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研究成果の概要（和文）：多結晶ナノダイヤモンドおよび通常の単結晶ダイヤモンドをアンビル

材として用いたダイヤモンドアンビルと、レーザー加熱およびシンクロトロン放射光とを組み

合わせて、地球の核に相当する超高圧高温条件下でのＸ線回折実験を行う技術を開発した。そ

れを用いて、鉄とキセノンの反応を 155GPa、3000K の高圧高温条件まで調べた。両者はこの

条件下でも全く反応しないことから、従来地球科学で大きな課題とされてきたキセノン欠損の

原因が、コアにあると考えることは難しいことを明らかにした。 

 

研究成果の概要（英文）：Experimental techniques to make X-ray diffraction study under the 

condition of the Earth’s core was developed using diamond anvil by employing both 

nanocrystalline diamond and single crystal diamond as anvil materials. Reaction of iron 

and xenon was studied up to 155 GPa and 3000K using this technique. No reaction between 

these two materials was observed up to the highest pressure, which suggest that the origin 

of the “missing xenon” should be found somewhere outside of the core. 
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１．研究開始当初の背景 

 申請者のグループは長年、ダイヤモンドア
ンビルを用いた超高圧高温実験技術の開発
を進めてきた。レーザー加熱やシンクロトロ
ン放射光と組み合わせることにより、メガバ
ール領域でのＸ線その場観察実験技術を確
立し、高い成果をあげることができた。申請
者らが建設した SPring-8 のレーザー加熱装

置はその後さらに改良が加えられ、SPring-8

放射光の質の高さと相まって国際的にもト
ップレベルの装置となり、固体地球科学の分
野で世界をリードするポストペロフスカイ
ト相の発見という大業績につながったのは
記憶に新しい。しかし華々しく拡大されてき
た P-T 条件も、ここに来てアンビル材として
用いられているダイヤモンドそのものの機
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械的強度の限界に起因すると思われる壁が
見えてきた。今まではアンビル形状やガスケ
ット材を工夫することにより、圧力温度領域
の拡大が図られてきたが、300GPa を越す超
高圧力領域で高温にすると、アンビルそのも
のの強度低下による破壊が起こり、これを克
服することは容易ではない。そこで着目した
のが、最近愛媛大入舩グループにより開発さ
れた、「HIME ダイヤ」と名付けられた人工
多結晶ダイヤモンドである。この物質はナノ
サイズのダイヤモンド粒子をバインダー無
しで焼結させたもので、粒界が障壁となって
格子欠陥が移動しにくいため、特に高温にお
いて単結晶ダイヤモンドよりも硬いとされ
ている。ただ加工が難しく、色も褐色なため、
従来のようなレーザー加熱ダイヤモンドア
ンビル実験技術が使えるのか否かがまだ明
らかになっていない。そこで本研究では、こ
の新しいアンビル材料を有効に利用する実
験技術を確立し、それを用いて地球のコアに
関する物質科学的研究を大幅に進展させる
ことをめざした。 

 

２．研究の目的 

 本研究は、最近新たに開発されたナノ多結
晶ダイヤモンド「HIMEダイヤ」をアンビル
材料として用い、従来の限界を超す超高圧高
温条件下でのＸ線実験技術を開発すると共に、
地球の中心核に対応する130万気圧以上の超
高圧高温下での実験を通して、物質科学的な
側面から中心核の構造解明に取り組むことを
目的としている。ダイヤモンドアンビル技術
は近年大きな発展を遂げ、室温では地球の中
心圧力に対応する超高圧発生が報告されてい
るが、高温の同時発生には至っていない。こ
れは超高圧下で高温実験をすると、アンビル
自身の温度上昇も避けられないため機械的強
度が低下して、アンビルが破壊されるためと
考えられている。本研究ではこの問題を、今
まで使われてきた単結晶ダイヤモンドの代わ
りに、より高い強度を持ち特に高温での強度
低下が小さいことが明らかになってきた
"HIMEダイヤ"と名付けられた人工多結晶ダ
イヤモンドをアンビル材として用いることに
より克服しようとするものである。そうして
得られた超高圧高温Ｘ線実験技術を駆使し、
地球のコアに対応する超高圧高温下で、コア
の構成物に関する実験的研究を行い、その組
成や成因の解明を進めることを最終的な目的
としている。中心核に関する未解決の問題は
多々あるが、本研究では特に不活性ガスの中
でキセノンが太陽系の存在度に比較して現在
の空気中では異常に尐ない、いわゆる 
“Missing Xenon”問題に関連して、キセノンも
コアの条件下では金属化することから、鉄と
反応を起こしてコア中に溶け込んでいるので
はないか、という仮説に対して、実験的な検

