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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　多結晶ダイヤモンド材料と、前記ダイヤモンド材料用の触媒／溶媒を含む第２の相とを
含む多結晶ダイヤモンド研磨要素であって、前記多結晶ダイヤモンド材料が、０．６０μ
ｍ未満の触媒／溶媒平均自由行程の平均値を有し、０．９０未満の標準誤差を有し、かつ
０．１～１０．５μｍの平均粒径を有することを特徴とする、多結晶ダイヤモンド研磨要
素。
【請求項２】
　前記触媒／溶媒平均自由行程の標準誤差が、０．８５未満である、請求項１に記載の研
磨要素。
【請求項３】
　前記触媒／溶媒平均自由行程の標準誤差が、０．７０より大きい、請求項１又は２に記
載の研磨要素。
【請求項４】
　前記多結晶ダイヤモンド材料が、０．１～６．５μｍの平均粒径を有する、請求項１に
記載の研磨要素。
【請求項５】
　前記多結晶ダイヤモンド材料が、０．１～２．０μｍの平均粒径を有する、請求項４に
記載の研磨要素。
【請求項６】
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　前記第２の相が、少なくとも一部は１０ｎｍ～８００ｎｍの平均粒径を有する粒子状触
媒／溶媒材料から形成される、請求項１から５までのいずれか一項に記載の研磨要素。
【請求項７】
　前記粒子状触媒／溶媒材料が、１０ｎｍ～４００ｎｍの平均粒径を有する、請求項６に
記載の研磨要素。
【請求項８】
　前記粒子状触媒／溶媒材料が、１０ｎｍ～１００ｎｍの平均粒径を有する、請求項７に
記載の研磨要素。
【請求項９】
　前記触媒／溶媒が、コバルト、ニッケル、鉄、及び１種又は複数種の前記金属を含む合
金からなる群から選択される、請求項１から８までのいずれか一項に記載の研磨要素。
【請求項１０】
　前記触媒／溶媒がコバルトである、請求項９に記載の研磨要素。
【請求項１１】
　請求項１から１０までのいずれか一項に記載の多結晶ダイヤモンド研磨要素の製造方法
であって、基材を用意することによって未接着組立体を作製するステップと、複数のダイ
ヤモンド粒子を前記基材の表面上に置くステップと、８００ｎｍ未満の粒子を少なくとも
一部に含む前記ダイヤモンド粒子用ダイヤモンド触媒／溶媒を用意するステップと、前記
未接着組立体を、前記複数のダイヤモンド粒子から多結晶ダイヤモンド材料を製造するの
に適した高温高圧条件に曝すステップとを含む方法。
【請求項１２】
　前記基材が超硬合金である、請求項１１に記載の方法。
【請求項１３】
　前記基材が、前記ダイヤモンド粒子用の追加の触媒／溶媒を含む、請求項１１又は１２
に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、多結晶ダイヤモンドに関する。
【背景技術】
【０００２】
　多結晶ダイヤモンドは、様々な被加工物の機械加工、削岩用途に好ましく、摩耗部品と
しての使用にも好ましい材料である。この材料の利点には、その優れた硬度が挙げられ、
ダイヤモンドは公知の最も硬質な材料であり、したがってその優れた耐摩耗性が得られて
いる。優れた耐摩耗性は、ひいては、例えば工具又は切削機の寿命の延長、修理所要時間
の低減、被加工物の優れた仕上がり、及び用途性能を含めた様々な利点を付与する。
【０００３】
　その硬度に起因して、ダイヤモンドは脆性でもある。これによって、亀裂が生じやすい
ために多くの用途に適切でないものとなっている。この固有の脆性は、連続的に連晶した
