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1   はじめに 

Ca(OH)2は、もっともシンプルな結晶構造を持つ

含水鉱物のひとつで、condroditeなどより複雑な結晶

構造を持つ含水鉱物の基本構造として理解すること

ができるため、地球内部に存在する含水鉱物の高温

高圧下での構造変化挙動を知ることは重要である。

しかしながら、X線回折実験によるCa(OH)2の状態方

程式、高温高圧下での相変化、融解などについての

研究が数多くあるのにかかわらず、高温高圧下で結

晶構造がどのように変化するかの研究は極めて少な

い。昨年、J-PARCに高温高圧下での中性子散乱実

験に特化した新しいビームライン (PLANET) が完成

し、実験が開始された。このPLANET での最初の実

験のひとつとしてCa(OH)2の高温高圧下での結晶構

造変化を調べることになった。 

一般に、室温で試料を加圧すると、非静水圧性が
増加するため、回折線が太くなり、回折パターンの
質が著しく低下することが知られている。一方、温
度を上昇させるとアニーリング効果により非静水圧
性が低下し、回折線がシャープになることがわかっ
ている。本研究では、高温高圧下での結晶構造を
Rietveld 法で解析するため、どのような温度圧力変
化で、アニーリング効果が現れるかを予め知ってお
くことは非常に重要である。そこで、AR-NE5C に
設置された MAX80 を使って、高圧下での回折線の
半値幅の温度変化を調べ、そのデータを参考にし、
PLANETでの実験温度圧力条件を決定した。 

2   実験 

最終的に中性子回折実験を行うため、CaO 粉末と
D2O を用いた水熱合成で Ca(OD)2を合成した。重水
素化が完全に進んだことは、赤外吸収スペクトルを
測定することで確認した。 

MAX80 において、合成した Ca(OD)2 の回折線の
半値幅の温度変化に伴う挙動を高圧下 3 GPa で調べ
た。高圧セルは、放射光高圧実験でごく一般的なボ

ロンエポキシのセルを用い、温度はカーボンのチュ
ーブヒーター、圧力構成には NaClを用いた。 

3   結果 

 図 1 から、300℃くらいでアニーリングの効果が

明らかである。図 2 は、図 1 の結果を参考にし、3 

GPa, 500℃でアニーリングした後、温度を下げなが

ら測定していった中性子回折 TOF パターンである。 

図 1： 3 GPaでの Ca(OD)2の 001(青), 101(茶),102(灰)

回折線の FWHM の温度変化。室温で 3 GPa まで加

圧したときのそれぞれの FWHM で規格化してある。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2：PLANETでの中性子回折パターン。上から 3 

GPa、500, 300, 160, 27 ℃のデータ（測定順）。 
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