
様式 C-19

科学研究費補助金研究成果報告書

平成２１年 ５月２９日現在

研究成果の概要：

金属材料の機械的性質は、材料固有の強度に加えて、材料を構成する微視組織要素（粒界、

析出物、第二相やそれらと母相との界面強度など）の特性に支配されている。したがって、材

料を構成している微視組織要素の機械的性質を知ることが、材料の強化設計を考える上できわ

めて重要となる。本研究では、現実の材料組織からミクロンサイズの試験片を切り出し、その

強度特性を計測する手法を開発し、TiAl 合金とパーライト鋼についてマイクロスケールの材料

試験を行い、マクロな機械的性質との関連を調べた。
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１．研究開始当初の背景
材料の機械的性質は、その材料が持ってい

る固有の強度に加えて、材料を構成する階層
的な微視組織要素（結晶粒径、結晶粒界、析
出物、第二相やそれらと母相との界面強度な
ど）の特性に支配されている。したがって、
強度、靭性、信頼性に優れる材料を開発する
ためには、材料を構成している各微視組織要
素の機械的性質を計測し、それを基にして、
材料組織の階層的な設計をマルチスケール

的に行うことが、実用材料の迅速な開発のた
めにきわめて重要である。しかしながら、こ
れまで材料の加工プロセスと組織形成との
関係については、多くの研究が行われてきた
が、材料を構成している階層的な微視組織と
材料特性（特に、機械的性質）の関係に対し
ては、特性予測が行えるようなレベルにはな
い。この一因としては、材料の構成組織のよ
うな微小領域の機械的性質（強度、靭性、疲
労特性）を直接測定する試験機ならびに試験
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法が存在しないためである。
研究代表者らは、MEMS デバイスやマイクロ

マシン用材料の機械的性質を評価するため
に、ミクロンサイズの超微小試験片に対して、
引張、圧縮、曲げ試験が行える材料試験機な
らびに試験法を世界に先駆けて開発した。こ
れまで、この試験装置は、MEMS デバイス用超
微小寸法材料の破壊靭性、疲労き裂伝播挙動
の解明に大きな威力を発揮してきた。一方、
この試験法を応用することで、材料内部の微
視組織からミクロンサイズの超微小試験片
を切り出し、その機械的性質を直接評価する
ことが可能となる。すなわち、このような計
測手法が開発できれば、材料の組織から機械
的性質の予測が可能になり、材料開発の迅速
化に大きく寄与できることになる。

２．研究の目的
本研究では、金属材料を構成する微視組織

の機械的性質（特に、最も基本的な機械的性
質である引張特性）を評価するため、(1)材
料中の階層的な構成組織要素の中からミク
ロンサイズの超微小サイズの試験片を切り
出して、その機械的性質を評価する試験法を
開発する。また、(2)開発した手法を用いて、
ラメラ構造を有する TiAl 基合金中の一つの
ラメラコロニーの界面破壊強度を明らかに
し、これとマクロレベルでの強度を比較する
ことによって、マルチスケール的な強度設計
の基礎を確立させるとともに、本合金に対す
る最適な組織形態を明らかにする。さらに、
(3)鉄鋼材料の階層的組織構造と機械的性質
の関係を確立させるために、一般炭素鋼の重
要構成組織であるパーライトに注目し、一つ
のパーライトコロニーから、微小試験片を切
り出して、その変形強度を定量的に計測し、
鉄鋼材料の組織から強度予測が可能な解析
手法の基礎を確立させる。

３．研究の方法
(1) マイクロサイズ試験片作製法

マイクロサイズの材料試験において、最も
重要なポイントは、試験片の作製プロセスを
確立させることである。特に、ミクロンサイ
ズの微小試験片を切り出す際には、試験片に
損傷や負荷を与えることなく、しかも取り扱
いが容易であることが必要とされる。本研究
では、この条件を満足させるために、微細放
電加工と収束イオンビーム（FIB）を組み合
わせて微小試験片を加工する。

(2) TiAl ラメラコロニーの破壊試験
試料には、一方向凝固によって作製された

Ti-48at%Al の PST 結晶を用いた。まず、この
試料から(1)に示した手法に基づいて、放電
加工により厚さ500µm程度の板状試料を切り
出し、機械研磨により 20µm 程度の薄片を作

