12 月 12 日 

カーボンナノチュー

ブ発見 20 周年記念ワ

ークショップ 

(2011-CNT20) 

Separation of Metallic and 
Semiconducting Single-Wall Carbon 
Nanotubes by Free Solution 
Electrophoresis 

二瓶史行 

58 
2011 年 
12 月 12 日 

カーボンナノチュー

ブ発見 20 周年記念ワ

ークショップ 

(2011-CNT20) 

THz 領域における SWCNTs の低

温測定 
鄭淳吉、岡﨑俊也 

59 
2011 年 
12 月 13 日 

日本金属学会・日本鉄

鋼協会中国四国支部

主催 

第 43 回材質制御研究

会 

VGCF/CNT をハイブリッド分散

させたアルミニウム基高熱伝導

性複合材料の開発 

垣辻篤、佐々木克彦、伊

藤洋平、永井明夫、片桐

一彰 

60 
2011 年 
12 月 14 日 

微粒子科学技術研究

講演会 
液中分散ナノ材料の特性評価 加藤晴久 

61 
2012 年 
1 月 9 日 

50th AIAA Aerospace 

Sciences Meeting 

including the New 

Horizons Forum and 

Aerospace Exposition 

Improvements of Thermal 
Conductivity of Aluminum Based 
Composites Containing VGCF-CNT 
Network by Heat Treatments of 
CNT 

Katsuhiko Sasaki, 
Kazuaki Katagiri, Norio 
Takahashi, Akio Nagai, 
Yohei Ito, Atsushi 
Kakitsuji 

62 
2012 年 
1 月 24 日 

第 7 回ナノ・バイオメ

ディカル学会大会 
カーボンナノチューブの細胞影

響評価の妥当性 
堀江祐範 

63 
2012 年 
1 月 26 日 

日本熱物性学会「宇宙

材料の熱物性とシス

テムデザイン」 

カーボンナノチューブを用いた

高熱伝導性材料とその応用 
佐々木克彦 

64 
2012 年 
2 月 15 日 

nano tech 2012 国際ナ

ノテクノロジー総合

展・技術会議 

カーボンナノチューブの自主安

全評価手法の開発  

岸本充生、橋本尚、橋本

奈緒美、遠藤茂寿、小倉

勇 

65 2012 年 シンポジウム「ナノ炭 ナノ炭素材料のためのリスク評 岸本充生 
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2 月 15 日 素材料革命への挑戦」  価 

66 
2012 年 
2 月 16 日 

nano tech 2012 国際ナ

ノテクノロジー総合

展・技術会議 

単層カーボンナノチューブとそ

の複合材料の開発状況と 
応用製品開発の為の試料提供に

ついて  

上野光保 

67 
2012 年 
2 月 18 日 

平成 23 年度 東北大

学電気通信研究所共

同プロジェクト研究

会「プラズマナノバイ

オトロニクスの基礎

研究」 

カーボンナノチューブをテンプ

レートとした分子ナノ構造創製

とカーボンナノチューブ赤外吸

収の起源 

岡﨑俊也 

68 
2012 年 
3 月 2 日 

American Physical 

Society March Meeting 

2012  

Fabrication of carbon nanotube 
TFTs for pressure-sensing device by 
printing method 

Hiroyuki Endoh, 
Fumiyuki Nihey, Hideaki 
Numata, Kazuki Ihara, 
Tsuyoshi Sekitani, Takao 
Someya  

69 
2012 年 
3 月 3 日 

第 14 回化学工学会学

生発表会 
乾式振動撹拌によるナノ粒子発

塵性評価法の検討 
藤原恭子、吉田幹生、押

谷潤、後藤邦彰 

70 
2012 年 
3 月 5 日 

東京大学先端科学技

術研究センター、産業

技術総合研究所 

フロンティアセミナ

ー 粒径別に見るエア

ロゾル計測 

～ 新研究領域および

計測市場の創出を目

指して～ 

工業ナノ材料の作業環境評価の

ための計測について 
小倉勇 

71 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Alignment Control of Carbon 
Nanotube Forests from Random to 
Nearly Perfectly Aligned by 
Utilizing Crowding Effect 

Ming Xu, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

72 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

The World of CNT 
Forests-Development of a User 
Guide for CNTs 

Don N. Futaba, Shunsuke 
Sakurai, Kazufumi 
Kobashi, Ming Xu, Takeo 
Yamada, Yasuaki Seki, 
Motoo Yumura, Kenji 
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ラフェン総合シンポ

ジウム 

Hata 

73 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

A generalized approach to achieve 
highly conductive CNT/elastomers 
based on solubility parameters 

Seisuke Ata, Takaaki 
Mizuno, Kazufumi 
Kobashi, Takeo Yamada, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

74 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

The strong effect of the dispersion 
process on the conductivity of a 
SWNT-rubber composite 

Howon Yoon, Motoi 
Yamashita, Seisuke Ata, 
Kazufumi Kobashi, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura and Kenji 
Hata 

75 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Direct spinning and electrical 
resistivity of CNT yarns 
manufactured through eDIPS 
method 

Shun Nakano, Masaharu 
Kiyomiya, Takayoshi 
Hirai, Keita Kobayashi, 
Takeshi Saito 

76 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Global-characterization of DWCNTs 
in specimen by Raman spectroscopy 

Keita Kobayashi, 
Shigekzu Ohmori, 
Masaharu Kiyomiya, 
Takeshi Saito 

77 
2012 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

High-throughput 
metal/semiconductor separation of 
single-wall carbon nanotubes using 
gel column chromatography 

Satoshi Asano, Takeshi 
Tanaka, Hiromichi 
Kataura 

78 
2012 年 
3 月 7 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

Controlled Synthesis of Cyclic 
Olefin Polymer/Carbon Nanotube 
Composite Particles in Aqueous 
Solution 

Hoang The Ban, Tsutomu 
Nagamune, Masahiro 
Shigeta, Mitsugu Uejima 
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ェン総合シンポジウ

ム 

79 
2012 年 
3 月 8 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Fabrication of High Conducting 
NBR/SGCNT Composites Using a 
Wet-process 

Masahiro Shigeta, Yui 
Kondo, Shoichi Toh, 
Hoang The Ban, Mitsugu 
Uejima, Tsutomu 
Nagamune, Syo 
Matsumura, Naotoshi 
Nakashima 

80 
2012 年 
3 月 8 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 42 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Polyvinylchloride as a New 
Dispersing Agent for Supergrowth 
Carbon Nanotube  

Masahiro Shigeta, 
Tsutomu Nagamune, Yui 
Kondo, Tadaoki Manba, 
Hoang The Ban, Mitsugu 
Uejima, Naotoshi 
Nakashima 

81 
2012 年 
3 月 8 日 

26th International 

Winterschool on 

Electronic Properties of 

Novel Materials 

Low-cost separation of metallic and 
semiconducting single-wall carbon 
nanotubes for mass production 

Takeshi Tanaka, Satoshi 
Asano, Hiromichi 
Kataura 

82 
2012 年 
3 月 12 日 

Society of Toxicology 

(SOT)  

51st SOT Annual 

Meeting 

Comparison of the global gene 
expression of rat lung inhaled 
manufactured nanomaterials: 
ultrafine nickel oxide, C60 fullerene 
and carbon nanotubes 

Katsuhide Fujita, Makiko 
Fukuda, Yasuo Morimoto, 
Akira Ogami, Toshihiko 
Myojo, Isamu Tanaka, 
Manabu Shimada, 
Wei-Ning Wang, 
Shigehisa Endoh, Kunio 
Uchida, Hiroko Fukui, 
Mototada Shichiri, 
Masanori Horie, Hitoshi 
Iwahashi 

83 
2012 年 
3 月 14 日 

International 

Symposium on 

Development of Core 

Technologies for Green 

Nanoelectronics 

SWNT-Cu Composite with 
Ampacity of 10 E+8 A/cm2: Route 
to Next-Generation Electronics 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

84 
2012 年 
3 月 15 日 

応用物理学会 

第 59 回応用物理学関

係連合講演会 

電界による金属型・半導体型 CNT
の分離機構 

二瓶史行、佐々木扶紗

子、斎藤毅、井原和紀 

85 2012 年 2012 年春期応用物理 大量生産に向けた 金属･半導体 田中丈士、浅野敏、片浦



5-29 

 

3 月 17 日 学会 単層カーボンナノチューブの低

コスト分離 
弘道 

86 
2012 年 
3 月 28 日 

フランス CNRS セミ

ナー 

Optical properties of single-walled 
carbon nanotubes and encapsulated 
molecules inside them 

岡﨑俊也 

  

 平成２４年度：１２６件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2012 年 
4 月 3 日 

ChemOnTubes 2012 

conference, Arcachon, 

France 

Advanced Materials Based on 
Soluble Carbon Nanotubes 

Naotoshi Nakashima 

2 
2012 年 
4 月 13 日 

(独)産業技術総合研

究所 / 日本を元気に

する産業技術会議  

インテレクチャルカ

フェ ナノ材料の利用

に向けた安全性確保

のための戦略 ～評価

手法の開発と標準化

～ 

ナノ材料の安全性をめぐる国内

外の状況：法規制と研究開発 
岸本充生 

3 
2012 年 
5 月 8 日 

アメリカ電気化学会 

第２２１回アメリカ

電気化学会年会 

Tube length dependence of 
far-infrared absorption of 
single-walled carbon nanotubes 

岡崎俊也 

4 
2012 年 
5 月 8 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Investigation of effective dispersion 
process to achieve higher 
conductivity of single wall carbon 
nanotubes reinforced composites 

尹好苑、山下基、阿多誠

介、小橋和文、山田健郎、

湯村守雄、畠賢治 

5 
2012 年 
5 月 8 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

A generalized approach to achieve 
highly conductive CNT composite 
based on solubility parameters  

S. Ata, T. Mizuno, K. 
Kobashi, T. Yamada, M. 
Yumura , K. Hata 

6 
2012 年 
5 月 8 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Diameter controlled synthesis of 
single-walled carbon nanotube 
forests for property improvement 

陳国海、石康昭、フタバ

ドン、湯村守雄、畠賢治 

7 
2012 年 
5 月 8 日 

INC8 グローバル委

員会 
Crystallinity Improvement of 
SWCNT forests through the 

木村寛恵、フタバドン、

湯村守雄、畠賢治 
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第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Synthesis Optimization using the 
Super-Growth Method 

8 
2012 年 
5 月 8 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Alignment Control of Carbon 
Nanotube Forests from Random to 
Nearly Perfectly Aligned by 
Utilizing Crowding Effect 

徐鳴、フタバドン、湯村

守雄、畠賢治 

9 
2012 年 
5 月 10 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Efficient electrical power transport 
using carbon nanotube-copper 
composite with over 100 times 
higher current carrying capacity than 
metals 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

10 
2012 年 
5 月 10 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

A Dispersion Strategy: Dendritic 
Carbon Nanotube Network 
Dispersion for Advanced 
Composites 

小橋和文 

11 
2012 年 
5 月 10 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

Development of in vitro assay for 
evaluation of toxicity of single wall 
carbon nanotubes 

永野麗子、加藤晴久、遠

藤茂寿、丸順子、宮内亜

里沙、中村文子、篠原直

秀、内野加奈子、福田真

紀子、衣笠晋一、橋本尚、

岸本充生、小原佐和江、

藤田克英 

12 
2012 年 
5 月 10 日 

INC8 グローバル委

員会 

第 8 回国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

DEVELOPMENT OF SIMPLE 
AND COST-EFFECTIVE 
METHOD FOR EXPOSURE 
ASSESSMENT OF CARBON 
NANOTUBES 

小倉勇、橋本奈緒美、小

竹真理、齊藤敬三、岸本

充生 

13 
2012 年 
5 月 10 日 

第１５回産総研・新技

術セミナー 

～ 産総研の新しいカーボンナノ

チューブ応用技術 ～極少量の単

層カーボンナノチューブを添加

して作った導電性樹脂 

阿多誠介 

14 
2012 年 
5 月 22 日 

一般社団法人ナノテ

クノロジービジネス

推進協議会 

ナノ工業計測評価

WG 第 2 回会議 

ナノ材料の作業環境計測：各国動

向や計測例、課題 
小倉勇 

15 
2012 年 
5 月 29 日 

高分子学会 

第 61 回高分子学会年

次大会 

水系プロセスを用いた

NBR/SGCNT 複合体の作成と電気

特性評価 

重田真宏、近藤友惟、藤

昇一、ホアンテバン、上

島貢、長宗勉、松村晶、

中嶋直敏 
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16 
2012 年 
5 月 30 日 

高分子学会 

第 61 回高分子学会年

次会 

EXPOSURE ASSESSMENT OF 
CARBON NANOTUBES 

ホアンテバン、長宗勉、

重田真宏、上島貢 

17 
2012 年 
5 月 30 日 

高分子学会学会 

第 61 回高分子学会年

次大会 

金属性及び半導体性単層カーボ

ンナノチューブにおける選択的

分子認識の解明 

柳鐘泰、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

18 
2012 年 
6 月 8 日 

ナノ学会 

ナノ学会 10 回大会 
スーパーグロース CNT 向け分散

剤としてのポリスチレン 

重田真宏、長宗勉、近藤

友惟、萬羽忠興、ホアン

テバン、上島貢、中嶋直

敏 

19 
2012 年 
6 月 11 日 

international 

symposium on carbon 

nanotube 

nanoelectronics 組織委

員会 

international 

symposium on carbon 

nanotube 

nanoelectronics  

Far-infrared absorption of 
single-walled carbon nanotubes 

境恵二郎、鄭淳吉、岡﨑

俊也 

20 
2012 年 
6 月 11 日 

ISO 

ISO/TC 229 WG 3 – 

Health, Safety and 

Environment 

Preparation and characterization 
method of nanomaterial dispersion 
in culture medium for in vitro 
toxicity assessment 

加藤晴久 

21 
2012 年 
6 月 12 日 

Nano Science 

Technology Institute 

(NSTI), Nanotech 2012 

Conference 

The World of Carbon Nanotube 
Forests-Developing CNTs into an 
Industrial Material- 

FUTABA Don 

22 
2012 年 
6 月 15 日 

ナノ学会 

ナノ学会第 10 回大会 

細胞有害性評価における CNT 等

ナノ炭素材料分散調製手法の開

発 
中村文子、加藤晴久 

23 
2012 年 
6 月 21 日 

SPE Japan Section 

第 5 回 Plastics for 

appliance 講演会 

スーパーグロース法によるカー

ボンナノチューブの合成とその

応用 
上島貢 

24 
2012 年 
6 月 21 日 

TechConnect World 

2012,Nanotech 

The World of Carbon Nanotube 
Forests-Developing CNTs into an 
Industrial Material- 

Futaba Don、畠賢治 

25 
2012 年 
6 月 24 日 

NT12: Thirteenth Mechanism of 
Electric-Field-Induced Separation of 

佐々木扶紗子、井原和

紀、斉藤毅、二瓶史行 
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International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Metallic and Semiconducting 
Single-Wall Carbon Nanotubes 

26 
2012 年 
6 月 24～29
日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Effect of Sulfur precursors on 
diameter-controlling of SWCNTs by 
eDIPS method 

清宮維春、平井孝佳、仲

野瞬、桑原有紀、斎藤毅 

27 
2012 年 
6 月 24～29
日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Reaction analysis on CNT Growth 
mechanism by eDIPS method using 
13C carbon source 

平井孝佳、清宮維春、桑

原有紀、星和明、柴田怜

那、仲野瞬、斎藤毅 

28 
2012 年 
6 月 25 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Super-Growth CNT Forests: 
Optimizing Form with Function 

FUTABA Don 

29 
2012 年 
6 月 25 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Alignment Control of Carbon 
Nanotube Forests from Random to 
Nearly Perfectly Aligned by 
Utilizing Crowding Effect 

Xu Ming 

30 
2012 年 
6 月 26 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Controlled Synthesis of Cyclic 
Olefin Polymer/Carbon Nanotube 
Composites in Aqueous and Organic 
Solutions  

ホアンテバン、長宗勉、

重田真宏、上島貢 

31 2012 年 新化学技術推進協会 スーパーグロース法によるカー 上島貢 
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6 月 26 日 （JACI） 

電子情報儀技術部

会・MEMS 分科会 講

演会 

ボンナノチューブの合成とその

応用 

32 
2012 年 
6 月 29 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Mimicking the Chain structure of 
Polymers with Long Single-walled 
Carbon Nanotubes for Mechanically 
Durable and Highly Conductive 
Elastomeric Composites  

S. Ata, T. Mizuno, K. 
Kobashi, T. Yamada, M. 
Yumura, K. Hata 

33 
2012 年 
6 月 29 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Micro-patternable carbon 
nanotube-copper composite 
exceeding current density tolerance 
of metals by over 100 times  

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

34 
2012 年 
6 月 29 日 

NT12: Thirteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Supramolecular Hybrid of Metal 
Nanoparticles, Porphyrin Polymer 
and Semiconducting Single-Walled 
Carbon Nanotubes 

Naotoshi Nakashima 

35 
2012 年 
6 月 30 日 

第 49 回化学関連支部

合同九州大会 

金属性及び半導体性単層カーボ

ンナノチューブ表面における分

子との相互作用解析 

柳鐘泰、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

36 
2012 年 
7 月 3 日 

9th international 

conference on 

nanosciences and 

nanotechnologies 組織

委員（N.Tagmatarchis

教授, Theoretical & 

Physical Chemistry 

Institute, NHRF, 

Greece） 

9th international 

conference on 

Molecular Nanostructures inside 
Single-Walled Carbon Nanotubes 

岡﨑俊也 
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nanosciences and 

nanotechnologies 

37 
2012 年 
7 月 16 日 

Elsevier 

Colloids and 

Nanomedicine 2012 

Characterization of colloidal 
nanomaterial suspension with 
bio-surfactant using pulsed field 
gradient nuclear magnetic resonance 
(PFG-NMR), asymmetrical flow 
field-flow fractionation (AFFFF), 
and dynamic light scattering (DLS) 
methods 

加藤晴久、中村文子 

38 
2012 年 
7 月 18 日 

日本毒性学会 

第 39 回日本毒性学会

学術年会 

イメージングサイトメーターを

用いた単層カーボンナノチュー

ブの新規な細胞毒性評価手法の

開発 

永野麗子、加藤晴久、遠

藤茂寿、丸順子、宮内亜

里砂、中村文子、篠原直

秀、内野加奈子、福田真

紀子、衣笠晋一、橋本尚、

岸本充生、小原佐和枝、

藤田克英 

39 
2012 年 
7 月 19 日 

つくばイノベーショ

ンアリーナナノテク

ノロジー拠点運営最

高会議 

第 3 回つくばイノベ

ーションアリーナ

（TIA-nano）公開シン

ポジウム 

材料の未来を支える CNT 村井美宏 

40 
2012 年 
8 月 27 日 

応用物理学会 

2012 年秋季 第 73 回

応用物理学会学術講

演会 

印刷形成 CNT チャネルのモホロ

ジー制御によるトランジスタの

高均一化 

沼田秀昭、井原和紀 1、
斎藤毅、遠藤浩幸 1、二

瓶史行（1NEC） 

41 
2012 年 
8 月 28～30
日 

日本エアロゾル学会 

第 29 回エアロゾル科

学・技術研究討論会 

低流量サーモデニューダーの開

発と評価：ナノ材料の作業環境計

測への適用 

小倉勇、齊藤敬三、桜井

博、岸本充生 

42 
2012 年 
8 月 28～30
日 

日本エアロゾル学会 

第 29 回エアロゾル科

学・技術研究討論会 

炭素分析と簡易計測装置による

CNT の作業環境濃度計測手法 
橋本奈緒美、小倉勇、岸

本充生 

43 
2012 年 
8 月 28～30
日 

日本エアロゾル学会 

第 29 回エアロゾル科

学・技術研究討論会 
工業ナノ材料の飛散性評価試験 

小倉勇、小竹真理、桜井

博、蒲生昌志、岸本充生、

後藤邦彰 
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44 
2012 年 
8 月 31 日 

カーボンナノチュー

ブを固定相とする ア

フィニティークロマ

トグラフィー技術の

開発 

高分子学会九州支部フォーラム、 
鹿児島大学 

藤ヶ谷剛彦 

45 
2012 年 
9 月 4 日 

ニューセラミック懇

話会 

第 203 回研究会「ニュ

ーカーボン：グラフェ

ンとナノチューブ」 

単層カーボンナノチューブ複合

材料の開発と実用化に向けて 
上野光保 

46 
2012 年 
9 月 4 日 

炭素材料学会 

2012 年第 8 回(9 月)ス

キルアップセミナー

「1日でわかるグラフ

ェン：応用編－エレク

トロニクス応用から

エネルギー貯蔵材料

まで」 

グラフェンの低温大面積合成と

透明導電膜応用 
長谷川雅考 

47 
2012 年 
9 月 5 日 

Chinese Academy of 

Sciences, and National 

Center for Nanoscience 

and Technology of 

China 

The 6th International 

Conference on 

Nanotoxicology 

(Nanotoxicology 2012) 

Influence of single-wall carbon 
nanotubes on the phagocytic 
function of alveolar macrophages 

藤田克英、福田真紀子、

加藤晴久、遠藤茂寿、丸

順子、宮内亜里砂、中村

文子、永野麗子、内野加

奈子、篠原直秀、衣笠晋

一、橋本尚、岸本充生 

48 
2012 年 
9 月 5 日 

Chinese Academy of 

Sciences, and National 

Center for Nanoscience 

and Technology of 

China  

The 6th International 

Conference on 

Nanotoxicology 

(Nanotoxicology 2012) 

Cellular responses induced by 
single-wall carbon nanotubes in 
alveolar epithelial cells 

福田真紀子、加藤晴久、

遠藤茂寿、丸順子、宮内

亜里砂、中村文子、永野

麗子、内野加奈子、篠原

直秀、衣笠晋一、橋本尚、

岸本充生、藤田克英 
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49 
2012 年 
9 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回フラ－レン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Difference in encapsulated AgBr 
lifetime between 12CNTs and 
13CNTs 
3P-3 電子線照射下に於ける

12CNT および 13CNT に内包され

た臭化銀の寿命の差異 

Keita Kobayashi, Takeshi 
Saito, Masaharu 
Kiyomiya, Hidehiro 
Yasuda 

50 
2012 年 
9 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

カーボンナノチューブ複合物質

の創製と評価 
岡﨑俊也 

51 
2012 年 
9 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Catalyst Particle Array Formation 
Process Adjusted for Growth of 
Single-Walled Carbon Nanotube 
Forest with Different Structures 

Shunsuke Sakurai, 
Masayasu Inaguma, Don 
N Futaba, Motoo 
Yumura , Kenji Hata 

52 
2012 年 
9 月 5～7 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Highly pure semiconducting 
single-wall carbon nanotubes 
obtained by stable 
electric-field-induced layer 
formation 

佐々木扶紗子、井原和

紀、斎藤毅、二瓶史行 

53 
2012 年 
9 月 5～7 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Reaction analysis on CNT Growth 
mechanism by eDIPS method using 
13C carbon source 

平井孝佳、清宮維春、桑

原有紀、星和明、柴田怜

那、仲野瞬、斎藤毅 

54 
2012 年 
9 月 5～7 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Patterned Carbon Nanotubes Thin 
Films Fabricated by 
Polystyrene-Nanosphere Templating 

桑原有紀、平井孝佳、斎

藤毅 
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55 
2012 年 
9 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Optimizing dispersion structure of 
SWNT for high 
electrically-conductive rubber 
composites 

尹好苑、山下基、阿多誠

介、湯村守雄、畠賢治 

56 
2012 年 
9 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Super-Growth SWNT/rubber 
composite with extruder for 
commercial applications 

阿多誠介、水野貴瑛、尹

好苑、湯村守雄、畠賢治 

57 
2012 年 
9 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

A CNT-Cu composite possessing 
100-times higher electrical 
current-carrying-capacity than 
metals. 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

58 
2012 年 
9 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 43 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

反応射出成型法を用いたポリマ

ー／カーボンナノチューブ樹脂

複合体の合成と電気特性評価 

ホアンテバン、重田真

宏、上島貢 

59 
2012 年 
9 月 6～8 日 

Organizing Committee, 

ICFPE2012 

ICFPE2012: The 2012 

International 

Conference on Flexible 

and Printed Electronics 

Pressure Sensing with Carbon 
Nanotube Thin-Film Transistors 

二瓶史行 

60 
2012 年 
9 月 11～14
日 

公益社団法人応用物

理学会 

2012 年（平成 24 年）

秋季第 73 回応用物理

学会学術講演会 

カーボンナノチューブ薄膜トラ

ンジスタを用いた圧力センシン

グ 

二瓶史行、遠藤浩幸 1、
沼田秀昭、井原和紀、関

谷剛 2、染谷隆夫 2
（1NEC、2 東京大学） 

61 2012 年 応用物理学会 単層カーボンナノチューブの大 浅野敏、久保田真理子、
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9 月 12 日 第 73 回応用物理学会

学術講演会（愛媛、松

山） 

規模金属/半導体分離法の開発 牧野かおり、田中丈士、

片浦弘道 

62 
2012 年 
9 月 12 日 

応用物理学会 

第 73 回応用物理学会

学術講演会（愛媛、松

山） 

SWCNT 透明導電膜作製における

基板表面処理効果 
西山聡子、田中丈士、片

浦弘道 

63 
2012 年 
9 月 14 日 

日本学術振興会 

炭素材料第 117 委員

会 第 303 回委員会 

スピンコート法により調製した

炭素超薄膜の TEM 観察 
吉澤徳子、曽根田靖、児

玉昌也 

64 
2012 年 
9 月 18 日 

NAP  

Nanomaterials: 

application & 

properties '2012  

Characterization of nanomaterials in 
liquid phase for nanotoxicological 
assessment    

加藤晴久 

65 
2012 年 
9 月 19 日 

高分子学会 

第 61 回高分子討論会 
スーパーグロース CNT 向け分散

剤としてのポリスチレン 

重田真宏、近藤友惟、萬

羽忠興、ホアンテバン、

上島貢、中嶋直敏 

66 
2012 年 
9 月 20 日 

高分子学会 

第 61 回高分子討論会 

反応射出成型法を用いた環状オ

レフィンポリマー／カーボンナ

ノチューブ樹脂複合体の合成と

電気特性評価 

ホアンテバン、長宗勉、

重田真宏、上島貢 

67 
2012 年 
9 月 20 日 

分子科学会 

第 6 回分子科学討論

会 2012 東京 

単層 CNT における遠赤外吸収機

構の解明 
森本崇宏、鄭淳吉、岡﨑

俊也 

68 
2012 年 
9 月 20 日 

The Indian Scientists 

Association in Japan 

(ISAJ) 

“Frontiers in Science 

& Technology: 

Successes and 

Emerging Challenges”, 

Indian Embassy 

Auditorium, 2-2-11, 

Kudan Minami, 

Chiyoda-ku, Tokyo. 

