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透明酸化イットリウム焼結体の作製

はじめに

　透明多結晶セラミックスの研究は、ユ959年にCobleが

発表した透光性アルミナを端緒として発展してきた。現

在では、高速道路などでの照明としてよく見かけるオレ

ンジ色のナトリウムランプの発光管として多く使用され

ている・セラミックスの耐熱性、耐食性という優れた性

質が、透光性という機能の付加によって新たな材料とし

て応用された好例と言える。透明焼結体は、ランプ材料

以外にも、高温用窓材、基盤材料、レーザー材料などの

用途にも期待されてい糺また、エレクトロセラミック

スの分野でも、PLZTをはじめとする圧電体の光学材料

化は多くの興味を引いている。

　本研究では、酸化イットリウムの透明焼結体の作製を

テーマとした。酸化イットリウムは、融点が2400℃と高

く、蒸気圧が低いため、耐熱性に優れた材料である。ま

た、セラミックスの中でも極めて高い耐アルカリ1性を

持っている。さらに、結晶構造が光学的に等方な立方晶

第1研究グループ

　研究員　斎藤　紀子

系なので、六方晶であるアルミナでは直線透過性に問題

があったのに対して、焼結体でも単結晶並みの高い透光

性を持つことができる利点がある。

　透明な酸化イットリウム焼結体の合成は、ユ967年に

LefeverらがLiFを添加してホットプレス（HP）によっ

たものが最初である。その後、HPを用いない普通焼結

法での合成が、Greskovichらによって行われた。彼ら

は、焼結助剤として10mol％のThO王を添加し、2000℃

の還元雰囲気中で焼成して合成している。この焼結体の．

グレードは高く、Nd．Oヨをドープしての固体レーザの開

発は有名である。また、添加物なしで焼結する方法とし

てはユ976年のTsukubaによる実験があり、2270℃での

真空中焼成で合成された。しかし、これらの方法は、多

量の添加物を必要としたり、焼成温度がかなり高いため、

工業化の上で問題があった。

　このような過酷な焼結条件を必要とした大きな理由は

原料粉末の粉末特性にあったと考えられる。従来の酸化
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イットリウム粉末は、ユ次粒子が凝集して大きな2次粒

