
*1工業技術部 材料技術室 

研究論文 

膨張化グラファイトの合成 

吉元昭二＊１、行木啓記＊１ 
 

Synthesis of Expanded Graphite  
 

Shoji YOSHIMOTO＊１  and Hirofumi NAMEKI＊１  
 

Industrial Technology Division, AITEC*1 
 

グラファイト層間にフラーレンを効率よく取り込むためにグラファイトの各層を均一に拡張した膨張化

グラファイトの合成を試みた。その結果、従来の方法と化学処理及び熱処理方法を変えることでほぼ全て

の層が均一に拡張された膨張化グラファイトを合成できることが分かった。合成された膨張化グラファイ

トはおよそ数百 nm の層間隔を有し、フラーレンを取り込むために十分な間隔であることも確認できた。
この合成方法は、従来の方法に比べて熱処理温度が低く、より低温での合成が可能であり、また、得られ

た膨張化グラファイトは嵩密度が小さく粒子径も微細であった。 

 

１．はじめに 

超潤滑システムを可能にする摩擦ゼロフィルムは、自

動車等の大型機械からナノマシンまでさまざまなサイズ

の機械・機器に適用できる可能性があり、摩擦の極めて

少ない夢の摩擦ゼロマシンを実現することが期待できる。

この摩擦ゼロフィルムは、フラーレン（C60）単層膜をグ

ラファイト層間にインターカレートすることによって作

製できることが確認されている 1)。 
そこで、超潤滑システムを可能にする新規固体潤滑材

料の開発を目的に、C60 がグラファイト層間に取り込ま

れた複合化材料の開発を目指した。未処理のグラファイ

トの層間隔はおよそ 0.34nmであり、直径およそ 0.7nm
の C60をこのグラファイト層間に取り込むためには、グ

ラファイト層にあらかじめ化学処理、熱処理などを施し、

C60 が挿入可能な層間隔以上に拡張された膨張化グラフ

ァイトを合成する必要がある。 

本研究では、その化学処理、熱処理方法について検討

し、C60 を導入するにあたって十分な層間隔を有する膨

張化グラファイトの合成を試みた。 
 

２．実験方法 

2.1 試薬および実験装置 

グラファイトはアルドリッチ社製のフレーク状のもの

を用いた。膨張化グラファイトの合成には和光純薬工業

製試薬の硫酸、硝酸、硝酸ナトリウムおよび過マンガン

酸カリウムを用いた。 

Ｘ線回折 (XRD)は理学電機製粉末Ｘ線回折装置

RINT2200/PC を用い、また、比表面積測定はマウンテ

ック製Macsorb HM-1210により測定した。電子顕微鏡
（SEM）観察は日立製 S-3000Nで行った。 

2.2 膨張化グラファイトの合成方法 

以下に示す 2つの方法によりグラファイトの層間拡張
を行い膨張化グラファイトを合成した。 
（Ⅰ）グラファイト 2gを硫酸 50mlと硝酸 12.5ml の

混合液中で 16 時間攪拌した後蒸留水で洗浄、その後
1050℃の電気炉中で 15秒間熱処理する。 
（Ⅱ）グラファイト 2gを硫酸 46ml、硝酸ナトリウム

1g、過マンガン酸カリウム 6gの混合溶液中で 24時間攪
拌した後蒸留水で洗浄、その後 400℃の電気炉中で 180
秒間熱処理する。 
（Ⅰ）はグラファイトの層間を拡張する方法（膨張化