Light-weight, CNT-Cu conductor 
with 100 times higher current 
carrying capacity than metals 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Motoo Yumura, Kenji 
Hata 

69 
2012 年 
9 月 24 日 

京都大学、Harvard 大

学 
Risk Assessment as a requirement 
for nanomaterial innovation: 

Atsuo Kishimoto 
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Applications and 

Environmental Health 

and Safety Implications 

of Engineered 

Nanomaterials and 

Nanotechnology 

(Kyoto, Japan) 

Regulatory status and 
voluntaryapproaches 

70 
2012 年 
9 月 25 日 

IUMRS-ICEM 2012 

Low Temperature Graphene 
Synthesis by Microwave Plasma 
CVD and Its Roll-to-Roll 
Production 

長谷川雅考 

71 
2012 年 
9 月 26 日 

表面技術協会 

第 126 回講演大会 

プラズマ CVD で合成したグラフ

ェン透明導電膜の酸処理による

導電性向上 

石原正統、山田貴壽、嶋

田那由太、長谷川雅考 

72 
2012 年 
9 月 27 日 

表面技術協会 

第 126 回講演大会 

プラズマ CVD で合成したグラフ

ェン透明導電膜によるタッチパ

ネル試作 

嶋田那由太、石原正統、

山田貴壽、長谷川雅考 

73 
2012 年 
10 月 4 日 

Recent Progress in 

Graphene Research 

2012 (RPGR2012) 

Low Temperature Graphene 
Synthesis by Microwave Plasma 
CVD and Its Roll-to-Roll 
Production 

長谷川雅考 

74 
2012 年 
10 月 9 日 

日本電気化学会、アメ

リカ電気化学会 

PRiME 2012 Joint 

International Meeting 

Far-Infrared Absorption of 
Single-Walled Carbon Nanotube 
Films 

森本崇宏、境恵二郎、岡

﨑俊也 

75 
2012 年 
10 月 15,16
日 

社団法人日本レオロ

ジー学会 高分子加工

技術研究会 

第 24 回高分子加工技

術討論会 

単層カーボンナノチューブ合成

と複合材料への応用 
上島貢 

76 
2012 年 
10 月 23 日 

日本機械学会 

マイクロナノ工学シ

ンポジウム 

マイクロ流体ディバイスを用い

た VGCF の配向制御 

大野木茂、佐々木克彦、

黒田明慈、張旭、片桐一

彰、高橋教雄、永井明夫、

伊藤洋平、垣辻篤 

77 
2012 年 
10 月 26 日 

産総研 2012 オープン

ラボ 
チタン並の熱伝導率をもつ長尺

単層 CNT/炭素繊維/ゴム複合材料 
阿多誠介 

78 
2012 年 
10 月 28～31
日  

NANODEVICE" EU 

7th Framework 

Programme Project  

Evaluating usefulness and responses 
of portable aerosol measuring 
instruments when measuring carbon 

橋本奈緒美、小倉勇、岸

本充生 
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SENN2012 nanotubes 

79 
2012 年 
10 月 28～31
日  

NANODEVICE" EU 

7th Framework 

Programme Project  

SENN2012 

Development and evaluation of 
thermodenuder for separation of 
background volatile aerosol particles 
from airborne nanomaterials 

小倉勇、齊藤敬三、岸本

充生 

80 
2012 年 
10 月 29 日 

NANODEVICE" EU 

7th Framework 

Programme Project  

SENN2012 

Characterization of CNT Suspension 
using Flow Field-Flow Fractionatio 
and Dynamic Light Scattering 
methods for Toxicity Assessment   

加藤晴久、中村文子、藤

田克英、遠藤茂寿、衣笠

晋一 

81 
2012 年 
10 月 29 日 

NANODEVICE" EU 

7th Framework 

Programme Project  

SENN2012 

Development of Preparation method 
of Dispersion of Carbon Nanotubes 
in Culture Medium for in vitro 
toxicity assessment 

中村文子、加藤晴久 

82 
2012 年 
10 月 30 日 

粉体工学会  

第 50 回粉体に関する

討論会 

容器開封作業に伴うナノ粒子の

発塵挙動 

後藤邦彰、松田智子、藤

原恭子、吉田幹生、押谷

潤(岡山大学)、小倉勇 

83 
2012 年 
11 月 2 日 

高分子学会 

2012 ポリマー材料フ

ォーラム 

高アスペクト比の単層カーボン

ナノチューブを用いた導電性と

機械特性に優れた導電性ゴム 

阿多誠介、水野貴瑛、尹

好苑、湯村守雄、畠賢治 

84 
2012 年 
11 月 7～9 日 

高分子ミクロスフェ

ア討論会運営委員会 

第１７回高分子ミク

ロスフェア討論会 

ラテックスを利用したカーボン

ナノチューブ/ゴム複合材料 
ホアンテバン、重田真

宏、上島貢 

85 
2012 年 
11 月 8～9 日 

太陽エネルギー学会 高熱伝導性複合材料による集熱/
放熱促進効果の検証 

片桐一彰、伊藤洋平、山

田昇 

86 
2012 年 
11 月 13～15
日 

CEA, MINATEC など 

Nanosafe 2012-3rd 

International 

Conference on Safe 

production and use of 

nanomaterials 

(Grenoble, France) 

RELEASE CHARACTERISTICS 
OF SINGLE-WALL CARBON 
NANOTUBES DURING 
MANUFACTURING AND 
HANDLING 

Isamu Ogura, Mari 
Kotake, Naomi 
Hashimoto, Kuniaki 
Gotoh, Atsuo Kishimoto 

87 
2012 年 
11 月 13～15
日 

CEA, MINATEC など 

Nanosafe 2012-3rd 

International 

Conference on Safe 

POTENTIAL RELEASE OF 
CARBON NANOTUBES FROM 
CNT COMPOSITES DURING 
GRINDING PROCESS 

Isamu Ogura, Mari 
Kotake, Masahiro 
Shigeta, Mitsugu Uejima, 
Keizo Saito, Naomi 
Hashimoto, Atsuo 
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production and use of 

nanomaterials 

(Grenoble, France) 

Kishimoto 

88 
2012 年 
11 月 14 日 

International Union for 

Surface Finishing

（IUSF） 

Interfinish 2012 

Improvement of electrical 
conductivity of graphene 
synthesized by surface-wave plasma 
chemical vapor deposition by 
doping with HNO3 

石原正統、山田貴壽、長

谷川雅考 

89 
2012 年 
11 月 16 日 

GE ヘルスケアジャパ

ン 

IN Cell User`s Day 

2012 

IN Cell Analyzer 2000 による単層

カーボンナノチューブの細胞影

響評価の研究 
～ナノ材料の細胞影響を形態変

化で評価する～ 

永野麗子、加藤晴久、遠

藤茂寿、丸 順子、中村

文子、篠原直秀、内野加

奈子、福田真紀子、衣笠

晋一、橋本 尚、岸本充

生、小原佐和枝、藤田克

英 

90 
2012 年 
11 月 19 日 

長野県工業技術総合

センター 
スーパーグロース CNT の最近の

話題・その応用と展望 
山田健郎 

91 
2012 年 
11 月 19 日 

ニューダイヤモンド

フォーラム 

第 26 回ダイヤモンド

シンポジウム 

酸処理によるプラズマ CVD グラ

フェンの導電性向上 
石原正統、山田貴壽、嶋

田那由太、長谷川雅考 

92 
2012 年 
11 月 19 日 

ニューダイヤモンド

フォーラム 

第 26 回ダイヤモンド

シンポジウム 

スロットアンテナ型マイクロ波

プラズマ CVD 法によるグラフェ

ンのロール to ロール合成 

山田貴壽、金載浩、石原

正統、長谷川雅考 

93 
2012 年 
11 月 19 日 

ニューダイヤモンド

フォーラム 

第 26 回ダイヤモンド

シンポジウム 

プラズマ CVD グラフェンで試作

したタッチパネルの性能評価 
嶋田那由太、石原正統、

山田貴壽、長谷川雅考 

94 
2012 年 
11 月 26 日 

2012 MRS Fall 

Meeting 

A roll-to-roll graphene deposition 
with 594 mm width by using a slot 
antenna type microwave plasma 
CVD toward an industrial mass 
production 

山田貴壽、金載浩、石原

正統、長谷川雅考 

95 
2012 年 
11 月 29 日 

第 39 回炭素材料学会

年会 

BBL ポリマーから調製した炭素

超薄膜における網面垂直/平行配

向の TEM 観察 

吉澤徳子、曽根田靖、児

玉昌也 

96 
2012 年 
11 月 30 日 

第 39 回炭素材料学会

年会 
高分子薄膜からの優先配向を制

御した炭素超薄膜の作製 
曽根田靖、吉澤徳子、児

玉昌也 
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97 
2012 年 
11 月 30 日 

プラスチック成型加

工学会 

成型加工シンポジア’

12(東海) 

2軸押し出しによる長尺単層CNT
を用いた高導電性ゴム材料開発 

水野貴瑛、阿多誠介、尹

好苑、湯村守雄、畠賢治 

98 
2012 年 
12 月 1 日 

プラスチック成形加

工学会 

第 20 回プラスチック

成形加工学会 秋季大

会（成形加工シンポジ

ア’12） 

長尺単層 CNT 分散技術による高

導電性ゴム材料の開発 
尹好苑、山下基、阿多誠

介、湯村守雄、畠賢治 

99 
2012 年 
12 月 1 日 

プラスチック成型加

工学会 

成型加工シンポジア’

12(東海) 

2軸押し出しによる長尺単層CNT
を用いた高導電性ゴム材料開発 

水野貴瑛、阿多誠介、尹

好苑、湯村守雄、畠賢治 

100 
2012 年 
12 月 7 日 

平成 24 年九州支部特

別講演会および工場

見学会 

高分子化学の目で見たナノカー

ボン-基礎と応用 
中嶋直敏 

101 
2012 年 
12 月 10 日 

日本分析化学会 

高分子分析研究懇談

会 

ナノ有害性評価における液中特

性解析 
加藤晴久 

102 
2012 年 
12 月 14 日 

WPI-MANA 

独立行政法人物質・材

料研究機構 

Soluble Carbon 
Nanotubes—Fundamental and 
Advanced Materials Design- 

Naotoshi Nakashima 

103 
2013 年 
1 月 7 日 

50th AIAA Aerospace 

Sciences Meeting 

（アメリカ航空宇宙

学会 第 50 回航空宇

宙科学会議） 

IGBT Cooling System Using High 
Thermal Conductive Aluminum 
Based Composite Containing 
VGCF-CNT Network 

Katsuhiko Sasaki, 
Akiyuki Kuroda, Kazuaki 
Katagiri, Norio 
Takahashi, Akio Nagai, 
Yohei Ito, Masateru 
Takahashi, Yasuhiro 
Tanaka, Atushi Kakitsuji 

104 
2013 年 
2 月 1 日 

高分子学会 高分子ナ

ノテクノロジー研究

会（協賛：産総研） 

第 11 回高分子ナノテ

スーパーグロース法によるカー

ボンナノチューブの合成とその

応用 
上島貢 
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クノロジー研究会講

座 

105 
 

2013 年 
2 月 5 日 

国際光工学会 

(The International 

Society for Optical 

Engineering, SPIE) 

Photonic West/LASE 

Laser patterning of graphene using 
pulsed UV laser irradiation 

佐々木毅、山田貴壽、加

藤隆一 、嶋田那由太、

植草和輝、石原正統、長

谷川雅考 

106 
2013 年 
2 月 6 日 

産業技術総合研究所 

平成 24 年度産業技術

連携推進会議、ナノテ

クノロジー・材料部

会、製造プロセス部会 

合同研究発表会 

カーボンナノチューブ有害性評

価のための支援技術の開発 
藤田克英 

107 
2013 年 
2 月 23 日 

第 13 回リング・チュ

ーブ超分子研究会 
カーボンナノチューブカラムに

よるクロマトグラフィー 
藤ヶ谷剛彦 

108 
2013 年 
3 月 1 日 

Organizing Committee, 

ITC2013 

The 9th International 

Thin-Film Transistor 

Conference (ITC2013, 

March 1-2, 2013, The 

University of Tokyo, 

Japan) 

Carbon-Nanotube Thin-Film 
Transistors for Printed Electronics 

二瓶史行 

109 
2013 年 
3 月 1 日 

産業技術総合研究所 

自己組織化ナノ材料

の過去、現在、未来を

考えるシンポジウム 

グラフェン透明導電フィルムの

レーザー加工技術の開発 

佐々木毅、山田貴壽、加

藤隆一 、嶋田那由太、

植草和輝、石原正統、長

谷川雅考 

110 
2013 年 
3 月 7 日 

International 

Winterschool on 

Electronic Properties of 

Novel Materials 

27th International 

Winterschool on 

Electronic Properties of 

Novel Materials 

(IWEPNM2013) 

High-throughput 
metal/semiconductor separation of 
single-wall carbon nanotubes; 
improvement in preparation of 
SWCNTs dispersion 

田中丈士、浅野敏、片浦

弘道 
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111 
2013 年 
3 月 11 日 

Society of Toxicology 

(SOT) 

52nd SOT Annual 

Meeting 

Cellular responses induced by 
single-wall carbon nanotubes with 
varying physical properties in 
alveolar epithelial cells 

藤田克英、福田真紀子、

遠藤茂寿、加藤晴久、篠

原直秀、永野麗子、堀江

祐範、橋本尚、岸本充生 

112 
2013 年 
3 月 11 日～

13 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Electric-field-induced layer 
formation of metallic and 
semiconducting single-wall carbon 
nanotubes in D2O -H2O mixtures 

佐々木扶紗子、井原和

紀、斎藤毅、二瓶史行 

113 
2013 年 
3 月 11 日～

13 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

2P-31 鋳型法による超伝導金属

炭化物のカーボンナノチューブ

内部への内包 

小林慶太、斎藤毅、清宮

維春、保田英洋 

114 
2013 年 
3 月 12 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Improvement of CNT properties 
through a post synthetic treatment 

松本尚之、大島あずさ、

湯村守雄、二葉ドン、畠

賢治 

115 
2013 年 
3 月 12 日 

第 44 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

マイクロ波プラズマ CVD 法によ

り堆積させたグラフェン膜の電

気伝導特性評価 

沖川侑揮、津川和夫、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

116 
2013 年 
3 月 12 日 

第 44 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Fundamental and Advanced 
Materials Design of Soluble Carbon 
Nanotubes 

中嶋直敏 

117 
2013 年 
3 月 13 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Modeling the catalyst formation 
process to achieve diameter and 
density control of single-wall carbon 
nanotube forests 

Shunsuke Sakurai, Don N 
Futaba, Motoo Yumura 
and Kenji Hata 
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118 
2013 年 
3 月 13 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Electromigration suppression in 
copper by carbon nanotubes : A 
mechanistic insight 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata, Motoo 
Yumura 

119 
2013 年 
3 月 13 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 44 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

単層カーボンナノチューブバン

ドル界面における分子認識 
柳鐘泰、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

120 
2013 年 
3 月 18 日 

American Physics 

Society 

American Physics 

Society General 

Meeting (APS)  

Developing Single-Wall Carbon 
Nanotubes into an Industrial 
Material through the Super-Growth 
CVD Method 

FUTABA Don 

121 
2013 年 
3 月 20 日 

Physics Colloquium of 

Brigham Young 

University, Provo, 

Utah, USA 

“Super-Growth”Carbon Nanotubes 
Forests: Science, Application, and 
Industrialization 

FUTABA Don 

122 
2013 年 
3 月 22 日 

日本化学会第 93 春季

年会 

単層カーボンナノチューブバン

ドル界面における分子認識の解

析 

柳鐘泰、 藤ヶ谷剛彦、

中嶋直敏 

123 
2013 年 
3 月 29 日 

応用物理学会 

第 60 回応用物理学会

春季学術講演会 

MWPCVD 法によるグラフェンの

Roll-to-Roll 合成の銅箔膜厚依存

性 

山田貴壽、加藤隆一 、
嶋田那由太、植草和輝、

石原正統、長谷川雅考 

124 
2013 年 
3 月 29 日 

応用物理学会 

第 60 回応用物理学会

春季学術講演会 

BBL ポリマーから調整した網面

垂直/水平配向炭素薄膜の異方性

評価 

小田原玄樹、曽根田靖、

吉澤徳子、児玉昌也 

125 
2013 年 
3 月 29 日 

応用物理学会 

第 60 回応用物理学会

春季学術講演会 

ヘリウムを用いたグラフェンプ

ラズマ CVD 
津川和夫、加藤隆一、山

田貴壽、長谷川雅考 

126 
2013 年 
3 月 30 日 

応用物理学会 

第 60 回応用物理学会

春季学術講演会 

グラフェン CVD 用銅基板の

He/H2 プラズマ処理 
加藤隆一、津川和夫、山

田貴壽、長谷川雅考 
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 平成２５年度：１２２件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2013年  

4月12日  

日本学術振興会 
産学協力委員会 炭素

材料第117委員会 第3

05回 

BBLポリマーから調製した網面

水平/垂直優先配向炭素薄膜の評

価 

小田原玄樹、曽根田靖、

吉澤徳子、児玉昌也 

2 
2013 年 
4 月 13 日 

Richard E. Smalley 

Institute for Nanoscale 

Science & Technology 

Rice University 

Guadalupe Workshop 

Reaction-mechanism analysis on the 
CNT Growth by eDIPS method 
using 13C carbon source 

平井孝佳、桑原有紀、清

宮維春、斎藤毅 

3 
2013 年 
4 月 13 日 

Richard E. Smalley 

Institute for Nanoscale 

Science & Technology 

Rice University 

Guadalupe Workshop 

Effect of the additional carbon 
source on the growth of 
double-walled carbon nanotubes by 
eDIPS method and their 
characterization by Raman 
spectroscopy 

桑原有紀、小林慶太、清

宮維春、平井孝佳、大森

滋和、ビカウ シュクラ

(AIST)、斎藤毅 

4 
2013 年 
4 月 17.18 日 

IDTechEx Ltd. 

Graphene LIVE! 

Europe, 2013. 

Extending the 
current-carrying-capacity of copper 
using carbon nanotubes 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Kobashi 
Kazufumi, Atsuko 
Sekiguchi, Don N. 
Futaba, Motoo Yumura 
and Kenji Hata 

5 
2013 年 
4 月 23 日 

Electronic Journal 第

1682 回 Technical 

Seminar 
グラフェン量産技術への展望 長谷川雅考 

6 
2013 年 
5 月 9 日 

日本真空学会 2013年

5 月研究例会/日本表

面科学会 第 77 回表

面科学研究会 

マイクロ波プラズマ CVD 法を用

いたグラフェンの Roll-to-Roll 合
成 

山田貴壽、石原正統、長

谷川雅考 

7 
2013 年 
5 月 13 日 

17th International 

Symposium on 

Intercalation 

Compounds 

（ISIC17） 

Anisotropy Evaluation of Carbon 
Films with Controlled 
Perpendicular/Parallel Orientation of 
Carbon Layers synthesized from 
BBL Polymer 

小田原玄樹、曽根田靖、

吉澤徳子、児玉昌也 

8 2013 年 223rd ECS Meeting, One-Pot Extraction of Right- and Kojiro Akazaki, 
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5 月 13 日 Toronto, CN, Left-Handed Semiconducting 
Single-Walled Carbon Nanotube 
Enantiomers Using 
Fluorene-Binaphthol Chiral 
Copolymers 

Fumiyuki Toshimitsu, 
Hiroaki Ozawa, 
Tsuyohiko Fujigaya, 
Naotoshi Nakashima 

9 
2013 年 
5 月 13 日 

223rd ECS Meeting, 

Toronto, CN, 
Remarkably Durable Polymer 
Electrolyte 

Naotoshi Nakashima, 
M.R.Berber, Tsuyohiko 
Fujigaya 

10 
2013 年 
5 月 13 日 

223rd ECS Meeting, 

Toronto, CN 

Thermodynamics on Soluble 
Carbon Nanotubes: How Do 
Molecules Replace Surfactants On 
Carbon Nanotubes 

Yuichi Kato, Ayaka 
Inoue, Yasuro Niidome, 
Naotoshi Nakashima 

11 
2013 年 
5 月 13 日 

223rd ECS Meeting, 

Toronto, CN 

Polymer Electrolyte Fuel Cell Free 
from Acid Leaching Shows 
Remarkably High Durability under 
High Temperature Operation  

Tsuyohiko Fujigaya, 
M.R.Berber, Naotoshi 
Nakashima 

12 
2013 年 
5 月 15 日 

日本産業衛生学会 

第 86 回日本産業衛生

学会 

カーボンナノチューブの in vitro
細胞影響評価における分散剤の

影響の検討 

堀江祐範、加藤晴久、遠

藤茂寿、藤田克英、森本

泰夫 

13 
2013 年 
5 月 15 日 

アメリカ電気化学会 

第 223 回アメリカ電

気化学会年会 

Optical response of single-walled 
carbon nanotubes in far-infrared 
region 

森本崇宏、岡崎俊也 

14 
2013 年 
5 月 29 日 

社団法人高分子学会

第 62 回高分子学会年

次大会 

ミセル内部空間を利用したカー

ボンナノチューブ複合体の作製 
堤優介、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

15 
2013 年 
5 月 30 日 

&Tech 

グラファイト系複合

型 高熱伝導材料の

開発・設計と電子機器

発熱対策部材として

の応用 

CNT 複合放熱材料の熱特性と冷

却効果 
阿多誠介、上野光保 

16 
2013 年 
5 月 30 日 

社団法人高分子学会 

第 62 回高分子学会年

次大会 

高分子分散剤による液中安定分

散ナノ材料調製方法の検討  
中村文子、加藤晴久 

17 
2013 年 
6 月 7 日 

日本エアロゾル学会 

第 9 回エアロゾルシ

ンポジウム「入門セミ

ナー」身近なエアロゾ

工業ナノ材料の作業環境評価 小倉勇 
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ルの計測と評価 

18 
2013 年 
6 月 8 日 

ナノ学会 

ナノ学会第 11 回大会 

改良鋳型法によるカーボンナノ

チューブ内部空間への金属炭化

物の導入 

小林慶太 1､穴田智史 1､
永瀬丈嗣 1､斎藤毅､清

宮維春､保田英洋 1（1
大阪大） 

19 
2013 年 
6 月 12 日 

サイエンス＆テクノ

ロジーセミナー 
グラフェン技術の最先端 長谷川雅考 

20 
2013 年 
6 月 13 日 

一般社団法人日本粉

体工業技術協会混

合・成形分科会 

平成 25 年度 第 1 回 

混合・成形分科会 

CNT の排出・暴露評価 小倉勇 

21 
2013 年 
6 月 19 日 

日本毒性学会 

第 40 回日本毒性学会

学術年会 

単層および多層カーボンナノチ

ューブの生態毒性評価：水生生物

に与える影響 

橋本尚、吉田喜久雄、小

原佐和枝、岸本充生 

22 
2013 年 
6 月 21 日 

KANEKA/SKKU 

Incubation Center 

International 

Symposium 2013 

Low Temperature Graphene 
Synthesis by Plasma Chemical 
Vapor Deposition toward 
Roll-to-Roll Production 

長谷川雅考、津川和夫、

加藤隆一、沖川侑揮、山

田貴壽、石原正統 

23 
2013 年 
6 月 24 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

Modulating and Modeling of 
Catalyst Formation Process for 
Diameter and Density Control of 
Single-wall Carbon Nanotube 
Forests 

Shunsuke Sakurai, 
Masayasu Inaguma, Don 
N Futaba, Motoo Yumura 
and Kenji Hata 

24 
2013 年 
6 月 25 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

The effect of adding N-containing 
compounds on the floating-catalyst 
chemical vapor deposition synthesis 
of single-wall carbon nanotubes. 

