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高圧下で合成された微量試料の放射光粉末 X線回折測定 
：ハイエントロピー酸化物の低温 XRD測定 
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1．背景と研究目的 

 近年，5 元系以上の元素を含むハイエントロピー合金が従来の合金に比べ，優れた性質を示すことが

報告され，注目を集めている[1,2]．この概念は合金系だけでなく，酸化物や窒化物，炭化物等のセラミ

ックス材料にも適応され，ハイエントロピーセラミックとして報告されている[3–5]．中でも，ハイエン

トロピー酸化物はその合成の容易さや元素選択の多様性などから，磁性材料や触媒材料，イオン導電性

材料などの多数の機能性材料が研究されている．しかしながら，その基礎物性に関する研究は進んでい

ない．本課題では，ハイエントロピー酸化物の代表物資である NaCl 型(Mg,Ni,Co,Cu,Zn)O の構造相転移

の有無と熱膨張挙動の評価を放射光低温 XRD 測定により行った． 

 

2．実験内容 

 ハイエントロピー酸化物(Mg,Ni,Co,Cu,Zn)O 試料は固相合成法にて作製した．出発原料 MgO，NiO，

CoO，CuO，ZnO を等モル量となるように秤量・混合し，1000 °C，12~16 h の条件で 3 回焼成すること

で目的とするハイエントロピー酸化物を合成した．得られた試料は粉砕し，放射光低温 X 線回折測定を

行った．また，比較として出発原料の混合粉末の放射光低温 X 線回折測定を行った． 

 

3．結果および考察 

 ハイエントロピー酸化物(Mg,Ni,Co,Cu,Zn)O 試料は NaCl 相を主相とし，わずかに MgCu3O8 が残存し

ていた．室温における格子定数は a = 4.23669(8) Å であり，先行研究の格子定数と整合する[6]．室温に

おいて測定したパターンの半値幅を比較すると 111，222 ピークに対して，100，200 ピークの半値幅が

広がっており，Williamson-Hall プロットからも 111，222 ピークに対して他のピーク，特に 100，200 ピ

ークが歪んでいることが示された．NaCl 型構造の酸化物は立方最密充填した酸化物イオンの八面体空

隙に金属カチオンが存在する原子配列をとる．したがって，ハイエントロピー酸化物は酸化物イオンの

配列に歪みが少なく，多種金属カチオンが存在することで歪みが生じていると推察される．この試料の

低温 XRD を-160 °C から 60 °C まで 20 °C ごとに測定した．新規ピークの出現および半値幅の大幅な変

化がないことから，この測定範囲では構造相転移しないことが示された．また，体積熱膨張率は出発原

料である各酸化物と同程度であった．今後は，より詳細な熱膨張率の評価を行うとともに，高圧その場

X 線回折測定と合わせて熱膨張挙動・圧縮挙動と合わせて考察する予定である． 
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