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研究成果の概要（和文）：この研究は大気中および、無潤の真空中で、ダイヤモンドの型を使用

して、形成されたフィルムの転写品質および金属組織を評価するために、アルミニウムフィル

ムの圧縮加工を行ないます。超高圧を付加することが可能であるダイヤモンドアンビルのキュ

レット部に、集束イオンビーム加工観察装置（FIB）を用いて微細三次元キャビティー形状を

加工し、高圧塑性加工を行ったアルミニウム箔において、平均結晶粒径が数十 µm 以上あった

結晶粒が 1 µm 以下に微細化されていることが確認された。 

 
研究成果の概要（英文）：This study is conducted to carry out the compression forming of 

aluminum films using a diamond mold in atmosphere and vacuum without the use of 

lubricant, in order to evaluate the transcription quality and metallographic structure of 

such films formed under the two conditions. In the diamond mold, three-dimensional 

microcavities are formed on the culets of a pair of diamond anvils, using a focused ion beam 

(FIB) system. It was also confirmed that the average grain size of the aluminum film, 

which was 20-30 µm when a conventional diamond die was used, was reduced to 1 µm or 

less after the high-pressure plastic forming. 
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１．研究開始当初の背景 

ダイヤモンドアンビルは，地球内部の中心
圧力である 365 GPa を凌ぐ 400 GPa を超える
超高圧の発生が可能であり，光に透明でχ
線・λ線に対して吸収力が少なく，小型軽量
であり極低温から高温の条件下での実験が
可能であるなど，従来の超高圧発生装置に比
べ多くの利点を有しており，基礎研究用の高

圧発生装置として多分野で活躍している．し
かし，ダイヤモンドアンビルの加圧部形状は
平面形状に限られていた． 
２．研究の目的 

本研究では，ダイヤモンドの優れた離型性
およびダイヤモンドアンビルの耐圧性に着
目し，超高圧を付加するための塑性加工用ダ
イヤモンド製マイクロ金型を製作すること
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を目的としている．さらに，超高圧を付加す
ることが可能であるダイヤモンドアンビル
のキュレットの平面部に，集束イオンビーム
加工観察装置（以下 FIB：Focused Ion Beam）
を用いて微細三次元キャビティー形状を加
工し，製作したダイヤモンド金型を使用して，
無潤滑条件で大気中および真空中において
金属箔に対しての圧縮塑性加工を行い，転写
性などを評価する． 

 

３．研究の方法 
本研究では，Fig.１に示すダイヤモンドア

ンビルを Fig.２に示すようにキュレット径
0.8 mm および 0.3 mm のダイヤモンドアン
ビルを組合わせ，上下より加圧することで高
圧塑性加工を行う． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(1) マイクロ金型の加工 

Fig.3 にダイヤモンドアンビルのキュレッ
ト部へ加工したマイクロ金型のモデルを示
す．マイクロ金型としてモデルが 1 個に 4 万
点の四角錐の点群データを 25個組合わせた，
計 100 万点の点群データ（Fig.3 (a)）およ
び約 95 万点の点群データによる歯車形状
（Fig.3 (b)）を FIB 装置により加工した．
ダイヤモンドアンビルへの金型加工に際し，
ダイヤモンドの加工能率から使用ビーム・加
工時間を決定するために，予備実験として合
成単結晶ダイヤモンド（スミクリスタル）に
FIB 加工を実施した．これにより決定したダ
イヤモンドアンビルへの FIB 加工条件を
Table.1 に示す． 

金型の大きさは 30～35 µm 程度を目標とし
て加工を行う．100 万点の四角錐形状では，
四角錐 1 個の一辺の寸法が 7 µm となり，四
角錐のエッジ部・頂点部を高精度に加工する
ために理論ビーム径が 43 nm の 40-1-80 のビ
ームを使用する．これに対し，歯車形状では

加工する面積が広いことから理論ビーム径
75 nm の 40-1-150のビームを使用する．ビー
ム径が大きくなるほど除去量が増え，加工時
間も短縮される． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
(2) 高圧塑性加工実験 
①ダイヤモンドアンビルの取付け 

Fig.4 にダイヤモンドアンビルの取付け方
法を示す．超硬ダイと 1対の超硬パンチを使
用して，片側のパンチ端面にキュレット径
0.8 mm，対向するパンチ端面に金型形状を加
工したキュレット径 0.3 mm のダイヤモンド
アンビルを同軸に取り付ける．間に被加工材
となる金属などを挟み込み，上下から加圧す
ることで高圧が発生し，それと同時に塑性加
工品を得ることができる． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
②大気中における高圧塑性加工実験 

Fig.5 にエアシリンダーを用いた大気中に
おける高圧塑性加工実験装置を示し，
Table.2 に発生することが可能である荷重・
キュレット径 0.3 mm のダイヤモンドアンビ
ルのキュレット部面圧を示す． 