子を形成しており、形も不均一であった。そのため、粉

末を成形した際に大きな空孔ができ、それを焼結によっ

て取り除くには、どうしても高温や添加物の力が必要で

あった。

　そこで本研究では、易焼結性粉末を合成する方法の開

発を中心とした。粉末の合成は、プリカーサとなる塩を

沈澱反応によって湿式合成し、それを熱分解して行う方

法によった。この塩の化学組成や形態、不純物量などが、

熱分解後に得られる粉末の特性を支配するので、焼結性

のよい粉末を得るには、塩類の選択と合成条件の制御が

重要となる。そこで、イットリウム塩類の合成法と仮焼

後粉末との関係について種々検討した。その結果、微細

な針状炭酸塩をプリカーサに用いる方法によって、粒

径が約O．1μmと微細で、凝集のない易焼結性粉末が得

られることが見い出された。

　そして、合成した粉末を原料に用いると、焼結助剤を

用いずに、1600℃と従来法よりも400℃以上低い温度で

の還元雰囲気中焼成によって、透明酸化イットリウム焼

結体が得ることができた。本稿では、その合成方法につ

いて紹介したい。

粉末の合成

　図ユに、炭酸塩プリカーサ法による酸化イットリウム

粉末の合成プロセスを示す。

硝酸イットリウム 炭酸水素アンモニウム
水溶液 水溶液

滴下混合

pH＝4．5

アモルファス炭酸イットリウム沈澱物

熟成

針状結晶性炭酸イットリウム

洗浄

乾燥

仮焼

酸化イットリウム粉末

図1　酸化イットリウム粉末の合成プロセス。

　まず、硝酸イットリウム水溶液に、炭酸水素アンモニ

ウム水溶液を滴下して、炭酸イットリウムの沈澱物を生

成させる。この沈澱生成中の溶液は、炭酸水素イオンの

効果により、pHは約4．5に保持される。このように反応

中の条件が変わらないことは、均一な沈澱合成に適して

いると思われる。

　続いて得られた沈澱物スラリーを、撹絆下で熟成を行

う。この熟成過程において、沈澱物の結晶化と形態変化

が起きる。沈澱物の粉末X線回折を調べると、熟成前

の沈澱物はアモルファスであり、2日間熟成した後の沈

澱物は、結晶性の炭酸イットリウム：Y。（COヨ）＝ヨ・2－3H宣O

であった。図2（a）に沈澱生成直後の炭酸塩、図2（b）

に熟成した後の炭酸塩のSEM写真を示す。生成時には、

粒径約O．1一〃mの無定型であった炭酸塩沈澱物は、熟成

によって長さ約O．2μm、直径O．03μmの針状の結晶へと

変化したことが分かる。この針状結晶への熟成過程の有

無が、続いて仮焼して酸化イットリウム粉末とした際に

焼結性の差となって現われるので、十分に反応させるこ

とが重要である。

（a）

i紛

へ

』

（b）ぎ

　　　　藻・・

　　　　　　む

㌧∵、督二㍍

図2　炭酸イットリウム沈澱物の熟成による形態変化。

　　　　　　（a〕熟成前、（b）2日間熟成後。

　次に、熟成した針状結晶の炭酸塩沈澱物を洗浄し、乾

燥する。それを、酸素フロー中、ユユOO℃で、仮焼を行い、

酸化イットリウム粉末とする。

　図3（a）に合成した粉末のSEM写真を示す。粒径は

約O．1一〃mで、凝集のない分散した微粉末であった。比

較のために、図3（b）に市販の酸化イットリウム粉末

の写真を示す。この粉末はサブミクロンサイズで比較的

（2）



（a）

（b）

マ腺IM　NIRJ’M　N肢IM　N眼立1

“IRIMN眠1MN服IMN㎜I
漱脳榊琴；1蝉榔衰岬N1榊

旺寒IM　　　　　1唖則M　N1良

瓜1蚊w㎜M煎良工MN疎
双IMNIR工MN㎜MN腺
図4　合成した透明酸化イットリウム焼結体

　　　　　　（厚さ約1㎜）。

野榊芯㌣

　民

図3（a〕合成した酸化イットリウム粉末。

図3（b）市販の酸化イットリウム粉末。

図5　焼結体（ユ700℃焼成）の微構造。

細かいが、ユ次粒子の凝集した2次粒子であるため、形

や大きさが不均一である。本方法で合成した粉末が微細

で均」1生に優れた粉末であることが分かる。

　従来の酸化イットリウム粉末は、修酸塩をプリカーサ

にした方法で合成されている。しかし、篠酸塩はサイズ

の小さい沈殿物を得るのが困難であり、仮焼後にもその

大きな形状が残りやすい。そのために細かい均一な粉末

が得られなかった。それに対して、本方法で合成した炭

酸イットリウムは微細な沈澱物であるので、これを仮焼

すると、複数の炭酸塩結晶子から、1つの酸化イットリ

ウム粒子が形成される。従って、仮焼後にプリカーサの

形状が残らず、分散した粉末を得るのに適していたと考

えられる。

透明焼結体の合成

　合成した酸化イットリウム粉末は、2ton／c㎡の静水圧

下でペレット状に成形した。成形密度は理論密度の約

50％であった。この成形体を真空炉中で、2時問焼成し、

焼結体を作製した。

　1500℃で焼成した焼結体は、ほぼ理論密度に到達し、

1600℃以上で焼成した試料は透光性を示した。従って透

光性焼結体の合成に必要な焼成温度は、従来方法に比べて、

400℃以上低下したことになる。図4に、ユ600℃及び

1700℃で焼結した透明酸化イットリウム焼結体の写真を

示す。

　図5に、ユ700℃で焼成した焼結体の研磨面のSEM写

真を示す。粒径が20～30μmの均一な微構造であり、

異常粒成長は見られなかった。

最後に

　本研究では、酸化イットリウム粉末の合成方法につい

て検討し、凝集めない微細な易焼結性粉末を得ることが

できた。この粉末を原料に用いると、かなり低温での零

囲気焼結で透明酸化イットリウム焼結体の合成が可能と

なった。これによって次のような利点が期待できる。

（ユ）ホットプレスや高温炉を必要としないので、製造

コストが低くなる。（2）焼結温度が低いため、粒成長を

