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１，はじめに 

 １９７０年代に本多・藤島らによって発見された酸化チタ

ン光触媒1であるが、環境浄化材料としての観点から近

年再び脚光を浴びて多くの研究がなされるとともに多く

の商品が市販されるに至っている2-4。その形態は、粉末

と薄膜の２種類に大別される。光触媒機能の観点から

は結晶性等の性質が重要である上に、粉末体ではその

粒径や粒径分布およびコロイドとしての分散性、薄膜で

は膜厚や均一性などが重要な要素として挙げられる。

実際に酸化チタン薄膜は様々な方法により作製されて

いるが、スパッタリングプロセスなどに代表される乾式法

と、ゾルゲル法を利用した湿式法の二つに大きく分けら

れる5-6。乾式法では精度の良い膜厚制御や高度な均

質性が期待できるものの、基本的に真空プロセスである

ために高価なシステムとなる。一方で湿式法の場合、ゾ

ルゲル法の前駆体溶液を基板に塗布し焼成するシンプ

ルなプロセスである。我々の研究室では両方のプロセス

を用いて研究を行っているが、湿式法では薄膜の組成

を比較的容易に変えられる点、積層膜を手軽に構築で

きる点、複雑な形状の基板に対しても応用可能である

点など多くのメリットがあり、スピンコートやスプレーコート

と並んでディップコート法は有用な製膜方法である。コ

ーティングに用いる酸化チタン前駆体としては、チタン

アルコキシド類（たとえばTitanium(IV) tetraisopropoxide
など）がよく用いられるほか、いくつかのメーカーから安

定性やコーティング特性等を改善したコート液が市販さ

れている。 
ここでは、湿式法による酸化チタン光触媒コーティング

について、均一な製膜と膜厚制御を目的としてマイクロ

ディップコーターMD-0408を用いて製膜検討を行った。 
 

２，実験 
 日本曹達ビストレイターNDH-510C をコーティング液と
して用いた。基板には鏡面研磨されたシリコンウェハー

を用いて、溶媒洗浄およびUV-オゾン処理をしたのちに
速やかにディップコートを行った。ディップコートののち、

速やかに 120度で乾燥させ、500度で１時間焼成を行っ

た。 

 ディップコートに際しては、膜厚および均一性の引き上

げ速度依存性、引き上げ速度 4 mm/secに固定し繰り返
しコーティング性を検討した。 
 膜厚測定は分光エリプソメーター（J. A. Woollam社、

VASE system ） を 用 い て 、 Si/SiO2/TiO2(/surface 
roughness)のモデルに対するフィッティングにより算出し
た。 

 表面形状測定は、レーザー顕微鏡（キーエンス社、

VF-7510）およびAFM（キーエンス社、VN-8010）を用い
て行った。 
 

３，結果と考察 
 ゾルゲル法による製膜プロセスにおいてしばしば問題

となるのが、前駆体溶液の安定性や粘性、溶媒の揮発

性である。均一な製膜を行うためには、合成空気などの

乾燥雰囲気下で手早く操作する必要があることが多い。

このため、我々は簡易グローブボックスにマイクロディッ

プコーターを設置している。さらに、ディップコーターの

モーターを位置の改造と、特注によりハンガーについて

も工夫を加えた。グローブボックス中ではディップコータ

ー上部に手が届きにくく基板の取り外しがしにくいため、

図１のような特注品を用いることで容易かつ手早い操作

ができるようにしている。この結果、スムーズで品質の良

い製膜が可能になった。 

 
図１，特注ハンガー 

 

 ディップコート法による製膜の場合、膜厚制御を行うに

はコート液濃度・粘性か引き上げ速度のどちらかを変え

ることになるが、コート液については様々な制約が付い

てあまり大きく変えられないことが多く、引き上げ速度の
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制御により対処するのが現実的である。さらに実際には

引き上げ速度制御にも限界があり、特に厚く製膜するた

めに引き上げ速度を速くしてゆくと均一な膜が得られに

くくなるため、後述の繰り返しコーティングとの組み合わ

せを行うことになる。そこでまず引き上げ速度依存性に

ついて検討を行った。図２に示したように、引き上げ速

度 6 mm/sec 程度以下では表面粗さ（Ra）の値を変える
ことなく膜厚（約 180 nm 以下）を制御することが可能で
あった。しかしながら、10 mm/sec 以上の場合にはもは

や膜厚は単調に増加せず、しかも表面粗さの増大が目

立つ結果となった。特に 20 mm/secまで速めた場合、顕
著な塗りムラ（ディップコート直後の乾燥過程で液膜の

収縮等が生じるため）と焼成後に無数のクラックが生じ

た。 
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図２，膜厚および表面粗さの引き上げ速度依存性 
 

 次に繰り返しコーティングの検討を行った。引き上げ速

度は 4 mm/secに固定し、ディップコーティングと焼成を
１サイクルとして、２０サイクルまでの製膜と膜厚および

表面粗さの測定を行った。引き上げ速度 4 mm/secにお
ける膜厚は約 130 nm であり、図３に示したように繰り返
し回数に対して綺麗な直線関係が得られた。一方で表

面粗さ（Ra）はほとんど変化せず、良好な製膜となって
いることがわかった。 
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図３，繰り返しコーティング 

 

４，まとめ 
 以上に示したように、マイクロディップコーターMD-0408

を用いた酸化チタン光触媒コーティングの検討を行った。

その結果、市販の酸化チタンコーティング液に対しては、

引き上げ速度を0-6 mm/secの範囲で変化させることで、

表面粗さを変えることなく膜厚を 0-180 nm の範囲で制
御でき、また繰り返しコーティングを行うことでそれ以上

の膜厚の製膜を行えることを確かめた。 
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