製した。この薄片から集束イオンビーム加工
機を用いて、微小片持ち梁試験片を作製した。
作製した試験片の寸法は、長さ 50µm、幅 6～
20µm、厚さ 10µm である。さらに、試験片固
定端から 10µm の位置に幅 0.5µm、長さ 5µm
の切欠を導入した。切欠の導入方向は、
Interlamellar 方向(切欠とラメラ界面が平
行：以下 Interlamellar 試験片と呼ぶ)と
Translamellar 方向(切欠とラメラ界面が垂
直：以下 Interlamellar 試験片と呼ぶ)とし
た。破壊靱性試験は、本研究室で開発したマ
イクロ材料試験機を用いて、室温大気中で行
った。

(3) パーライト鋼の機械的性質評価
試料には、共析鋼を用いた。この試料を

1050℃で 1時間オーステナイト化処理を行っ
た後、600℃で 1 時間恒温変体処理を行い、
その後空冷した。
まず、熱処理後の試料から、直径 3 mm の

円盤状試料を切り出し、透過型電子顕微鏡試
料作製の手順で、機械研磨、ジェット研磨に
より中央部を薄片化した。次に、円盤状試料
を放電加工により半月状に切断し、その中央
部に、微小引張試験片を微細放電加工により
切り出した。さらに、この試験片の平行部中
央部分に幅20µmで長さが60µmの平行部を収
束イオンビーム（FIB）加工によって作製し
た。作製したマイクロサイズ試験片に対して、
本研究室で開発したマイクロ材料試験機を
用いて、室温大気中で引張試験を行った。

４．研究成果
(1) マイクロ試験片の作製

バルク材から薄片を切り出し、さらに機械
研摩（材料によっては、電解研摩を併用）に
よって厚さ10～20µmの箔状試料を準備した。
この箔状試料に対して、FIB の SIM 像で組織
形態を観察しながら、マイクロスケールの片
持ち梁試験片ならびに引張試験片を切り出
すことに成功した。図 1(a)および(b)に作製
したマイクロ片持ち梁試験片と引張試験片
の走査電顕写真を示す。

図 1 開発した手法により作製したマイクロ
スケール試験片

(a) (b)(a) (b)



(2) TiAl ラメラコロニーの破壊試験
破壊靱性試験により得られた荷重-変位曲

線を図 2 および図 3に示す。Interlamellar
試験片では、図 2に示すように、ほとんどの
試験片において、荷重と変位の関係はほぼ直
線的な関係になっており、最大荷重に達した
後、急激に低下した。一方、Translamellar
試験片では、図 3に示すように、大きく変形
後に破壊した。これらの試験片について破壊
靱性値を算出した。破壊靱性値は、片側切欠
付き片持ち梁曲げ試験片に対する応力拡大
係数の算出式により求めた。本研究では、き
裂開口変位を直接計測することができなか
ったため、最大荷重でき裂が進展を開始した
として、破壊靱性値を算出した。また、き裂
長さは、破壊試験後の破面の走査電子顕微鏡
写真から実測した。算出された破壊靱性値は
図 2および 3中に示す。本試験片ならびに試
験法は ASTM E-399 規格に準拠していないた
め、この数値に基づいて平面破壊靱性値の有
効性を判定することは適当ではない。そこで、
本研究では破壊靱性値を KQとして標記した。

図 2 TiAl PST 合金 Interlamellar 試験片
の荷重変位曲線と KQ値

図 3 TiAl PST 合金 Translamellar 試験片
の荷重変位曲線と KQ値

Interlamellar 試験片の KQ 値は 1.5～3.6
MPam1/2で、Translamellar試験片のKQ値は5.0
～8.0 MPam1/2 であり、バルク材料と同様に
Tranlamellar 試験片の KQ値が高かったが、KQ

値はバルク材で得られているものより低く、
特に、Translamellar 試験片の KQ値はバルク
材の KQ値（～20MPam1/2）に比べて著しく低い
値であった。
Interlamellar 試験片の破面観察の結果、