抑えることができ、従って、機械的強度が改善でき乱

（3）添加剤を用いないため、酸化イットリウム本来の

物性を引き出せ、粒界での耐腐食性や強度の低下が防げ

る、ことなどである。

　今後、焼結体の透光性をさらに向上させるためには、

焼結体中の残留気孔を完全になくすことが必要である。

それには、プリカーサの合成条件の制御による粉末特性

の改善と、成形法の工夫が重要であると思われる。

　なお、本研究は、当研究所の松田伸一（現JICA）、池

上隆康各氏との共同研究である。またSEM観察は堤正

幸氏の協力によった。

（3）



新グループの研究紹介1

　　　　　　　　第2研究グループ 銅族複合カルコゲナイド（Cu－M－X）

和田　弘昭

　銅族複合カルコゲナイドとは、銅族元素のCu，Agな

どを主体としMに遷移金属元素などを含んだ多元系の

カルコゲン化物を意味し、XとしてS，Se，Teをとる

化合物群を総称するもので、これまでに天然鉱物や含成

物質として多数のものが知られている。Cu系カルコゲ

ナイドではASTMカードなどに登録されているものだ

けで約600種にも上る。それらは、半導体、超伝導体、

磁性体、趨イオン伝導体等多様な物性を示し、エネル

ギーや環境に関連する機能性材料として太陽電池、電気

化学光電池、非線形光学素予、趨伝導体、磁性体、固形

アイオニクス材等としてその応用が期待されている。こ

の多岐に亘る物質群のうち、ここでは特に銅族元素の固

有の性質である固体内部での可動性に注竃して、それに

関連する材質の新たな開拓を主要な研究課題として提起

してみたい。固体でありながら電解質溶液と同じように

イオンが電気を導く物質をイオン伝導体と呼び、その研

究の歴史は長い。構造的解析によれば、その輸送現象は

陰イオン格子の枠組みの中で陽イオン格子が融解した液

体状態で存在することに由来しており、銀や銅のハロゲ

ン化物等に多くの報告がある。しかしながら、銅族元素

の多元系カルコゲナイドに関してはまだデータが少なく、

基礎・応用とも十分な展開に至っていないのが実情であ

る。そこで本研究では固体アイオニクス材・電気化学デ

バイス材等への応用を期待し、相関係の解明を中心とし

た結晶化学的研究を行い、組成と構造・物性の関係を明

かにし、優れた特性を宥する新規複含カルコゲナイドを

創製することを竃標とする。

　Cu系カルコゲナイドでは、Cu．S，Cu呈Se等が高イオン

伝導性を示すものとして知られる。前者は0．2Ω■ヨc旧’1

（400℃）、後者は0．ユ6Ω■cm■（ユ50℃）のイオン導電率を

持ち、電気二重層キャパシターや電位記憶素子に応用さ

れたこともある。三元系化合物では一繍録成式Cu＋ヨヨ、。M’十X直

で示されるアージャイロダイト梢が注園される。現在、

その存在が知られているのは、Cu畠SiX、…、Cu宕GeX右、

Cu1PX石、Cu〒AsX拮（X＝S，Se）のみで他に報告は無い。

複雑な結晶構造をとり、陰イオンは四面体的に密充填し

て枠組み構造をつくり、M原子は四配位位置にCu原予は

四、三、二配位など格子間に統計分布してイオン導電性

を示す。構造槻転移があり、高温で立方晶、低温で斜方・

単斜等低対称相へと変わる。銀系のアー・ジャイロダイト

については、遷移金属側で従来知られていたGe，Gaな

どの典型元素のものとは異なる新種が、当研究所におい

て．創製されてきた経緯がある。それらは、Ag，NbS蜻、

Ag．TaS、、、Ag，TaSe。、Ag宕TiS、ヨ等でいずれも高イオン導電

性が認められた。金属豊富側組成で同様な手法で物質探

索的研究を行うことにより、Cし一系においても新化合物

が得られる可能性は大きい。両者相互の比較を縞晶化学

的研究に基づいて行いイオン伝導現象等の本質を明らか

にする事が機能性材料開発のための基礎として重要であ

ろう。飽の例では、スピネル型構造のCuTi．S一、CuZr．S」、

等を脱Cu化しLiを挿入して二次電池のj］三極材料として

用いようとするテキサス大学での試み等が注国される。

これら以外にもCll－M－X系にはまだ発見されずに取り

残されている多くの材質が存在する筈であり、その開拓

は今後の研究に負うところが大きい。

　本研究計画は基本的に三つの項湧よりなる。第1は相

関系及び合成に関する研究である。Cu－M－X系の化合物

について、封管法、硫黄分圧制御法等によりその相関係

を解明し新化含物を探索する。Mには周期律表両サイ

ドのπ～V族元素を選ぶ。当初は高イオン伝導性を有す

るアージャイロダイト族化合物を検討の対象物質として

その生成条件の確立と相関係の解明を図る。また郷種含

成法としてソフトケミカル的に層状・カラム状ないしは

トンネル型構造物質への金属イオンの挿入・除去反応、

イオン交換反応を利用する方法や可動イオンを電気化学

豹に出し入れして組織を制御する方法等を採用して新化

含物の含成を目指す。単緕晶の育成は溶融法、フラック

ス法、化学輸送法等により行い、薄膜合成では分子線エ

ピタキシー法によりカルコゲナイド配向膜の作製を試み

る。第2は結晶構造及び梱転移に関する研究である。四

轍X線、電子線圃折等により鋼族複合新規カルコゲナイ

ドの結晶構造を明らかにする。相転移の構造的遣跡は粉

末X線を主とし双晶の発生が避けられない低温相の構造

解析にはRietVe1d法を用いる。趨イオン伝導体の解析に

おいては可動イオン種の構造的に安定なサイトについて

の検討を行うとともに高温棉に出現する散漫散乱の評価

も試みる。相転移については、赤外・ラマンなど分光学

的手法、核磁気共鳴法、DTA等の熱的手法による研究

を行い、現象の解明に努める。複雑なカルコゲナイドの

