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1．背景と研究目的 

 遷移金属窒化物は高融点，高硬度，超伝導など様々な物性を示す化合物群として知られている．近年，

これらの遷移金属窒化物の合成法としてダイヤモンドアンビルやマルチアンビルプレスを使用した高

圧力合成法が注目され，様々な組成や結晶構造を持つ新規物質が多数，合成されている．従来，マルチ

アンビルプレスを用いた遷移金属窒化物の合成には不安定なアジ化物を窒素源とした高圧複分解反応

が利用されてきた．我々は，マルチアンビルプレス高圧発生装置を使用した高圧複分解反応に代わる新

たな遷移金属窒化物の合成手法の開発を目指し，高圧高温下で遷移金属やその化合物とハロゲン化アン

モニウムを反応させることで，新規化合物を含む遷移金属窒化物の合成に成功した[1-2]．特に，窒化タ

ングステンは非常に高い体積弾性率を示し，硬質材料として期待されているが，体積弾性率以外の諸物

性を系統的に調査した報告はない．そこで，本課題では高圧合成した種々の窒化タングステン（MoC 型

WN，WC 型 WN および NaCl 類似 WN）の放射光低温 XRD 測定による熱膨張係数の算出を行った． 

 

2．実験内容 

 窒化タングステン試料の高温高圧合成には DIA 型マルチアンビルプレスを使用した．原料粉末 W 及

び NH4Cl を 1:8 のモル比となるように混合した粉末を出発原料とした．出発試料を充填した高圧セルを

所定の圧力（4, 5, 6 GPa）まで加圧し，1200–1400 °C で 30 分間，加熱を行った．加熱終了後，常圧まで

減圧し，NH4Cl を除去するために純水で洗浄して試料を回収した．得られた試料を 20 °C から–140 °C ま

での範囲で 20 °C ごとに低温その場粉末 X 線回折測定し，熱膨張（収縮）挙動を観察した． 

 

3．結果および考察 

 高温高圧合成した窒化タングステン MoC 型 WN，WC 型 WN および NaCl 類似 WN は測定した 20 °C

から–140 °C までの範囲では構造相転移を示さなかった．格子定数の変化から算出された窒化タングス

テンの平均線熱膨張係数は 3.0×10-6〜4.3×10-6 /°C であった．同じ結晶構造の試料でも合成条件によっ

てわずかに平均線熱膨張係数は異なり，窒素量の違いによると推察される．また，六方晶 MoC 型 WN

および WC 型 WN はどちらも a 軸に比べ c 軸の方が縮みやすかった．高圧その場 X 線回折実験によっ

て得られた MoC 型 WN の軸圧縮挙動は a 軸の方が縮みやすかったことから，圧力と温度で格子定数の

変化の挙動が異なる結果である．圧力と温度による軸長の変化の挙動を比較した研究報告はなく，今後，

窒化タングステンの他の物性の評価を行うとともに，他の物質についても軸圧縮および軸収縮挙動の比

較を行う予定である． 
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