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研究成果の概要（和文）：微粒グラファイト粉末とホウ素粉末の混合体を撹拌し CIP 処理を施し、

ホウ素添加ダイヤモンド多結晶体の高圧合成を行った。合成物は、通常のダイヤモンド多結晶

体と異なり、ホウ素を添加することにより導電性を獲得している。そのため、合成物のワイヤ

ー放電加工機による加工が可能であるが確認できた。これは通常のダイヤモンド焼結体に比較

して、有利な点である。また、加工したホウ素添加ダイヤモンド多結晶体を用いた高圧実験を

行い、発熱材として十分機能することを検証した。 
 
研究成果の概要（英文）：We conducted high pressure and temperature experiments to 
synthesize the conductorial polycrystalline born-doped diamond and to test the 
performance of boron-doped diamond as heating materials. As a result, pre-synthesized 
boron-doped diamond works well as heating materials at high pressure. Because of 
conductivity, an electric discharge machining is useful for born-doped diamond. 
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１．研究開始当初の背景 
 ダイヤモンドは地球上で最も高硬度な物

質である。それ故、工業的に、あるいは研究

上、非常に重要な役目を担ってきている。近

年、高圧実験によりグラファイトから直接ダ

イヤモンドに変換する手法が開発され、方位

異方性のない高硬度微細多結晶体ダイヤモ

ンドが開発されている。この微細多結晶体ダ



イヤモンドは、単結晶ダイヤモンドに比べ、

大型化が可能なことと、異方性がないことか

ら新たな物質として注目されている。 

 一方、ダイヤモンドに硼素を添加すること

によって、導電性を獲得することが報告され

ている。導電性を有することにより、放電加

工が可能になり、微細加工が容易に行えるこ

とが期待される。 

 従って、両者の特長を併せ持つ導電性多結

ダイヤモンドの合成法の確立は、電子部品の

端子や加工ツールなどの工業用途として、あ

るいは、高圧実験における新たなヒーター材

としての利用という観点から、非常に重要な

材料開発と考えられる。 
 
２．研究の目的 
 導電性多結晶ダイヤモンドの高圧合成に

関して、その出発物質となる硼素含有グラフ

ァイト材には、過去、二通りの材料が用いら

れている。グラファイト粉末と硼素粉末を機

械混合し、CIP(cold isostatic pressing）加工の

み施した材料と、HIP(hot isostatic pressing)加

工を施した材料である。CIP による成形では、

粉体の結合が十分でなく機械加工が困難で

ある。また、HIP により焼結された製品では、

硼素成分が偏在し、局所的に B4C が形成され

ている。B4C の偏在は電気特性に影響を与え

る。 

 そこで、本研究では、ダイヤモンド化以前

のグラファイトの段階である程度の成形（機

械加工）が可能な均質に硼素を含有したグラ

ファイトブロックの作製を行う。そして、こ

のブロックを用いての導電性ダイヤモンド

への高圧実験合成方法による直接変換、さら

に、材料の評価（電気特性と加工性）を行う。

特に、電気特性の評価においては、高圧実験

でのヒーター材としての有用性を確認する。 
 
３．研究の方法 

 まず、均質に硼素を含有したグラファイト

ブロックの作製に関して、以下の２種類の方

法を試みた。第一に、製品として入手したグ

ラファイトブロックにボロンを浸透させる

方法である。通常、工業的に製造されるグラ

ファイトブロックは、コークスを原材料とし

て、これにピッチを混合し、成形・焼成され

る。最終の焼成段階では、グラファイト粒子

同士の焼結と、ピッチの蒸発散逸が起こる。

