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概要（目的・用途・実施
内容）

Abstract (Aim, Use
Applications and

Contents)

NiCo2S4は大きな比静電容量や高い電気伝導性から、リチウムイオン電池の負極材
料やスーパーキャパシタなどへの応用が期待されている。そのナノ粒子は、大きな
比表面積より触媒活性の向上、 電子やイオン輸送の増大が期待されるため、水熱合
成法やソルボサーマル法により合成されてきた。本研究では、さらに小さな粒径を
持つ NiCo2S4ナノ粒子の合成を目指し、より急峻な昇温過程を経た高温液相中での
反応を試み、結晶相とともに組成、粒子径の評価を行った。

実験
Experimental

酢酸コバルト四水和物、酢酸ニッケル四水和物、硫黄源を含む水溶液を調製し原料
溶液とした。 硫黄源としてチオアセトアミド、チオ尿素などを用いた。この水溶液
の pHを水酸化ナトリウムを用いて調整した。反応溶液を回分式反応器に封入し、
異なる反応温度・時間で加熱後、遠心分離によって生成物を得た。生成物は X 線回
折 (XRD)、走査電子顕微鏡 (SEM)によって評価した。

結果と考察
Results and Discussion

300℃, 2 h において pH を変化させつつ合成を試みたところ、 pH=10 で NiCo2S4
のみが合成され、pH=9 以下では 副生成物も生成することが明らかとなった。また、
別の実験よりCoS2のピークが確認されたことから、 CoS2を中間生成物とし
て NiCo2S4 が合成されることが明らかとなった。 pH=10.8 の条件で生成した試料
の組成を ICP で評価した結果、Ni:Co:S= 17:33:50 となり、ほぼ化学量論比と同
じであった。そこで、この生成物の形状およびサイズを走査電子顕微鏡で観察した
ところ、Fig. 1 に示すように厚みが数nm, 大きさが数十nm程度の平板状粒子が得ら
れることが明らかとなった。これより、急速昇温によって比表面積の大きな平板状
ナノ粒子が得られることが明らかとなった。
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Fig. 1 合成したNiCo2S4ナノ粒子の電子顕微鏡像
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