Shigekazu Ohmori, 
Masaharu Kiyomiya, 
Takayoshi Hirai, Yuki 
Kuwahara, Takeshi Saito 

25 2013 年 NT13: The Fourteenth One-step synthesis of NbC nanowire Keita Kobayashi1, 
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6 月 25 日 International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

within inner space of carbon 
nanotubes by template method 

Satoshi Anada1, Takeshi 
Nagase1, Takeshi Saito, 
Masaharu Kiyomiya, 
Qing Wang2, Ikuya 
Wakamori2, Ryo 
Kitaura2, Hisanori 
Shinohara2, Hidehiro 
Yasuda1（1 大阪大学, 2
名古屋大学） 

26 
2013 年 
6 月 25 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

High-throughput separation of 
metallic and semiconducting 
single-wall carbon nanotubes; 
improvement in preparation of 
SWCNTs dispersion 

田中丈士、浅野敏、久保

田真理子、牧野かおり、

藤井俊治郎、片浦弘道 

27 
2013 年 
6 月 25 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

Porous Patterned Carbon Nanotubes 
Thin Films Fabricated by 
Polystyrene-Nanosphere Templating 

桒原有紀、平井孝佳、斎

藤毅 

28 
2013 年 
6 月 25 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

Reaction-mechanism analysis on the 
CNT Growth by eDIPS method 
using 13C carbon source 

平井孝佳、大森滋和、桑

原有紀、清宮維春、斎藤

毅 

29 
2013 年 
6 月 25 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Thermodynamics on Soluble Carbon 
Nanotubes: How Do DNA 
Molecules Replace Surfactants on 
Carbon Nanotubes in water 

Yuichi Kato, Ayaka 
Inoue, Yasuro Niidome, 
Naotoshi Nakashima 
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Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

30 
2013 年 
6 月 26 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

A long SWCNT dispersion method 
for improving the electrical 
conductivity of rubber composites 

尹好苑、山下基、阿多誠

介、湯村守雄、畠賢治 

31 
2013 年 
6 月 26 日 

NT13: The Fourteenth 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Aalto University 

School of Science 

Polymer Electrolyte Fuel Cell 
Catalyst Based on Carbon 
Nanotubes Shows Remarkable 
Durability 

Naotoshi Nakashima 

32 
2013 年 
6 月 29 日 

MSIN13:International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

7th International 

Workshop on 

Metrology, 

Standardization and 

Industrial Quality of 

Nanotubes  

Low-cost and high-throughput 
metal/semiconductor separation of 
single-wall carbon nanotubes toward 
industrial production 

田中丈士、浅野敏、久保

田真理子、牧野かおり、

平野篤、藤井俊治郎、片

浦弘道 

33 
2013 年 
6 月 29 日 

MSIN13:International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes  

Optical Absorption of Single-Walled 
Carbon Nanotubes in the 
Far-Infrared Region 

岡崎俊也 
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7th International 

Workshop on 

Metrology, 

Standardization and 

Industrial Quality of 

Nanotubes  

34 
2013 年 
7 月 1 日 

Environmental OMICS 

(EOMICS) 

Second International 

Conference on 

Environmental Omics 

(EOMICS) in 

conjunction with the 

International Congress 

of Toxicology (ICT) 

Comparison of the global gene 
expression of human type II alveolar 
epithelial cell lines inhaled 
single-wall carbon nanotubes. 

福田真紀子、加藤晴久、

遠藤茂寿、丸順子、中村

文子、永野麗子、内野加

奈子、篠原直秀、衣笠晋

一、橋本尚、岸本充生、

藤田克英 

35 
2013 年 
7 月 1 日 

Environmental OMICS 

(EOMICS) 

Second International 

Conference on 

Environmental Omics 

(EOMICS) in 

conjunction with the 

International Congress 

of Toxicology (ICT) 

Effects of single-wall carbon 
nanotubes on gene expressions in rat 
alveolar macrophages 

藤田克英、福田真紀子、

遠藤茂寿、加藤晴久、丸

順子、中村文子、内野加

奈子、篠原直秀、小原佐

和枝、堀江祐範、衣笠晋

一、橋本尚、岸本充生 

36 
2013 年 
7 月 1 日 

FFF com 

FFF2013 

Size and Size-Distribution 
Determination of Nanomaterials in 
Aqueous Medium Using Various 
Particle Sizing Methods 

加藤晴久 

37 
2013 年 
7 月 3 日 

The 7th International 

Conference on 

Materials for Advanced 

Technologies  

Synthesis of Ultrathin Graphite 
Films with Controlled Preferential 
Orientation of Carbon Layers 

曽根田靖、小田原玄樹、

吉澤徳子、児玉昌也 

38 
2013 年 
7 月 6 日 

第 50 回化学関連支部

合同九州大会 

ミセル内部空間を重合場として

利用した新規カーボンナノチュ

ーブ複合体の創製 

堤優介、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

39 
2013 年 
7 月 26 日 

筑波大学 

2013 Tsukuba 
Effects of catalytic metals remaining 
in single-wall carbon nanotubes in 

福田真紀子、鈴木博章

（筑波大学大学院）、藤
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Nanotechnology 

Symposium (TNS’13) 

human type II alveolar epithelial cell 
lines 

田克英 

40 
2013 年 
7 月 30 日 

Electronic Journal 第

1808 回 Technical 

Seminar 

低抵抗グラフェン透明導電膜の

開発動向 
長谷川雅考 

41 
2013 年 
8 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Diameter-Dependent Threshold 
Voltages of Carbon Nanotube 
Thin-Film Transistors 

二瓶史行、菊地悠太、

佐々木扶紗子、井原和

紀、沼田秀昭、桒原有紀、

大森滋和、斎藤毅 

42 
2013 年 
8 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Highly Conductive CNT/Polymer 
Composite on Arbitrary Rubber 
Matrices Based on Thermodynamics 

阿多誠介、尹好苑、

Subramaniam 
Chandramouli、水野貴

瑛、山田健郎、畠賢治 

43 
2013 年 
8 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Interplay of wall number and 
diameter on the electrical 
conductivity of carbon nanotube thin 
films 

陳国海 

44 
2013 年 
8 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Influence of dispersion state of long 
SWCNTs on the electrical 
conductivity of composites 

尹好苑、阿多誠介、山田

健郎、湯村守雄、畠賢治 

45 
2013 年 
8 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Thermally conductive SG-CNT-Cu 
composite with low thermal 
expansion 

保田ゆづり、

Chandramouli 
Subramaniam、阿多誠

介、湯村守雄、山田健郎、

フタバドン、畠賢治 

46 2013 年 フラーレン・ナノチュ The effect of adding N-containing Shigekazu Ohmori, 
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8 月 6 日 ーブ・グラフェン学会 

第 45 回フラーレン・

ナノチューブグラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

compounds on the eDIPS-CVD 
synthesis of SWCNTs 

Masaharu Kiyomiya, 
Takayoshi Hirai, Yuki 
Kuwahara, Takeshi Saito 

47 
2013 年 
8 月 10 日 

Pradeep Research 

Group and Department 

of Science and 

Technology (DST), 

India. 

Emerging Interfaces of 

Molecular Materials 

(EIMM) 

Electromigration suppression by 
carbon nanotubes in copper for a 
100 times higher current carrying 
capacity 

Chandramouli 
Subramaniam、山田健

郎、フタバドン、畠賢治 

48 
2013 年 
8 月 19 日 

15th Asian Chemical 

Congress 2013 

Temperature and Roll-to-Roll 
Synthesis of Graphene by Plasma 
CVD for Transparent Conductive 
Film Applications 

長谷川雅考、津川和夫、

加藤隆一、沖川侑揮、山

田貴壽、石原正統 

49 
2013 年 
8 月 28 日 

日本エアロゾル学会 

第 30 回エアロゾル科

学・技術研究討論会 

作業現場における簡易計測装置

を用いたカーボンナノチューブ

(CNTs)環境計測手法の提案 

橋本奈緒美、小倉勇、小

竹真理、岸本充生、本田

一匡 

50 
2013 年 
8 月 29 日 

JST 先端的低炭素化

技術開発「現実的CNT

アプリケーション技

術による 

革新的超軽量強化複

合材料量産化技術の

開発」プロジェクト 

招待講演 

第 1 回カーボンナノ

チューブコンポジッ

トワークショップ 

カーボンナノチューブと炭素繊

維のネットワーク構造を用いた

複合材料とその応用 

佐々木克彦（北海道大学

教授） 

51 
2013 年 
9 月 5 日 

ChinaNANO 2013 

ChinaNANO 2013, 

Beijing, China. 

Sep.5-7, 2013 

Synthesis and Characterization of 
Double-Walled Carbon Nanotubes 
by eDIPS Method 

M Kiyomiya, K 
Kobayashi (Osaka Univ.), 
S Ohmori, B Shukla, T 
Hirai, Y Kuwahara, and T 
Saito 

52 
2013 年 
9 月 10 日 

The 5th International Characterization of the Electrical 
Properties and Raman Mapping for 

沖川侑揮、加藤隆一、谷

将広、山田貴壽、石原正
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Conference on Recent 

Progress in Graphene 

Research (RPGR2013) 

Graphene Films Synthesized by 
Microwave Plasma CVD 

統、長谷川雅考 

53 
2013 年 
9 月 10 日 

The 5th International 

Conference on Recent 

Progress in Graphene 

Research (RPGR2013) 

High quality and large area 
multilayer graphene from ultra-thin 
polymer film 

村上睦明 

54 
2013 年 
9 月 11 日 

The 5th International 

Conference on Recent 

Progress in Graphene 

Research (RPGR2013) 

High-quality Graphene Synthesis of 
Plasma CVD using Extremely 
Low-concentration of Carbon 
Source 

加藤隆一、津川和夫、石

原正統、沖川侑揮、山田

貴壽、長谷川雅考 

55 
2013 年 
9 月 12 日 

公益社団法人高分子

学会 

第 62 回高分子討論会 

乳化開環メタセシス重合を用い

た環状オレフィンポリマーナノ

パーティクルの合成と用途開発 

ホアンテバン 1、長宗勉

1、重田真宏、角替靖男

1、上島貢 
（1 日本ゼオン） 

56 
2013 年 
9 月 12 日 

公益社団法人高分子

学会 

第 62 回高分子討論会 

エポキシ基含有イオン液体とス

ーパーグロース CNT を用いた高

導電エポキシ樹脂の研究 

重田真宏、萬羽忠興、上

島貢 

57 
2013 年 
9 月 13 日 

公益社団法人高分子

学会 

第 62 回高分子討論会 

長尺単層 CNT の分散制御による

高導電性ゴム複合材料の開発 
尹好苑、山下基、阿多誠

介、山田健郎、畠賢治 

58 
2013 年 
9 月 13 日 

公益社団法人高分子

学会 

第 62 回高分子討論会 

熱力学的アプローチによる高導

電性 CNT/ゴム複合材料の作成 

阿多誠介、尹好苑、

Subramaniam 
Chandramouli、西澤あゆ

み、水野貴瑛、山田健郎、

畠賢治 

59 
2013 年 
9 月 13 日 
 

公益社団法人高分子

学会 

第 62 回高分子討論会 

ミセル内部での重合反応を利用

した新規カーボンナノチューブ

複合体の作製 

堤優介、中嶋直敏、藤ヶ

谷剛彦 

60 
2013 年 
9 月 13 日 

The 5th International 

Conference on Recent 

Progress in Graphene 

Research (RPGR2013) 

Transfer of graphene synthesized 
onto polyimide / Cu substrate 

嶋田那由太、山田貴壽、

石原正統、長谷川雅考 

61 
2013 年 
9 月 13 日 

Electrolyte Fuel Cell, 

Catalytic Concepts for 

Energy 

Carbon Nanotube-based 
Remarkably Durable High 
Temperature Polymer 

Naotoshi Nakashima 

62 
2013 年 
9 月 16 日 

応用物理学会 Evaluation of Dynamic Performance 
of CNT Random Network 

沼田秀昭、佐々木扶紗

子、斎藤毅、二瓶史行 
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2013 年第 74 回応用物

理学会秋季学術講演

会 

Transistors 

63 
2013 年 
9 月 17 日 

応用物理学会 

第 74 回応用物理学会

秋季学術講演会 

カーボンナノチューブ長に共鳴

した遠赤外・テラヘルツ吸収 
森本崇宏 

64 
2013 年 
9 月 17 日 

応用物理学会 

第 74 回応用物理学会

秋季学術講演会 

マイクロ波プラズマ CVD 法で合

成したグラフェン膜の電気伝導

特性評価とラマンマッピング評

価 

沖川侑揮、津川和夫、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

65 
2013 年 
9 月 17 日 

応用物理学会 

第 74 回応用物理学会

秋季学術講演会 

超低炭素源濃度プラズマ CVD 法

による高品質グラフェン合成 

加藤隆一、津川和夫、石

原正統、沖川侑揮、山田

貴壽、長谷川雅考 

66 
2013 年 
9 月 18 日 

日本金属学会 

日本金属学会第 153

回講演大会 

改良鋳型法によるカーボンナノ

チューブ内部への炭化ニオブナ

ノワイヤーの形成 

小林慶太 1、永瀬丈嗣 1、
保田英洋 1、穴田智史 1、
斎藤毅、清宮維春、北浦

良 2、王青 2、若森育也

2、篠原久典 2（1 大阪大

学、2 名古屋大学） 

67 
2013 年 
9 月 24 日 

SSDM 2013 

Organizing Committ 

2013 International 

Conference on Solid 

State Devices and 

Materials (SSDM 

2013) 

Evaluation of Dynamic Performance 
of CNT Random Network 
Transistors 

殿内規之 1、遠藤浩幸 1、
二瓶史行、沼田秀昭、横

田知之 2、関谷毅 2、染

谷隆夫 2（1NEC、2 東京

大学） 

68 
2013 年 
9 月 24 日 

Elsevier 

8th NANOSMAT 

Characterization of the Geometry of 
Nanomaterials by Multi-Angle 
Depolarized Dynamic Light 
Scattering 

中村文子、加藤晴久 

69 
2013 年 
9 月 24 日 

第 128 回表面技術協

会講演大会 

銅箔を用いた表面波プラズマ

CVD 処理による高品質グラフェ

ンの合成 

石原正統、津川和夫、加

藤隆一、沖川侑揮、山田

貴壽、長谷川雅考 

70 
2013 年 
9 月 25 日 

Elsevier 

8th NANOSMAT 

Determination of Size Distribution 
of Nanomaterials in Liquid Phase: A 
comparison of Dynamic Light 
Scattering and Flow Field-Flow 
Fractionation with Multi-Angle 
Light Scattering methods 

加藤晴久、中村文子 

71 2013 年 情報機構セミナー グラフェンの大量合成技術と透 長谷川雅考 
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9 月 25 日 AC13 明導電膜への応用展開 

72 
2013 年 
9 月 26 日 

シーズとニーズ・2013

年度特別例会（1）第

18 回 WORKSHOP 成

膜 

数々のすぐれた機能を持つグラ

フェンは、どう作られ（量産は？）

そしてその用途は 

長谷川雅考、津川和夫、

加藤隆一、沖川侑揮、山

田貴壽、石原正統、嶋田

那由太 

73 
2013 年 
10 月 1 日 

CEREBA  

CEREBA 技術交流セ

ミナー 

スーパーグロース単層カーボン

ナノチューブを用いた応用展開 
山田健郎 

74 
2013 年 
10 月 2 日 

Seminar at Shinohara 

Lab, Nagoya 

University, Nagoya, 

Japan 

“Super-Growth”Carbon 
Nanotubes: An Introduction to Our 
Team  

FUTABA Don 

75 
2013 年 
10 月 11 日 

India-Japan 

Symposium on 

Frontiers in Science & 

Technology 

Remarkable 
current-carrying-capacity of carbon 
nanotube-copper composite 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

76 
2013 年 
10 月 21 日 

第3回CSJ化学フェス

タ 

ミセル内部空間を重合場として

利用した新規カーボンナノチュ

ーブ複合体の作製および評価 

堤優介、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

77 
2013 年 
10 月 24 日 

第 36 回総合紹介講演

会「新しい製品と技術

の紹介」 

スーパーグロースカーボンナノ

チューブと複合材料の紹介 
上島貢 

78 
2013 年 
10 月 25 日 

2013 燃料電池材料研

究会 
超耐久性を示す新しい燃料電池

の開発 
中嶋直敏 

79 
2013 年 
10 月 28 日 

6th International 

Symposium on 

Nanotechnology, 

Occupational and 

Environmental Health 

(NanOEH) 

カーボンナノチューブの細胞影

響評価の妥当性 
堀江祐範 

80 
2013 年 
10 月 28 日 

6th International 

Symposium on 

Nanotechnology, 

Occupational and 

Environmental Health 

(NanOEH) 

Characteristics of released particles 
by opening of a container and a bag 
containing nanomaterials 

Kuniaki Gotoh, Chiho 
Ohashi, Mikio Yoshida, 
Jun Oshitani, Isamu 
Ogura 
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81 
2013 年 
10 月 28 日 

6th International 

Symposium on 

Nanotechnology, 

Occupational and 

Environmental Health 

(NanOEH) 

Evaluating responses of portable 
aerosol measuring instruments for 
measuring airborne CNTs 

Naomi Hashimoto, Isamu 
Ogura, Mari Kotake, 
Atsuo Kishimoto, 
Kazumasa Honda 

82 
2013 年 
10 月 28 日 

6th International 

Symposium on 

Nanotechnology, 

Occupational and 

Environmental Health 

(NanOEH) 

Practical methods for measuring 
airborne CNTs in workplaces 

Isamu Ogura, Naomi 
Hashimoto, Mari Kotake, 
Atsuo Kishimoto, 
Kazumasa Honda 

83 
2013 年 
11 月 5 日 

2013 International 

Graphene Conference 

Temperature and Roll-to-Roll 
Synthesis of Graphene by Plasma 
CVD for Transparent Conductive 
Film Applications 

長谷川雅考、山田貴壽、

石原正統、沖川侑揮、堀

部雅弘、津川和夫、加藤

隆一、嶋田那由太、村上

睦明、多々見篤、立花正

満、武誠司、宮園亨樹 

84 
2013 年 
11 月 8 日 

プラスチック成型加

工学会 

成形加工シンポジア

'13 

熱力学的アプローチによる高導

電性 CNT/ゴム複合材料の作成 
阿多誠介、水野貴瑛、山

田健郎、畠賢治 

85 
2013 年 
11 月 8 日 

プラスチック成型加

工学会 

成形加工シンポジア

'13 

長尺単層 CNT/ポリカーボネート

複合材料の作成条件が物性に与

える影響 

水野貴瑛、阿多誠介、尹

好苑、湯村守雄、畠賢治 

86 
2013 年 
11 月 8 日 

プラスチック成型加

工学会 

成形加工シンポジア

'13 

熱力学的アプローチによる高導

電性 CNT/ゴム複合材料の作成 

八幡直人、水野貴瑛、阿

多誠介、山田健郎、畠賢

治 

87 
2013 年 
11 月 8 日 

プラスチック成型加

工学会 

成形加工シンポジア

'13 

長尺単層 CNT の分散評価手法の

確立による複合材料の高性能化 
尹好苑、阿多誠介、山田

健郎、畠賢治 

88 
2013 年 
11 月 20 日 

(社)ニューダイヤモ

ンドフォーラム 

第 27 回ダイヤモンド

塩化金ドーピングによるグラフ

ェンの導電性向上と耐候性試験 
川田和則、石原正統、沖

川侑揮、長谷川雅考 
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シンポジウム 

89 
2013 年 
11 月 21 日 

(社)ニューダイヤモ

ンドフォーラム 

第 27 回ダイヤモンド

シンポジウム 

カーボンナノチューブの赤外プ

ラズモン 
岡崎俊也、森本崇宏 

90 
2013 年 
12 月 5 日 

第 40 回炭素材料学会

年会 
スーパーグロース CNT とその応

用 
山田健郎 

91 
2013 年 
12 月 15 日 

OAHOST, 

Open-Access 

Publication and 

Conference 

Management 

International 

Conference on Small 

Science (ICSS 2013) 

Developing Single-Wall Carbon 
Nanotubes into an Industrial 
Material through the Super-Growth 
CVD Method 

FUTABA Don 

92 
2013 年 
12 月 15 日 

International 

Conference on Small 

Science (ICSS 2013)組

織委員会 

International 

Conference on Small 

Science (ICSS 2013) 

Far-infrared absorption of 
single-walled carbon nanotubes 

岡崎俊也 

93 
2014 年 
1 月 21 日 

物理学会大阪支部 

物理学会大阪支部講

演会 

カーボンナノチューブにおける 1
次元プラズモン共鳴 

岡崎俊也 

94 
2014 年 
1 月 31 日 

サイエンス＆テクノ

ロジーセミナー グ

ラフェン量産技術動

向と用途展開 

グラフェンの特性と工業生産に

向けた量産技術の確立 
長谷川雅考 

95 
2014 年 
2 月 4 日 

ICRP-8/SPP-31 

High-Quality Graphene Synthesis by 
Plasma Treatment of Copper Foil 
Using Extremely 
Low-Concentration of Carbon 
Source 

長谷川雅考、津川和夫、

加藤隆一、沖川侑揮、石

原正統、山田貴壽 

96 
2014 年 
2 月 12 日 

NanoPT2014 
Synthesis of high-quality graphene 
films by plasma chemical vapor 
deposition and doping process 

石原正統、川田和則、沖

川侑揮、長谷川雅考 
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97 
2014 年 
2 月 27 日 

㈱ジャパンマーケテ

ィングサーベイ 

「次世代ヒートシン

クの最新技術動向」講

演会 

カーボンナノチューブを用いた

アルミニウム基高熱伝導複合材

料 
伊藤洋平 

98 
2014 年 
3 月 3 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム  

eDIPSの大量半金分離とTFTへの

応用（Large-scale separation of 
eDIPS for application to TFTs） 

藤井俊治郎、田中丈士、 
杉田知子、浅野敏、清宮

維春、斎藤毅、片浦弘道 

99 
2014 年 
3 月 3 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Far-Infrared and THz Spectroscopy 
of Multi-Walled Carbon Nanotubes 

岡崎俊也 

100 
2014 年 
3 月 3 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Evaluation of Dynamic Performance 
of CNT Random Network 
Transistors 

殿内規之、遠藤浩幸、眞

子隆志、二瓶史行、沼田

秀昭, 横田知之、関谷

毅、染谷隆夫 

101 
2014 年 
3 月 4 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Containment method for 
transmission electron microscopy of 
gas molecules within the inner space 
of carbon nanotubes under high 
vacuum 

Keita Kobayashi 1, 
Takeshi Saito, Masaharu 
Kiyomiya, Hidehiro 
Yasuda1（1 大阪大学） 

102 
2014 年 
3 月 4 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ･グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

金属性、半導体性単層カーボンナ

ノチューブへの分子認識 
黄文シン、藤ヶ谷剛彦、

中嶋直敏 

103 2014 年 NIMS 溶解度パラメーターに注目した 阿多誠介 
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3 月 4 日 つくばソフトマター

研究会 2014 

CNT/高分子複合材料設計 

104 
2014 年 
3 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回 フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム  

Green, Scalable, Binderless 
Fabrication of Single-Wall Carbon 
Nanotube Nonwoven Fabric Based 
on an Ancient Japanese Paper 
Process 

小橋和文 

105 
2014 年 
3 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Chirality purification of 
DNA-wrapped single-walled carbon 
nanotubes toward thin film 
transistors 

桒原有紀、二瓶史行、大

森滋和、斎藤毅 

106 
2014 年 
3 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 46 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

単層カーボンナノチューブバン

ドルの溝を認識する分子 
藤ヶ谷剛彦、ユジョン

テ、中嶋直敏 

107 
2014 年 
3 月 5 日 

Department of Science 

and Technology, India 

International 

Conference on Nano 

Science and 

Technology 

Electromigration suppression by 
carbon nanotubes in copper for a 
hundred-times increase in electrical 
current-carrying-capacity 

Chandramouli 
Subramaniam, Takeo 
Yamada, Don N. Futaba, 
Kenji Hata 

108 
2014 年 
3 月 6 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 2 回ナノカーボン

実用化推進研究会 

CNT 含有高熱伝導アルミニウム

基複合材料 
今西輝光 

109 
2014 年 
3 月 14 日 

表面技術協会第 129

回講演大会 
工業化を目指した透明電極用グ

ラフェン膜の製造技術の開発 

佐々木毅、長谷川雅孝、

石原正統、山田貴壽、沖

川侑揮、宮本良之、久保

利隆、中西毅、大村英樹、

村上睦明、矢沢健児、武

誠司、宮園亨樹、嶋田那

由太、立花正満、多々見
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篤 

110 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

高品質半導体型SWCNTを用いた

高移動度薄膜トランジスタ 
藤井俊治郎、浅野敏、田

中丈士、片浦弘道 

111 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

高半導体純度の単層カーボンナ

ノチューブ複合体を用いた高性

能塗布型 TFT 

清水浩二 1、田中丈士、

片浦弘道、山本真衣子

1、村瀬清一郎 1 （東レ

1） 

112 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

カイラルリティ分離によるされ

た DNA 修飾カーボンナノチュー

ブの薄膜トランジスタ 

桑原有紀、二瓶史行、大

森滋和、斎藤毅 

113 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

カーボンナノチューブ薄膜トラ

ンジスタにおける特性の長さ依

存性 

桑原有紀、二瓶史行、大

森滋和、斎藤毅 

114 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

ディスペンサー法による高性能

印刷 CNT-TFT の作製 
殿内規之、二瓶史行、沼

田秀昭、遠藤浩幸 

115 
2014 年 
3 月 17 日 

応用物理学会 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

スクリーン印刷膜厚均一化によ

る全層印刷 CNT トランジスタの

歩留り向上 

中島嘉樹、殿内規之、二

瓶史行、遠藤浩幸 

116 
2014 年 
3 月 18 日 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

High Quality Graphene Synthesis by 
Plasma Technique and Applications 
for Transparent Conductive Films 