破壊はラメラ界面で生じていることが確認
された。しかしながら、KQ値は1.5～3.6MPam1/2

とばらついていた。KQ値の分布を見ると、約
3 MPam1/2のグループと、約 1.8MPa1/2のグルー
プに分類できる。ところで、Interlamellar
ラメラ界面にはα2/γ界面、双晶γ/γ界面、バリ
アントγ/γ界面、擬双晶γ/γ界面の 4 種類があ
る。それぞれの界面エネルギーに基づいて、
理論的な破壊靱性値を計算した結果を表 1に
示す。これによると、わずかではあるが、α2/γ
界面と双晶界面の破壊靭性値が、バリアント
界面と擬双晶界面の破壊靭性値より高くな
っていた。したがって、破壊靱性値に差が生
じたのは、界面構造の違いによるものと推測
されるが、今後の検討が必要である。

表 1 TiAl のラメラ界面エネルギーより
算出した破壊靭性値

Translamellar 試験片の破壊靱性値は最大
で 8.1 MPam1/2で、マクロサイズ試験片で得ら
れている破壊靱性値 18 MPam1/2に比べて極め
て低い値となった。マクロサイズのラメラ組
織では、き裂後端部分で Ligament Bridging
などの Extrinsic toughening 機構（き裂遮
蔽効果）が、有効に作用することが知られて
いる。この Extrinsic toughening 機構はき
裂伝播とともにその寄与が増加し、それに伴
いき裂伝播抵抗が急激に上昇する。しかし、
マイクロサイズ試験片では、き裂の長さはわ
ずか 2～3 µm であり、き裂が発生するとすぐ
に最終破壊を起こす。つまり今回の実験結果
は、マイクロサイズ試験片では Extrinsic
toughening 機構が有効に働かないことを示
している。このことが、Interlamellar 試験
片の破壊靭性値の寸法効果の原因と考えら
れる。このことは、マイクロスケール破壊試
験を行うことで、その材料固有な Intrinsic
な破壊靭性を計測できることを示している。

以上の結果は、TiAl 合金のラメラー組織か
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ら切り出したマイクロスケール試験片の破
壊特性を評価した世界初の研究として、きわ
めて重要なものである。

(3) パーライト鋼の機械的性質評価
図 4にパーライト微小試験片の引張試験に

おける典型的な応力－変位曲線を示す。今回
の計測では、歪の計測が行えなかったため、
横軸は変位量で示している。図 4 に示すよう
に、応力と変位はほぼ直線的な関係を示した
後、破断した。破断応力は約 700 MPa と高い
値を示している。このように、一つのパーラ
イトコロニーから切り出した試験片に対し
て世界で初めて計測を行なったものであり、
一つのラメラコロニーだけを取り出した際
に、このような力学的特性を示すことはきわ
めて興味深い。

図 4 パーライトラメラより切り出したマイ
クロスケール試験片の応力－変位曲線

図 5(a)(b)に破断後の試験破面の走査型電
子顕微鏡写真を示す。破面はあまり特徴の見
られない様相を呈しているが、大きな塑性変
形を伴わずに破壊に至っていることがわか
る。また、一部の試料においてはディンプル
と思われるパターンが認められる場合もあ
った。このような破面が現れる場合は、応力
－変位曲線上で破断直前にわずかに塑性変
形を示す挙動が見られたが、バルクのパーラ
イトでしばしば観察されているような大き
な塑性変形は認められなかった。

図 5 (a)パーライトコロニーから切り出した
引張試験後のマイクロ引張試験片と
(b)その破面の走査電顕写真

これらの結果はパーライトコロニーのみ
での引張試験では、セメンタイトの拘束がき
わめて大きいことを示唆している。このこと
は、微視組織の機械的性質から、マクロな材
料の機械的性質の予測を行う際に、きわめて
重要なものとなる。しかしながら、破面形態
から、この要因を説明できる証拠は現時点で
は得られなかった。また、本研究では試験片
の作製に FIB を利用しており、この場合、わ
ずかではあるが Ga イオンが試験片内に注入
される。この Ga イオンが試験片の力学物性
に影響を与えるとも考えられる。この点につ
いては、今後の研究が必要である。
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