網状ダイヤモンドを含む多結晶構造を形成するためにダイヤモンドの微粒が全体として焼
結される多結晶ダイヤモンド（ＰＣＤ）を製造することによって、顕著に低減することが
できる。ダイヤモンドの連晶を実現するために、一般に、ダイヤモンド触媒／溶媒として
公知の触媒材料が合成中に存在する。該触媒／溶媒は、一般に、コバルト、ニッケル、鉄
、又は１種若しくは複数種のかかる金属を含む合金であり、好ましくはニッケル、より好
ましくはコバルトである。
【０００４】
　最終結果物は、連続的なダイヤモンド骨格及びダイヤモンド粒子間の間隙を充填する触
媒／溶媒である。ＰＣＤは、一般に、ダイヤモンド粒子が結晶学的に安定となる高温高圧
条件下（ＨＰＨＴ）で製造される。
【０００５】
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　脆性をさらに低減するために、この多結晶ダイヤモンド構造を超硬合金基材の上に載せ
て、多結晶ダイヤモンド成形体を形成し、それによってＰＣＤの裏側に土台を用意し、そ
れを圧縮下に置き、脆性に起因する不具合を著しく低減することができる。超硬合金で裏
打ちしたＰＣＤ工具は、機械加工及び削岩に顕著な利点をもたらし、広く使用される。
【０００６】
　しかし、ＰＣＤ工具は、多くの用途で依然として非常に脆性である。
【発明の開示】
【０００７】
　本発明の一態様によれば、微粒多結晶ダイヤモンド材料と、ダイヤモンド材料用の触媒
／溶媒を含む第２の相とを含む多結晶ダイヤモンド研磨要素が提供され、該多結晶ダイヤ
モンド材料は、０．６０μｍ未満の触媒／溶媒平均自由行程の平均値を有し、０．９０未
満の触媒／溶媒平均自由行程の標準誤差を有することを特徴とする。
【０００８】
　触媒／溶媒平均自由行程の標準誤差は、好ましくは０．８５未満である。
【０００９】
　多結晶ダイヤモンド材料は、好ましくは約０．１～約１０．５μｍ、より好ましくは約
０．１～約６．５μｍ、最も好ましくは約０．１～約２．０μｍの平均粒径を有する。
【００１０】
　本発明の別の一態様によれば、多結晶ダイヤモンド研磨要素の製造方法に使用するため
の組成物が提供され、該組成物は、微粒のダイヤモンド粒子と、ナノサイズの粒子を含む
ダイヤモンド粒子用ダイヤモンド触媒／溶媒とを含む。
【００１１】
　該触媒／溶媒は、一般に、コバルト、ニッケル、鉄、又は１種若しくは複数種のかかる
金属を含む合金であり、好ましくはコバルトである。
【００１２】
　該ダイヤモンド粒子は、一般に、サブミクロンからミクロンサイズの粒子であり、好ま
しくは約１０．５μｍ未満、より好ましくは約６．５μｍ未満、最も好ましくは約２．０
μｍ未満の平均粒径を有し、好ましくは０．１μｍを超える平均粒径を有する。
【００１３】
　該触媒／溶媒は、好ましくは約８００ｎｍ未満、より好ましくは約４００ｎｍ未満、最
も好ましくは約１００ｎｍ未満の平均粒径を有し、約１０ｎｍを超える平均粒径を有する
。
【００１４】
　触媒／溶媒の平均粒径とダイヤモンド粒子の平均粒径の比は、好ましくは約１：１０～
約１：１０００の範囲、より好ましくは約１：１００～約１：１０００の範囲である。
【００１５】
　本発明のさらに別の一態様によれば、多結晶ダイヤモンド研磨要素の製造方法は、基材
を用意することによって未接着組立体を作製するステップと、多量の微粒ダイヤモンド粒
子を該基材の表面上に置くステップと、ナノサイズの粒子を少なくとも一部に含むダイヤ
モンド粒子用ダイヤモンド触媒／溶媒を用意するステップと、該未接着組立体を、該多量
のダイヤモンド粒子の多結晶ダイヤモンド層の製造に適した高温高圧条件に曝すステップ
