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ダイヤモン ドアンビルによる超 高圧発生

理学部 水 貝 俊 治(豊 中4163)

知的探求心 にか きたて られた科学者 は、日常の生活環境 か ら著 し'く離れ た条件下の物性の知識を も手

中に納 めようと努力 して きた。それは極低温 、超高真空 、超強磁場 、超高圧な ど極 や超 のっ く技術 とし

て実 を結 んでい る。それ らの中で超高圧は極低温 な どか らは一 歩遅れて進んでいる ような状態 であ6た

が、4.2Kが 誰 で も手軽 に実験 で き極 が意識 されな くなったよ うに、最近 ダイヤモ ン ドアンビルが開発

され30GI)a(300kb)の 圧 力が簡単な装置 で得 られ るよ うにな った。

今世紀 の前半 をほ とんどBr重dgman個 人 の努 力によ り開拓 されだ超高 圧はその後めざましい発展をと

げ、 とりわけ1955年GEに おけ るダイヤモ ン ド合成 の成功は重要 な一紀元 を画 する ものであった。

とはい え最近 まで3GPa以 上の圧 力は専門家のみが大 がか りな装置 を用いて発生 させ うるものであ っ

た。最近急速 に進歩 したダイヤモン ドアンビルは掌の 上に乗 る大 きさであ りなが ら30GPa以 上の圧

力を出せ、われわれ のような高圧 に疎遠 であった者 に も超高圧 を利用 した実験 を可能 に した ことは画期

的 なこ とである。

ダイヤモ ン ドが超硬合金の2倍 以 上の耐圧強度 を持 っていなが ら超高圧発生装置 としての発展 が ごく

最近になって始 ったのは、加圧体積が非常 に小 さいので 、圧力測定のためのル ビー蛍光 スゲールの確立

と精密物性測定技術の進歩 を待 たねばな らなかった ことによ る。ダイヤモン ドアンビル は他 の超高圧発

生装置に比べて多 くの利点 を持 ってい る。すな わら.

1.従 来 のタングステ ン鋼 に比 べて原理的に高い圧力が出 る。現在最高170GPaの 圧 力が得 られて

い る。らなみに地球 の中の圧力 は地殼一マ ン トルの境界で1GPa、 マ ン トルー核境界で140GPa

中 心 で360GPaで あ る。

2.光 に透明で、X線.7線 に 対 して も吸収 が少ない。

3.小 型軽量で、30mKの 極 低温 か ら3000K:の 高 温 まで実験が行 われている。

ダイヤモン ドア ンビル は実験 目的に応 じて種 々の形状の ものが開発 されてい るが 、私達の研究室 で使

ってい るものは物性研 の箕村研 グル ープによって設計 された ものである。第1図 に示す ように可動 ネジ

を締 めることによりピストンを押 し、対向 させ たダイヤモン ドの間 に高圧 を発生 させる。高圧発生 部の

拡大図 を第2図 に示す。宝石用 ブ リリアンカ ットのダイヤモン ドの先端を切落 とし、対向す るダイヤの

間 に穴 を開けた金属の ガスケ ットを置 く。その穴の中に試料 と圧力測定の ためのル ビーを入れ静水圧 を

得 るためにアル コールを封入する。 これ らの部分はダイヤの大 きさか らわか るよ うに非常に小 さな もの

で.現 在o.2カ ラ ットのダイヤを使 い、切落 とした面 のさ しわ た しo.6㎜ 、ガスケ ットの厚 さ200μm

穴 の径200μmで 試料50μm、 ル ビーは5、10μm程 度である。 これら試料 のセ ッテ ィングはすべ

て顕微鏡下で行う。

ダイヤモ ン ドの受皿 は鏡面仕 上げしたSK:D-11又 はSK:S-31を 用 い、他はステ ンレス製であ る。
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ガスケ ットには強度 と適度の変形の しやす さが要求 され.耐 熱合 金のUdimet700や イ ンコネル、

又はステンレス等が用 い られる。 穴は放電加工機 で開けてい る。

ダイヤ毎 ン ドは最 も硬い材質 であるが、勢 開性が あるためにシ ョックに弱い。 そのためピス トンの

工作精度 を上げるとと もに 、上下のダィ、ヤの位置 と面の平行度を調節す るため、ダイヤの受皿`ζ微動

機構 を付けなければな らない。第1図 では上面の受皿 は3点 支持に より角度 の微調整 を、下の受皿で

水平方 向の微調整 を行 っている。アンビルの下か ら光 を導入 し、上面か ら顕微鏡で観測 しなが ら干渉

縞 が完全に消え るまで調整 を行 う。高圧下で も平行度が保 たれてい ることを確かめるため.ガ スケ ッ

トを使 わないでAgl・Hgl2,CuBr(そ れ ぞれ0・3～0・4GPa・1・3GPa・5GPaで 相 転移)な どをアン

ビルの間に直接 は さんで加圧 し.相 転移 による色の変化 が圧力 を加 えるに従 って円形 に広が ってい く

ことを確iかめるとよい。
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← 第1図 、ダイヤモ ンドア ンビル