準結晶や複合緕晶の構造研究においては超空間群を利用

した解析を試みるとともに、それ等の構造解析法自身に

関する研究も併行して行う。第3は物性に関する研究で

ある。Cu－M－X系化含物のイオン伝導体、混合伝導体、

半導体、磁性体等の物性を解明するため、電気・磁気的性

質の測定や各種分光学的手法による電子構造・振動構造、

核磁気共鳴による可動イオンの動的分布、比熱測定による

（4）



熱的性質等に関する研究を行い緒晶構造との関係について

検討する。当所では既に銀イオン伝導体についてAg＋イオ

ン間の部分的共有締含の存在をwRにより明かにした。銅

族カルコゲナイドのCu＋イオンの挙動についても同様

な手法により研究を行い銀系との欄違について検討する。

以上のような計画に墓づいて研究を進める予定である。

新グループの研究紹介2

　　　　　　　　　　第3研究グループ サイアロン（S卜M－Al－O－N）

総含研究宮　三友　　護

　サイアロンとは、狭義にはSi－Al一○一N系の化含物や

固溶体を意味し、材料的には窒化ケイ素の固溶体が興味

の対象となっている。広くはSiを含む酸窒化物を意味

し、珪酸坂鉱物の酸素の…・部を窒素で置換した物質群と

も考えることができる。本グループでは窒化ケイ素の固

溶体を主な対象とするが、広く酸窒化物も視野に入れて

研究を進めたい。

　サイアロン焼緒体は窒化ケイ素と岡様に強度や靭性等

の機械的性質に優れるが、耐磨耗性に特異な性質がある。

しかし、α型窒化ケイ素の固溶体であるトサイアロン

は梱関係、熱安定性、組織発現機構等についての研究は

まだ少なく、基礎的なデータ集穣が必要な段階である。

他の酸窒化物の多くは、窒化ケイ索焼結体の粒界梱とし

て出現するもの以外はほとんど手がつけられていない。

　このような広い範囲のサイアロンを研究対象とするが、

扱う材料は主に焼緕体である。マクロな特性としての機械

的特性（強度、破壊靭性、クリープ等）や機能特性（熱特

性、電気特性、誘電特性等）と組織巾の各種階層構造との

禍互関係を解明することにより、構造材料の科学や特性制

御の方法論の確立に寄与したいと考えている。このために、

大きく以下のように3分野に分けて研究を進める。

1．焼結機構と製造プロセスに関する研究

　サイアロン焼結体は液相焼結で得られるが、液相の最

や組成は温度や時間と共に変化し、最終的にはほとんど

粒内に固溶する。焼結体の微細組織はこの遷移的液相の

状態変化に対応するため、組織発現のパラメーターが複

雑になる。このことは、速度過程が大きく影響する遷移

的液禍の本質を解明することにより、性質の異なる多く

の材料が得られる可能性があることを示唆する。そこで、

焼結過程における1酬：目と液棚の精密な把握が重要となる。

　さらには、遷移的液相を利用した組織制御や複合材料

への発展が期待できる。組織制御としては、微細組織か

ら成るナノセラミックスや当所で従来から進めている濠

己複含化組織についての検討から始めたい。特にα一サ

イアロンは多くの可能性を秘めた系なので、最優先課題

と考えている。これらの研究を通じ、組織と機械的性質

の相互関係やその制御法についての知兇が得られるばず

である。また、複合材料では遷移的液相を利用した二ニア

ネットシェイプ成形を念顕に研究を開始する。

2．組織の定量的評価に関する研究

　焼結体はサイアロン粒子と粒界欄で構・成される。サイ

アロン粒子や粒界に出現する酸窒化物の結晶構造、特に

窒素と酸素の分布状態は知られていない。きわめて薄い

粒界柚（ユ㎜1前後）の組成と構造はさらに不明である。

そして、粒予と粒界間の原子レベルでの界面構造の解明

が重要なテーマである。

　酸窒化物単相の単結晶や多結晶を含成し、その結晶構

造や熱力学的性質を解明する事も必要と考えられる。こ

れらの知見から、高温特性に大きく影響する粒界相の構

造制御についての情報が得られる。

　数ミクロンオーダーの粒子の粒径や粒形の統計的・定

量的評価も、マクロな物性と原子レベルの現象を縞ぶた

めに重要である。機械的性質の分布は一部の不均一部分

に依存するので、局所部分の計測も不可欠となる。

3．機械的性質の発現に関する研究

　低温における強度や破壊靱1生は欠陥や異常成長粒子の

ような局所部分で大きく支配される。しかも、その特性

を極限まで引き出すには、残りの大部分の制御が重要と

なる。これが、構造材料の科学の本質的な間題点であ糺

そこで、これらの相互関係について定量的なデータを蓄

積すると共に破壊に関する理論的アプローチを平行して

進めることが有効である。

　高混におけるクリープや超塑性は粒界での拡散が関与

する現象であり、粒界相の寄与が大きい。最近の研究で

明らかになりつつあるのは、摩さが1nm前後の粒界の

ガラスの組織や分布が拡散と密接に関連することである。

このような少量の部分の計測法は確立していないので、

その制御は不可能である。本研究グループでは、界面の

原子構造に関する情報を基に、界面の組成や構造の制御

に取り組む予定である。

　従来のセラミックス科学は焼結、粒成長、強度等を粒

径、気孔率、拡散速度等の平均的パラメーターと理論的

に結び付けることにより発展してきた。その意味で“平

均の科学”ということができよう。本研究グループで取

り扱う構造材料の学問は、一部が全体の特性を支配する

“微小部分の科学（Mimrity　Science）”と呼ぶべき未開

拓の分野であ㍍構造材料実用化の大きな障害は機械的
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特性の分布が大きく、材料としての信頼性が低いことで