とを含む。
【００１６】
　基材は、一般に超硬合金である。
【００１７】
　多量のダイヤモンド粒子から多結晶ダイヤモンド層を製造するのに必要な高温高圧条件
は、当技術分野で周知である。一般に、これらの条件は、圧力が４～８ＧＰａの範囲であ
り、温度が１３００～１７００℃の範囲である。
【００１８】
　本発明のさらに別の一態様によれば、先に詳説した多結晶ダイヤモンド研磨要素を含む
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工具又は工具インサートが提供される。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１９】
　本発明は、多結晶ダイヤモンド研磨要素、並びにそれらの製造及び使用に関する。該方
法は、多量の微粒ダイヤモンド粒子及びナノサイズの触媒／溶媒材料を基材の表面上に置
くステップと、その未接着組立体を、該多量のダイヤモンド粒子の多結晶ダイヤモンド層
の製造に適した高温高圧条件に曝すステップとを含む。基材は一般に、超硬合金基材であ
る。超硬合金支持体又は基材は、当技術分野で公知の、超硬炭化タングステン、超硬炭化
タンタル、超硬炭化チタン、超硬炭化モリブデン、又はそれらの混合物などの任意のもの
であってよい。
【００２０】
　多量のダイヤモンド粒子から多結晶ダイヤモンド層を製造するのに必要な高温高圧条件
は、当技術分野で周知である。一般に、これらの条件は、圧力が４～８ＧＰａの範囲であ
り、温度は１３００～１７００℃の範囲である。本発明の方法によって製造される研磨要
素は、現存の結合剤材料をさらに有する。この結合剤は、好ましくは、使用される超硬研
磨粒子用の触媒／溶媒となろう。ダイヤモンド用触媒／溶媒は、当技術分野で周知であり
、好ましくはコバルト、ニッケル、鉄、又は１種若しくは複数種のこれらの金属を含む合
金である。この結合剤は、焼結処理中に、基材から多量の研磨粒子へと溶浸すること、及
び粒子の形態で、混合物として多量の研磨粒子内に溶浸することの両方によって、導入す
ることができる。一般に、この結合剤は、１０～２０質量％の量で存在することになるが
、６質量％と低くてもよい。結合剤金属の一部は、一般に、成形体の形成中に研磨成形体
の中に溶浸する。
【００２１】
　製造される多結晶ダイヤモンド研磨要素は、ダイヤモンド触媒／溶媒に散在した非常に
細かいダイヤモンド粒子の組織を有する。該多結晶ダイヤモンド材料は、０．６０μｍ未
満の触媒／溶媒平均自由行程の平均値を有し、０．９０未満の触媒／溶媒平均自由行程の
標準誤差を有することを特徴とする。
【００２２】
　本発明の好ましい一実施形態では、多結晶ダイヤモンド材料は、０．５５μｍ未満の触
媒／溶媒平均自由行程値を有する。
【００２３】
　本発明の別の好ましい一実施形態では、多結晶ダイヤモンド材料は、０．５０μｍ未満
の触媒／溶媒平均自由行程値を有する。
【００２４】
　触媒／溶媒平均自由行程の標準誤差は、好ましくは０．８５未満であり、一般には０．
７０を超える。本発明の好ましい一実施形態では、標準誤差は、０．７５～０．８５の範
囲である。
【００２５】
　高い均一性の材料を得るために、ダイヤモンド粉末混合物に混合される触媒／溶媒粒子
は、好ましくはナノサイズであり、より詳細には約１０～約８００ｎｍ、より好ましくは
約１０～約４００ｎｍ、最も好ましくは約１０～約１００ｎｍの平均粒径を有する。ダイ
ヤモンド粒子は、一般にサブミクロンからミクロンサイズの粒子であり、好ましくは約０