散逸段階で、散逸のための開空隙が形成され

る。一般的な製品では、空隙率は 10%程度で

ある。この空隙に、硼素を定着させることを

試みた。硼素が溶け込んだ水溶液中にグラフ

ァイトブロックを設置し、低真空状態にする

ことによって、硼素水溶液を含浸させた。第

二の方法としては、機械的な混合による手法

である。グラファイトと硼素の微粉末を撹拌

し、ピッチを混合し、焼結を行った。工場に

おける製造では約 2000°C で焼成を行うが、

今回は還元雰囲気中 1000-1200°C で加熱処理

を施した。この場合の硼素含有量は、3-5 wt %

である。 

 次に、硼素を含有したグラファイトブロッ

クを機械加工し、高圧実験に適する形状にし

た。高圧実験においては、硼素添加グラファ

イトブロックに直接通電し加熱する手法と、

別途ヒーター材を用いて加熱する手法を用

いた。後者の実験では、高圧合成終了後、試

料を回収し、走査型電子顕微鏡による試料観

察、および X 線回折による相の同定を行った。

また、ワイヤー放電加工機による加工性の検

証を行うとともに、この放電加工した試料を、

再度、高圧実験セルに組み込み、発熱材とし

ての機能の検証を行った。なお、高圧実験に

は川井型マルチアンビル装置を用い、圧力

8-30 GPa の範囲で行った。 
 
４．研究成果 
 開間隙を利用した硼素の定着方法において



は、水溶液濃度が低いこと、間隙幅が小さい

ことにより十分な量の硼素を定着させること

には至らなかった。一方、グラファイトと硼

素の粉末混合体にピッチを添加した焼結方法

においては、還元雰囲気下での1000°Cの加熱

処理により、機械加工が可能な焼結体を得る

ことができた。ピッチを添加しない場合には

十分な焼結を得ることができないことから、

ピッチの果たす役割は重要であると言える。 

  次に高圧実験による加熱試験および硼素

添加ダイヤモンドの合成に関する結果につい

て述べる。硼素が添加されたグラファイトを

加熱材として高圧実験（圧力、8-30 GPa）し

たとき、過去の研究でも報告されているよう

に、加熱の初期段階でのヒーター挙動の不安

定性がみられた。しかしながら、加熱の後期

段階になると安定した挙動を示すようになり、

これは、グラファイトからのダイヤモンドへ

の相転移が終了し、相転移に伴うヒーター特

性の不安定性が解消したことを示していると

考えられる。一方、別途ヒーター材を用いて

加熱する材料合成実験は、12-13 GPa、2100ºC

で行った。回収試料の観察から、粒径が10μm

以下の導電性多結晶体であることを確認した。 

 上記の回収試料に関して、加工性を確認す

るために、ワイヤー放電加工機による加工を

試みた。加工条件が十分に最適化されていな

いことから、同種の被加工物、例えばコバル

トバインダーの焼結ダイヤモンドに比べて、

難加工であっが、最終的に目的の形状（径5mm、

厚さ0.5mmの円盤形状）に加工できた。 

 また、この加工物を用いて、再度、ヒータ

ー材試験として高圧高温実験を12 GPaで行っ

た。この実験では、加熱の初期段階において

もヒーターの不安定を引き起こすことは無く、

安定した高温発生が可能であった。 

 以上まとめると、グラファイトと硼素の粉

末混合体にピッチを添加し、CIPによる成形を

施した後、還元雰囲気中で加熱処理すること

により、機械加工が可能な硼素含有グラファ

イトブロックの作製が可能である。このブロ

ックを発熱体として用いることによって、10 

GPa以上の高圧実験での高温発生が可能であ

るが、あらかじめ、高圧高温処理によりダイ

ヤモンド化させた材料を用いた方が、安定し

た加熱を行うことができる。また、ダイヤモ

ンド化した材料、すなわち、硼素添加導電性

多結晶ダイヤモンドは、放電加工機での加工

が可能である。今後、出発材料の吟味や合成

温度・時間の最適化をより詳細に行うことに

より微細構造を制御することが可能となれば、

より変化に富んだ特性を導電性ダイヤモンド

に与えることが可能となると思われる。工業

的な用途に広く応用され得る様々な特長を持

つ材料となると思われる。 
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