証を試みた。 

 

３．研究の方法 

 初年度はまずHIMEダイヤを用いた基本的
な超高圧発生、レーザー加熱の実験を行った。
このHIMEダイヤは、通常のダイヤモンドよ
りも硬くてきわめて加工が難しいので、レー
ザー加工を大幅に取り入れた新しい加工方法
を確立する必要があった。通常のダイヤモン
ドアンビルと同様の形にHIMEダイヤを整
形・研磨し、SPring-8で高温高圧Ｘ線その場
観察を行いながら、圧力発生、温度発生の実
験を繰り返した。また2年目以降は多結晶ナノ
ダイヤが、完全に等方的な力学的性質を持つ
素材で劈開を持たないという特徴を生かし、
従来の単結晶ダイヤモンドでは不可能だった
先端が球状のアンビルを作成し、さらなる超
高圧の発生を試みた。300GPa領域での相転移
の存在が計算物理により予言されている
Al2O3を試料として、SPring-8でＸ線により発
生圧力とアンビル形状及び内部の圧力分布を
測定しながら実験を行った。また、これらの
実験で明らかになったレーザー加熱の問題点
を克服するために、従来のYAGレーザーより
小さいスポットに集光することが可能で、か
つ出力の安定度も高いファイバーレーザーを
購入して立ち上げ、それを使って加熱方法の
改良を物性研のレーザー光学系を用いて進め
るとともに、SPring-8での実験も行った。こ
れらの経験を総合して、マルチメガバール領
域での超高圧高温Ｘ線その場観察実験技術の
開発を進めた。 

 これらの技術開発が一定の段階まで進展
したところで、実際に鉄を試料として高圧高
温Ｘ線実験を行い、その地球核条件下におけ
る相平衡関係や結晶構造の解明を進めた。ま
たそれと共に、”missing xenon”の問題解明の
ため、Xe-Fe 系のメガバール領域における高
温高圧その場観察実験も行った。キセノンは
きわめて高価なガス状試料のため、それを高
密度にしてダイヤモンドアンビルの試料室
に充填するには、新たなサンプリング技術の
開発が必要となり、液化充填装置を開発して
その問題をクリアーしたうえで、鉄とキセノ
ンを試料室に入れてコアの圧力領域まで加
圧、加熱し、新たな化合物の生成や固溶体の
生成の有無をＸ線その場観察により調べた。
これらの実験結果にもとづき、コア中に Xe

が取り込まれているか否かについての議論
を行った。 

 

４．研究成果 

 まず、ナノ多結晶ダイヤモンド「HIMEダイ
ヤ」を用いて、コア条件下での高温高圧Ｘ線
回折実験を行う技術を確立することができ
た。加工に関しては、短パルスの赤外レーザ
ーを用いることにより、きわめて効率的に素



 

 