ある。この信頼性という工学的問題を、学問的なアプ1コー

チにより解決策を探求するのが“微小部分の科学”であ

る。

新グループの研究紹介3

　　　　　　第11研究グループ

　このように学問的・披術的に解決すべき課題が多い本

研究テーマの推進には、所内だけでなく国内外の多くの

専門家との協力が不可欠であると考えている。関係各方

繭のご支援をお願いしたい。

高圧安定超伝導体（MA．Ca。一1Cu，O。、十。）

総含研究官　室町　英治

1）概要

　本課題は新超伝導体の探索・開発、特に超高圧力下に

おける反応を利用した物質合成に係るものである。Bednorz

とMu11erによる、高温趨伝導体（La，Ba）、CuO、の報告を

契機に、液体窒素温度で趨伝導を示す初めての物質であ

る、YBaヨCUヨO。（ユ23型趨伝導体）の発兇、T。が1OOKを

越えるBi系趨伝導体の発昆等、鍋をべ一スとする酸化

物超伝導体の研究はここユO年聞で飛躍的な進展を遂げて

きた。現在では、高温趨伝導体の数は数十に達し、T、も水

銀系の工36Kにまで上昇している。しかし、趨伝導体のより

広範な利用を目指すとすれば、ユOOK前後のT。は決して高く

ない。例えばペルチェ素子等による冷却を想定すれば、よ

り高いT。を宥した趨伝導体の開発が不可欠である。また、

酸化物趨伝導体の磁場印加下での五は、八近傍の高温では

著しく小さくなるのが普通であり、より高い∫。を持つ趨伝

導体の開発は応用面から焦眉の課題となっている。

　新超伝導体の探索・開発は、時として、超伝導の研究

全体に大きなインパクトを与える。しかし、世界中の研

究者の必死の努力とそれによる大きな成果の結果として、

皮肉にも、銅酸化物系に関する限り、新しい超伝導体の

探索は年々困難の度を深めている。この閉塞11犬況の突破

口としての役割を果たしているのが「高圧含成」である。

実際にユ00Kを越えるようなτを有する超伝導体の7－

8割は高圧安定相であり、現在も、その数は増え続けて

いる。こうした高圧力環境の有効性を最大限に活用して、

新規な高丁。、高∫。の超伝導体の探索・開発を行うのが

本課題の主要な團的である。

2）研究内容

　本課題は「合成」、「キャラクタリゼーション」、ギ物性」

の3つの分野で、それぞれの聞の有機的連携をもって実

行される。しかしこれらの申でも、特にデ合成」の占め

る比重が大きく、研究全体を先導する役割を担っている。

各領域における研究の内容は以下の通りである。

（a）含成

　主として高圧合成の手法を用いて、新規な趨伝導欄の

探索・開発を行う。圧力領域としては2～8GPaを対象

とする。従来の趨伝導体の高圧合成では、温度は玉300℃

（6GPa）程度を上限としてきた。これをユ800℃（8GPa）

にまで拡張し、より極限的な環境下における物質探索を

試みる。対象とする系は、従来よりの銅酸化物系が中心

となる。しかし、その中でもより新規な系、例えば現在

まで全く発見されていないアルカリ金属を含む系等に挑

戦する。また、中期的には、銅を含まない酸化物系、非

酸化物系へと探索の範魑を広げる。

（b）キャラクタリゼーション

　新しい超伝導体の探索・開発を推進するためには、合

成試料のキャラクタリゼーションを迅速かつ的確に行う

必要がある。このために、X線回折、電子線圃折、格子

像観察、中性子回折等を実施する。

（C）物性

　超伝導の確認のために、直流磁化率、電気伝導度の測

定を実施する。また、粒内∫を決定するためのM－H曲

線及ぴ磁場低抗の測定、キャリアー数を推定するための

ホール係数の測定等を実施する。その他の重要な物性、

例えば、NMR、光電子分光、光物性等も物性研究者と

の協力の下に適宜実施する。所内で対応できないものに

ついては、試料提供の形で所外研究者の協力を得る。

3）期待される効果

　数百の高温超伝導体が屍つけられている現在でもなお、

新規な超伝導棉の開発は、趨伝導研究の申心的課題の一

つである。研究の転機は、非常にしばしば新たな物質の

発見によってもたらされるからである。本課題において

も以下の効果を期待している。

（i）高丁。、高∫。の新しい超伝導体の開発が実現すれば、

基礎から応用に至るまでおおきな波及効果を及ぼす。

（ii）現在のところ高温超伝導のメカニズムはよくわかっ

ていない。従って、なぜ酸化物超伝導体のγ、、が高いか、

その上限はあるか等、きわめて重要な間題が末解決のま

ま残されている。新しい超伝導体の発見は、こうした基

礎的研究の進展への大きな契機となる可能性がある。

（iii）酸化物趨伝導体の現象理論も現状では決して十分

とは書えない。例えば、高温超伝導体では、従来の埋論

では説明できないない特異な磁東構造が観察されており、

それと、磁場印加下での低い∫。との関連が注目されて

いる。新しい、趨伝導体の発見はこうした現象理論の展

開にも大きく寄与すると考えられる。
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超微細特殊実験棟の紹介