長谷川雅考、加藤隆一、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽 

117 
2014 年 
3 月 20 日 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

プラズマ CVD グラフェンの成長

初期過程観察 

加藤隆一、沖川侑揮、石

原正統、山田貴壽、長谷

川雅考 

118 
2014 年 
3 月 20 日 

2014 年第 61 回応用物

理学会春季学術講演

会 

電気化学的手法で合成したグラ

フェン単片と塗膜の導電性比較 
武誠司、谷遼太郎、桐原

和大、長谷川雅考 

119 
2014 年 
3 月 24 日 

53rd SOT Annual 

Meeting 
Development of determination 
method of single-walled carbon 

篠原直秀、内野加奈子、

藤田克英、遠藤茂寿、丸



5-62 

 

nanotubes in the lung of 
intratracheal instilled rat 

順子、加藤晴久 

120 
2014 年 
3 月 26 日 

53rd SOT Annual 

Meeting 

Influence of single-walled carbon 
nanotubes with different 
physico-chemical properties on the 
cellular responses in alveolar 
epithelial cells and macrophages 

藤田克英、遠藤茂寿、丸

順子、加藤晴久、篠原直

秀、堀江祐範、福田真紀

子 

121 
2014 年 
3 月 27 日 

TDUA and TDMDA 

Workshop of Graphene 

Technology and Its 

Applications 

High-quality Graphene Synthesis for 
Transparent Conductive Film 
Applications by Plasma Technique 

長谷川雅考、石原正統、

山田貴壽、沖川侑揮、津

川和夫、加藤隆一、嶋田

那由太 

122 
2014 年 
3 月 27 日 

日本化学会第 94 春季

年会 

ミセル内での架橋高分子合成を

利用した新規カーボンナノチュ

ーブ複合体の創製 

堤優介、藤ヶ谷剛彦、中

嶋直敏 

  

 平成２６年度：４７件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2014 年 
4 月 18 日 

軽金属学会 

日本鋳造工学会両北

海道支部合同講演大

会 

炭素繊維配向制御アルミニウム

の作製と熱伝導率測定 

高橋晃一 1、松浦清隆 1、
大野宗一 1、佐々木克彦

1、伊藤洋平（1 北海道

大学） 

2 
 

 

2014 年 
4 月 24 日 

2014 奈米技術応用論

壇 

IEK 

Approaches for developing practical 
applications of CNT/polymer 
composites using super-growth 
single wall carbon nanotubes  

阿多誠介 

3 
2014 年 
5 月 7 日 

graphene 2014 

Graphene Synthesis By Plasma 
Technique for Transparent 
Conductive Film Applications（招待

講演） 

長谷川雅考、加藤隆一、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽 

4 
2014 年 
5 月 13 日 

公益財団法人日本顕

微鏡学会 

第 70 回記念学術講演

会 

さまざまな情報を含んだ SEM 像

観察技術 

カールツァイスマイク

ロスコピー株式会社 

田中かをり 

5 
2014 年 
5 月 13 日 

公益財団法人日本顕

微鏡学会 

第 70 回記念学術講演

会 

カーボンナノチューブアンプル

を利用した希ガスの透過電子顕

微鏡分析 

小林慶太 1、斎藤毅、清

宮維春、 保田英洋 1（1
大阪大学） 

6 
2014 年 
6 月 1 日 

NT14 organizing 

committee 
Structures of Carbon Nanotubes; 
their Controllability and 

斎藤毅 



5-63 

 

8th International 

Workshop on 

Metrology, 

Standardization and 

Industrial Quality of 

Nanotubes (MSIN14) 

(NT14 satellite 

symposium) 

Characterization 

7 
2014 年 
6 月 2 日 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

NT14 

Highly thermal conductive 
CNT/carbon fiber/polymer 
Composite for thermal interface 
material  

阿多誠介 

8 
2014 年 
6 月 3 日 

International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

NT14 

Milestones in Synthesis, Dispersion, 
and Applications that Realized 
Single-walled Carbon Nanotubes 
Industrialization 

畠賢治 

9 
2014 年 
6 月 18 日 

産業技術総合研究所 

第 21 回環境・エネル

ギー分野研究交流会 

カーボンナノチューブ安全性評

価のための支援技術の開発と普

及 

藤田克英、福田真紀子、

遠藤茂寿、丸順子、加藤

晴久、中村文子、篠原直

秀、内野加奈子、堀江祐

範、森本泰夫（産業医科

大学）、本田一匡 

10 
2014 年 
6 月 20 日 

株式会社電子ジャー

ナル 

電子ジャーナル第

2279 回技術セミナー 

CNT 銅複合材料／ゴム複合材料

と微細加工技術 
山田健郎 

11 
2014 年 
6 月 23 日 

Graphene week 2014 
Surface modification of graphene 
films and its application for 
transparent conductive films 

石原正統、川田和則、沖

川侑揮、長谷川雅考 

12 
2014 年 
7 月 17 日 

エレクトロニクス実

装学会関西支部 

関西ワークショップ

2014 

高熱伝導複合材料の開発とその

応用 
伊藤洋平 
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13 
2014 年 
7 月 18 日 

高分子学会 

第 59 回高分子夏期大

学 

ｽｰﾊﾟｰｸﾞﾛｰｽ単層ﾅﾉﾁｭｰﾌﾞの特長と

用途開発状況について 
友納茂樹 

14 
2014 年 
8 月 11 日 

15th International Heat 

Transfer Conference 

(IHTC-15) 

High Thermal Conductive Graphite 
Films from Ultra-thin Polymer 
Films 

多々見篤、立花正満、村

上睦明、八木貴志、阿子

島めぐみ 

15 
2014 年 
9 月 2 日 

GRAPCHINA 2014 

Graphene Synthesis by Using 
Plasma Technique and Its 
Transparent Conductive Film 
Applications （招待講演） 

長谷川雅考、加藤隆一、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽 

16 
2014 年 
9 月 4 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 47 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

Highly thermal conductive yet 
rubbery material with CNT/carbon 
fiber/rubber 

阿多誠介、西澤あゆみ、

山田健郎、畠賢治 

17 
2014 年 
9 月 5 日 

フラーレン・ナノチュ

ーブ・グラフェン学会 

第 47 回フラーレン・

ナノチューブ・グラフ

ェン総合シンポジウ

ム 

One-Dimensional Plasmon 
Excitation in Far-Infrared Region 

森本崇宏 

18 
2014 年 
9 月 8 日 

Polycondensation 2014 高分子焼成法による高熱伝導性

多層グラフェンの作製 

多々見篤、立花正満、八

木貴志、阿子島めぐみ、

村上睦明 

19 
2014 年 
9 月 17 日 

応用物理学会 

第 75 回応用物理学会

秋季学術講演会 

低温プラズマ CVD 法によるフレ

キシブルウェブへのグラフェン

の Roll-to-Roll 成膜 

山田貴壽、嶋田那由太、

植草和輝、長谷川雅考 

20 
2014 年 
9 月 17 日 

応用物理学会 

第 75 回応用物理学会

秋季学術講演会 

プラズマ ＣＶＤ法による選択的

2 層グラフェンの合成 

加藤隆一 、沖川侑揮、

石原正統、山田貴壽、長

谷川雅考 

21 
2014 年 
9 月 18 日 

化学工学会 

化学工学会第 46 回秋

季大会 

撹拌操作によるナノ粒子凝集体

への作用力の定量化 
岡野萌、吉田幹生、押谷

潤、後藤邦彰、小倉勇 

22 
2014 年 
9 月 19 日 

応用物理学会 

第 75 回応用物理学会

秋季学術講演会 

版を用いない印刷・塗布法で作製

した CNT 薄膜トランジスタアレ

イ 

沼田秀昭 1, 3、佐々木扶

紗子 1、斎藤毅 1,2、二

瓶史行3（1TASC, 2AIST, 
3NEC） 
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23 
2014 年 9 月

19 日 

応用物理学会 

第 75 回応用物理学会

秋季学術講演会 

高分子焼成法による高熱伝導性

多層グラフェンの作製 

多々見篤、立花正満、八

木貴志、阿子島めぐみ、

村上睦明 

24 
2014 年 
9 月 19 日 

応用物理学会 

第 75 回応用物理学会

秋季学術講演会 

プラズマ処理で合成したグラフ

ェンにおける伝導度とドメイン

サイズの関係 

沖川侑揮、加藤隆一、山

田貴壽、石原正統、長谷

川雅考 

25 
2014 年 
9 月 22 日 

表面技術協会 

第 130 回講演大会 
プラズマ処理を用いて合成した

グラフェンの耐屈曲性評価 

石原正統、徳丸朋子、川

田和則、嶋田那由太、長

谷川雅考 

26 
2014 年 
9 月 22 日 

表面技術協会 

第 130 回講演大会 

UV オゾン処理を用いたグラフェ

ンの積層とドーピングによる低

抵抗化 

川田和則、小笠原梢、石

原正統、長谷川雅考 

27 
2014 年 
9 月 23 日 

分子科学会 

第 8 回分子科学討論

会 

ＴＨｚ領域におけるカーボンナ

ノチューブのプラズモン共鳴 
岡﨑俊也、森本崇宏 

28 
2014 年 
9 月 23 日 

RPGR2014 

Graphene Synthesis By Plasma 
Technique Toward Transparent 
Conductive Film Applications（招待

講演） 

長谷川雅考、加藤隆一、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽 

29 
2014 年 
10 月 7 日 

2014 ECS and SMEQ 

Joint International 

Meeting 

Graphene Synthesis By Plasma 
Technique Toward Transparent 
Conductive Film Applications（招待

講演） 

長谷川雅考、加藤隆一、

沖川侑揮、石原正統、山

田貴壽 

30 
2014 年 
10 月 13 日 

5th International 

Symposium on 

Transparent Conductive 

Materials  

Graphene deposition on flexible web 
by roll-to-roll microwave plasma 
CVD at low temperature 

山田貴壽、嶋田那由太、

植草和輝、長谷川雅考 

31 
2014 年 
10 月 16 日 

日本化学会 

CSJ 化学フェスタ 
CNT の安全性評価支援技術の開

発と普及 
藤田克英 

32 
2014 年 
10 月 16 日 

日本化学会 

CSJ 化学フェスタ 
eDIPS 法 CNT 製造技術とその応

用開発の進展 
斎藤毅 

33 
2014 年 
10 月 20 日 

日本化学会 

5th A3 Symposium on 

Emerging Materials 

Structure-dependent performance of 
Carbon Nanotube devices 

斎藤毅 

34 
2014 年 
11 月 6 日 

高分子学会 

ポリマー材料フォー

ラム 

長尺単層カーボンナノチューブ

を用いた高熱伝導性ゴム 

阿多誠介、西沢あゆみ、

友納茂樹、山田健郎、畠

賢治 

35 2014 年 American Vacuum Industrializing Single Wall Carbon 二葉ドン 
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11 月 13 日 Society 

AVS 61st International 

Symposium & 

Exhibition 

Nanotubes by Water-Assisted 
Chemical Vapor Deposition 

36 
2014 年 
11 月 14 日 

成型加工学会 

成型加工シンポジア 
長尺単層 CNT を用いた新規複合

材料の開発 

阿多誠介、西沢あゆみ、

友納茂樹、山田健郎、畠

賢治 

37 
2014 年 
11 月 19 日 

CEA, MINATEC 

The Fourth 

International 

Conference on Safe 

Production and Use of 

Nanomaterials 

(NANOSAFE2014) 

PARTICLE RELEASE FROM 
WELL- AND BAD-DISPERSED 
CARBON 
NANOTUBE/POLYSTYRENE 
COMPOSITES DURING 
GRINDING PROCESS 

Isamu Ogura, Masahiro 
Shigeta, Mari Kotake, 
Mitsugu Uejima, 
Kazumasa Honda 

38 
2014 年 
11 月 20 日 

日本化学会コロイド

および界面化学部会 

第 2 回コロイド実用

技術講座 

分散･凝集技術のすべて 小橋和文 

39 
2014 年 
11 月 21 日 

フィラー研究会 

第 22 回フィラーシン

ポジュウム  

スーパーグロース単層ナノチュ

ーブの特長と用途開発状況につ

いて 
友納茂樹 

40 
2014 年 
11 月 25 日 

粉体工学会 

2014 年度秋期研究発

表会 

パルスエアジェット法に基づく

ナノ粒子発塵性評価方法の検討 
岡野萌、吉田幹生、押谷

潤、後藤邦彰、小倉勇 

41 
2014 年 
11 月 30 日 

2014 MRS Fall 

Meeting & Exhibit 

Improvements of wrinkles in 
roll-to-roll microwave plasma CVD 
graphene 

山田貴壽、嶋田那由太、

植草和輝、長谷川雅考 

42 
2014 年 
12 月 10 日 

Asian-Pacific 

Conference on Fracture 

and Strength 2014

（APCFS2014) 

Temperature Effect on Strength of 
Aluminum Based High Thermal 
Conductive Composites Containing 
VGCF-CNT Filler 

佐々木克彦（北海道大

学） 

43 
2015 年 
1 月 21 日 

茨城県科学技術振興

財団 つくばサイエン

スアカデミー 

SAT テクノロジー・シ

ョーケース 2015 

CNT に含まれる残留金属触媒の

細胞影響について 

福田真紀子、加藤晴久、

遠藤茂寿、丸順子、中村

文子、篠原直秀、内野加

奈子、藤田克英 

44 2015 年 フラーレン・ナノチュ The Quantitative Importance of 松本尚之, Guohai Chen, 
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2 月 23 日 ーブ・グラフェン学会 

第 48 回フラーレ

ン・ナノチューブ・グ

ラフェン総合シンポ

ジウム 

Purity on the Properties of Single 
Wall Carbon Nanotubes 

湯村守雄, Don N. 
Futaba, 畠賢治 

45 
2015 年 
3 月 5 日 

Messe München GmbH 

& Organic and Printed 

Electronics Association 

Large-area, Organic & 

Printed Electronics 

Convention (LOPEC 

2015) 

Pressure Sensor Sheet Utilizing 
Printed Carbon Nanotube TFTs by 
On-Demand Fabrication 

沼田秀昭 1, 3、佐々木扶

紗子 1、斎藤毅 1,2、二

瓶史行 3， 1 TASC, 2 
AIST, 3 NEC 

46 
2015 年 
3 月 23 日 

米国毒性学会（SOT） 

米国毒性学会 2015 年

会 

Long-term effects of single-wall 
carbon nanotubes following 
intratracheal instillation in rat lung 
tissue 

藤田克英、福田真紀子、

福井浩子、堀江祐範、遠

藤茂寿、内田邦夫、七里

元督、森本泰夫、大神明、

岩橋均 

47 
2015 年 
3 月 28 日 

日本化学会 

日本化学会第 95 春季

年会 

Printed Thin Film Transistors using 
semi-conductive single-wall carbon 
nanotube-polymer complex 

Shimizu, Hiroji1; Tanaka, 
Takeshi2,3; Kataura, 
Hiromichi2,3; Isogai, 
Kazuki1; Murase, 
Seiichiro1 (Toray 
Industries, Inc.1, 
Nanosystem Research 
Institute, AIST2, TASC3) 

 

 平成２７年度：９件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 発表者 

1 
2015 年 
5 月 13 日 

日本レオロジー学会 

2015 年通常総会およ

び第 42 年会 

塗工・印刷が可能な単層カーボン

ナノチューブペースト 
桜井俊介、鎌田文典、畠

賢治 

2 
2015 年 
6 月 8 日 

センシング技術応用

研究会 

センシング技術応用

セミナー（依頼講演） 

版を用いない印刷・塗布法で作製

した CNT トランジスタアレイと

圧力センサシート応用  
沼田秀昭 

3 
2015 年 
6 月 25 日 

The Asian Aerosol 

Research Assembly 

９th Asian Aerosol 

Characteristics and mechanism of 
particle release during opening of a 
vessel containing nanomaterials 

Moyuru Okano, Mikio 
Yoshida, Jun Oshitani, 
Kuniaki Gotoh, Isamu 
Ogura 
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Conference 

(AAC2015) 

4 
2015 年 
6 月 29 日 

The International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

The 16th International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

NT15 Satellite 

Symposia 

Quantitative characterization of the 
effect of purity on the properties of 
single wall carbon nanotubes 

松本尚之、大島あずさ、

Guohai Chen、桜井俊介、

湯村守雄、フタバドン、

畠賢治 

5 
2015 年 
6 月 29 日 

The International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

The 16th International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

SWNT paste for micrometer-thick, 
uniform, and wide-area SWNT film 
fabrication by coating 

桜井俊介、鎌田文典、フ

タバドン、畠賢治 

6 
2015 年 
6 月 30 日 

The International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

The 16th International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Mechanism and applications of 
Far-infrared optical response of 
carbon nanotubes 

森本崇宏、岡﨑俊也 

7 
2015 年 
7 月 2 日 

The International 

Conference on the 
Demonstration of Pressure Sensor 
Sheet Using Printed Carbon 

沼田秀昭 1, 2、佐々木扶

紗子 1、斎藤毅 1, 3、二
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Science and 

Application of 

Nanotubes 

The 16th International 

Conference on the 

Science and 

Application of 

Nanotubes 

Nanotube Transistor Array 瓶史行 2、片浦 弘道 1,3  
(1 TASC, 2 NEC, 3 
AIST) 

8 
2015 年 
7 月 10、17
日 

エポキシ樹脂技術協

会 

第 39 回公開技術講座 

スーパーグロース単層ナノチュ

ーブの特長と用途開発状況につ

いて  
友納茂樹 

9 
2015 年 
12 月 20 日 

Pachifichem 2015 

Pachifichem 2015 

A Sweet Spot in the Synthesis of 
Single Wall Carbon Nanotube 
Forests and its Relation to their 
Properties 

フタバドン 

 
１.２ 特許出願 

・国内出願：５３件 

・国際出願：４０件 

・設定登録： ２件 

 
表５－３ 

 出願した特許の内、国内で公開になった特許：１５件 

件数 国内公開日 国内公開番号 発明の名称 発明者（所属） 

1 
2013 年 
1 月 31 日 

特開 2013-018673  

単層カーボンナノチューブと二

層カーボンナノチューブが任意

比率で混合してなるカーボンナ

ノチューブ集合体並びにその製

造方法 

斎藤毅（AIST）、小林慶

太（TASC）、清宮維春（帝

人）、平井孝佳（東レ） 

2 
2013 年 
5 月 9 日 

特開 2013-082595 カーボンナノチューブ複合材料

および導電材料 
畠賢二（AIST）、阿多誠

介（TASC） 

3 
2013 年 
11 月 7 日 

特開 2013-227396 反応性組成物及び反応射出成形

体 

長宗勉（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

重田真宏（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

4 
2013 年 
11 月 28 日 

特開 2013-237783 導電性フッ素ゴム組成物 
長宗勉（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

重田真宏（日本ゼオン）、
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ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

5 
2014 年 
5 月 22 日 

特開 2014-094869 
カーボンナノチューブの製造方

法、カーボンナノチューブおよび

識別マーカー 

平井孝佳（東レ）、清宮

維春（帝人）、斎藤毅（ 

6 
2014 年 
7 月 24 日 

特開 2014-133669 層間熱接続部材および層間熱接

続方法 

村上睦明（カネカ）、多々

見篤（カネカ）、立花正

満（カネカ） 

7 
2014 年 
11 月 20 日 

特開 2014-220420 層間熱接続部材および層間熱接

続方法 

村上睦明（カネカ）、多々

見篤（カネカ）、立花正

満（カネカ）、曽根田靖

（AIST）、児玉昌也

（AIST） 

8 
2014 年 
11 月 20 日 

特開 2014-218393 カーボンナノチューブ分散液 

重田 真宏（日本ゼオ

ン）、ホワンテバン（日

本ゼオン）、上島貢（日

本ゼオン） 

9 
2014 年 
12 月 18 日 

特開 2014-238377 
グラフェン膜の欠陥修復方法及

びグラフェン膜の透過率測定装

置 

沖川侑揮（AIST）、石原

正統（AIST）、大村英樹

（AIST）、長谷川雅考

（AIST） 

10 
2015 年 
1 月 5 日 

特開 2015-002199 
層間熱接続部材、層間熱接続部材

の製造方法、および、層間熱接続

方法 

立花正満（カネカ）、村

上睦明（カネカ）、多々

見篤（カネカ） 

11 
2015 年 
1 月 17 日 

特開 2015-006963 金属又は半導体カーボンナノチ

ューブ富化生成物の製造方法 

陳勁風（帝人）、清宮維

春（帝人）、平井孝佳（東

レ）、斎藤毅（AIST） 

12 
2015 年 
1 月 22 日 

特開 2015-013797 
グラフェン透明導電膜の製造方

法及び該方法により製造された

グラフェン透明導電膜 

石原正統（AIST）、津川

和夫（AIST）、山田貴壽

（AIST）、沖川侑揮

（AIST）、長谷川雅考

（AIST） 

13 
2015 年 
3 月 16 日 

特開 2015-048269 
グラフェン積層体の製造方法及

び該グラフェン積層体を用いた

透明電極の製造方法 
石原正統（AIST） 

14 
2015 年 
3 月 16 日 

特開 2015-048263 

単層カーボンナノチューブ及び

二層カーボンナノチューブを含

有しているカーボンナノチュー

ブ集合体、並びにその合成方法 

清宮維春（帝人）、斎藤

毅（AIST） 

15 
2015 年 
4 月 16 日 

特開 2015-072767 
転写フィルムおよびその製造方

法、並びに透明導電性積層体の製

造方法 
嶋田那由太（尾池工業） 
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 出願した特許の内、PCT 出願に伴い公開になった特許：１３件 

件数 PCT公開日 PCT公開番号 発明の名称 発明者（所属） 

1 
2012 年 
7 月 25 日 

WO2012/091139 A1 CNT 金属複合材料及びその製造

方法 

畠賢治（AIST）、山田健

郎（AIST）、チャンドラ

モウリスブラマニアン

（TASC） 

2 
2013 年 
1 月 10 日 

WO2013/005653 組成物 
早野重孝（日本ゼオン）、

長宗勉（日本ゼオン） 

3 
2013 年 
3 月 7 日 

WO2013/031958 A1 カーボンナノチューブ複合材料

及び導電材料 

畠賢治（AIST）、小橋和

文（AIST）、阿多誠介

（TASC） 

4 
2013 年 
4 月 4 日 

WO2013/047796 A1 カーボンナノチューブ複合材料 
畠賢治（AIST）、山田健

郎（AIST）、阿多誠介

（TASC） 

5 
2013 年 
4 月 11 日 

WO2013/051707 A1 カーボンナノチューブ複合材料

および熱伝導体 
畠賢二(AIST）、阿多誠

介（TASC） 

6 
2013 年 
6 月 6 日 

WO2013/080912 
カーボンナノチューブ組成物の

製造方法及びカーボンナノチュ

ーブ組成物 

上島貢（日本ゼオン）、

長宗勉（日本ゼオン）、

重田真宏（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

7 
2013 年 
9 月 12 日 

WO2013/133226 脂環構造含有重合組成物 

長宗勉（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

重田真宏（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

8 
2013 年 
11 月 21 日 

WO2013/172334 導電性組成物 

長宗勉（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

重田真宏（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

9 
2014 年 
6 月 26 日 

WO2014/097626 ゴム組成物 

重田真宏（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 

10 
2015 年 
1 月 29 日 

WO2015/012275 A1 CNT 金属複合材料及びその製造

方法 

畠賢治（AIST）、山田健

郎（AIST）、チャンドラ

モウリスブラマニアン

（TASC） 

11 
2015 年 
2 月 5 日 

WO2015-015755 

カーボンナノチューブ分散液の

製造方法、複合材料用組成物の製

造方法および複合材料の製造方

法、並びに、複合材料および複合

重田真宏（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン） 
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材料成形体 

12 
2015 年 
4 月 2 日 

WO2015/045641 

グラファイトシート、その製造方

法、配線用積層板、グラファイト

配線材料、および配線板の製造方

法 

村上睦明（カネカ）、多々

見篤（カネカ）、立花正

満（カネカ） 

13 
2015 年 
4 月 30 日 

WO2015/059936 
ラテックス組成物およびその製

造方法、並びに、複合材料および

導電性成形体 

重田真宏（日本ゼオン）、

上島貢（日本ゼオン）、

ホワンテバン（日本ゼオ

ン） 
 

 出願した特許の内、設定登録になった特許：２件 
件数 登録年月日 登録番号 発明の名称 権利者名 

1 
2013 年 
5 月 10 日 

特許第 5263463 
カーボンナノチューブ組成物の

製造方法及びカーボンナノチュ

ーブ組成物 
日本ゼオン 

2 
2015 年 
3 月 13 日 

特許第 5709189 号 カーボンナノチューブ複合材料

および熱伝導体 
産業技術総合研究所 

 
１．３ 受賞 

表５－４ 

 受賞：３件 

 平成２２年度：１件 

件数 受賞年月日 賞名 業績名 受賞者 

1 
2011 年 
3 月 9 日 

第 7 回 飯島賞 広い温度範囲（－196℃‐1000℃）

で安定した粘弾性 
徐鳴 

 

 平成２４年度：２件 

件数 受賞年月日 賞名 業績名 受賞者 

1 
2012 年 
5 月 8 日 

第 8 回 国際ナノテク

ノロジー会議(INC8) 

ベストポスター 

Efficient electrical power transport 
using carbon nanotube-copper 
composite with over 100 times 
higher current carrying capacity than 
metals 

Chandramouli 
Subramaniam 

2 
2013 年 
3 月 12 日 

第 9 回 飯島奨励賞 

A patternable CNT-Cu composite 
possessing hundred-times higher 
electrical currentcarrying-capacity 
than metals 

Chandramouli 
Subramaniam 

 
 
１ 
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１.４ プレス発表状況 

表５－５ 
 プレス発表：１１件、報道：７３件 

 平成２２年度：報道６件 

件数 発表年月日 発表媒体 発表タイトル 

1 2010 年 12 月 3 日 日本経済新聞 -196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

2 2010 年 12 月 3 日 毎日新聞  -196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