エアコンプレッサー（最大 6 気圧）により
エアシリンダー内に空気を送り込むとピス
トンロッドが動作し，これにより荷重を加え
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beam diameter 
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processing data 

Processi

ng time 

40-1-80 43 nm 1,000,000 270 min 

40-1-150 75 nm   950,000  90 min Fig.1 Diamond anvil 
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Table.1 Conditions for FIB processing 
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る仕組みとなっている．エアコンプレッサー
によって送り込む空気の圧力を大きくする
ことで，比例して荷重・面圧を変化させるこ
とができる．エアシリンダーを用いた高圧発
生装置の高圧発生部の詳細を Fig.6 に示す． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Lord 
(kN) 

Anvil (φ0.3 mm) 
Pressure (GPa) 

0.00 0.00 

0.12 1.71 

0.25 3.42 

0.37 5.14 

0.49 6.85 

0.62 8.56 

0.74 10.27 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
③真空中における高圧塑性加工実験 

Fig.7 に真空中において高圧塑性加工を行
うため，真空容器を用いて製作した高圧塑性
加工実験装置を示し，Table.3 に各荷重にお
ける真空度・キュレット径 0.3 mm のダイヤ
モンドアンビルのキュレット部面圧を示す． 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Vacuum(kPa) Lord(kN) 

Anvil 
(φ0.3 
mm) 
Pressure 
(GPa) 

― 0.00 0.00 

― 0.10 1.36 

6.22 0.20 2.73 

13.33 0.29 4.09 

20.00 0.39 5.45 

26.66 0.49 6.81 

33.77 0.59 8.18 

40.00 0.69 9.54 

47.11 0.78 10.90 

52.44 0.88 12.27 

58.66 0.98 13.63 

 
ロータリーポンプにより真空容器内部を

減圧することで空気の体積が収縮し，蓋部が
摺動する．これにより荷重を加える仕組みと
なっている．真空容器内の圧力を低くするこ
とで，比例して荷重・面圧が大きくなる．真
空容器を用いた高圧発生装置の高圧発生部
の詳細を Fig.8 に示す． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 

High pressure 
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section 

Fig.5 High-pressure equipment  
used air cylinder 

 

Air cylinder 

Table.2 Relationship between load and 
pressure in the atmosphere 

 

Fig.6 High pressure generating section  
(used air cylinder) 

Piston rod 

Carbide 
die & punch 

Table.3 Relationship between load 
and pressure in the vacuum 

 

Fig.7 High-pressure equipment used  
vacuum vessel 
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Rotary pump 

High pressure 
generating  
section 
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(Lid) 

Fig.8 High pressure generating section 
(used vacuum vessel) 

Carbide 
die & punch 

Vacuum  
gauges 



被加工材として，アルミニウム箔(t:0.05 
mm)を用いて各高圧塑性加工実験装置により
加工を行った． 
 
４．研究成果 
(1) ダイヤモンド製マイクロ金型の製作結
果 

Fig.9 に FIB 加工によりダイヤモンドアン
ビルへ金型加工を行った結果を示す． 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

四角錐形状は高圧塑性加工を行った際の
試料の流動性を調査するために，キュレット
部の中心を避けて加工を行った．加工領域は
縦・横が 35 µm，加工深さが 0.97 µm であっ
た．一方，歯車形状はキュレット部の中心付
近に加工を行い，加工領域は縦・横が 32 µm，
加工深さが 1.8 µm であった． 
 
(2) 高圧塑性加工実験結果 
①大気中における高圧塑性加工実験結果 

Fig.10 に大気中において高圧塑性加工を
行った結果を示す．外形寸法は 35 µm であり，
金型形状と同じ外形寸法で塑性加工品を得
ることができた． 

しかしながら，大気中において高圧塑性加
工を行った塑性加工品は，隣り合う四角錐の
間が開いたり，頂点・エッジ部の転写性の不
良などが見られた．高圧塑性加工を行った際，
金型内に空気が残留してしまい，これが原因
となって転写性の不良に繋がってしまった
と考えられる． 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
②真空中における高圧塑性加工実験結果 

Fig.11 に真空中において高圧塑性加工を
行った結果を示す．外形寸法は，金型形状と
同じ大きさで塑性加工品を得ることができ
た．真空にすることで金型内の空気の残留を
軽減できたためと考えられ，良好な塑性加工
品が得られた． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(3) 転写性の比較 

キュレット径 0.3 mm のダイヤモンドアン
ビルの面圧が約 5 GPaとなる条件において比
較を行った．Table.4にカラー3Dレーザ顕微
鏡により転写高さを測定し，比較を行った結
果を示す． 
 
 

 

Plastic 
forming 

environment 

Anvil 
pressure 
(GPa) 