1:3点 支持方式平行度調整用 ネジ

2:ダ イヤ受皿
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3:ダ イヤモン ド

4:水 平方向調整 ネジ

5:ピ ストン

6:ボ ールベ ナ リング

7:加 圧用可動 ネジ
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第2図 、ダイヤモ ン ドアンビル先端部分拡大 図 →

1:上 側ダイヤ受皿2:ダ イヤモン ド

6
3:金 属 ガスケ ット

4:ガ スケ ット固定用 コンパ ウン ド

5:下 側 ダイヤ受皿』

6:ダ イヤ固定用エポキシ樹脂
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圧 力媒体 として メタノール、エタノール

4:1の 混 合液が用 い られ る。これは10

GPaの 高 圧 まで純 静水圧 を保 つ 例外的 な媒

体で あるが、それ以 上の圧力 ではガラス化 し、

圧力分布が生 じるので小 きな試料 を用いル ビ

ー も小 さな もの を試料に くっ つけて おかねば

な らない。

圧力測定 は標準 となりつっ あるル ビー　
(Al203:Cr3十)のR1(6942A)

む

とR2(6928A)の 蛍 光線の赤色 シ フ ト

を利用 している。20GPa以 下 では赤色 シ

フトは圧力に対 してほぼ線形でそれ ぞれ3.6
　 む
A/GPa、3.8A/GPaで あ るが.100

GPa領 域 まで含 めるとRl線 の波長変化 は

P(GPa)=380.3〔(λ/λo)5-1〕

で表わ される。ただしλ、λoは圧力P・OGPa

でのR1線 の波長 である。 ル ビーの励起 に

はレーザ ーを使 えば理想的で あるが 、蛍光

が強 いのでHgラ ンプで も充分で ある。

私達 の研究室 では超高圧下で主に半導体 の

ラマン散乱 を測定 している。Arノ ーザー を

利用 し慶方散乱 の条件で測定 してい る。試料

が小 さい ため 、ラマ ン米 を分光器のス リット

に集光す るレンズ と分光器に付属 している潜

望鏡 で試料 を100倍 程 度 に拡大 して精密 に

焦点合せを行 う必要があ る。第3図 にGaA8

の デ ータを、第4図 に横光学フ ォノンと縦光

芋フ ォノンの周波数の圧力変化を示 す。

GaAsは 常 圧 ではバ ン ドギ ャップが1.4eV

で金属的 な反射 を しているが圧 力とともにエ

ネルギ ーギ ャップが広が り赤 、黄 、透明 と変

化 してい く。.第1図 で12GPa(120kb)

で散 乱強度が大 きくなってい るのは共鳴 ラマ

ン散乱 をおこしているためであ る。この共鳴

をお こす圧 力は入射光 の波長 に よって異なる。

その波長依存性 か らバン ドギ ャップの圧 力変

化が求 まる。19GPa(190kb)付 近
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GaAs.の 高圧下 ラマシスペクトル.入 射光は
む

5145Aで 後方散乱 で測定.120kbで は

共鳴 をお こして散乱強度が増大 してい る。
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でβ一Sn型 に金属転移 してラ・マン散乱は観測 されな くなる。代表的な半導体 であ るW族.皿 一V族.

皿一W族 半導体 は加圧 により4配 位の閃亜鉛鉱型 か ら6配 位のβ一Sn型 又はNaC1型 へ 半導体一金

属転移をおこす ものが多。・。 この転移圧 と、 〔100〕 方 向の横音響モー ド(TA(X))の モ ードグ

リューナィゼンパ ラヂーター(一 ∂lnω/∂lny)が 比 例関係に あることが知 られてい る。現在私達

は一次元及 び二次元物賓.特 に電荷密度波相転移をおこす遷移 金属カルコゲナイ ドの高圧低温 ラマン散

乱の実験 を準備中 である。 これ らの物質 の高年下での電荷密度波 と超電導の関係は高温超電導の問題 も

あって関心が持 たれている もの であ る。

現在ダイヤモン ドア ンぐル を用いてX線 回折.ラ マン、ブ リルア ン散乱、吸収.反 翁 スペクトル 、蛍

光 スペ ク トル 、電気抵抗.磁 化率 、メスバ ウ7一 等多種多様 な研究 が行 なわれてい る。 それぞれの測定

用に種種 のダイヤモン ドアンビルが製作 され ている。例 えば第1図 の加圧用 ネジの代 りにべ 自一を使 っ

てHeガ スの圧力によ りピス トンを押 す構造の もの を希釈冷凍機 と組合わせ て、SQUIDを 用 いて超

電導転移 における磁化率を測定 した り、片方のダイヤの 上に電子 ビーム露光で3μ1n幅 の微小 櫛歯状電

極 をつけ片方 を半球 に したアンビル でXeの 金属化を測定 した もの もあ る。

ダ イヤモン ドアンビルの製作費 は20～30万 円 、ダイヤ1組10万 円 である。ダイヤモ ンドア ンギ

ル を使 って今後急速 に超高圧の研究が進 むと忠 われ る。ダイヤモン ドアンビルの製作 、使用法 について

は物性研箕村研究室の方 に御教示い ただ き、大変御世話 にな りま した。箕村薮授 、下村氏 、竹村氏 に誌

上を借 りて厚 く御礼申 し上げます。
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