3 2010 年 12 月 3 日 化学工業日報 -196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

4 2010 年 12 月 3 日 日刊工業新聞  -196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

5 2010 年 12 月 3 日 日経産業新聞  -196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

6 2010 年 12 月 3 日 
NHK 水戸放送局 おは

よう日本  
-196 ℃から 1000 ℃までゴムのような粘弾性を

持つカーボンナノチューブ 

 

 平成２３年度：プレスリリース３件 

件数  発表年月日  報道内容 
1 2011 年 9 月 7 日 単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴムを開発   

2 2011 年 10 月 6 日 
チタン並みの熱伝導率をもつ単層カーボンナノチューブ／炭素繊維／ゴム

複合材料  
3 2011 年 10 月 12 日 極少量の単層カーボンナノチューブを添加して作った導電性樹脂  
  

 平成２３年度：報道１０件 

件数  発表年月日  発表媒体 発表タイトル 

1 2011 年 9 月 8 日 日刊工業新聞  単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴム

を開発   

2 2011 年 9 月 8 日 化学工業日報  単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴム

を開発   

3 2011 年 9 月 9 日 日経産業新聞  単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴム

を開発   

4 2011 年 9 月 19 日 電波新聞 単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴム

を開発   

5 2012 年 1 月 24 日 日経産業新聞 単層カーボンナノチューブを用いた導電性ゴム

を開発   

6 2011 年 10 月 7 日 日刊工業新聞 チタン並みの熱伝導率をもつ単層カーボンナノ

チューブ／炭素繊維／ゴム複合材料 

7 2011 年 10 月 7 日 化学工業日報 チタン並みの熱伝導率をもつ単層カーボンナノ

チューブ／炭素繊維／ゴム複合材料 
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8 2011 年 10 月 24 日 化学工業日報  チタン並みの熱伝導率をもつ単層カーボンナノ

チューブ／炭素繊維／ゴム複合材料 

9 2011 年 10 月 13 日 日刊工業新聞  極少量の単層カーボンナノチューブを添加して

作った導電性樹脂 

10 2011 年 10 月 14 日 化学工業日報 極少量の単層カーボンナノチューブを添加して

作った導電性樹脂 
 

 平成２４年度：プレスリリース１件 

件数  発表年月日  報道内容 

1 2012 年 4 月 18 日 
出力電流の均一性を高めたCNTトランジスタをプラスチックフィルム上に

印刷形成する技術を開発 
 

 平成２４年度：報道８件 

件数  発表年月日  発表媒体 発表タイトル 

1 2012 年 4 月 19 日 化学工業日報 
出力電流の均一性を高めた CNT トランジスタを

プラスチックフィルム上に印刷形成する技術を

開発 

2 2012 年 4 月 19 日 日刊工業新聞 
出力電流の均一性を高めた CNT トランジスタを

プラスチックフィルム上に印刷形成する技術を

開発 

3 2012 年 4 月 20 日 日経産業新聞 
出力電流の均一性を高めた CNT トランジスタを

プラスチックフィルム上に印刷形成する技術を

開発 

4 2012 年 4 月 19 日 

(WEB） 日刊工業新聞 

http://www.nikkan.co.jp/ne

ws/photograph/nkx_p2012

0419.html 

出力電流の均一性を高めた CNT トランジスタを

プラスチックフィルム上に印刷形成する技術を

開発 

5 2012 年 7 月 18 日 日経産業新聞 アルミ材、放熱性４割向上  

6 2013 年 1 月 6 日 西日本新聞 燃料電池次世代化へタッグ 

7 2013 年 2 月 26 日 日経産業新聞 ナノチューブで寿命 10 倍 

8 2013 年 3 月 15 日 科学新聞 Ｃナノチューブ利用高性能燃料電池触媒 

 
 平成２５年度：プレスリリース６件 

件数  発表年月日  報道内容 
1 2013 年 9 月 24 日 印刷 CNT トランジスタで世界最高の動作速度を実証 
2 2013 年 10 月 29 日 カーボンナノチューブ安全管理のレシピが完成 
3 2013 年 12 月 19 日 金属型・半導体型の単層カーボンナノチューブを効率的・高純度に分離 

4 2014 年 1 月 15 日 
単層カーボンナノチューブ薄膜トランジスタで世界最高レベルの移動度を

達成 
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5 2014 年 1 月 23 日 
単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微細配線加工に成功 
-極めて信頼性が高い LSI の配線が可能に- 

6 2014 年 3 月 4 日 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコート剤を開発 

 
 平成２５年度：報道４６件 

件数  発表年月日  発表媒体 発表タイトル 

1 2013 年 4 月 25 日  日刊工業新聞 工業用ナノ材料の有害性評価 

2 2013 年 5 月 3 日 日本経済新聞 九大燃料電池の寿命 100倍に 5年後の実用化目指

す 

3 2013 年 5 月 4 日 西日本新聞 燃料電池耐久性 100 倍九大開発 次世代型、低コ

ストで 
4 2013 年 5 月 6 日  日刊工業新聞 固体高分子型燃料電池 加湿機能不要 

5 2013 年 7 月 23 日 

(WEB）Nature 

Communications 4, Article 

number 2202 

One hundred increase in current carrying capacity in a 
carbon nanotube-copper composite 

6 2013 年 7 月 24 日 日刊工業新聞 ＣＮＴ・銅の複合材 

7 2013 年 7 月 24 日 

(WEB) マイナビニュー

ス／Yahoo!JAPAN ニュ

ース 

銅の 100 倍まで電流が流せる単層 CNT と銅の複

合材料を開発 

8 2013 年 7 月 30 日 日経産業新聞 銅と単層カーボンナノチューブの複合材料 

9 2013 年 7 月 30 日 日本経済新聞 銅の 100 倍まで電流を流せる材料を開発 

10 2013 年 8 月 2 日 日経産業新聞 ―先端技術― ナノチューブ複合材開発 

11 2013 年 9 月 24 日 日経産業新聞 印刷 CNT トランジスタで世界最高の動作速度を

実証 

12 2013 年 10 月 24 日 

(WEB) 

http://www.nanosciencewo

rks.org 

packing an electrical punch with carbon 
nanotube-copper composite 

13 2013 年 10 月 29 日 (WEB) Nanoinfo.jp カーボンナノチューブ安全管理のレシピが完成 

14 2013 年 10 月 30 日 化学工業日報 CNT の安全管理レシピ公開 

15 2013 年 10 月 30 日 (WEB) EE Times Japan カーボンナノチューブの取り扱いマニュアルが

完成、NEDO などが Web サイトで公開 
16 2013 年 10 月 30 日 (WEB)ゴムタイムス ＮＥＤＯ ＣＮＴの安全管理手引きを公開 

17 2013 年 10 月 30 日 (WEB) Optronics 産総研、カーボンナノチューブ安全管理のレシピ

を公開 

18 2013 年 10 月 30 日 (WEB)ケムネット東京 NEDO、カーボンナノチューブ安全管理のレシピ

公開 
19 2013 年 10 月 31 日 (WEB) J-Net21 カーボンナノチューブ安全管理のレシピが完成 

20 2013 年 10 月 31 日 (WEB) Chemical Watch Japanese research institute publishes CNT safety tools 
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21 2013 年 11 月 4 日 
(WEB)メカニカル・テッ

ク 
NEDO など、CNT の安全管理のレシピを公開 

22 2013 年 11 月 18 日 (WEB) Nanowerk News Developing voluntary safety management techniques 
for carbon nanotubes: Protocol and guide 

23 2013 年 11 月 22 日 科学新聞 カーボンナノチューブ電子準位決定九大など経

験式確率 
24 2013 年 12 月 20 日 化学工業日報 単層 CNT を効率分離 

25 2013 年 12 月 20 日 

(WEB)マイナビニュース  

http://news.mynavi.jp/new

s/2013/12/20/391/ 

TASC など、金属/半導体型の単層 CNT を効率的・

高純度に分離する技術を開発 

26 2013 年 12 月 23 日 日刊工業日報 CNT 高効率回収 

27 2013 年 12 月 23 日 

(WEB) 

朝日新聞 DIGITAL  

http://www.asahi.com/tech

_science/nikkanko/Cnikka

nko23004xml.html 

ＮＥＤＯ、ＣＮＴを高効率で回収する技術を開発

－電子デバイスに応用 

28 2014 年 1 月 24 日 日刊工業新聞 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

29 2014 年 1 月 24 日 日経産業新聞 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

30 2014 年 1 月 24 日 鉄鋼新聞 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

31 2014 年 1 月 24 日 化学工業日報 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

32 2014 年 1 月 24 日 (WEB) ASCⅡ.jp 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

33 2014 年 1 月 24 日 (WEB)マイナビニュース 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

34 2014 年 1 月 24 日 (WEB)日経バイオテク 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

35 2014 年 1 月 24 日 (WEB) EE Times Japan 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

36 2014 年 1 月 24 日 (WEB)日刊工業新聞 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

37 2014 年 1 月 24 日 (WEB) Tech-On! 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

38 2014 年 1 月 27 日 (WEB) J-Net21 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 

39 2014 年 2 月 7 日 科学新聞 単層カーボンナノチューブと銅の複合材料で微

細配線加工に成功 
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40 2014 年 3 月 4 日 
(WEB)日経プレスリリー

ス 
塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

41 2014 年 3 月 5 日 日経産業新聞 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

42 2014 年 3 月 5 日 日刊工業新聞 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

43 2014 年 3 月 5 日 
(WEB)日経プレスリリー

ス 
塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

44 2014 年 3 月 5 日 (WEB)日経バイオテク 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

45 2014 年 3 月 5 日 (WEB)日刊工業新聞 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 

46 2014 年 3 月 6 日 (WEB)マイナビニュース 塗工・印刷可能な単層カーボンナノチューブコー

ト剤を開発 
 

平成２７年度：プレスリリース１件 

件数  発表年月日  報道内容 

1 2015 年 7 月 31 日 
ナノ炭素材料 多層グラフェンで初の商品化 
―加速器用ビームセンサー材料としてカネカが販売へ― 

 
 平成２７年度：報道３件 

件数  発表年月日  発表媒体 発表タイトル 

1 2015 年 8 月 3 日 化学工業日報 TASC、カネカなど多層グラフェン製品化 
ビームセンサー向け 

2 2015 年 8 月 3 日 日経産業新聞 ナノ炭素材料 製品化 
多層グラフェン 粒子加速器向け カネカ 

3 2015 年 8 月 3 日 原子力産業新聞 カネカ、KEK にナノ炭素材料「高品質多層グラ

フェン」を販売開始 
 
 

１．５ その他の成果普及について 

 

表５－６ 

 展示会出展：１４件 

 平成２３年度：４件 

件数 発表年月日 会議名 発表内容 
1 2011年5月25日 CNT-NMEMS-TIA 共同シンポジウム ポスター展示 

2 2011年10月13, 14日 産総研オープンラボ 成果物展示 

3 2011年11月25日 TIA-nano 公開シンポジウム ポスター展示 
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4 2012年2月15～17日 nano tech 2012 成果物展示 

 
 平成２４年度：３件 

件数 発表年月日 会議名 発表内容 
1 2012年7月19日 TIA-nano 公開シンポジウム ポスター展示 

2 2012年10月25, 26日 産総研オープンラボ 成果物展示 

3 
2013年 

1月30日 ～2月1日 
nano tech2013 成果物展示 

 
 平成２５年度：３件 

件数 発表年月日 会議名 発表内容 
1 2013年12月16日 TIA-nano 公開シンポジウム ポスター展示 

2 
2013年 

10月31日 ～11月1日 
産総研オープンラボ 成果物展示 

3 
2014年 

1月29日 ～1月31日 
nano tech 2014 成果物展示 

 

 平成２６年度：３件 

件数 発表年月日 会議名 発表内容 
1 2014年9月3日 TIA-nano 公開シンポジウム ポスター展示 

2 
2015年 

1月28日～1月30日 
nano tech 2015 成果物展示 

3 2015年2月12.13日 NEDO FORUM 成果物展示 

 

 平成２７年度：１件 

件数 発表年月日 会議名 発表内容 

1 
2015年 

6月29日～7月3日 

The 16th International Conference on the 

Science and Application of Nanotubes 
成果物展示 
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２．研究開発項目②－３－３(２) 中部大学、名古屋工業大学、神港精器 

 

２．１ 特許論文等リスト 

（１）特許 

番

号 
出願者 出願番号 

国内外国

PCT 
出願日 状態 名 称 発明者 

１ 
国 立 大 学 法 人 

名古屋工業大学 

特願 

2013-16268 
国内 2013/01/31 出願 

単結晶グラフェンの製造方

法、および単結晶グラフェン

を用いたタッチパネル 

カリタ 

ゴラッ

プ他 

２ 
学校法人 中部

大学 

特願 

2013-165068 
国内 2013/08/08 出願 グラフェン膜の製造方法 

梅野正

義他 

３ 
国 立 大 学 法 人 

名古屋工業大学 

特願 

2014-021108 
国内  出願 

プラスチック廃棄物等を原

料として用いる単結晶グラ

フェンの製造方法、および単

結晶グラフェンを用いたタ

ッチパネル 

カリタ 

ゴラッ

プ他 

４ 
国 立 大 学 法 人 

名古屋工業大学 

特願 

2015-010454 
国内  出願 

可撓性基板へのグラフェン

転写方法 

カリタ 

ゴラッ

プ他 

 

（２）論文 

番

号 
発表者 所属 タイトル 

発表誌名、ページ番

号 
査読 発表年月 

１ G.Kalita 中部大 

Photoinduced charge transfer 

composite of graphene oxide and 

ferrocene 

Phys. Chem. Chem. 

Phys., 

DOI:10.1039/ 

C2CP43427J 

有 2012/11/ 

２ M. Ahmed 名工大 

Graphene synthesis by thermal 

chemical vapor deposition using solid 

precursor 

J. Mater. Sci. 

Mater. Electron., 

vol.24, 

pp.2151-2155 

有 2013/01/ 

３ G.Kalita 中部大 

Fabrication and characteristics of 

solution processed graphene 

oxide-silicon heterojunction 

Phys. status 

Solidi-Rapid Res. 

Lett., Fin. Rev. 

有 2013/02/ 

４ M.Matsushima 中部大 
Formation of graphene nano-particle 

by means of pulsed discharge to 

J. Appl. Phys. 111, 

pp.114304 
有 2013/03/ 
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ethanol 

５ G. Kalita 名工大 

Fabrication and characteristics of 

solution processed graphene 

oxide-silicon heterojunction 

Phys. Status 

Solidi-Rapid Res. 

Lett. 7, 

pp.340-343 

有 2013/05/ 

６ G. Kalita 名工大 

Low temperature synthesized graphene 

by surface wave plasma CVD as 

effective oxidation barrier 

Corrosion Sci., 

vol.78m pp.183-187 
有 2013/10/ 

７ S. Sharma 名工大 

Synthesis of hexagonal graphene on 

polycrystalline Cu foil from solid 

camphor by atmospheric pressure 

chemical vapor deposition 

J. Mater. Sci., 

vol.48, 

pp.7036-7041 

有 2013/05/ 

８ G. Kalita 名工大 

Low temperature synthesized graphene 

by surface wave plasma CVD as 

effective oxidation barrier 

Corrosion Sci., 

vol.78, pp.183-187 
有 2014/01/ 

９ J. Bao 名工大 

Synthesis of nitrogen-doped graphene 

by the thermal chemical vapor 

deposition method from a single 

precursor 

Mater. Lett., 

Vol.117, 

pp.199-203 

有 2014/02/ 

10 M.S. Rosmi 名工大 
Visualizing copper assisted graphene 

growth in nanoscale 

Scientific Rep., 

vol.4, pp.7563 
有 2014/12/ 

11 G. Kalita 名工大 

Transformation of chemical vapor 

deposited individual graphene 

crystal with oxidation of copper 

substrate 

Carbon, vol.80, 

pp.504-512 
有 2014/12/ 

12 R. Papon 名工大 

Controlling single and few-layer 

graphene crystals growth in a solid 

carbon source based chemical vapor 

deposition 

Appl. Phys. Lett., 

vol.105, pp.133103 
有 2014/09/ 

13 G. Kalita 名工大 

Controlling direct growth of graphene 

on insulating substrate by solid 

phase reaction of polymer layer 

RSC Adv., vol.4, 

pp.38450-38454 
有 2014/08/ 

14 M.E. Ayhan 名工大 

Photoresponsivity of silver 

nanoparticles decorated 

graphene-silicon Schottky junction 

RSC Adv., vol.4, 

pp.26866-26871 
有 2014/06/ 
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15 M.E. Ayhan 名工大 

Synthesis of transfer-free graphene 

by solid phase reaction process in 

presence of a carbon diffusion 

barrier 

Mater. Lett., 

Vol.129, pp.76–79 
有 2014/08/ 

16 S. Sharma 名工大 

Synthesis of graphene crystals from 

solid waste plastic by chemical vapor 

deposition 

Carbon, Vol.72, 

pp.66-73 
有 2014/06/ 

17 S. Shinde 名工大 

Synthesis of a three dimensional 

structure of vertically aligned 

carbon nanotubes and graphene from 

single solid carbon source 

RSC Adv., vol.4, 

pp.13355-13360 
有 2014/01/ 

18 H. Liu 名工大 

Synthesis of thiolated few-layered 

graphene by thermal chemical vapor 

deposition using solid precursor 

Mater. Lett., 

vol.159, 

pp.114-117 

有 2015/11/ 

19 M. Ahmed 名工大 

Large scale bi-layer graphene by 

suppression of nucleation from solid 

precursor 

RSC Adv., vol.5, 

pp.42645-42652 
有 2015/05/ 

20 A. Thangaraja 名工大 

Structure dependent hydrogen induce

d etching features of graphene crys

tals 

Appl. Phys. Lett., 

Vol.106, pp.253106 
有 2015/ 

21 R. Papon 名工大 

Formation of graphene nanoribbons a

nd Y-junctions by hydrogen induced 

anisotropic etching 

RSC Adv., vol.5, 

pp.35297-35301 
有 2015/02/ 

22 S.M. Shinde 名工大 

Polymer-free graphene transfer on 

moldable cellulose acetate based 

paper by hot press technique 

Surf. Coating 

Tech., Vol.275,  

pp.369-373 

有 2015/08/ 

23 G. Kalita 名工大 

Fabrication of Schottky junction 

diode with direct growth graphene on 

silicon by a solid phase reaction 

J. Phys. D: Appl. 

Phys., Vol.46, 

pp.455103 

有 2013/10/ 

24 M.E. Ayhan 名工大 

Chemical vapor depostion of graphene 

on silver foil as a tarnish-resistant 

coating 

Phys. Status 

Solidi-Rapid Res. 

Lett., Vol.7, 

pp.1076-1079  

有 2013/12/ 

25 M.P. Kumar 名工大 

On the large capacitance of nitrogen 

doped graphene derived by a facile 

route 

RSC Adv., Vol.4, 

pp.38689-38697 
有 2014/08/ 
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26 R. Papon 名工大 

Controlling single and few-layer 

graphene crystals growth in a solid 

carbon source based chemical vapor 

deposition 

Appl. Phys. Lett., 

Vol.105, pp.133103 
有 2014/09/ 

27 G. Kalita 名工大 

Transformation of chemical vapor 

deposited individual graphene 

crystal with oxidation of copper 

substrate 

Carbon, Vol.80, 

pp.504-512 
有 2014/12/ 

28 M.S. Rosmi 名工大 
Visualizing copper assisted graphene 

growth in nanoscale 

Sci. Rep., Vol.4, 

pp.7563 
有 2014/12/ 

29 T.V. Vineesh 名工大 

Bi-functional electrocatalytic 

activities of boron doped graphene 

derived from boron carbide 

Adv. Energy 

Mater., In press 
有 2015/05/ 

 

（３）外部発表 

 

（３）－１ 学会発表・講演 

番

号 
発表者 所属 タイトル 会議名 発表年月 

１ G. Kalita 中部大 

Synthesis of large area graphene by 

surface wave plasma CVD for 

transparent electrode application 

5th ISPlasma 2013/01/ 

２ G.Kalita 中部大 

Synthesis of continuous graphene on 

metal foil for flexible transparent 

electrode application 

5th IEEE INEC 2013, Singapore 

Invited Talks 
2013/01/ 

３ 
Kalita 

Golap 
名工大 

電子デバイス応用に向けた酸化グラ

フェンと有機分子との複合化 

第 60 回応用物理学会春季学術

講演会 
2013/03/28 

４ 
Masayoshi 

Umeno 
中部大 

マイクロ波表面波プラズマ CVDによる

単結晶グラフェン成長 

第 60 回応用物理学会春季学術

講演会 
2013/03/29 

５ S. Sharma 名工大 

Evolution of chemical vapor 

deposited graphene domains on Ni and 

Cu foils using camphor precursor 

第 60 回応用物理学会春季学術

講演会 
2013/03/30 

６ M.Ahmed 名工大 

Graphene synthesis by thermal 

chemical vapor deposition using 

solid precursor 

第 60 回応用物理学会春季学術

講演会 
2013/03/ 

７ T. Yoshida 中部大 Platelet adhesion on graphene ISPlasma2013, P1063C 2013/03/ 
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containing carbon film prepared by 

pulsed plasma CVD 

 M. Umeno 中部大 
Carbon Based Solar Cell with 

Graphenes 
NDNC 2013, Singapore 

2013/03/13

-19 

８ G. Kalita 名工大 

Individual graphene crystals and 

continuous film growth by chemical 

vapor deposition using solid carbon 

source 

5th RPGR 2013, Tokyo, Japan 2013/09/ 

９ G. Kalita 名工大 

Controlling graphene growth in a 

chemical vapor deposition process 

from camphor for device 

applications 

JSAP-MRS Joint Symposia, 

Kyoto, Japan 
2013/09/ 

10 

Madhu 

Sudan 

Kayastha 

中部大 

Synthesis of Graphene by Microwave 

surface wave plasma chemical vapor 

deposition 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

11 内田三郎 中部大 

ショウノウを用いたレーザー照射マ

イクロ波表面波プラズマ CVD による

グラフェン成膜 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

12 
Hare Ram 

Aryal 
中部大 

Synthesis of Few Layers Graphene 

Domains on Copper Substrates by 

Surface Wave Assisted Microwave 

Plasma CVD 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

13 
アディカリ 

スディープ 
中部大 

低温でグラス基板上に直接グラフェ

ン膜の成長 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

14 市村進 中部大 
マイクロ波表面波プラズマ CVDによる

カーボン膜の光電流の分光感度特性 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

15 
Dilip C. 

Ghimire 
中部大 

PIN-all carbon solar cell by 

microwave surface wave plasma CVD 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

16 S. Sharma 名工大 
大気圧 CVD法による固体炭素源を用い

た多結晶 Cu箔上へのグラフェン成長 

第 74 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2013/09/ 

17 岩田鷹明 名工大 
アルコール熱化学気相成長法で合成

したグラフェンのラマン分光評価 

平成 25 年度電気関係学会東海

支部連合大会 
2013/09/ 

18 

Dilip 

Chandra 

Ghimire 

名工大 
マイクロ波表面波プラズマ CVD法によ

るオールカーボン太陽電池 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

19 M.S. 中部大 Low defect graphene films on nickel 第 61 回応用物理学会春季学術 2014/03/ 
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Kayastha and copper substrate at low 

temperature using camphor by 

MW-SWP-CVD 

講演会 

20 市村進 中部大 

マイクロ波表面波プラズマ CVDによる

グラフェン成長と余剰カーボン膜の

除去方法 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

21 内田三郎 中部大 
ショウノウを用いたマイクロ波表面

波プラズマ CVDによるグラフェン成膜 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

22 
スディープ 

アディカリ 
中部大 

プラズマ CVD法によるショウノウを用

いた高品質グラフェン成長 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

23 
Hare Ram 

Aryal 
中部大 

Comparing Characteristics of 

Graphene Films Grown by Surface Wave 

Assisted Microwave Plasma CVD using 

Camphor and Methane Precursors. 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

24 G. Kalita 名工大 

固体前駆体を用いた CVD 法による単

層および少数層グラフェン結晶の成

長機構 

第 61 回応用物理学会春季学術

講演会 
2014/03/ 

25 G. Kalita 名工大 
Synthesis of graphene by solid phase 

ration for device application 

IUMRS-ICEM 2014. Taipei 

World Trade Center Nangang, 

Taipei, Taiwan 

2014/06/ 

26 G. Kalita 名工大 

Controlling graphene growth in a 

solid carbon source based chemical 

vapor deposition method 

The world Conference of 

Carbon 2014, Jeju, South 

Korea 

2014/07/ 

27 G. Kalita 名工大 

Fabrication of graphene-silicon 

Schottky junction based 

photodetector 

The 6th IEEE International 

Nano-electronics 

Conference, Hokkaido 

University, Sapporo, Japan 

2014/07/ 

28 R. Papon 名工大 

Synthesis of large graphene domains 
on copper foil using solid waste 
plastic as a carbon source 

The 6th IEEE International 

Nano-electronics Conference 
2014/07/ 

29 N. Kishi 名工大 

Synthesis of graphene materials by 

a simple chemical vapor deposition 

using liquid precursor 

International Conference in 

Asia (IUMRS-ICA 2014) 
2014/08/ 

30 梅野正義 中部大 

【「炭素材料とその応用技術」グラフ

ェン、CNT の応用技術、加工技術】グ

ラフェン透明導電膜とカーボン薄膜

太陽電池 

(社)エレクトロニクス実装学

会 

環境調和型実装技術研究会、環

境と実装技術研究会 

2014/08/21 
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公開研究会招待講演 

31 岩田鷹明 名工大 
アルコール CVD による Ni 上グラフェ

ン合成におけるアニール時間依存性 

第 75 回応用物理学会秋季学術

講演会 
2014/09/ 

32 岸直希 名工大 
液体原料を用いた熱 CVDによるグラフ

ェンの合成 

電子情報通信学会 電子部品・

材料研究会 
2015/05/ 

 