．１～約１０．５μｍ、より好ましくは約０．１～約６．５μｍ、最も好ましくは約０．
１～約２．０μｍの平均粒径を有する。触媒／溶媒の平均粒径とダイヤモンド粒子の平均
粒径との比は、その比が、好ましくは約１：１０～約１：１０００の範囲、より好ましく
は１：１００～約１：１０００の範囲になるように選択される。
【００２６】
　ダイヤモンド粒子と混合した触媒／溶媒粒子の、一般にはナノサイズ範囲の小さい粒度
によって、その触媒／溶媒を、コーティング又はフィルムとしてダイヤモンド粒子上によ
り容易に堆積することができ、該触媒／溶媒は、一般に、ダイヤモンド粒子間にたまり状
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態（ｉｎ　ｔｈｅ　ｆｏｒｍ　ｏｆ　ｐｏｏｌｓ）で位置する。これによって、多結晶ダ
イヤモンド研磨要素の触媒／溶媒粒子及びダイヤモンド粒子のより均質な分散が可能とな
り、その結果、より均一な構造が得られる。
【００２７】
　非常に細かいダイヤモンドの粒径を、高い度合いの均一性と組み合わせることによって
、靭性の著しい増大及び低熱拡散率を示す微細構造の多結晶ダイヤモンド研磨要素が形成
される。低熱拡散率によって、より低い伝導率が得られ、それによって、多結晶ダイヤモ
ンド研磨要素の切削縁部での改善された温度管理が容易となる。
【００２８】
　材料科学において、靭性とは、亀裂伝播に対して材料によってもたらされる耐性と定義
することができる。多結晶ダイヤモンド研磨材料では、靭性は、該材料における亀裂伝播
が曝されることになる触媒／溶媒たまり状態の大きさ及び数の両方に由来する。本発明の
多結晶ダイヤモンド研磨要素の均一性（すなわち、ダイヤモンド及び触媒／溶媒材料の配
分）を高めて、多結晶ダイヤモンド研磨要素における亀裂が曝される触媒／溶媒たまり状
態の大きさ又は触媒／溶媒たまり状態の数のいずれか、或いはこれらの特徴の両方を最適
化することによって、亀裂伝播に対する該材料の耐性が増大し、したがって材料の測定靭
性度が上昇する。
【００２９】
　多結晶ダイヤモンド研磨要素内のダイヤモンドに富んだ局部は、熱伝導率がそれより低
い鉄類に富んだ領域の周りに急速に熱を移動させる相互結合網をもたらす。したがって均
一性の改善は、一般に、多結晶ダイヤモンド研磨材料の熱伝導率を低下させることになり
、それによってより多くの熱を切削縁部に保持することが可能となる。したがって、機械
加工操作中に発生するかなりの割合の熱は、本発明の多結晶ダイヤモンド研磨材料から製
造された工具を通して移動するときに切り屑へと伝導させ、それによってより効果的な熱
交換冷却機構を実現するのに利用できる。
【００３０】
　一般的通念では、熱伝導率が高いと、多結晶ダイヤモンド工具と被加工物との間の接点
で発生する熱が、ダイヤモンド工具の中により効果的に分散し、それによって切削工具縁
部の温度を低下させることができると言われている。この議論は有効ではあるが、工具材
料の体積は、切削操作で生じる切り屑の体積よりも桁違いに小さいことに留意されたい。
したがって、伝導率が高いと工具への熱放散が増大するが、切削工具の熱変形をもたらす
のに十分高い温度が、短時間で工具全体に生じる可能性がある。
【００３１】
　したがって、微細構造の慎重な取扱いによって、用途において優れた性能をもたらす有
益な諸特性を備えた、本発明の多結晶ダイヤモンド研磨要素が得られた。特に、この材料
の耐摩耗性は、従来の方法を用いて製造された多結晶ダイヤモンド研磨材料よりも顕著に
改善したことが見出された。
【００３２】
　本発明の多結晶ダイヤモンド研磨要素は、金属及び木材両方の機械加工又は作業におけ