Mould 
depth 
(µm) 

Transcription 
height (µm) 

Atmosphere 5.14 
0.97 

0.76 

Vacuum  
(20 kPa) 

5.45 0.95 

(a) Culet contact pressure 
Aluminum:1.71 GPa 

(c) Culet contact pressure 
Aluminum:5.14 GPa 

Table.4 Comparison of transcription  
in the atmosphere and Vacuum 

(a) Quadrangular pyramid-shaped mold (Culet:0.3 mm) 

(b) Gear shaped mold (Culet:0.3 mm) 

Fig.9 SIM image of FIB  
processed products (Micro-mold) 

Processing 
section 

100 µm 

Culet of diamond anvil 

35 µm 

35 µm 
10 µm 

Processing 
section 

100 µm 10 µm 
32 µm 

Culet of diamond anvil 

(b) Culet contact pressure 
Alminum:3.42 GPa 

About 2 µm 

Between the  
quadrangular pyramid 

Fig.10 SIM image of plastic  
forming products (Atmosphere) 

35 µm 
35 µm 

(a) Culet contact pressure 
Aluminum:3.41 GPa 

Fig.11 SIM image of plastic  
forming products (Vacuum) 

35 µm 

35 µm 

(b) Culet contact pressure 
Aluminum:5.45 GPa 



金型の加工深さが 0.97 µm に対して，大気
中において高圧塑性加工を行った塑性加工
品は転写高さが 0.76 µm であった．また，真
空中において高圧塑性加工を行った塑性加
工品の転写高さは 0.95 µm であり，真空にす
ることで転写性の向上が見られた． 

 
(4) 歯車形状の高圧塑性加工実験結果 

四角錐形状の高圧塑性加工実験の結果か
ら，アルミニウム箔に対して高圧塑性加工実
験を行うのに適していると判断した条件に
おいて歯車形状の高圧塑性加工実験を行う． 
Fig.12に高圧塑性加工実験の結果および 3次
元形状の測定結果を示す． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

真空中においてキュレット部面圧が 5.45 

GPa となる条件で高圧塑性加工を行った．3

次元形状を測定した結果，金型の歯車形状と

同形状で転写されていることを確認した． 

 
(5) 加圧による板厚の変化 

面圧の変化に対する加圧部断面の厚さ変
化について測定を行った．Fig.13 に加圧部外
観を，Table.5，Fig.14，Fig.15 に加圧部断
面の測定結果およびそのグラフを示す． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(a) SIM images of the gear 
Vacuum:20 kPa, Pressure:5.45 GPa 

1
.8
 
µm
 

(b) Three-dimensional measurement results 

 Fig.12 Plastic forming products of gear 
(Aluminum) 

 

Fig.13 Appearance of pressure portion 

100 µm 

Fig.15 Relationship between changes  
in pressure and thickness 
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(b) Enlarged graph of zone A 
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(c) Enlarged graph of zone B 
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Table.5 Thickness measurement  
results 

Thickness 

About 50 µm 

(a) pressure 0.85 GPa (b) pressure 3.42 GPa 

Fig.14 Pressure portion  
the sample cross sectional 



φ0.3 mmのダイヤモンドアンビルの面圧が

3.42 GPa以上に加圧を行っても試料の厚さに

ほとんど変化は見られなかった．加圧部断面

の画像を見ると試料が中心から外側に流れ

ている様子を見ることができた． 

 

(6) 加圧流動による結晶粒の微細化 

高圧塑性加工を行ったアルミニウム箔に

おいて平均結晶粒径が数十 µm 以上あった結

晶粒が 1 µm 以下に微細化されていることが

確認された．Fig.16 に FIB により確認した

SIM 画像および STEM による観察結果を示す．

微細化の要因としては，高圧を付加すること

により従来の塑性ひずみでは到達できない，

相当ひずみ 4以上の極めて大きな塑性ひずみ

が発生した為ではないかと考えられる． 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(7)まとめ 

本実験の高圧塑性加工は板鍛造と類似し
た方法であり，マイクロ・ナノレベルで金型
形状を転写することができ良好な加工品を
得ることができたことから，ダイヤモンド製
マイクロ金型を製作することができたとい
える．また，ダイヤモンドの離型性を活かし，
無潤滑条件でマイクロ塑性加工品を得るこ
とができた．大気中において高圧塑性加工を
行った塑性加工品は，金型内に空気が残留し
た為と考えられ，転写性の不良が見られた．
これに対し，真空中において高圧塑性加工を
行うことで金型内の空気の残留を軽減する
ことができ，転写性の向上を図ることができ
た． 
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(a) SIM image(No pressure) 

(b) TEM image(Pressure:5.45 GPa) 

Fig.16 Refinement grains (Aluminum) 

100 µm 

1 µm 