（３）－２ 新聞・雑誌等への掲載  

番

号 
所属 タイトル 掲載誌名 発表年月 

１ 神港精機(株) 
マイクロ波プラズマ CVD装置を実用化 

次世代太陽電池開発向け 
日刊工業新聞, p.10 2013/07/22 

２ 神港精機(株) 
基盤技術で勝ち抜く(54) 

神港精機―低温でカーボン薄膜 
日刊工業新聞, p.28 2013/07/26 

３ 神港精機(株) 

新産業・新市場の創出を図る表面改質 

プラズマ CVDによる 

太陽電池用カーボン薄膜の作製 

MECHANICAL SURFACE TECH, 

p.28-30 
2013/12/01 

 

（３）－３ その他 

番

号 
発表者 タイトル イベント名 発表年月 

１ 中部大学 グラフェン・ナノカーボンの応用 なごや・サイエンス・ひろば 2013/08/03 

２ 中部大学 グラフェン・ナノカーボンの応用 なごや・サイエンス・ひろば 2014/08/02 

３ 中部大学 グラフェン・ナノカーボンの応用 なごや・サイエンス・ひろば 2015/08/01 
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３． 研究開発項目① ナノ炭素材料の実用化技術開発 

 

３．１ 高熱伝導率単層ＣＮＴ複合金属材料の応用研究開発 

 

●特許論文等リスト 

 

【特許】 

番

号 
出願者 出願番号 

国内

外国

PCT 

出願日 状態 名 称 発明者 

１ 
住友精密工業

㈱ 

特願 

2013-055993 
国内 2013/3/19 公開 高熱伝導板材 今西輝光他 

２ 
住友精密工業

㈱ 

特願 

2013-185537 
国内 2013/9/6 公開 高熱伝導板 今西輝光他 

（※Patent Cooperation Treaty: 特許協力条約） 

 

【外部発表】 

(a) 学会発表・講演 

番

号 
発表者 所属 タイトル 会議名 発表年月 

１ 伊藤洋平 
住友精密工業

㈱ 

高熱伝導性複合材料の開発とそ

の応用 

エレクトロニクス実装学会関

西支部ワークショップ 
2014/7/19  

２ 伊藤洋平 
住友精密工業

㈱ 

高熱伝導複合材料の IGBT モジ

ュールへの適用検討 
第 52回飛行機シンポジウム 2014/10/8 

３ 伊藤洋平 
住友精密工業

㈱ 

高熱伝導性複合材料の開発とそ

の応用 

第 3 回ナノカーボン先端技術

交流会 
2014/10/23 

４ 伊藤洋平 
住友精密工業

㈱ 

Introduction of High Thermal 

Conductivity Composite 

FRANCE-JAPAN 2nd Working 

Group & Workshop on CIVIL 

AVIATION INDUSTRY 

COOPERATION 

2014/12/2 

 

 



5-87 

 

３．２ 導電性高分子複合材料の開発 

 

●特許論文等リスト 

 

【特許】 

 

(住友理工株式会社) 

番

号 
出願者 出願番号 

国内

外国

PCT 

出願日 状態 名 称 発明者 

1 
九州大学、住

友理工 
特願 2013-178110 国内 2013/8/29 取下 

柔軟導電材料およびトラ

ンスデューサ 
高垣有作 他 

2 
九州大学、住

友理工 
WO2015/029656A1 国内 2013/8/29 公開 

柔軟導電材料およびトラ

ンスデューサ 
高垣有作 他 

3 
九州大学、住

友理工 
特願 2013-064821 国内 2013/3/26日 取下 

導電材料およびトランス

デューサ 
髙垣有作他 

4 
九州大学、住

友理工 
PCT/JP2014/069559 PCT 2014/7/24  公開 

導電材料およびトランス

デューサ 
髙垣有作他 

（※Patent Cooperation Treaty: 特許協力条約） 

 

（アルプス電気株式会社） 

番

号 
出願者 出願番号 

国内

外国

PCT 

出願日 状態 名 称 発明者 

１ 
ア ルプス電

気(株) 
2015-023260 国内 2015/02/09 公開 

高分子アクチュエータ素

子 

高橋功、阿部

唯、他 

２ 
ア ルプス電

気(株) 
2015-061640 国内 2015/03/24 公開 

炭素含有フィルムおよび

炭素含有フィルムの製造

方法ならびに高分子アク

チュエータ素子および高

分子アクチュエータ素子

の製造方法 

高塚智正、高

橋功、他 

３ 
ア ルプス電

気(株) 
2013-090831 国内 2013/04/24 公開 

高分子アクチュエータデ

バイスシステム及びその

製造方法 

三森健一 
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４ 
ア ルプス電

気(株) 
PCT/JP2014/054182 PCT 2014/02/21 公開 

高分子アクチュエータ及

びその製造方法 
高橋功 

（※Patent Cooperation Treaty: 特許協力条約） 

 

※公開前の出願（８件）及び 出願準備中のものは含まず。 

 

【論文】 

(住友理工株式会社) 

番

号 
発表者 所属 タイトル 発表誌名、ページ番号 査読 発表年月 

１ 

Liu Honga, 

Yusaku 

Takagakib, 

Hitoshi 

Yoshikawab, 

and 

Naotoshi 

Nakashimaa 

a：九州

大学 

b: 住 友

理工 

Efficient Dispersion of 

“Super-Growth” Single-walled 

Carbon Nanotubes Using a 

Copolymer of Naphthalene 

Diimide and 

Polydimethylsiloxane 

投稿中 有 YYYY/MM/DD 

 

 

(アルプス電気株式会社) 

番

号 
発表者 所属 タイトル 発表誌名、ページ番号 査読 発表年月 

１ 杉野卓司 

産 業 技

術 総 合

研究所 

ナノカーボン高分子アクチュ

エータ 

応用物理第 83巻、第 9

号、752-756  
 有 2014/09/10 

２ 杉野卓司 

産 業 技

術 総 合

研究所 

ナノカーボン高分子アクチュ

エータの研究と応用へのチャ

レンジ 

計測と制御、第 54巻、

第 1号、66-68 
有 2015/01/10 

 

 

【外部発表】 

 

(a) 学会発表・講演 

 

（アルプス電気株式会社） 
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番

号 
発表者 所属 タイトル 会議名 発表年月 

１ 阿部 宗光 
アルプス電

気(株) 

ＣＮＴ電極による高分子アク

チュエータ開発 

第 1 回 EAP 研究シン

ポジウム 
2013/03/19 

２ 

 

高橋功、高塚

智正、三森健

一、徳地直之、

安積欣志、杉

野卓司 

アルプス電

気(株) 

産業技術総

合研究所 

“Research and development 

of nano-carbon-based 

electroactive polymer 

actuators with high 

durability and response for  

practical applications” 

BAMN2013(The 7th 

World Congress on 

Biomimetics, 

Artificial Muscles 

and Nano-Bio 

2013/08/23 

３ 高橋 功 
アルプス電

気(株) 

“ナノカーボン高分子アクチ

ュエータ実用化の取り組み“ 

Nano tech 2014 

NEDO特設会場 
2014/01/30 

４ 
安積 欣志 

高橋 功 

産業技術総

合研究所 

アルプス電

気（株） 

・高分子アクチュエータの基

礎・材料・駆動原理・測定法と

応用展開 

・新材料を用いた高分子アクチ

ュエータの課題と実用化の取

組み 

Tech-zone 研究開発

支援セミナー 

S40263 「高分子ア

クチュエータ」 

2014/02/27 

５ 徳地 直之 
アルプス電

気(株) 

SG-CNT を用いた高分子アクチ

ュエータの実用化開発 

第 2 回ナノカーボン

実用化推進研究会 
2014/03/06 

６ 
杉野 卓司 

高橋 功 

産業技術総

合研究所 

アルプス電

気(株） 

・高分子アクチュエータの開発

とその応用 

・高分子アクチュエータの開発

と応用事例 

電子ジャーナル第

2056 回テクニカルセ

ミナー 

2014/04/21 

７ 

杉野卓司、柴

田義之、安積

欣志、三森健

一、高塚智正、

高橋 功 

産業御術総

合研究所、

アルプス電

気（株） 

The effect of 

charge-transfer complexes on 

the actuation of nanocarbon 

polymer actuators 

IUMRS-ICA（日本 MRS） 

2014 
2014/08/26 

８ 
杉野卓司、 

安積欣志 

産業技術総

合研究所 

Nanocarbon polymer 

actuators: Fundamentals and 

Applications 

Stuttgart NanoDays 

Workshop 2014 
2014/09/18 

９ 高橋 功 
アルプス電

気(株) 

ＣＮＴアクチュエータの実用

化開発 

第 42回イノベーショ

ンデザインラボ 
2014/09/29 

１

０ 
高橋 功 

アルプス電

気(株) 

ナノカーボンを用いた高分子

アクチュエータ実用化の取組

埼玉県主催 第 3回ナ

ノカーボン先端技術
2014/10/23 
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み 交流会 

１

１ 
杉野卓司 

産業技術総

合研究所 

ナノカーボン高分子アクチュ

エータ★徹底解説~その基礎か

ら最新動向・各種応用・将来展

望までを詳解~ 

電子ジャーナル第

2703 回テクニカルセ

ミナー 

2015/01/29 

 

 

(b)新聞・雑誌等への掲載  

 

（アルプス電気株式会社） 

番

号 
発表者 タイトル 掲載誌名 発表年月 

１ 
産業技術総合研究所 

アルプス電気(株) 

軽量で消費電力の少ないナノカーボ

ン高分子アクチュエータを開発 
産総研 ＨＰ 2013/08/23 

２ アルプス電気(株) 

Ⅶ. Applications Chapter28                                             

Application of Nano-carbon 

Actuator to Braille Display 

Soft Actuators: 

Materials,Modeling, 

Applications,And 

Future Perspectives                      

2014/11/28 

 

(c)その他  

 

（アルプス電気株式会社） 

番

号 
発表者 タイトル等 発表場所等 発表年月 

１ アルプス電気(株) ナノカーボン高分子アクチュエータ 
Nanotech 2014 

in NEDOブース 

2014/01/29 

～2014/01/31 

２ 
産業技術総合研究所 

 

軽量で消費電力の少ないナノカーボ

ン高分子アクチュエータを開発 

Nanotech 2014 

in産総研ブース 

2014/01/29 

～2014/01/31 

３ 
産業技術総合研究所 

アルプス電気（株） 

カーボンナノチューブ高分子アクチ

ュエータを使った超薄型点字ディス

プレイ 

先端技術館＠TEPIA 
2014/04/22 

～2015/02/28 

４ アルプス電気(株) ナノカーボン高分子アクチュエータ 

トヨタ技術会主催 

「技術者の一日」社

外技術展示会 

2015/07/23 

～2014/07/24 
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３．３ 単層ＣＮＴ透明導電膜の開発 

 

●特許論文等リスト 

 

【特許】 

特許出願なし 

 

【論文】 

番

号 
発表者 所属 タイトル 発表誌名、ページ番号 査読 発表年月 

１ 

松田貴文，須

永基男，小野

寺浩，金子克

美他 

富士化学㈱， 

信州大学 

Aqueous Nanosilica 

Dispersants for Carbon 

Nanotube 

Langmuir 31 (2015), 

3194-3202 
有 2015/2/23 

 

富士化学 

【外部発表】 

(a) 学会発表・講演 

番

号 
発表者 所属 タイトル 会議名 発表年月 

１ 

南大規， 

松田貴文， 

須永基男， 

金子克美， 

他 

信州大学，

富士化学㈱ 

シリカ分散剤を用いた単層カーボン

ナノチューブの水への安定分散 
第 39回炭素材料学会年会 2012/11/28  

２ 松田貴文 富士化学㈱ 
無機系分散剤を用いた CNT 分散技術

と用途開発 

第 2 回ナノカーボン先端技

術交流会 
2014/7/18 

３ 松田貴文 富士化学㈱ 
無機系分散剤を用いたカーボンナノ

チューブ分散剤の開発 
nano tech 2015 2015/1/29 

 

 

(b)新聞・雑誌等への掲載  

なし 

 

(c)その他  

なし 
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２．分科会における説明資料 
次ページより、プロジェクト推進部署・実施者が、分科会においてプロジェクトを説明す

る際に使用した資料を示す。 
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参考資料１ 分科会議事録 

 



1 

研究評価委員会 

「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト 

研究開発項目①－1～3、②－1ー1、②－3－1～3－3」（事後評価）分科会  

議事録 

 

日 時：平成27年9月11日 (金)  9:30 ~ 18:00 

場 所：WTCコンファレンスセンター（港区浜松町世界貿易センタービル3階） Room A 

 

出席者（敬称略、順不同） 

＜分科会委員＞ 

分科会長   阿知波  洋次     首都大学東京 大学院 理工学研究科・理工学系  客員教授 

分科会長代理 荻野 俊郎       横浜国立大学 大学院 工学研究院  知的構造の創生部門  教授 

委員     吾郷 浩樹       九州大学 先導物質化学研究所  融合材料部門  准教授 

委員     岩橋   均       岐阜大学 応用生物科学部   教授 

委員     近藤 勝義        大阪大学 接合科学研究所 複合化機構学分野  教授 

委員     角田 裕三       有限会社 スミタ化学技術研究所   代表取締役 

委員          豊國 伸哉       名古屋大学 大学院 医学系研究科 病理病態学講座  

生体反応病理学／分子病診断学    教授 

 

＜推進部署＞ 

山崎 知巳   NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部 部長 

井上 貴仁   NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部 主任研究員 

賀川 昌俊(PM)   NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部 主査 

小森 浩    NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部 主査 

小久保 研   NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部 主査 

 

＜実施者※メインテーブル着席者のみ＞ 

湯村 守雄(PL)    技術研究組合単層CNT融合新材料研究開発機構CNT事業部 PJ本部長 

本田 一匡(SPL)   技術研究組合単層CNT融合新材料研究開発機構CNT事業部 PJ副本部長 

畠 賢治(SPL)    技術研究組合単層CNT融合新材料研究開発機構CNT事業部 PJ副本部長 

長谷川 雅考(SPL)  技術研究組合単層CNT融合新材料研究開発機構グラフェン事業部 PJ本部長 

上島 貢(TL)    技術研究組合単層CNT融合新材料研究開発機構CNT事業部 

飯島 澄男    名城大学  教授 

篠原 久典    名古屋大学  教授 

中嶋 直敏    九州大学  教授 

遠藤 真    東レ株式会社 複合材料研究所 所長 

本田 史郎    東レ株式会社 化成品研究所 所長 

清家 聡    東レ株式会社 複合材料研究所 

上森 秀明    住友精密工業株式会社 研究部 部長 

伊藤 洋平    住友精密工業株式会社 研究部 ｱｼｽﾀﾝﾄﾏﾈｰｼﾞｬ 

梅野 正義    中部大学 研究推進機構  客員教授 

曽我 哲夫    名古屋工業大学 大学院工学研究科未来材料創成工学専攻  教授 
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児島 清茂    日本ゼオン株式会社 特命X1プロジェクトグループ  リーダー 

 

＜評価事務局等＞ 

井関 隆之    NEDO技術戦略研究センター  研究員 

佐藤 嘉晃    NEDO評価部 部長 

徳岡 麻比古    NEDO評価部 統括主幹 

坂部 至    NEDO評価部 主査 
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議事次第 

（公開セッション) 

1.  開会、資料の確認 

2.  分科会の設置について 

3.  分科会の公開について 

4.  評価資料の構成について 

5.  プロジェクトの概要説明 

6.  プロジェクトの詳細説明   

6.1 研究開発項目②-1-1ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

 

（非公開セッション） 

6.2  研究開発項目②-3-1 単層CNTの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発  

6.3  研究開発項目②-3-2 単層CNTを既存材料中に均一に分散する技術の開発 

6.4.1 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その１） 

6.4.2 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その２） 

6.5  研究開発項目①-1 高熱伝導率単層CNT複合金属材料の応用研究開発（住友精密工業） 

6.6  研究開発項目①-2 導電性高分子複合材料の開発 

6.7  研究開発項目①-3 単層CNT透明導電膜の開発 

7. 全体を通しての質疑 

 

（公開セッション） 

8. まとめ・講評   

9. 今後の予定 

10. 閉会 
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議事内容 

（公開セッション） 

1. 開会、資料の確認 

・配布資料確認（評価事務局） 

2. 分科会の設置について 

・研究評価委員会分科会の設置について、資料1に基づき事務局より説明。 

・出席者の紹介（評価事務局、推進部署） 

3. 分科会の公開について 

 ・阿知波 分科会長が議事進行 

・事務局より資料2及び3に基づき説明し、議題6.「プロジェクトの詳細説明」を非公開とした。 

また、事務局より資料3に基づき、分科会における秘密情報の守秘及び非公開資料の取扱いについての、捕捉

説明があった。 

4. 評価の実施方法及び評価報告書の構成 

評価の手順及び評価報告書の構成について、事務局より資料 4-1～4-5 の要点をまとめたパワーポイント資料

に基づき説明し、事務局案どおり了承された。 

5. プロジェクトの概要説明 

・説明 

事業の位置付け・必要性、研究開発マネジメント、研究開発成果及び実用化、事業化の見通しについて推進

部署(賀川PM： NEDO電子・材料・ナノテクノロジー部主査) 及び実施者（湯村PL：技術研究組合単層

CNT融合新材料研究開発機構（TASC）CNT事業部PJ本部長）より資料5に基づき説明が行われた。 

 

・質疑応答 

 

【阿知波分科会長】 この議題5では、概要の説明がありましたが、このあと技術的な詳細に関しては非公開セ

ッションで、さらに詳しい説明がありますので、この部分では全体としての事業の位置付けや必要性、マネ

ジメント、それから成果の全体的な概要等に関して、ご質疑を宜しくお願いします。 

【豊國委員】 8月25日の現地調査会のときにも議論があったかと思うのですが、このタイトルの「低炭素社会

を実現する」というところです。私はこちらの方面に関しては素人に近いと思うのですが、これは電気の使

用量、エネルギーの使用量を減らすという解釈なのでしょうか。そこのところのコンセプトを少しご説明い

ただきたいと思います。 

【湯村PL】 このCNTはいろいろな優れた特性を持っています。省電力、省エネという意味では、まずトラン

ジスタではシリコンより使用電力が少ないものができています。いろいろな複合材をつくる上で、性能が向

上することにより、それらの使用量を減らしたり、強度が増したりすることで、軽量化が進みます。それら

が結果としてこういった低炭素社会をつくる上で非常な貢献をするというのがこのプロジェクトの大きなミ

ッションであると考えています。 

【豊國委員】 低炭素社会という言葉の定義になるかと思うのですが、これは二酸化炭素を出さないということで

宜しいのですか。 

【湯村PL】 低減するということです。 

【豊國委員】 それをできるだけ低減する。エネルギーを効率よく使うという解釈ですね。 

【湯村PL】 はい。このナノカーボンの素材を使うことによっていろいろな産業面での軽量化、電力使用量低

減、省エネ化が進むものだと考えております。 
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【豊國委員】 有難うございます。 

【阿知波分科会長】 他に如何でしょうか。 

【近藤委員】 説明の中で想定していた計画よりも早くできたという報告があったと思います。他方、目標値に対

しては恐らく大幅に性能が上がったという意味で、時間というよりも性能、質が向上したという良い面があ

ったと思います。知りたいのは、どうしてそのようなことが達成できたかというのが一つです。もう一つ

は、残念ながら目標未達だったというようなコメントもグラフェンの合成か何かのところで一つあったかと

思います。それはそもそも最初の目標のハードルが非常に高すぎたのか、失礼ながら最初の目論見が甘かっ

たのか、よくよく考えると理屈に合わないことをしようとしていたのか、その辺の要因解析の結果、良い面

と悪い面についてのコメントをいただければと思います。 

【賀川PM】 成果の前倒しに関しては、初年度が15億円の予算になっています。当初の計画では、これは5年

目まで15億円を投入する予定でしたが、補正の予算を入れて2年目、3年目、大きく予算を投入していま

す。こういった関係から成果が非常に早く出たと考えています。あとグラフェンですが、これは採択のとき

にショウノウを原料にしました。ショウノウは資料16/51頁の図に示してありますが、もともと5員環を

持っており、これがどのように製膜に作用するか、実際に他のウレタン等の原料に比べて、実際に本当に優

位性があるのだろうかということをトライアル的にやろうということで、こちらのテーマは入れました。た

だトライアル的なものでしたので、ステージゲートを設けて、期日までにある条件で作製することで実施し

ましたが、このときまでには目標が達成できませんでした。目標達成というのは、ショウノウの優位性を示

すということで、こういうかたちでは終わりましたが、装置を譲渡して、独自に開発を促し、その後も検討

を続けていただきました。今日お話があると思いますが、現時点ではかなりいい成果があると認識していま

す。以上で宜しいでしょうか。 

【近藤委員】 最初のお話で、要は研究費を大幅投入すれば達成したというだけでは、多分無いと思います。もっ

と知恵があって、その実現したかったことに、結果的に現れたということですね。 

【湯村PL】 はい、マネジメントはそこがポイントになると思うのですが、非常に上手く行って成果が出そうな

ものに、その経過を見ながら、そのポイントで予算を重点的に投入するというのがマネジメントで非常に大

事なところです。今回はそういった意味で加速財源の投入はタイムリーに、そして適切に行われましたの

で、こういう進展ができたと思っています。また研究開発の全部が必ずしも上手く行っていない。これは研

究開発では当然だと思います。全てのテーマが全部できるというのは、研究開発においてはありえないと思

っています。このショウノウの研究に関しても、非常に難しいテーマを実施されたものです。これは中部大

学で非常に熱心にやっていただきましたが、いろいろな課題を残したままですので、今後も中部大学で検討

を続けられていくということで、これも必ず成果を上げていただけるものだと私は期待しています。 

【角田委員】 資料36/51頁で、試料を提供したケースが全部で112件です。それで実際に評価した、つまり評

価試料Bのほうは93件。ところが実際に助成とかそういうところに繋がったのが、最終的には今15件と

いうことですか。 

【湯村PL】 助成以外にTASC組合員でフォローした13件、新規が14件、これは実質的にまだ企業のほうで

継続されています。助成には応募されておりませんが、そのようなかたちで開発を継続されています。これ

は112件のほうから見れば、私は過去の幾つかのプロジェクトにもサンプル提供しましたが、今回はフォ

ローをきっちりしたことと用途技術、利用技術を私どものプロジェクトの中で開発してその技術指導も進み

ましたので、これはかなり歩留まりが高いと思います。 

【角田委員】 その歩留りをもっと上げたいということで、グリーンで書かれたところが、いわゆる当初の目的で

はなくて未達だったということですね。この会社が提案されているこのテーマに関しては、この材料を使っ

てこういうふうにすればと、TASCがアドバイスしたとか、そういう例はあるのでしょうか。。 

【湯村PL】 それは全部ブルーのところに含まれています。このグリーンのところは、市場、コスト、安全性で
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断念した部分、それから特殊プロセスのためちょっと難しいものです。情報が全く開示されないものもあり

ます。この情報が開示されれば、ある程度我々の技術がどのように貢献できるか、判明する可能性がありま

す。単層CNTの用途として、そもそもこれは不適合なのではないかというのが23件あって、そういうも

のは我々のほうでフォローを含めてもできないかと思います。この情報開示されなかった部分と、コストや

安全性の面で断念された会社については、これからフォローすれば、さらに継続を考えていただける可能性

はあるとは思っています。 

【角田委員】 そうですね。そういうところでまず非常に関心を持ったけれども、明らかにできないという問題

と、こちらからきちっと、あるいは向こう側からの情報のキャッチボールができれば、もっと進むような感

じがしています。 

【湯村PL】 そういう意味で、この技術普及のためにTASCから2人の方に、精力的に企業とお話しをしていた

だきました。研究者のほうでも何度もお話しした結果、ここまで来ることができました。情報開示をしてく

れないというところはなかなか手ごわくて、これは難しいと思っています。 

【角田委員】 そうですね。有難うございます。 

【荻野分科会長代理】 助成事業に発展したものが非常にたくさんあって、大変すばらしい成果だったと思いま

す。お聞きしたいのは、やはりこういう事業を始めるにあたって、どういうところに応用、事業化ができる

かということをいろいろ調査されたと思うのですが、そうした中でどのぐらいの割合でそれが実現している

か、資料36/51頁の青で囲ったところには当初想定しなかった思わぬ用途も何か出てきたのではないかと思

います。それはどういうものがあったか、その辺の割合、あるいは当初予測で思ったとおりに事業化に向か

ったか、あるいは当然進むと思っていたのに行かなかったもの、思わぬ提案があって実現したもの、それら

がどういう割合で事業化されているか、お聞きしたいのですが。 

【湯村PL】 上手くいかなかったのは、グリーンの数字だと思っていただければ良いのですが、思わぬ性能が出

たというのは、この中にあります。それは今全部含めて、期待想定以上のものが出てきたのは、3件ほどあ

ります。これを当初の期待と比べて多いか少ないかと考えたときに、このサンプルの前に別の事業で200

件ぐらいサンプルを配ったことがあります。そちらのほうで事業化というのは10％も見つかりませんでし

た。それから考えても、今回のサンプルがCNTの粉だけではなく、こういった複合材、分散液などに関し

て行ったおかげもあると思います。この34件、37件を含めると4割近い。企業で90ですから、5割弱ぐ

らいのところまできているのは、結構歩留まりが高いと言いますか、予想より展開がしっかりと企業に使っ

ていただけたと感じています。 

【荻野分科会長代理】 そうしますとやはり委託事業の中でかなりの部分までやっておかないと、事業化には行か

ないということですか。 

【湯村PL】 はい、実はそうなのです。紹介しますと、実用化する上で、量産から構造制御、分散、複合化、部

材、こういうプロセスを経ることがあります。このプロセスの中で単層CNTは絶対に優位を有する素材、

部材としてやらなければいけません。そして安全としてやらなければいけない。これがこのプロジェクトの

CNTを実用化する上での私たちのコンセプトです。そのためにはこのCNTの素材メーカーがあったとし

ても、その中間加工メーカー、部材メーカー、そして用途メーカーがあります。これらについて、私ども

TASCの技術を中間加工メーカーに対して技術移転によって育成しないといけない。そして用途企業にエ

ンド部材を提供する。こういう流れを確立しないと新素材はユーザで最終製品にはならないと考えました。

そのために中間加工メーカー、部材メーカーへの技術移転を積極的に行って、分散液を配布した会社に対し

ては、その分散液をどうやって作っているのかということで、私どもが使っている分散用の機材、そして分

散用のノウハウ、NDAを結んだ上で、技術移転しました。その結果、中間加工メーカーからは非常にご協

力をいただいて、先ほどご紹介したような助成事業につながったケース、継続して自社企業での開発に進め

られたケースがあります。 
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【荻野分科会長代理】 どうも有難うございました。ここが重要だと思いました。これを入れておくべきですね。 