超微細特殊実験棟建設分科会主査 石井　紀彦

　本実験棟は、無機材質の超微細構造角華析に関する研究

を推進することを主たる目的として、平成7，8年度の

2年問をかけて建設された。延べ面積約2100平方米の3

階建ての建物で、1階は実験室として、また、2階及び

3階については、北側は実験室として、南側は居室仕様

の研究室、会議室等として利用できるように設計されて

いる。

　当所では、新材料あ創出に必要’な超微細構造解析技術

の高度化を目的として「超微細構造解析ステーション」

が平成8年度に発足しており、また、プロジェクト研究

「超微細構造解析技術研究」が平成7年度から平成1ユ年

度までの計画で進行している。このプロジェクト研究に

必要な実験装置として、本実験棟ユ階北側の4ユニット

の実験室には、原子識別電子顕微鏡、磁束ピン止め機構

解析装置等、電子顕微鏡技術の開発に関する装置が設置

される予定である。この実験室は、実験の障害になる床

面のわずかな振動をできるだけ除くため、電子顕微鏡を

のせる床は建物本体と切り離し、独立の基礎としてある。

また、2階北側の実験室4ユニットには、超低速粒子ビー

ム動的表面解析装置、単原子積層装置、中性ビーム装置

等、表面解析技術の開発に関する装置が設置される予定

である。

　実験室としては、この他に3階に5ユニット、2階、

1階に各々1ユニットがあり、これらは構造解析、物性

測定関係の装置で、今後導入が予定されているもの等の

設置場所にあてられる予定である。また、2階、3階の

南側の部屋は、主として、超微細構造解析研究に携わる

研究者の居室、会議室としての使用を予定しているもの

で、居室は居住性を考慮して、壁面収納庫、パーティショ

ン等の設備を備えている。

　本実験棟は、既設の先端機能性材料研究センター棟、

現在建設中の新しい研究棟（先端無機材質研究棟）とと

もに、中期的な展望に基づく建設計画にそって、建設位

置等が決められたものであり、これらの3棟の研究棟及

び既設の研究本館とは、2階部分の連絡通路で結ばれる

予定である。

平成9年度研究課題
　平成9年度においては、新たに3つのグループの再編

成を行い、これを含めて13の研究グループと二つのス

テーション、二つのセンターにより、これらの研究を効
率的、組織的に遂行します。

　更に、これまで得られた成果の応用化を促進するため、

上記の経常研究に加えて、3テーマの特研（無機材質特
別研究）その他の特定研究を行っていきます。

グループ等における研究（経常研究）

□内は、再編成グループ。

第ユ研究グループ（イットリア：Y，O、、）

（！）粉末合成及び焼結に関する研究

（2）焼結体の物性に関する研究

（3）単結晶合成に関する研究

（4）薄膜に関する研究

第3研究グループ（サイアロン：Si－M－A1－O－N）

（1）焼結機構および製造プロセスに関する研究

（2）組織評価に関する研究

（3）機械的特性の発現機構に関する研究

第4研究グループ（バリウムペロブスカイト：ABOヨ）

（1）合成に関する研究

（2）評価と物性に関する研究

第5研究グループ（珪酸塩マクロモレキュル：R（Al，Si）On）

（ユ）高純度合成及び単結晶化に関する研究

（2）無機イオン及び有機化合物との諾反応に関する研究

（3）構造、物性に関する研究

第2研究グループ（銅族複合カルコゲナイド：

（ユ）相関係及び合成に関する研究

（2）構造及び相転移に関する研究

（3）物性に関する研究

Cu－M－X）

第6研究グループ（希土類オルソアルミネート：

　RAlO：ヨ、ただしR：La－Lu，Y及びSc）

（ユ）物性に関する研究

（2）単結晶育成に関する研究

（3）陽電子消滅法等を用いた評価に関する研究

第7研究グループ（（ルテニウム、チタン）酸塩：A一（R叫丁）一M－O）

（1）合成と相関係に関する研究
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（2）物性に関する研究

（3）化学的性質に関する研究

策8研究グループ（MX，型ポスト化合物誘導体：R王MX，）

（ユ）ホスト化合物の合成に関する研究

（2）誘導体の合成に関する研究

（3）諾特性評価と機能に関する研究

鶏9研究グループ（W族酸化物ガラス：M〇五・RO，Glass）

（ユ）含成に関する研究

（2）構造状態及び状態変化に関する研究

（3）物性及び機能に関する研究

第且0研究グループ（リン酸炭酸カルシウム：
　Ca（PO，）よ（COヨ）、・nH、○）

（ユ）無機索材の構造組成制御と緕晶化学評価に関する研究

（2）有機無機複合体の創製要素技術に関する研究

（3）電子状態の解析と設計に関する研究

第ユ2研究グループ（希土類多ホウ化物：REB、）

（ユ）新物質探索と単結晶育成に関する研究

（2）バルク物性に関する研究

（3）表面物性に関する研究

第13研究グループ（光誘起層折性結晶：Bi、，［Ge，silo、、，）

（1）結晶化学に関する研究

（2）結晶合成に関する研究

（3）緒晶評価に関する研究

超高圧カステーション
（！）大容量趨高圧力発生システムの開発と利用に関する研究

（2）超高圧力発生及びその場観察技術の開発に関する研究

趨微細構造解析ステーション

（！）電子顕微鏡解析技術に関する研究

（2）粒子ビーム表面解析技術に関する研究

（3）放射光解析技術に関する研究

未知物質探索センター

（玉）固体内結合状態の解明、構造予測及び物性予測に

　　関する理論豹研究
（2）未知物質創製のデザイン及び創製

（3）物質データの体系化に関する研究

先端機能性材料研究センター

（1）機能性スーパーダイヤモンド研究の推進

（2）基盤技術の開発

特別研究宮I

（ユ）硬質物質の微細構造の観察および生成条件の解明

（2）結晶微細構造を利用した新規物質の予知技術の闘発

特別研究官n

（1）内外におけるスーパーダイヤモンド研究の動向調査

（2）n型半導体ダイヤモンドの合成と評価に関する研究

新超伝導材料の研究開発の推進

（超伝導材料研究マルチコアプロジェクト箔H期）

　1、材料化基礎コア

　（1）新物質探索に関する研究

　（2）単結晶育成に関する研究

　（3）薄膜作製に関する研究

　（4）表砥改質に関する研究

2．構造解析コア

（！）局所構造に関する研究

（2）バルク構造に関する研究

インテリジェント材料の研究開発の推進

　1．生イ本活性セラミックスの創製に関する研究

　（1）生体から受ける受動作用に応答する新材料創製

　　　に関する研究
　（2）生体へ作用する能動的機能を有する新材料創製

　　　に関する研究
　（3）表耐犬態と生化学反応活性の分子論的解明に関

　　　する研究
2．外的条件により自己変成する材料に関する基礎研

　　究
　（且）外的条件に誘起された材料の自己寿命化の研究

　（2）外的条件に誘起される材質変化とその機能化に

　　　関する研究

微小重力下における材料創製研究の推進

　微小璽力下における核形成制御に関する研究
　（1）現象研究

　（2）制御技術の開発

　（3）微小重力環境の利用

機能性スーパーダイヤモンド研究

　（1）cBN薄膜化技衛の開発に関する研究

　（2）単結晶ダイヤモンド膜の含成技術の開発に関す

　　　研究
　（3）特性評価技術の開発に関する研究

超微細構造解析技術研究

　（ユ）極表面解析技術の開発

　（2）界面構造解析披術の開発

　（3）試料処理基盤技術の開発

第3世代光源を利用した材料の超精密解析に関する研究
　（1）ビームライン整備

　（2）利用角辱析披術の研究

無機材質特別研究

　1．地球環境親和型材料としての粘土・有機複合新素

　　材の研究
　（！）粘土・有機物複合体の合成と性質に関する研究

　2．チタン酸塩関連セラミックスの触媒機能に関する

　　研究
　（ユ）触媒材料の含成／改質及び基礎属性の評価に闘

　　　する研究
　（2）角虫媒機能の評価に関する研究

　3．セラミックスの塑性加工に関する研究

　（1）微粉末の調製と評価に関する研究

　（2）ナノセラミックスの作製に関する研究

　（3）セラミックスの塑性変形と加工に関する研究

（8）



平成9年度予算の概要
（単位：千円）

隼 度 平成8年度 平成9年度 差
弓1

・事・

項 予 算　額 予 算　案 増△減額
備 考

⑮ 449，OOO ㊧△ 449，000
（項）科学技術庁試験研究所 （A） 2，974，070 3，ユ83，672 209，602 対前年度比 107．05％
（事項）無機材質研究所に必要な経費 2，149，8ユユ 2，239，454 89，643 対前年度比 ！04．17％

L人件費 1，485，509 ユ，502，263 16，754

（1）既定定員分 1，485，509 ユ，499，276 13，767

（2）新規増員分 O 2，987 2，987 増員分 研究職2G 1人

2．特粥経費 664，302 737，ユ91 72，889 対前年度比 110．97％
（］．）経常事務費 408，86ユ 435，587 26，726

（イ）一般管理運営 ユOユ，641 1工9，068 ！7，427

（口）研究部門運営 293，470 302，769 9，299

（ハ）研究文献図書の整備 ユ0，493 玉0，493 0
（二）研究に関する基礎調査 3，257 3，257 0
（2）官庁会計データ遜信システム 4，302 4，377 75

