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熱源を用いない新規ガラス作製法および構造評価

(産総研・中部大) 辻佳樹、(中部大) 櫻井誠、(名工大) 春日敏宏、(産総研) 永田夫久江・李誠鎬
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[S.Nawa et.al. , Mater.Lett. , 366 (2024) 136516]

・結晶由来の16ピークと

アモルファス相に分離

・β-TCPのアモルファス化

Purpose

Experimental

Result & Discussion

ビーズミル処理によるOPIGの作製およびガラス化メカニズム解明

Raman

NMR

結晶由来の16ピークが減少

アモルファス相由来のピークが増加

78G-5 78G-720

78G12G

評価方法

・組成, 溶解性 (ICP) ・構造評価 (XRD,  31P MAS-NMR, Raman)

・ビーズミル処理

XRD

アモルファス化度 (%) = 
アモルファス相由来のピーク面積 

全ピークの面積
X 100アモルファス相

アモルファス相

Area ratio (%) = 
アモルファス相由来のピーク面積 𝐨𝐫 𝐏 𝒏  (𝒏=𝟏 ~𝟑)由来のピーク面積

全ピークの面積
X 100

処理時間の増加に伴い結晶由来のピーク減少

78G-xにおいてハローピークを確認

78G-720にて結晶由来のピーク無

アモルファス化

・β-TCPの湿式粉砕

・高い粉砕エネルギー

P-21

SATテクノロジーショーケース
2026年度

P (1) サイト

P (2) サイト

P (3) サイト

Ca (1) サイト

Ca (2) サイト

Ca (3) サイト

Ca (4) サイト

Ca (5) サイト
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結晶

アモルファス相
アモルファス相

結晶

結晶由来のピーク減少加えたエネルギーの増加に伴い

間が破壊

P (1) よりもP (2), P (3) が優先的に減少

43.88アモルファス化度 : 100アモルファス化度 :

・

・

16ピーク + アモルファス相に分離・

加えたエネルギーの増加・

・

・
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78G-5

78G-20

78G-60

78G-120

78G-720

原料

処理時間の増加に伴い結晶由来のピーク減少

78G-xにおいてアモルファス相を確認

・

・

XRD

Raman

NMR

処理時間の増加に伴い増加

アモルファス相 リン酸基のサイト(結晶由来)

ハローピーク

ハローピーク

処理時間の増加に伴い増加

溶融法では作製困難な組成の
オルトリン酸塩インバートガラス作製に成功

78G-720

アモルファス化度 : 100％

組成 CaO : 74.6 mol％
P2O5 : 25.4 mol％

アモルファス相

処理時間の増加に伴いアモルファス化度の増加・

100％

Strategy

Conclusion

Introduction

・リン酸塩インバートガラス (PIG)

オルトリン酸塩・ピロリン酸塩から構成

[60CaO・30P2O5・(10-a)Na2O・aTiO2] [ T.Kasuga, J. Non-Cryst. Solids, 1999 ]

網目形成酸化物 < 網目修飾酸化物

中間酸化物
ガラス形成能の向上

公転と自転の遠心力

高エネルギー付加・

・

・

材料の非晶質化
原料 : β-リン酸三カルシウム

(β-TCP)

オルトリン酸塩のみで構成

・オルトリン酸塩インバートガラス (OPIG)

・ 溶解性

・処理時間の増加に伴い

アモルファス相が増加

OPIG ＞ PIG

PIG OPIG

エタノール処理
乾燥 (70°C)

温度制御
60 °C以下

ジルコニアビーズ

β-TCP：5 g

エタノール 5 mL

・中間酸化物の活用

ガラス形成能向上させガラスを作製可能に・

ガラスの化学的耐久性が向上 (溶解性が低下)・

従来 (溶融法)
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更なる溶解性の向上・
・中間酸化物フリー

ビーズミル処理

・原料 : β-TCP

・カルシウムとリンのみから構成

溶解性向上

溶出率増加

溶出試験
溶出試験

78G-720のイオン溶出率増加・

ボールミル処理→ 比表面積が増加

(m2/g)

β-TCP 2.51

78G-720 7.68
増加

比表面積による影響を考慮

溶出試験 ~比表面積考慮~

溶出試験 ~比表面積考慮~

Amount of ion dissolution (mmol / m2)

                                           = 
溶出量 (mmol)

BET比表面積 (m2/g)× 使用したサンプル量(g)

アモルファス化により材料の溶解性向上

・単位比表面積あたりの溶出量 : 増加

溶出量増加

・P (2, 3)の間が破壊・ビーズミル処理によるOPIGの作製に成功

結晶由来のピーク減少率

P (1) ＜

-4-20246810
31P chemical shift  (ppm)
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P (3)

P (2)

P (1)

カルシウム

アモルファス相

結晶

P (2), P (3) の間が破壊
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P (2), (3)

β-TCPの結晶構造

結晶由来の16ピークをリン酸基ごとに分離

P (1) : リン酸基が単独で存在

P (2, 3) : リン酸基が向かい合って存在
アモルファス相

結晶

NMR ~結晶由来のピーク~

アモルファス化が進行

本研究の一部は、JSPS科研費 23KK0272, 24K22400、JSPS Bilaterial Collaborations 120258813、ガラス研究振興プログラムの助成を受けたものです。

処理時間 (x) / min SPL名 (78G-x)

5 78G-5

20 78G-20

60 78G-60

120 78G-120

720 78G-720
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