る工具インサートとして、並びに削岩用のインサートとしての特定用途を有する。しかし
、本発明の多結晶ダイヤモンド研磨要素の用途は、先に挙げたものに限定されないことを
理解されよう。
【００３３】
　材料の決定的に重要な特性を、再現性よく確実に予測できる程度は、ほぼ全般的に材料
の構造の均一性に応じて決まる。画像解析を用いた均一性の評価は、パターン認識に基づ
く。材料均一性の測定値を得るのに使用される方法のほとんどは、鋼中のセラミック含有
物など、体積の小さい構成成分の解析に適用されてきた。均一性を決定する公表済みの技
術には、以下のものが含まれる。
（ｉ）最隣接距離［１］。所与の相の最隣接分布を決定するとき、それらの結果を、ラン
ダムポアソン分布の期待平均値及び期待分布の平均及び分散と比較する。
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（ｉｉ）面積率の分散［２、３、４］。
（ｉｉｉ）解析画像領域間の粒子数の分散［１、２、３、４］。
【００３４】
　欧州特許ＥＰ０９７４５６６Ａ１［５］には、金属顕微鏡、走査電子顕微鏡、透過電子
顕微鏡、及びオージェ電子顕微鏡を使用して、ｃＢＮ粒子を含むｃＢＮ（立方晶窒化ホウ
素）焼結体の結合相及び該ｃＢＮ粒子に結合する結合相の厚さを測定することが記載され
ている。顕微鏡写真上に任意の直線を引くことによって結合相の厚さを直接測定すること
と、画像解析とを用いて、様々な焼結材料の結合相の厚さの平均値及び標準偏差値を決定
した。
【００３５】
　ＥＰ０９７４５６６Ａ１［５］では、異なる材料を混合する方法の有効性を評価するた
めに、結合相の厚さの標準偏差を、測定基準として使用している。該混合法は、標準偏差
が低いほど、結合相の均一な分布に有効であった。
【００３６】
　上記解析法は、多結晶ダイヤモンドを含む材料にも適用され得ることが理解されよう。
【００３７】
　本発明では、多結晶ダイヤモンド研磨要素の触媒／溶媒平均自由行程の平均値及び標準
偏差値を決定するために、画像解析を使用する公知の方法を拡張させた。触媒／溶媒平均
自由行程は、ＥＰ０９７４５６６Ａ１［５］に記載の結合相の厚さとして決定することが
できる。触媒／溶媒平均自由行程（ＭＦＰ）の標準誤差値（σＳＴＤ）は、標準偏差値σ
を全体の平均値で割ることによって決定される。標準誤差値が小さいことは、焼結材料の
均一性が高いことと同等と見なされよう。
【００３８】
　本発明を、以下の非限定的実施例によってここに記載する。
【実施例】
【００３９】
　本発明に従って、焼結した多結晶ダイヤモンド研磨要素を製造するために、コバルトの
形態のナノサイズの触媒／溶媒粉末を、粉砕用媒体及び溶媒と共に遊星ボールミル中で粉
砕した。本発明の例に適切なバッチ粒度を調製するために、一般に、１００ｇの粉末混合
物、触媒／溶媒粉末を、粉砕用媒体約１５０ｇ（４ｍｍのＷＣ／Ｃｏ製ボール）及び溶媒
（エタノール）約２０ｍｌと共に粉砕した。細かいコバルトを約１時間粉砕して、高分散
を実現した。次いで、ダイヤモンド並びに残りの粉砕用媒体及び溶媒を添加し、その混合
物をさらに約８時間粉砕した。粉砕用媒体を、ふるいにかけて除き、そのスラリーを蒸発
によって乾燥させた。本発明の例は、以下の表１に列挙した組成配合１、３、及び６に基
づくものである。
【００４０】
　比較のために、混合触媒／溶媒粉末が粒度において遥かに粗い材料混合物も、当技術分
野で既知の方法に従って調製した。これらは、以下の表１に列挙した組成配合２、４、及
び５に基づくものであった。
【００４１】