材からアンビルに整形する技術が確立され
た。単結晶ダイヤモンドの場合は、レーザー
で切った先端から劈開による割れ目が成長
することがしばしばあるが、HIME ダイヤの場
合はこのようなことが見られず、より硬いに
もかかわらずレーザーによる加工はかえっ
て容易な位である。レーザーで切断したあと
研磨によりアンビルに仕上げるが、より時間
はかかるものの、この研磨も充分精密に行え
ることが明らかになった。また先端が球状に
なったアンビルの成型にも成功した。これに
より、今後多様な形のアンビルをデザインす
ることが可能になると思われる。これらのア
ンビルを用いて超高圧発生実験を繰り返し、
メガバールの発生はできたものの、アンビル
の破壊によって単結晶ダイヤを用いた実験
より高い圧力を出すことはできなかった。硬
さ試験により HIME ダイヤの素材は単結晶ダ
イヤより硬いとされているものの、完全に一
様な素材を作ることは容易ではなく、微小な
欠陥から破壊が起こるようで、まだ製造方法
に改良の余地があることを示している。 
 レーザー加熱法に関しても種々の試みを
行い、単結晶ダイヤに比較してかなり色が濃
いものの、レーザー光は充分透過し、メガバ
ール領域でも数千℃まで加熱が可能なこと
を示した。アンビルそのものの熱伝導率が単
結晶ダイヤに比較して非常に低いため、試料
の断熱に関してはより有利になることが期
待される。ファイバーレーザーを用いること
により、従来広く使われている YAG レーザー
に比べてより小さなスポットを加熱するこ
とが可能なことも示され、マルチメガバール
における加熱には特に有効だと期待される。
これら HIME ダイヤを用いた実験技術の開発
結果に関しては、協力しながら実験を進めた
愛媛大グループとの共著で次の２つの論文
にまとめられている。 
 
Application of nano-polycrystalline diamond to 

laser-heated diamond anvil cell experiments, H. 

Ohfuji, T. Okada, T. Yagi, H. Sumiya, and T. 

Irifune, High Pressure Res., 30 142-150 (2010) 

 

Laser heating in nano-polycrystalline diamond 

anvil cell  

H. Ohfuji1, T. Okada, T. Yagi, H. Sumiya and T. 

Irifune1, J. Physics, Condensed matter (2010) 

 

また、キセノン−鉄系のメガバール下におけ
るふるまいに関しては、155GPa、3000K まで
の領域での研究を行うことができた。まずキ
セノンを低温で液化し、CCD カメラでモニタ
ーしながらダイヤモンドアンビルの試料室
に充填する新たに開発した装置を用いて、予
め純鉄の箔を入れた試料室にキセノンを充
填し、SPring-8 の BL10 ステーションでファ

イバーレーザーを使って加熱しながらＸ線
による観察を繰り返した。従来このような実
験は約 50GPa までは行われていたものの、キ
セノンが金属化する 120GPa 以上の圧力領域
では全く行われておらず、キセノン金属化に
よりその振るまいが全く変わる可能性が指
摘されていた。しかし本研究により、キセノ
ンが金属化する 120GPa 以上でも、新たな化
合物は全く生成されず、両相の体積変化から
固溶も全く起きないことが明らかにされた。
これは同じ hcp 構造の金属になるといっても
両者の体積が倍以上異なっているためと考
えられ、常圧での合金生成に関する法則、ヒ
ュームロザリー則からしても、固溶が起きな
いのはもっともであると結論づけられた。こ
の結果から、従来提唱されてきた、”missing 

xenon”がコアにキセノンが溶け込んでいるた
めに起きたとする説は、ほぼ可能性が無いこ
とが明らかにされた。この研究結果は、次の
論文にまとめて発表された。 

 
No reactions observed in Xe-Fe system even at 

Earth core pressures, D. Nishio-Hamane, T. Yagi, 

N. Sata, T. Fujita, and T. Okada. Geophys. Res. 

Lett., 37, L04302 1-4 (2010) 
 
またこれ以外にも、下部マントルの鉱物学を
考えていく上で重要となる TiO2 や FeTiO3

のふるまいについても、50GPa 以上の圧力領
域までの高温高圧Ｘ線その場観察実験が行
われ、それぞれ従来の研究結果を覆す新たな
相関係が明らかにされ、次の論文に結果がま
とめられた。 

 

The stability and equation of state for the 

cotunnite phase of TiO2 up to 70 GPa, D. 

Nishio-Hamane, A. Shimizu, R. Nakahira, K. 

Niwa, A. Sano-Furukawa, T. Okada, T. Yagi, 

and T. Kikegawa, Phys. Chem. Mineral., 37, 

129-136 (2010) 

High pressure phase behavior in FeTiO3: 

decomposition into (Fe1-x,Ti0.5x)O and FeTi3O7, D. 

Nishio-Hamane, T. Yagi, M. Ohshiro, K. Niwa, T. 

Okada, Phys. Rev. B. submitted. 
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