（3）受託研究 ユ，2ユ0 ユ，2ユ0 O
（4）特定設備運営 l15，327 159，669 4毎，342

（5）研究設備整備 64，734 64，734 O
（6）　無オ幾材質寄寺別研究 69，868 69，554 △ 3工4

（7）研究開発課題等の評価 O 2，060 2，060

⑱ 449，000 ⑳△ 449，OOO
（事項）重粒子線がん治療装遺の研究 824，259 944，2且8 119，959 対前隼度比 工工4．55％

開発等に1必要な経費 ⑮ 26ユ，000 ⑮△ 26！，OOO
1 ’大’型材料科学技術研究設備整備 l00，134 259，559 159，425

2 新超伝導材料共同研究推遼 ユ，447 ！，447 O
3 新趨伝導材料共岡研究設備整備 208，956 255，859 46，903

雀 インテリジェント材料研究の推進 128，664 36，704 △ 9ユ，960

5 微小重力下における材料創製研究 25，885 16，527 △ 9，358 1

の推進
6． 機能性スーパーダイヤモンド研究 255，603 194，962 △ 60，64ユ

⑱ 188，OCC ⑧△ ユ88，000
7． 趨微細構造解析研究の総合的推進 103，570 136，629 33，059

8、 SRを用いた研究及び施設設備の総 O 42，53ユ 42，53ユ

合的推・進

（項）科学技術庁試験研究所1施設費
（B）

（事項）科学披術庁試験研究所施設整 玉，9玉5，668 2，O06，］．95 90，527 対前隼度比 104，73％
備に1必要な経費

⑮ 449，OOO ⑧△ 449，000
含計（（A）十（B）） 4，889，738 5，189，867 300，玉29 対前年度比 玉06，14％

（項）国立機関原子力試験研究費 54，777 58，121 3，344 対前年度比 ユ06，10％

（項）科学技術振興調整費 747，988

（項）科学技術振興費

（事項）官民特定共同研究に必要な経費 22，000

外部組織からの予算

戦略的基礎研究（科学技術振興事業固） 72，220

（注）平成9年度の科学技術振興調整費、科学技術振興費及び戦略的基礎研究推進事業は未確定。

（9）



一特許紹介一

ニホウ化タングステン単結晶の育成法

発明者

大谷茂樹（繁12研究グループ主任研究官）

石沢芳夫（剃2研究グルー一プ総合研究官）

竹ノ内智（研究支援室精密分析技術係主任）

出願番号　特願平6－263225号

出願日　平成6年！C月3日

公開番号　特開平8－104599号

公開日平成8年4月23日
　W－B系におけるε相は、X線粉末解析と化学分析の

結果から“W宝Bヨ”相として広く知られている。単結晶

を用いた解析はWB，相であると指摘するが、無視され

てきた。それは、結晶組成（B■w＝！．9）と粉末組成

（B／W＝2．2－2．5）が大きく異なり「両者は同じ化含

物であるのか」との疑間と共に、粉末としての利用が多

かったためである。

　この物質は、高温構造材や複合体の強化材、さらに長

寿命・高輝度電子放射材料への利用が期待されており、

そのためには高晶質で大型の単結晶を育成する必要があ

る。本発明は、フローティング・ゾーン（FZ）法によ

るこの良質単結晶の育成に関するものである。

　FZ法では融帯組成の制御により結晶相の組成領域を

決めることが可能である。ε相の組成領域はB／W雌

！．77一玉．97と決定され、酸素不純物によりその領域がホ

ウ素過剰側に広くなることが半蔓明した。その結果、W，

Bヨ相は、WB，生成過程における中間生成物であること

が明らかになった。従って、ここでは“ニホウ化タング

ステン単結晶の育成法”とした。

　WB，相は、図1に示すように、約2400℃において一

致溶融する。従来の育成法では、一致溶融組成をもつ融

帯（⑧）より結誰を育成するが、亜粒界（数度以下の緒

晶方位のずれ）を多く含み良質な結晶が得られない。

　本特許では、融帯組成（○）を2．5から4に制御する

ことで、従来法より200度低い育成温度において、亜粒

界を含まない良質な単結晶（△）が得られる。即ち、本

特許は、融帯組成の制御することにより育成混度を低下

させ結晶の良質化を図る方法を提徴するものである。

B〃V　atom　ratio

O
Φ

コ

ω

Φ
o。

嚢
Φ

←

40　　　　6C　　　　80

　　　　at％Boron
　　　1望1王　W1－B系ヰ良1塁1とFZ｛去

投稿

登録番号 題　　　　　　　　　　　目 発　　表　　者 掲　載　誌　等

4379 Molecu1ar　adsorption　of　oxygen　on　transition・meta一 相澤　　俊・速水　　渉 Surface　Science
亡arbide 左右田龍太郎・大谷　茂樹 357－358，645－65C，　玉996

田申　高穂・石澤　芳夫

4380 InfIuence　of　siHca　content　on　liquid　phase　sinter一 Y．W．Kim・三友　　護 Journal　of　Cera狐ic　society　of

ing　of　siiicon　carbi（玉e　with　yttrium－a1uminum　gar一 J．G．Lee Japan

Det 104，816－8玉8，ユ996

4381 LiNbO茗の不定比欠陥と光学特性 北村　健二・古川　保典 1芯用物理
井伊　伸夫 65，93ユー935，玉996

4382 Protnic　conduction　in　cubic　and　hexagonaI　HZr宣（PO，1）ヨ 太田　正恒・小野　　晃 Journa1of　N工aterials　Science
CryStalS Le杖ers

15．1487一ユ488，玉．996

4383 Rapid　quench　for㎜at三〇n　of　E－BN　from　shocked　tur一 行木　啓記・関根　利守 Journa1of～Iateria1s　ScieI1ce
bostratic　BN　precursors 小林　敬遭・O．V．F獅㎜ov LetterS

佐藤　一皆、夫・田代　　優 15．！492一玉494．1996

4384 Ef｛ect　of　co㎜position　on　the　oxygen　tracer　diffusion 坂口　　勲・羽田　　肇 Joumal　of　the　American
in　transparent　yttrium　a－u㎜inium　gamet（YAG） 田申　順三・柳谷　高公 Ceramics　Society
CeramiCS 79．！627一玉632．1996