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【表１】

【００４２】
（幾つかの場合、最終混合物は、粉砕又は粉末加工ステップ中に不意に入り込む炭化タン
グステンなどの微量の粉砕用媒体を含むであろうことに留意されたい。したがって、最終
混合物のダイヤモンド及び触媒／溶媒含量は、表１に記載のものとわずかに異なることが
ある。）
【００４３】
　先の組成物に使用した触媒／溶媒は、コバルトであった。しかし、上記のように他の適
切な触媒／溶媒が使用できることを理解されよう。
【００４４】
　次いで、いずれの場合も、組成物１～６のダイヤモンド触媒／溶媒粉末混合物を、炭化
タングステン及びコバルト超硬合金基材上に置き、多結晶ダイヤモンド材料を製造するの
に必要な高温高圧条件で焼結した。一般に、これらの条件は、圧力が４～８ＧＰａの範囲
であり、温度が１３００～１７００℃の範囲である。
【００４５】
　焼結多結晶ダイヤモンド研磨要素の均一性を決定するために、これらの多結晶ダイヤモ
ンド研磨要素のコバルト平均自由行程測定値に関する平均値及び標準偏差を評価した。各
組成タイプから調製したサンプルの個々の値を、表２に示す。上記の標準誤差値（σＳＴ

Ｄ）は、微細構造の均一性を説明するメリットの代表的数値を提供する。低い値は微細構
造がより均一であることを明らかに示している。
【００４６】
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【表２】

【００４７】
　本発明の多結晶ダイヤモンド研磨要素の均一性が高められたことによって、ＰＣＤ材料
の靭性及び強度特性の両方に著しい増大がもたらされた。これらの決定的に重要な特性、
特にＰＣＤの靭性への実質的な改善は、顕著な性能の利点をもたらすことが適用試験で示
された。代表的な性能結果の概要を、以下の表３及び４に示す。（比較の例は例２、５、
６である）。いずれの場合も、本発明の例の性能は、比較の例と相対的に測定される。例
えば、例１は、回転１８％ＳｉＡｌの場合、比較の例２の耐摩耗性の２．７１倍であるこ
とが観測された。
【００４８】
【表３】

【００４９】
【表４】

【００５０】
（参考文献）
［１］第２相粒子のクラスタリングの評価、ＭｉＣｏｎ　９０：微細構造制御のためのビ
デオ技術の進歩（１９９０年、フィラデルフィア、測定物質米国協会、ブートＧ．Ｆ．Ｖ
．編集）
［２］分散及び共分散解析を使用したＴｉＢ２－Ｆｅ複合体の相の再分配の均一性（ジャ
ーナルオブマイクロスコピー、１９９４年、第１４巻、１９５－２０４ページ、Ｍｉｓｓ
ｉａｅｎ，Ｊ．Ｍ．とＣｈａｉｘ，Ｍ．Ｊ．）
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［３］超硬合金における未結合炭素のクラスタ化分散物の解析（耐火金属と超硬金属の国
際誌（Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｒｅｆｒａｃｔｏｒｙ　Ｍｅｔａｌｓ　ａｎｄ　Ｈａｒｄ
　Ｍｅｔａｌｓ）、１９９６年、第１４巻、３９３－４０５ページ、Ｆｒｏｍ，Ａ．とＳ
ａｎｄｓｔｒｏｍ，Ｒ．）
［４］画像解析による微細構造不均一性の特徴付け（プラクトメタログル（Ｐｒａｋｔ．
Ｍｅｔａｌｌｏｇｒ．）、１９９４年、３１巻、３２６－３３７ページ、Ｈｕｂｅｌ，Ｒ
．とＷｅｎｄｒｏｃｋ，Ｈ．）
［５］欧州特許ＥＰ０９７４５６６Ａ１
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