グラファイトの合成方法）として従来から用いられてき

た方法 2)であるが、本研究では、この方法と新しい（Ⅱ）

による方法について比較し検討を行った。 
 

３．実験結果および考察 

グラファイトは、平面構造を持つ炭素原子の集合体（グ

ラフェン）が層状に積層された物質である。層の面内で

は強い共有結合によって炭素原子同士が結びついている

が、層と層の間は弱いファンデルワールス力による結合

であるため、容易に剥がれる特性がある。グラファイト

の SEM写真を図１に示す。図１の SEM写真からグラフ

ァイトの板状構造が観察できる。 

一般にグラファイトは、その層間に種々の物質が侵入

（インターカレーション）した層間化合物を合成するこ

とができる。層間に侵入した物質はインターカラントと



呼ばれ、各種の原子や分子種が侵入した層間化合物でカ

リウム/グラファイト層間化合物や臭素/グラファイト層

間化合物がよく知られている 3) 4)。カリウム/グラファイ

ト層間化合物は、グラファイトとカリウムを入れた容器

を真空排気後封管し高温にすることで気相のカリウムを

グラファイトと接触・反応させて合成する 3)。また、ハ

ロゲン/グラファイト層間化合物はハロゲンの蒸気や液

体中にグラファイトを入れることで合成でき、室温付近

で合成可能である 4)。これらアルカリ金属やハロゲン以

外にも高分子化合物などの比較的大きな分子もグラファ

イトの層間に侵入することが報告されている 5)。しかし、

高分子化合物のような大きな物質は 0.34nmの層間しか
持たないグラファイトに直接インターカレートすること

は困難である。そこで、グラファイトの層間隔以上の大

きさを持つ物質をインターカレートさせる場合には、グ

ラファイトの層間隔を化学処理及び熱処理により拡張さ

せた膨張化グラファイトをあらかじめ合成し、その層間

に目的物質をインターカレートさせる方法が一般的に用

いられる。本研究でも直径およそ 0.7nmの球状分子であ
る C60をグラファイト層間にインターカレートするため

にグラファイトをあらかじめ処理する必要がある。そこ

で、実験方法に記述した（Ⅰ）及び（Ⅱ）の方法により

グラファイトを処理した。まず、（Ⅰ）の方法により合成

した膨張化グラファイトの SEM 写真を図２に示す。図

１の未処理のグラファイトと比較して明らかに層間が拡

張していることが観察される。しかし、合成された膨張

化グラファイトはその層間の拡張が不均一であり、また、

拡張されていない層がかなり多く残っていることが図２

の一連の写真から推測される。 

次に、（Ⅱ）の方法により合成した膨張化グラファイト

の SEM写真を図３に示す。図３(a)および(b)の写真から

（Ⅱ）の方法により合成された膨張化グラファイトは、

（Ⅰ）の方法で合成した膨張化グラファイトに比べ層間

がほぼ均一に拡張されており、また、図３(c) および(d)

の写真からほぼ全ての層がおよそ数百 nm程度拡張して
いることが観察される。（Ⅱ）の方法により合成された膨

張化グラファイトは非常に嵩密度も小さく微細な粒子の

図１ グラファイトの電子顕微鏡写真 倍率：×200 

図２ （Ⅰ）の方法により合成した膨張化グラファ

イトの電子顕微鏡写真 倍率：（ａ）×25、

（ｂ）×60、（ｃ）×150、（ｄ）×800 
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ものが得られている。このことは、潤滑油やグリースに

分散させるときに大きな利点となる。 
合成した膨張化グラファイトを粉末Ｘ線回折装置によ

り分析した結果を図４に示す。（Ⅰ）で合成されたもの

には元のグラファイトの層間隔を示す 2θ = 26°付近のピ
ークが明確に観測されるが、（Ⅱ）より合成されたものは

このピークが観測されなかった。このことは、（Ⅱ）の方

法により合成された膨張化グラファイト中にはグラファ

イト構造は存在せず、全ての層が拡張されていることが

推測される。 

比表面積を測定した結果、（Ⅰ）の膨張化グラファイト

がおよそ 10.6m2/g、（Ⅱ）の膨張化グラファイトはおよ
そ 330.4 m2/gで、（Ⅱ）により合成された膨張化グラフ
ァイトは従来の方法による膨張化グラファイトより 30
倍以上比表面積が大きいことが確認された。このことか

らも、（Ⅱ）により合成された膨張化グラファイトはグラ

ファイトの各層が拡張されていることが推測される。 

（Ⅰ）及び（Ⅱ）の方法による合成プロセスの予想概

略図を図５に示す。（Ⅰ）の方法では、全ての層が拡張

されず合成した膨張化グラファイトにはグラファイト層

がかなり多く残っているが、（Ⅱ）により合成された膨張

化グラファイトは、全ての層が拡張した形態となってい

ることが推測される。これは（Ⅰ）の方法では化学処理

過程で多くのグラファイト層は反応せず元の状態のまま

残ったため、熱処理過程でもその部分においては拡張さ

れなかったものと考えられる。一方、（Ⅱ）の方法では化

学処理過程で全てのグラファイト層が反応しているため、

その後の熱処理においてグラファイトのほぼ全ての層が

均一に拡張されたものと推測される。 

図３ （Ⅱ）の方法により合成した膨張化グラファ

イトの電子顕微鏡写真 倍率：（ａ）×750、

（ｂ）×1700、（ｃ）×4700、（ｄ）×13000
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４．結び 

本研究では、C60 を効率よくグラファイト層間に取り

込むために出発原料であるグラファイトの層間を拡張し

た膨張化グラファイトの合成について検討した。電子顕

微鏡観察、X線回折及び比表面積測定の結果から、従来 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

の方法ではグラファイトの全ての層を均一に拡張するこ

とができなかったが、化学処理方法を変えることにより

出発原料であるグラファイトの各層をほぼ全て均一に拡

張させることが可能であることが分かった。また、その

層間もおよそ数百 nm 程度であることが確認され、C60

を取り込むために十分な間隔を有していることも分かっ

た。 
本研究で得られた膨張化グラファイトを用いて、今後

C60 を層間に挿入し新規な固体潤滑材料を開発していく

予定である。 
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