4385 ゾノレ・ゲフレ法 和田　健二 湿式プロセスハンドブック
ユ79－194　玉996　　　　　　　｛

4386 Hydrogen　mo1ecu1es　in　crysta1line　siIicon　treated K．Murakami・N．Fukata Physical　Review　Letters

with　atomic　hydrogen S．Sasaki・K．Ishioka 77．3161－3玉64，ユ996

M．K三tajima’S．Fuji㎜ura

J．K1kuchi・羽田　肇
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登録番号　　　　　題

4387　Fi・・t－p・i・・ipl…t・di・・fo・th・α一S・／1・Sd（m）

　　　　　Aheterojunctioninterface

発　　表　　者

山本　一雄・小林　一昭

掲　載誌等
Surface　Science・357－358・

340－344・1996

モ

人事異動

芝蘭　研爾（第2研究グループ主任研究官）

　定年退職

本闘　茂（剃3研究グループ主任研究官）

　定年退職

石沢　芳夫（第12研究グループ総合研究宮）

　辞職

佐々木昭吉（管理部庶務課人事係長）

　辞職（4／1海洋科学披術センター）

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（平成9年3月3ユ日付）

横山　政人（科学技術庁長官官房秘書言梁）

　管理部庶務課人事係長に昇任

野崎　秀子（管理部庶務課厚生係主任）

　金属材料技術研究所へ出向

関　　容子　（管理部会計課契約係主任）

　管理部庶務課厚生係主任に配置換

小嶋　数男　（管理部会計謙専門職）

　科学技術庁に出陶

関　　健二　（防災科学技術研究所管理部会計課専門職）

　管理部会計課長補佐に転任

棒田富美子　（管理部企函課情報図書係主任）

　管理部企画課情報図善係長に昇任

1．一下　信雄　（科学披術政策局政策諜企画室専門職）

　管理部企蘭課交流係・長に併任

　管理部企画課情報図書係長の併任解除

和田　　弘、淵　　（第2研究グループ弍三任研究官）

　第2研究グループ総合研究官に昇任

石井　紀彦　（第2研究グループ総含研究官）

　鵜2研究グループ主任研究官に配’置換

佐偵　昌宣　（弗2研究グループ主任研究官）

　策2研究グループ主任研究官に配’置換

小野田みつ予（第2研究グループ主任研究官）

　第2研究グループ主任研究官に配濫換

野1崎　洛司　（第2研究グループ主任合研究官）

　第2研究グループ主任研3を官に配濫換

山本　日召二　（第1．1．研究グループ主任研究官）

　第2研究グループ主任研究官に配灘換

’丹所　正孝　　（箪2研究グループ研究員）

　第2研究グループ研究員に配澄換

三友　　一，其　（箪3研究グループ総合研究官）

　策3研究グループ総合研究官に配’置換

上村揚一郎　（第3研究グループ主任研究官）

　第3研究グループ主任研究官に配置換

佐藤　一忠、夫　（特別研究官）

　第3研究グループ主任研究官に配置換

田中　英彦　（第3研究グループ主任研究官）

　第3研究グループ主任研究官に配置換

西村　聡之　（第3研究グループ研究翼）

　鶴3研究グループ主任研究官に昇任

丼上善三郎　（第3研究グループ主任研究官）

　第4研究グループ主任研究官に配置換

室町　英治　（第1玉研究グループ主任研究官）

　第11研究グループ総合研究富に昇任

加藤　克夫　（第u研究グループ総合研究官）

　策王1研究グループ主任研究官に配置換

小野　　晃　（第H研究グループ主任研究官）

　第ユ1研究グループ主任研究官に配置換

内田　吉茂　（第玉1研究グループ主任研究官）

　第ユ1研究グループ主任研究官に配置換

毛利　尚彦　（第H研究グループ主任研究官

　第H研究グループ主任研究官に酋己置換

曹家　　康　（第H研究グループ主任研究官）

　第11研究グループ主任研究官に配置換

川1鳴　哲也　（第1玉研究グループ研究員）

　第11研究グループ研究員に配置換

木村　茂行　（総括無機材質研究官）

　第ユ．2研究グループ総合研究官に併任

岡田　勝行　（先端機能性材料研究センター研究員）

　先端機能性材料研究センター主任研究官に昇任

加茂　睦和　（先端機能性材料研究センター主任研究官）

　特男Ij研究官に昇任

森　　利之

　第ユ研究グループ主任研究官に採用

ファテイ　クーリー

　第8研究グループ主任研究官に採用

デミトリ　　ゴルノ弍一グ

　超微細構造解析ステーション主任研究官に採用

三留　正則

　超微系田構造角琴析ステーション研究員に採用

ファン　シャーボー

　先端機能性材料研究センター主任研究官に採用

　　　　　　　　　　　　　　　（以上、平成9年4月1日付）

（玉玉）



所内一般公開

　4月ユ7日（木）科学技術週間の一環として、超高圧分

解能高圧電子顕微鏡、大容量超高圧力発生装置等の研究

施設の一般公開を行った。

．、」’ζ’／

㌧I’

’’ら．

特別公開

　4月19日（土）科学技術週問の一環として、小中学生

を対象にして特別公開（科学実験教室）を行った。

研究会

年月日 研究会名 題　　　　目

9．ユ．24

第5回超微細構造解析研究会

9．2．12

第6回超微細構造解析研究会 多結晶金属基板上への単純な有機シラン分子の吸着び

9．2．ユ4

第8回先端材料研究会 溶液法によるダイヤモンド状薄膜の合成

9．2．ユ7

第6回生体活性材料研究会

免疫とアパタイト

9．2．ユ8
マルチコア研究ワ］クショップ

最近の超伝導材料の研究成果

9．2．21

第7回超微細構造解析研究会 電子エネルギー損失分光法の最近の進歩と応用

9．2．24

第7回生体活性材料研究会

アパタイトの生化学反応について

9．2．25

第8回超微細構造解析研究会

「イオン散乱による」薄膜成長過程のその場観察，および酸化物表面に分散させた遷移金属触媒のサポート効果

年月日 研究会名 題　　　　目

9．3．3
第69回結晶成長 フォトリフラクティブ効果の応

研究会 用と材料の問題

第9回ノ弍ナジン
Stuctural　and　e1ect1’onic　proPer・

9．3．7
酸研究

ties　of1ow－dimensiona1meta11ic

compounds

第9回超微糸田構
Surface　ana1ysis　with　sc≡mning

9．3．ユ4
造角華析研究会

tunne1ing　and　atomic　force　mic・

「oscopy

9．3．ユ8
第10回ノ弍ナジン バナジウム酸化物系化合物の水

酸研究会 熱合成と構造

9．3一ユ9
第ユ2回微糸田構造 Sm－Fe－N磁性体の保磁力と微構

研究会 造

運営会議

　2月27日第133回運営会議が

ユ）無機材質研究所長期計画の見直しについて

2）平成9年度業務計画（案）について

3）平成9年度予算（政府案）について

　の議題で開催された。
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