【湯村PL】 後からこれは配布させていただきます。 

【岩橋委員】 特許は出されているという話は出てきていましたが、ここで聞くことではないかもしれませんの

で、それならば後でも良いのですが、戦略というのはどうなっているのか。それと国際標準との絡みで国と

してどういう戦略を立てているのか。これは国のプロジェクトですから、俺は国の何を担っているのだとい

うことを伺いたいと思います。 

【湯村PL】 日本の産業の育成、日本の国力の強化、これが私たちの役割だと思います。そこでそういう特許戦

略と国際標準化戦略、どうバランスさせるかというのは非常に高度なマネジメントになると考えています。

特許戦略に関しては、賀川PMより説明がありましたように、このプロジェクトそのものが当初オープン

イノベーション、いろいろな企業の方に使っていただく共通基盤技術を開発するということで出発しまし

た。それならば全部公開にして特許を取らなくても良いのではないかと思われますが、それでは逆に一部の

企業に独占を許す、競争相手、特に国外の企業等に独占される可能性があります。そうならないように基本

的な特許については取得をする。自社で実用化しないにもかかわらずその特許だけを取得して、他社の実用

化を阻害するとか、そういうことが起こらないように、用途開発する企業が自社で開発しようとしたとき

に、大事な水路を確保するための特許は出願しました。そして国際標準化とのバランスですが、国際標準化

については、ISO/TC229で私どもはいま見直しをやっていますが、最初に評価技術、CNTの品質をどのよ

うに評価するか、そういった評価技術のほうの標準化を進めました。そうするといろいろな国のCNTの品

質を評価したときに、その方法で評価すると、評価の良いCNT、悪いCNTが自然に明らかになります。

それが行き過ぎて、日本のCNTは良い、だから日本のCNTのグレード付けをしようとすると、各国の

CNTメーカーから猛反対が出ます。ですから標準化を進めるのは、そういう評価方法のところを進めるこ

とで、結果的に日本のCNTの優位性が出てくると思います。今後の国際標準化をどうやって進めるかにつ

いては、さらに用途とか、ユーザのところで標準化を進めたほうが日本の企業の利益になる部分について

は、積極的に標準化を進めていくべきだと考えています。 

【岩橋委員】 ぜひこのグループで、そういうリーダーシップを取ってやっていただきたいと思います。有難うご

ざいます。 

【角田委員】 私は長く民間企業と材料開発から製品開発までを一貫してやってまいりました。そういう意味で、

まさに素材から部材、最終製品という流れは非常に理解しやすく、こういうスタンスで、特に川下のほうか

らの見方が非常に重要になってくると思います。私自身は、実はマルチウォールのCNTを中心に用途開発

を始めてきまして、マーケット、ターゲットを決めると比較的製品になりやすい。まだまだ小さいですけれ

ども、そういう意味で先ほどの実際に助成事業として動いている中で、樹脂とかゴムという複合材料と、も

う一つは金属、特にアルミ、次は銅とか、そういうものとの複合材料があると思うのですが、もう一つ忘れ

てはならないのは、無機材料だと思います。当然のことながら無機材料の世界は、これからも非常に大事な

大きな世界の産業をリードするような材料です。特に電池関係の分野ですが、こういうところのものが多分

に先ほどのグリーンで書いてあるところの中にあったのではないかと思います。やはり有機材料、金属材

料、無機材料というこの中のお臍の部分に、私はMWCNT、SWCNTを含めたものがあるというスタンス

で取り組んでおりますので、そういうところは実際にはありませんでしたでしょうか、あるいは水面下で、

どこかの企業等がやっているということなのでしょうか。 

【湯村PL】 無機材料の中でセラミックスにCNTで導電性を与える用途はどうかといった場合、おもしろそう

だと思いましたし、これは行けるのかと思いましたが、意外と需要がありませんでした。セラミックス材料

で、たとえば炭酸塩溶融型の燃料電池の電極に使えるというのもありますが、もともと導電性のあるセラミ

ックスがありますので、そちらのほうがいろいろな環境面で優れているということでした。今回、CNTと

銅の複合材料の出現を見ると、いろいろなプロセス、作り方によって従来の無機材料、セラミックス材料を
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超える材料ができるのではないかと、私も可能性を感じています。その辺は今回サンプルを配布した企業か

らみて、直ちにこれはというのは無かったのですが、何らかのプロセス的なイノベーションなり、作り方、

構造的なアドバンテージを持つものが出てくれば、これは非常に大きなマーケットが期待できるのではない

かと考えています。 

【豊國委員】 先ほどの岩橋委員の議論の続きでごく短い質問です。資料8/51頁の特許公開件数のところです

が、CNTは最初日本がトップだったのに、だんだんと減ってきています。これは重要なものは押さえてい

ると考えてよろしいのでしょうか。 

【湯村PL】 はい、私は20年以上CNTの開発に携わっていますが、最初のころCNTの特許は非常に取りやす

かった。CNTという名前を入れて特許を出せば、ほぼ成立しました。最初の10年ぐらい、1990年代はそ

うでしたが、90年代後半から2000年にかけて特許が非常に取りにくくなりました。さらにまた競争相手

もたくさん出てきました。そのころから特許を出す上で何が必要かというと、いろいろな特許紛争で裁判に

なったときに勝てる特許でなければいけない。確実に市場を世の中で押さえられる特許にしなければいけな

い。そういう観点から見たときに、特許も網羅的に出すよりも、ポイント的に大事な特許、強い特許を出す

ことが戦略として非常に重要だということで、このプロジェクトが始まるころには、私たちが出す特許は、

かなり強い特許で、しかも根幹を押さえる特許にしています。 

【阿知波分科会長】 よろしいでしょうか。だいぶ時間が迫ってきてしまいましたので、技術的な問題に関しまし

ては、このあとでまた説明がありますので、そのときに関連して質問していただければと思います。それで

はこの議題5に関しては、以上で終了したいと思います。 

 

6. プロジェクトの詳細説明   

6.1 研究開発項目②-1-1ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立 

・説明 

ナノ材料簡易自主安全管理技術の確立について実施者（本田SPL：技術研究組合単層CNT融合新材料研

究開発機構（TASC）CNT事業部PJ副本部長）より資料6.1に基づき説明が行われた。 

 

・質疑応答 

 

【阿知波分科会長】 それでは質疑を宜しくお願いいたします。 

【豊國委員】 安全性の件で、特に飛散性とか非常に細かなところまでやっていると思いますが、国家プロジェク

トとしてやっている以上、国民のナノ材料への恐れを払拭する必要があると思います。それに関しては

WHOの下部機関である IARCが昨年10月末に出した、MWCNT-7がpossibly carcinogenicである、即

ちGroup2Bと決められたということを、今後手順書等にも記載していただく必要はあるのではないかと思

います。発がん性があるから使ってはいけないということは全くないと思います。ただ、どういったものが

危ないかということを、特に工場で働く方などに良く説明をして、それなりのプロテクションをすることが

重要だと思います。ですからMWCNT-7を今後使ってはいけないということは全くなくて、非常にケアを

して使えば良いのではないかと私どもは考えています。今までの IARCなどの文書を読んでみていただい

ても良いかと思いますが、やはりMWCNTの場合、重要なのは直線性、結晶性、それからその直径に尽き

るかと思います。そのような解析から、これはヒトですので動物よりも非常に寿命が長い、ということでや

はり中皮腫の危険性を、その手順書に少しは入れていただいたほうが良いのではないかと考えています。使

っている細胞についても、できましたら中皮細胞自身も使っていただいたら良いのではないかと考えていま

すが、如何でしょうか。 

【本田SPL】 コメント有難うございます。このケーススタディ報告書に IARCの結果を取り込んでいくこと
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は、実は最新のバージョンではやっています。ここは不親切で申し訳なかったのですが、この事業の成果と

いうことですので、この事業の終了時点で作成した第2版を出させていただきました。IARCの結果はそれ

の後ぐらいに出てきています。ですので、それは最新のバージョンでは取り込んで紹介していくようにした

いと思います。ご指摘いただいた、どのようなマルチウォールというかCNTの形状が危ないと思われるだ

ろうか、ということに関しては、現在、その辺も少し記述しており、きちんとしていきたいと思います。一

つは繊維病原性仮説ということだと思いますし、その発展系と言いますか、具体例としてきちんと示されて

いるのは豊國先生のご研究と思いますが、それも一部紹介させていただいております。ですので、どういう

ものに関してこういう事例が出てきたということは充実させていきたいと思っています。あとは、いわゆる

中皮細胞を使うという点ですが、それは十分承知をしています。このプロジェクトの開発機関でもマクロフ

ァージを中心にやってきたわけですが、それは、とにかく肺への炎症を見ることを最初に主眼に置いたの

で、いわゆる白血球のほうをやりました。確かにご指摘の中皮細胞も大事だと思います。やってみようかと

いう話もあったのですが、残念ながら時間的に間に合わなかったということがありますので、今後の課題と

させていただきたいと思います。きちんとつくってきた分散調製方法は、中皮細胞の系にも使えますので、

そういうものを取り入れて中皮細胞の評価系をつくっていくことは、それほどハードルは高くないのではな

いかと考えています。最終的に中皮腫が起きるかどうか、発がん性についてどうかということを、詰めたほ

うが良いというご指摘かと思います。それはもちろん非常に大事な点だと思います。われわれのプロジェク

トでは、まずは簡便な評価系をつくることに注力してきましたので、あと動物試験も、そういう培養細胞系

が動物試験と対応が取れているかということを確認するということで進めました。恐らくその先に、その次

のステップとして、はたして発がん性があるかどうかを突き詰めるというプロセスがあるのかもしれませ

ん。それなりの規模と時間がかかるような試験も考えなければいけないかもしれませんので、今後の課題と

いうことにさせていただきたいと思います。そういうものを全然排除しているわけではありません。そうい

うことでは事業者の中で、実際に中皮腫が出るかどうかを確かめたいというご相談もありましたので、それ

に関しては中皮腫を検出しやすいように腹腔内投与試験もしたら良いということで、実際にその事業者は実

施されたという例もあります。結果はあまりリマーカブルなものはなかったのですが、我々も中皮へCNT

が移行していくというプロセスを見ようというアプローチも若干いたしました。それは今後の課題にさせて

いただきたいと思います。 

【阿知波分科会長】 宜しいでしょうか。他に。 

【近藤委員】 最後のほうのコメントで、確かに in vitroと in vivoの相関を見ることは最終目標で、できれば閾

値をつくりたいということにチャレンジされていると思っているのですが、実は我々も同じように生体内に

入れる材料のアレルギー反応を見るときに、やはり費用と時間がすごくかかります。ですからご提案のよう

に in vitroで何か簡易な試験でスクリーニングできるという方法があれば一番良いと思います。今日のお話

の中で、その指標の大小の比較は良いのだけれど、それが本当に使えること、一つのスクリーニングに使え

ることの検証が欠けているのではないかという気がしました。と申しますのは、例えば明らかにこの物質は

NGである。先ほど豊國先生がおっしゃったような IARCがGroup 2Bではなくて、Group 1で出してい

るような発がん性の恐れありの物質を、この試験で評価したら、それもスケール的にナノスケールに合わせ

て、具体には確か結晶性シリカだと思うのですが、そういったもので評価するとこの試験で明らかに優位に

数字が大きくなるというデータは取れないのでしょうか。 

【本田SPL】 発がんに至る過程は、非常に時間がかかるプロセスになります。今おっしゃった結晶性シリカ

は、また少し変わった挙動を示します。最初のうちは炎症反応みたいなものは殆ど出ない。でも確か半年ぐ

らい経つと突然反応が出てきて、そしてがんに至るというプロセスをたどる。そういう発がん性の有無をこ

のvitro試験で見ようとするのは、残念ながらちょっと限界があると思っています。というのは、培養細胞

試験系は、先ほども出てきましたが、数日間の試験で行います。これは、動物試験の初期の反応に主に対応
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していると考えています。したがって非常に長期の反応を見ることに関して、この試験系では発がん性の有

無を判断するというところまで荷を負わせるのは、ちょっと荷が重いと思います。あくまでこの方法はスク

リーニングとして使う。しかも炎症がどれだけ起きるだろうかというそのポテンシャルを相対的に調べる。

背景データとして、一部の多層ナノチューブとか単層ナノチューブについては動物試験を実施して、そうい

うものとの比較データとして動物試験と培養細胞試験の初期の結果は持っていますので、見比べることによ

って新しい材料の反応が相対的にどうなのか、強いのか、弱いのか、同程度なのか、そういうことで最初の

スクリーニングに使うことかと考えています。ティアード（Tiered）アプローチと言いますが、そういう使

い方をしていただくのがこの方法のコンセプトです。そうご理解いただければと思います。したがって発が

ん性を見る云々というのは、非常に難しい話になってくるので、はっきり申し上げて、それを培養細胞系で

というのはなかなか難しいと思います。 

【近藤委員】 分かりました。そのときに閾値というのはどうされるのですか。相対的に見るというときに、一つ

参考閾値がほしいと思うのです。 

【本田SPL】 参考閾値としては、前のプロジェクトで、これをきちんと決めているわけですが、最初30μg/m3

です。ですからこれより厳しい管理をすべきか、あるいは緩くていいということは多分ないと思うのです

が、どの程度で良いか、そういう使い分けに使っていただこうと考えています。 

【阿知波分科会長】 他に如何でしょうか。 

【岩橋委員】 今のことと絡んでくるのかもしれませんが、毒性試験をやったときに、殆どの場合毒性がありまし

ただけで終わってしまっていて、そのメカニズムなどが全然分からずに予測で終わってしまっていることが

多い。特に産総研でできることは、キャラクタリゼーションをきちんとすることだと思うのですが、そうい

った将来的な方向性として、今回は良いと思うのですが、そういう責任を果たしていくことがあるのかどう

か。何を言いたいかというと、ちゃんとしたキャラクタリゼーションをした上で、メカニズムを解明するの

だという気概を産総研に求めたいということがあるので、それに対して応えてほしいというのが一つです。 

それから、全くそれとは関係ないのですが、実際に現場で計測しているときに、アンダーセンのような粒子

を粒径で分けるような装置を使って確認しているかどうか、現場を見ているかどうかということを教えて下

さい。 

【本田SPL】 後のほうからお答えしますと、それは見ています。実際にサンプリングを行って粒径分布を電顕

などで観察して見ています。この現場ではどのくらいのものが、どの程度飛んでいるかを押さえた上で、あ

れは一緒くたに出てきてしまうわけですが、ただしそれは正確な試験と相関していますので、日常的にはそ

の相対的な変化で、プロセスが何かおかしくなっているか、日常と変わらないか、管理に使っていこうとい

う考え方でやっています。それは最初にはきちんと見ています。メカニズムの解析に関しては、ご指摘の通

りで、期待していただいて有り難いと思います。いまは試験評価方法を作成して、事例が積み重なってきて

いるところです。ただし先ほど申しましたが、マルチウォールとシングルウォールに関して調べていると、

特に遺伝子発現のところは違うので、それがはたしてマルチとシングルの、いわゆる生体反応発現が違うの

かということに関して、このプロジェクトを離れた課題としてやってもらったら良いかなと考えています。

せっかく担当者が来ているのでよろしいですか。藤田さん一言どうですか。 

【藤田（TASC）】 実施者の産総研、藤田です。本田から回答したことについては概ね正しいと思っていま

す。最後のところで、マルチウォールの話が出ましたが、私たちは単層CNTだけではなくて、三井の製品

も含めた数種類のマルチウォールのCNTに対しての細胞試験、また一部ですが動物試験を実施していま

す。こうした中で単層CNT、あるいは多層CNTの中での現象の違いなどを見ながら、今後のプロジェク

トの中で結果を出してメカニズムの解明をしていきたいと考えています。 

【岩橋委員】 追加でお聞きしますが、今回は完全にヒトの暴露しか想定されていないと思うのですが、環境に出

たときの環境に対する影響、環境生物に対する影響、あとリサイクルの問題、そういった将来的なところの
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視点はまだ次のポイントなのでしょうか。 

【本田SPL】 一つは、計測が非常に難しいということがあります。作業環境でも、実は感度的に割とギリギリ

のところで測っています。現時点ではナノ材料が環境に出て行って、そこそこの濃度があるという事象はあ

りません。環境に出て行ったときの影響を調べるときに、計測をしなければいけないのですが、そこがない

ということなので、これは先の課題と申し上げたいと思います。ただし、OECDのほうで、いわゆる一般

の化学物質に対して環境影響、生態影響を見るという試験方法が幾つかガイドライン化されていて、それは

ミジンコ、メダカなどに対して撒いてみるという話ですが、それは一応ここの試験でも行いました。結果は

OECDに提出して、今年の6月でしたか、いわゆるドシエと称するナノ材料に関するいろいろな有害性情

報をとりまとめた文書に収載されています。今申し上げた結果は、ケーススタディ報告書でも一部紹介させ

ていただきます。資料30/35頁の「環境中運命」、「環境中の生物への影響」、これは文献のデータが多い

のですが、あと一部、我々がやった試験の結果もここに紹介させていただきます。 

【阿知波分科会長】 宜しいでしょうか。時間も迫ってきていますが、先ほど来何度か出ているマルチウォール、

あるいは他のナノ炭素まで含むかどうかというのは、このプロジェクトとして微妙なところがあります。現

実には殆ど単層CNTのプロジェクトということになっており、その辺を含めて、場合によっては全体議論

のところで、ナノ炭素の中にどこまでプロジェクトの評価として含める話なのかというところをもう少し話

しても良いかなという印象を持ちましたが、他に何か短い質問があれば。 

【荻野分科会長代理】 一言でお聞きしますと、今回スーパーグロースとeDIPSが主に使われていると思いま

す。それに対する安全指針を出しておられるのですが、これは単層ナノチューブぐらいまでは大体カバーで

きていると考えて宜しいのでしょうか。 

【本田SPL】 ここでは単層ナノチューブを中心に作りましたが、先行するプロジェクトでマルチウォールなど

をやっています。その結果はここで紹介させていただきますが、そういうことでCNTに関しては、大体評

価はカバーしたと考えています。 

【荻野分科会長代理】 ここであえてスーパーグロースとeDIPSと分けておられるので、かなり違うのかと考え

てしまうわけですが、それでお聞きしました。 

【本田SPL】 製造方法とか用途によって使われる事業者が違うのかなと思いまして、それで別のバージョンと

して作りました。おっしゃられれば確かにそうですが、基本的な生体反応などは、似ていると言えば似てい

ます。乱暴な言い方をすると、そんなひどい炎症が起きるものがないという点では似ています。 

【阿知波分科会長】 最後に細かい話ですが1点だけ、メタリックとセミコンダクティングで炎症に差があると

いう話がありましたが、これは長さ方向だとか太さ方向は完全にリファインされて同じ条件下で……。 

【本田SPL】 完全にそろえることはできないのですが、それは大体同じぐらいになるように。あとそれは結果

としてどういうもので評価したというキャラクタリゼーションはきちんとして、その結果は残すようにして

います。ご指摘のようにメカニズムがどうなのかということの前に、本当に半導体が高いのかというとこ

ろ、特に生体に対して本当に影響を与えるとしたら、中長期的な影響をきちんと見なければいけないと思い

ますので、その辺まで観察期間を延ばした動物試験で、今影響を確認しているところです。 

【阿知波分科会長】 最後の話は、多分発がん性の話と同じカテゴリーに入ってくるので、非常に時間がかかる話

と受け止めています。時間が少し過ぎておりますので、大切な問題ではありますが、何かどうしてもという

ご質問があれば。宜しいですか。宜しければこのセッションはこれで終了したいと思います。どうも有難う

ございました。 

 

（非公開セッション） 

 

6.2   研究開発項目②-3-1 単層CNTの形状、物性等の制御・分離・評価技術の開発 【非公開】 
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6.3   研究開発項目②-3-2 単層CNTを既存材料中に均一に分散する技術の開発【非公開】 

6.4.1 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その１）【非公開】 

6.4.2 研究開発項目②-3-3 グラフェン基盤研究開発（その２）【非公開】 

6.5   研究開発項目①-1 高熱伝導率単層CNT複合金属材料の応用研究開発【非公開】 

6.6   研究開発項目①-2 導電性高分子複合材料の開発【非公開】 

6.7   研究開発項目①-3 単層CNT透明導電膜の開発【非公開】 

7. 全体を通しての質疑【非公開】 

 

（公開セッション） 

8. まとめ・講評 

【阿知波分科会長】 議題8「まとめ・講評」です。豊國委員から順番に講評を宜しくお願いいたします。 

【豊國委員】 今日一日、大変勉強させていただきました。この事業自体の成果については、素人に近い私が聞い

ても非常に素晴らしくて、今後の日本の産業全体に大きな良い影響を与えていくのではないかと思います。

今後とも、ぜひ頑張っていただきたいと思います。2000 年を過ぎてからずっと問題になっている安全性に

もかなり力を注いで、一定の成果を上げていると思います。特に事業者に対して情報を冊子で公開している

ことは、大変評価できると思います。発がん性や毒性がわからないまま社会に新しい物質が出て行っている

中で、自主的にきちんと勉強していく態度は非常に重要だと思います。しかし最終的には法令や規制の問題

になってきます。食品、医薬品の安全性に関する国の研究機関の方々や、あるいは化学としてこういうこと

をやっている方々と、チームとして緊密な連携を取りながら進めていくことが重要ではないかと思います。

安全性の基準についても、グローバルにきちんとリーダーシップを取れることが重要だと思います。EU、

OECD等、いろいろな会合があると思いますが、ぜひリーダーシップを取って、日本の官庁とも十分に連携

を取って、日本の産業の発展に今後も頑張っていただきたいと思います。プロジェクト全体としても非常に

上手く進行していると思います。 

【角田委員】 先ほど講評めいたことを言ったので、あらためて言うこともないのですが、公開ということで申し

上げます。私自身も材料屋の人間ですが、樹脂、ゴム、金属、無機材料という既存の素晴らしい材料の欠点

を補えるカーボンナノチューブが、やっと日本の土俵に上がってきました。かなり量産もできそうです。ス

ーパーグロース、eDIPS、半導体と金属を分けたもの、それから今日は議論になっていませんが、長尺のド

ロアブルなカーボンナノチューブも日本が先頭を走っています。グラフェンもここまで成果が出てきて、鬼

に金棒の土台はできました。あとは着実に、製品のためにどういう材料を作り上げていくかについて、ぜひ

国を挙げて取り組んでいただきたいと思います。先ほど私は苦言を申し上げましたが、そのためにはもっと

PR が要ります。少し言葉は良くないかもしれませんが、上から目線で、プレス発表をしたから来るだろう

というのではなくて、日本には素晴らしい中堅企業があり、職人の技を持った方がたくさんいて、日本の企

業を支えているので、そういう人たちの力も巻き込む仕掛けをぜひ作っていただきたいと願っております。 

【湯村 PL】 コメントして宜しいですか。昨日九州でナノカーボン実用化検討会を開きました。メンバーは必ず

しも大企業だけではなくて、中堅企業の方にもたくさん参加していただいています。残念ながら私はこの会

議があるので参加できませんでしたが、角田委員のおっしゃることにまったく同感です。私たちもそういう

かたちで進めております。今後ともぜひ宜しくお願いいたします。 

【角田委員】 私も行ってきました。 
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【近藤委員】 大変お疲れ様でした。それぞれの発表者の方が自信を持って説明されているのに加えて、質疑応答

も非常に明確に対応していただきました。これは素晴らしい成果であることの裏づけだと理解しております。 

先ほども少し申し上げましたが、この優れた成果をうまく融合して、出口志向型のプロジェクトチームとし

て、一つでも多くの成果を早く出すという意識をさらに持って対応していただきたいと思います。それと関

連して、アウトプットが出てくると海外を含めて追いかけられる側になるので、キャッチアップされないた

めにさらなるスピードアップを図ることと、もちろん知財戦略を上手く考えて、早くものにすることに一層

の努力をお願いしたいと思います。 

【岩橋委員】 CNTをはじめ、ナノ材料に関しては7～8年前から関係しています。有名になるのは毒性評価の人

だけで、材料として本当に使えるのかという疑問を持ってやっていた経験がありますが、そろそろ見えてき

て、この間の現地調査会でも申したように、スーパーグロースはあれだけの量ができるようになったのはす

ごい進歩だと思います。これからは材料を開発する人、利用する人がもっと有名になる時代になって欲しい

と希望します。安全性に関しては、私自身はそんなに心配していませんが、そこまでやったかという感じを

持てなかったところがあるので、特に批判的な人に「そこまでやったのか」と言わせるぐらいの検討をして

も良いような気がします。戦略を練って、その中心になって、産総研として、NEDOとして、日本として世

界と戦って欲しいと思います。 

【吾郷委員】 私は先週韓国の国際会議に呼ばれて、そこで延世大学の先生とお話ししました。彼が言うには、韓

国のファンディングエージェンシーはかなりせっかちで、もうグラフェンの次を求めていて、グラフェンは

古いと言いつつあるようです。それに対してこのプロジェクトは長い間ナノチューブをやられて、とても良

い成果を得ています。これは素晴らしいことで、それだけ長い期間をかけないと実用化は難しいと思います。

そのおかげでナノチューブの合成技術、分離技術をはじめ、世界的な素晴らしい成果が得られていて大変良

いと思いますし、グラフェンも日本を代表する成果が得られていて素晴らしいと思います。もちろん企業の

方もたくさん入っていますが、お話を聞いていると、まだ継続した研究が必要だと思われます。NEDOをは

じめ、それを支えて実用化あるいは事業化に結びつけていただけたらと思います。最後に評価に関するコメ

ントです。皆さん数値目標を出して、○が並んで良くできました、ハッピーエンドで終わりましたという感

じですが、本当は、この目標設定は上手く行かなかった、これは上手く行ったというものもあるべきだと思

いました。本日は素晴らしい成果を見せていただき、ありがとうございました。 

【荻野分科会長代理】 講評というほどではありませんが、まず、このプロジェクトは非常に成功したと思います。

大変素晴らしい成果がたくさん上がったと思います。その理由ですが、普通は技術を出す側はこういう素晴

らしいものがあると見せるだけで、受け取る側はこれだけでは事業化まで見通せないことから、その間のギ

ャップがいつも言われます。しかし、このプロジェクトはそこを非常に丁寧に埋めている感じがします。午

前中に出されたスライドでもありましたが、一つは技術を出す側がどうしたら使えるかというところまで良

くフォローしたことが、今回の成果に繋がったのではないかと思います。もう一つは、安全性に関して目を

つぶらなかったことです。今日もそこの部分だけは午前中に公開でやっています。プロジェクトリーダーも

言われましたが、負の部分から目をそらさずに行ったことが、事業に繋げようというところが出てきた一つ

の理由だと確かに感じます。さらに付け加えると、カーボンナノチューブの中で一番目立つところだけやろ

うと思わなかったことが良かったと思います。1本で超高速トランジスタをつくるというように、あまり現

実的でないところに目がいきがちですが、あるときは主役になろうと思わずスーパーグロースのように材料

を供給する側に回るなど、現実的に実用化を進めてきたことも成功した一つの理由だと思います。大変素晴
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らしい成果だったと思います。どうも有難うございました。 

【阿知波分科会長】 最後に私から講評して、この部分を終わりたいと思います。私自身は一委員のときも含めて、

ずいぶん昔からナノカーボンの評価に携わってきましたが、事後評価の結果については他の委員もおっしゃ

るように、目標設定はクリアだし、それに対する成果の出し方、見せ方、現実の問題、全てクリアではない

かと思います。委員の先生方はみんな優しいので、概ね褒めることしか言いませんでしたが、評価そのもの

は○が圧倒的に多くなっています。◎が始まったのが2年前で、その意味では製造、分離、その他の部分は、

中間評価で思いもかけず成果が出た部分があったという印象がありました。要するに、ときめくような結果

が示されましたが、今回はそのまま順調に伸びたという気が若干します。最後に個人的な評価になりますが、

私自身は基礎的な研究をずっと続けてまいりました。いつも言っているので聞き飽きたかもしれませんが、

ナノチューブの本質は1本1本の非常にファインなキャラクターにあります。カイラリティー（Chirality）

コントロール、長さ方向の制御、それからいくつか基礎的な部分があると思うので、このプロジェクトでは

なくても産総研の内部、あるいは今後NEDO が立ち上げるであろうプロジェクト等で、その部分にも目を

向けて、本当のカーボンナノチューブの良さを出す世界をぜひ実現して下さい。このチームならできるので

はないかという気がします。宜しくお願いします。 

 プロジェクト推進部署の部長及びプロジェクトリーダーから一言ずつお願いしたいと思います。 

【山崎部長】 担当部部長の山崎です。委員の皆様におかれましては、本日一日に亘り、大変貴重なご意見、ご助

言をいただきまして有難うございます。これまで NEDO はナノ炭素材料のプロジェクトを 17 年間サポー

トしていますが、湯村PLからもお話があったように、ようやく成果が世の中に出始めた段階です。委員の

皆様のコメントを伺っていても、これまで忍耐強く関係の皆様が取り組んできた成果だと思っています。今

日はカーボンナノチューブの生みの親である飯島先生もいらしていますが、生まれてから 25 年です。ただ

一方で、炭素繊維は生まれてから実用化まで 50 年ということで、まだ道半ばですので、息長く見ていかな

ければいけないのではないかと私自身は思っております。これまで湯村PLのご指導、実施者の熱心な取り

組みによって、一定の成果が出ていますが、日本発の材料を日本の産業の強みとして、追随を許さない確固

としたものにすべく、これからもNEDO としてサポートしていきたいと思っています。最後に委員長から

お話のあった1本1本の質を上げるということと、何名かの委員からコメントをいただいた安全性について

は、後継プロジェクトでもしっかりやっていきたいと思っております。今日は経産省からも来ていただいて

いますが、息の長い支援が必要であることをぜひご理解いただいて、われわれとともにサポートしていただ

ければと期待しております。本日はどうも有難うございました。 

【湯村PL】 まず委員の先生方にお礼を申し上げます。長い時間本当にお疲れ様でした。朝の 9 時半からこの時

間まで、これだけ長い会議にもかかわらず、ずっと熱心に聞いていただきまして本当にありがとうございま

す。今日はいろいろお褒めいただいた中にも厳しい指摘がございました。これは終わりましたが、NEDOの

後継プロジェクトもございます。私どもはご指摘を真剣に受け止めて、日本生まれのナノカーボン、カーボ

ンナノチューブ、グラフェンの産業を是非作っていきたいと思っております。今後ともご指導ご鞭撻、宜し

くお願いいたします。本日は有難うございました。 

 

9. 今後の予定 

 

10. 閉会 
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参考資料２ 評価の実施方法 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

参考資料 2-1 
 

 
 
本評価は、「技術評価実施規程」（平成 15 年 10 月制定）に基づいて実施する。 

 
国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構（NEDO）における研究評価の手

順は、以下のように被評価プロジェクトごとに分科会を設置し、同分科会にて研究評価を行

い、評価報告書（案）を策定の上、研究評価委員会において確定している。 
・ 「NEDO 技術委員・技術委員会等規程」に基づき研究評価委員会を設置 
・ 研究評価委員会はその下に分科会を設置 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ＮＥＤＯ 

評価報告書（案）審議・確定

理事長

評価書報告

評価報告書（案）作成

実施者プロジェクトの説明 

評価結果公開 

推進部署 
分科会Ｂ 分科会Ｄ 

分科会Ａ 分科会Ｃ

事務局

研究評価部 

研究評価委員会 

推進部署
評価結果の事業等への反映 

ＮＥＤＯ 

評価報告書（案）確定 

理事長

報告

評価報告書（案）作成 

実施者プロジェクトの説明 

推進部署

分科会Ｂ 分科会Ｄ

分科会Ａ 分科会Ｃ

事務局

評価部 

研究評価委員会 

推進部署
評価結果の事業等への反映 

国 民



 

参考資料 2-2 
 

１．評価の目的 
 
評価の目的は「技術評価実施規程」において 
● 業務の高度化等の自己改革を促進する 
● 社会に対する説明責任を履行するとともに、経済・社会ニーズを取り込む 
● 評価結果を資源配分に反映させ、資源の重点化及び業務の効率化を促進する 

としている。 
本評価においては、この趣旨を踏まえ、本事業の意義、研究開発目標・計画の妥当性、計

画を比較した達成度、成果の意義、成果の実用化の可能性等について検討・評価した。 
 
２．評価者 
 
技術評価実施規程に基づき、事業の目的や態様に即した外部の専門家、有識者からなる委

員会方式により評価を行う。分科会委員選定に当たっては以下の事項に配慮して行う。 
● 科学技術全般に知見のある専門家、有識者 
● 当該研究開発の分野の知見を有する専門家 
● 研究開発マネジメントの専門家、経済学、環境問題、国際標準、その他社会的ニー

ズ関連の専門家、有識者 
● 産業界の専門家、有識者 

 
また、評価に対する中立性確保の観点から事業の推進側関係者を選任対象から除外し、ま

た、事前評価の妥当性を判断するとの側面にかんがみ、事前評価に関与していない者を主体

とする。 
これらに基づき、委員を分科会委員名簿の通り選任した。 
なお、本分科会の事務局については、国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発

機構評価部が担当した。 
 
３．評価対象 
 
「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト（研究開発項目①-1～3、②-1-1、

②-3-1～3-3）」を評価対象とした。 
なお、分科会においては、当該事業の推進部署から提出された事業原簿、プロジェクトの

内容、成果に関する資料をもって評価した。 
 
 
 
 
 



 

参考資料 2-3 
 

 
４．評価方法 
 
分科会においては、当該事業の推進部署及び実施者からのヒアリングと、それを踏まえた

分科会委員による評価コメント作成、評点法による評価及び実施者側等との議論等により評

価作業を進めた。 
なお、評価の透明性確保の観点から、知的財産保護の上で支障が生じると認められる場合

等を除き、原則として分科会は公開とし、実施者と意見を交換する形で審議を行うこととし

た。 
 
５．評価項目・評価基準 
 
分科会においては、次に掲げる「評価項目・評価基準」で評価を行った。これは、NEDO

が定める「標準的評価項目・評価基準」をもとに、当該事業の特性を踏まえ、評価事務局が

カスタマイズしたものである。 
評価対象プロジェクトについて、主に事業の目的、計画、運営、達成度、成果の意義、実

用化に向けての取り組みや見通し等を評価した。 
 



「低炭素社会を実現するナノ炭素材料実用化プロジェクト

（研究開発項目①-1～3、②-1-1、②-3-1～3-3）」（事後評価）に係る

評価項目・評価基準 

１．事業の位置付け・必要性について 

(1) ＮＥＤＯの事業としての妥当性

・ 特定の施策（プログラム）、制度の下で実施する事業の場合、当該施策・制度の目標

達成のために寄与しているか。

・ 民間活動のみでは改善できないものであること、又は公共性が高いことにより、ＮＥ

ＤＯの関与が必要とされる事業か。

・ 当該事業を実施することによりもたらされる効果が、投じた予算との比較において十

分であるか。

(2) 事業目的の妥当性

・ 内外の技術開発動向、国際競争力の状況、エネルギー需給動向、市場動向、政策動向、

国際貢献の可能性等から見て、事業の目的は妥当か。

２．研究開発マネジメントについて 

(1) 研究開発目標の妥当性

・ 内外の技術動向、市場動向等を踏まえて、戦略的な目標が設定されているか。

・ 目標達成度を測定・判断できる具体的かつ明確な開発目標を設定しているか。

(2) 研究開発計画の妥当性

・ 目標達成のために妥当なスケジュール、予算（各個別研究テーマごとの配分を含む）

となっているか。

・ 目標達成に必要な要素技術を取り上げているか。

・ 研究開発フローにおける要素技術間の関係、順序は適切か。

・ 継続プロジェクトや長期プロジェクトの場合、技術蓄積を、実用化の観点から絞り込

んだうえで活用が図られているか。

(3) 研究開発実施の事業体制の妥当性

・ 真に技術力と事業化能力を有する企業を実施者として選定しているか。

・ 適切な研究開発実施体制になっており、指揮命令系統及び責任体制が明確になってい

るか。

・ 研究管理法人を経由する場合、研究管理法人が真に必要な役割を担っているか。

・ 目標達成及び効率的実施のために必要な実施者間の連携and／or競争が十分に行われ

る体制となっているか。

・ 知的財産取扱（実施者間の情報管理、秘密保持、出願・活用ルール含む）に関する考

え方は整備され、適切に運用されているか。
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(4) 研究開発成果の実用化・事業化に向けたマネジメントの妥当性

・ 成果の実用化・事業化につなげる戦略が明確になっているか。

・ 成果の実用化・事業化シナリオに基づき、成果の活用・実用化の担い手、ユーザーが

関与する体制を構築しているか。

・ 全体を統括するプロジェクトリーダーが選任されている場合、成果の実用化・事業化

シナリオに基づき、適切な研究開発のマネジメントが行われているか。

・ 成果の実用化・事業化につなげる知財戦略(オープン／クローズ戦略等) や標準化戦

略が明確になっており、かつ妥当なものか。

(5) 情勢変化への対応等

・ 進捗状況を常に把握し、社会・経済の情勢の変化及び政策・技術動向等に機敏かつ適

切に対応しているか。

３．研究開発成果について 

(1) 目標の達成度と成果の意義

・ 成果は目標を達成しているか。

・ 成果は将来的に市場の拡大あるいは市場の創造につながることが期待できるか。

・ 成果は、他の競合技術と比較して優位性があるか。

・ 目標未達成の場合、達成できなかった原因が明らかで、かつ目標達成までの課題を把

握し、この課題解決の方針が明確になっているなど、成果として評価できるか。

・ 設定された目標以外に技術的成果があれば付加的に評価する。

・ 世界初、世界最高水準、新たな技術領域の開拓、又は汎用性のある成果については、

将来の産業につながる観点から特に顕著な成果が上がっている場合は、海外ベンチマ

ークと比較の上で付加的に評価する。

・ 投入された予算に見合った成果が得られているか。

・ 大学又は公的研究機関で企業の開発を支援する取り組みを行った場合には、具体的に

企業の取り組みに貢献しているか。

(2) 知的財産権等の取得及び標準化の取組

・ 知的財産権等の取扱（特許や意匠登録出願、著作権や回路配置利用権の登録、品種登

録出願、営業機密の管理等）は事業戦略、又は実用化計画に沿って国内外に適切に行

われているか。

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、得られた研究開発の成果に基づく国

際標準化に向けた提案等の取組が適切に行われているか。

(3) 成果の普及

・ 論文等の対外的な発表は、将来の産業につながる観点から戦略的に行われているか。 

・ 成果の活用・実用化の担い手・ユーザー等に対して、適切に成果を普及しているか。

また、普及の見通しは立っているか。

・ 一般に向けて広く情報発信をしているか。
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４．実用化・事業化に向けての見通し及び取り組みについて 

(1)成果の実用化・事業化の見通し

・ 産業技術としての見極め（適用可能性の明確化）ができているか。

・ 実用化に向けて課題が明確になっているか。課題解決の方針が明確になっているか。 

・ 成果は市場やユーザーのニーズに合致しているか。

・ 実用化に向けて、競合技術と比較し性能面、コスト面を含み優位性は確保される見通

しはあるか。

・ 量産化技術が確立される見通しはあるか。

・ 事業化した場合に対象となる市場規模や成長性等により経済効果等が見込めるもの

となっているか。

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、国際規格化等、標準整備に向けた見

通しが得られているか。

・ プロジェクトの直接の成果ではないが、特に顕著な波及効果(技術的・経済的・社会

的効果、人材育成等)がある場合には付加的に評価する。

(2)実用化・事業化に向けた具体的取り組み

・ プロジェクト終了後において実用化・事業化に向けて取り組む者が明確になっている

か。また、取り組み計画、事業化までのマイルストーン、事業化する製品・サービス

等の具体的な見通し等は立っているか。

本項目における「実用化・事業化」の考え方 

実用化とは当該研究開発に係る材料・技術等を応用し、企業における製品化(ＥＳ等顧

客への提供等)が開始されることであり、事業化とは当該研究開発に係る商品、製品等

の販売や利用により企業活動(売り上げ等)に貢献することを言う。 
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標準的評価項目・評価基準 

平成２５年５月１６日 
 NEDO 

 
 
 
本「標準的評価項目･評価基準」は、「技術評価実施規程」に定める技術評価の目的※を踏

まえ、NEDO として評価を行う上での標準的な評価項目及び評価基準として用いる。 
本文中の「実用化・事業化」に係る考え方及び評価の視点に関しては、対象となるプロジ

ェクトの特性を踏まえ必要に応じ評価事務局がカスタマイズする。 
  
※「技術評価実施規程」第 5 条(技術評価の目的) ①業務の高度化等自己改革の促進、②社

会への説明責任、経済･社会ニーズの取り込み、③評価結果の資源配分反映による、資源の

重点化及び業務の効率化促進 
 
なお「評価項目」、「評価基準」、「評価の視点」は、以下のとおり。 

   ◆評価項目 ：「１．・・・」 
   ◆評価基準 ：上記、各項目中の「（１）・・・」 
     ◆評価の視点：上記、各基準中の 「・」 
 
 
 
 
１．事業の位置付け・必要性について 

(1) ＮＥＤＯの事業としての妥当性 
・ 特定の施策（プログラム）、制度の下で実施する事業の場合、当該施策・制度の目標

達成のために寄与しているか。 
・ 民間活動のみでは改善できないものであること、又は公共性が高いことにより、ＮＥ

ＤＯの関与が必要とされる事業か。 
・ 当該事業を実施することによりもたらされる効果が、投じた予算との比較において十

分であるか。 
 

(2) 事業目的の妥当性 
・ 内外の技術開発動向、国際競争力の状況、エネルギー需給動向、市場動向、政策動向、

国際貢献の可能性等から見て、事業の目的は妥当か。 
 
 
 

は じ め に 

評価項目・基準・視点 
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２．研究開発マネジメントについて 
(1) 研究開発目標の妥当性 
・ 内外の技術動向、市場動向等を踏まえて、戦略的な目標が設定されているか。 
・ 目標達成度を測定・判断できる具体的かつ明確な開発目標を設定しているか。 
 

(2) 研究開発計画の妥当性 
・ 目標達成のために妥当なスケジュール、予算（各個別研究テーマごとの配分を含む）

となっているか。 
・ 目標達成に必要な要素技術を取り上げているか。 
・ 研究開発フローにおける要素技術間の関係、順序は適切か。 
・ 継続プロジェクトや長期プロジェクトの場合、技術蓄積を、実用化の観点から絞り込

んだうえで活用が図られているか。 
 

(3) 研究開発実施の事業体制の妥当性 
・ 真に技術力と事業化能力を有する企業を実施者として選定しているか。 
・ 適切な研究開発実施体制になっており、指揮命令系統及び責任体制が明確になってい

るか。 
・ 研究管理法人を経由する場合、研究管理法人が真に必要な役割を担っているか。 
・ 目標達成及び効率的実施のために必要な実施者間の連携 and／or 競争が十分に行わ

れる体制となっているか。 
・ 知的財産取扱（実施者間の情報管理、秘密保持、出願・活用ルール含む）に関する考

え方は整備され、適切に運用されているか。  
 
(4) 研究開発成果の実用化・事業化に向けたマネジメントの妥当性 

(基礎的・基盤的研究開発及び知的基盤・標準整備等研究開発の場合は、「事業化」を除

く) 

・ 成果の実用化・事業化につなげる戦略が明確になっているか。 

・ 成果の実用化・事業化シナリオに基づき、成果の活用・実用化の担い手、ユーザーが

関与する体制を構築しているか。  

・ 全体を統括するプロジェクトリーダーが選任されている場合、成果の実用化・事業化

シナリオに基づき、適切な研究開発のマネジメントが行われているか。 
・ 成果の実用化・事業化につなげる知財戦略(オープン／クローズ戦略等) や標準化戦

略が明確になっており、かつ妥当なものか。 
 
(5) 情勢変化への対応等 
・ 進捗状況を常に把握し、社会・経済の情勢の変化及び政策・技術動向等に機敏かつ適

切に対応しているか。 
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３．研究開発成果について 
(1) 目標の達成度と成果の意義 
・ 成果は目標を達成しているか。 
・ 成果は将来的に市場の拡大あるいは市場の創造につながることが期待できるか。 

・ 成果は、他の競合技術と比較して優位性があるか。 

・ 目標未達成の場合、達成できなかった原因が明らかで、かつ目標達成までの課題を把

握し、この課題解決の方針が明確になっているなど、成果として評価できるか。 
・ 設定された目標以外に技術的成果があれば付加的に評価する。 
・ 世界初、世界最高水準、新たな技術領域の開拓、又は汎用性のある成果については、

将来の産業につながる観点から特に顕著な成果が上がっている場合は、海外ベンチマ

ークと比較の上で付加的に評価する。 
・ 投入された予算に見合った成果が得られているか。 

・ 大学又は公的研究機関で企業の開発を支援する取り組みを行った場合には、具体的に

企業の取り組みに貢献しているか。 

 
(2) 知的財産権等の取得及び標準化の取組 

・ 知的財産権等の取扱（特許や意匠登録出願、著作権や回路配置利用権の登録、品種登

録出願、営業機密の管理等）は事業戦略、又は実用化計画に沿って国内外に適切に行

われているか。 

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、得られた研究開発の成果に基づく国

際標準化に向けた提案等の取組が適切に行われているか。 

 

(3) 成果の普及 

・ 論文等の対外的な発表は、将来の産業につながる観点から戦略的に行われているか。 

・ 成果の活用・実用化の担い手・ユーザー等に対して、適切に成果を普及しているか。

また、普及の見通しは立っているか。 

・ 一般に向けて広く情報発信をしているか。 

 

(4) 成果の最終目標の達成可能性(中間評価のみ設定) 

・ 最終目標を達成できる見込みか。 

・ 最終目標に向け、課題とその解決の道筋が明確に示され、かつ妥当なものか。 

 

 

 

 

 

 

 



 

参考資料 2-10 
 

４．実用化・事業化に向けての見通し及び取り組みについて 

 
(1)成果の実用化・事業化の見通し 

・ 産業技術としての見極め（適用可能性の明確化）ができているか。 

・ 実用化に向けて課題が明確になっているか。課題解決の方針が明確になっているか。 

・ 成果は市場やユーザーのニーズに合致しているか。 

・ 実用化に向けて、競合技術と比較し性能面、コスト面を含み優位性は確保される見通

しはあるか。 

・ 量産化技術が確立される見通しはあるか。 

・ 事業化した場合に対象となる市場規模や成長性等により経済効果等が見込めるもの

となっているか。 

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、国際規格化等、標準整備に向けた見

通しが得られているか。 

・ プロジェクトの直接の成果ではないが、特に顕著な波及効果(技術的・経済的・社会

的効果、人材育成等)がある場合には付加的に評価する。 

 

 (2)実用化・事業化に向けた具体的取り組み 

・ プロジェクト終了後において実用化・事業化に向けて取り組む者が明確になっている

か。また、取り組み計画、事業化までのマイルストーン、事業化する製品・サービス

等の具体的な見通し等は立っているか。 

 

◆プロジェクトの性格が「基礎的・基盤的研究開発」である場合は以下を適用 

４．実用化に向けての見通し及び取り組みについて 

(1)成果の実用化の見通し 

・ 実用化イメージに基づき、課題及びマイルストーンが明確になっているか。 

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、国際規格化等、標準整備に向けた見

通しが得られているか。 

・ プロジェクトの直接の成果ではないが、特に顕著な波及効果(技術的・経済的・社会

的効果、人材育成等)がある場合には付加的に評価する。 

本項目における「実用化・事業化」の考え方 

当該研究開発に係る試作品、サービス等の社会的利用(顧客への提供等)が開始され

ることであり、さらに、当該研究開発に係る商品、製品、サービス等の販売や利用に

より、企業活動(売り上げ等)に貢献することを言う。 

 

 なお、評価の対象となるプロジェクトは、その意図する効果の範囲や時間軸に多様性

を有することから、上記「実用化・事業化」の考え方はこうした各プロジェクトの性格

を踏まえ必要に応じカスタマイズして用いる。 
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 (2) 実用化に向けた具体的取り組み 

・ 成果の実用化に向けて、誰がどのように引き続き研究開発を取り組むのか明確になっ

ているか。 

 

 

◆プロジェクトの性格が「知的基盤・標準整備等の研究開発」である場合は以下を適用 

４．実用化に向けての見通し及び取り組みについて 

(1)成果の実用化の見通し 

・ 整備した知的基盤についての利用は実際にあるか、その見通しが得られているか。 

・ 公共財として知的基盤を供給、維持するための体制は整備されているか、その見込み

はあるか。 

・ 国際標準化に関する事項が計画されている場合、国際規格化等、標準整備に向けた見

通しが得られているか。 

・ ＪＩＳ化、標準整備に向けた見通しが得られているか。注）国内標準に限る 

・ 一般向け広報は積極的になされているか。 

・ プロジェクトの直接の成果ではないが、特に顕著な波及効果(技術的・経済的・社会

的効果、人材育成等)がある場合には付加的に評価する。 
  

(2) 実用化に向けた具体的取り組み 

・ 成果の実用化に向けて、誰がどのように引き続き研究開発を取り組むのか明確にな

っているか。 
 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

本研究評価委員会報告は、国立研究開発法人新エネルギー・産業

技術総合開発機構（NEDO）評価部が委員会の事務局として編集

しています。 
 
 NEDO 評価部 
 部長 徳岡 麻比古 

 統括主幹 保坂 尚子 
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＊研究評価委員会に関する情報は NEDO のホームページに掲載していま

す。 

（http://www.nedo.go.jp/introducing/iinkai/kenkyuu_index.html） 
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