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研究成果の概要（和文）：本研究では、マイクロ～ナノサイズの純金属材料の引張圧縮疲労のメカニズムを明ら
かにすることを目的とした。銅マイクロ単結晶試験片を用いた実験によって、繰り返し数の増加とともに突き出
し/入り込みが成長し、入り込み底から疲労き裂が発生する様子を確認した。また繰り返し加工硬化は生じず、
突き出し/入り込みの様相もマクロ材のそれとは異なっていた。ニッケル単結晶試験片に低応力振幅試験を実施
した結果、マクロ材の疲労限以下でも疲労損傷を生じた。寸法の異なる試験片を用いた実験から、疲労挙動に及
ぼす材料寸法影響を明らかにした。透過型電子顕微鏡観察の結果、内部の転位構造は表面の影響を強く受けてい
ることを明らかにした。

研究成果の概要（英文）：The purpose of this study is to investigate the mechanism of 
tension-compression fatigue in micro- to nano-sized pure metals. In micro-sized single-crystal 
copper (Cu) specimens, it was confirmed that the extrusions/intrusions grew with the increase in the
 number of cycles and that fatigue cracks appeared at the bottom of the intrusion. On the other 
hand, cyclic work hardening did not occur, and the appearance of the extrusions/intrusions was 
different from that of Cu bulk counterpart. Low stress amplitude tests using micro-sized 
single-crystal nickel (Ni) specimens showed that fatigue damage occurred even below the fatigue 
limit of the bulk. Experiments on specimens with different dimensions showed that the fatigue 
behavior changed with the change in material dimensions. Transmission electron microscopy revealed 
that the internal dislocation structure was strongly influenced by the surfaces of material.

研究分野：微小材料強度学、金属結晶学

キーワード： Fatigue　Micro-sized metals　Tension-compression　In situ observation　Single crystal
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研究成果の学術的意義や社会的意義
各種半導体デバイスの内部には、ナノ～マイクロサイズの金属素子が多数存在する。これらのデバイスは、近年
では自動車等の厳しい環境下で使用されるようになり、内部の金属素子の疲労破壊が問題となっている。ナノ～
マイクロサイズの金属では、疲労破壊の発生原因とされる下部組織の寸法の観点から従来の金属疲労とは異なる
挙動を示すことが予測されるが、その学理自体が存在しなかった。本研究では、その学理の基礎基盤の礎を構築
することに成功しており、学術的意義や社会的意義は極めて大きい。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
近年では、イメージセンサー、各種力学センサー（圧力・振動・加速度等）およびパワーデバ

イス等の用途は多岐にわたり、とくに激しい振動や温度変化での使用が増加している。このため、
従来の計算機用半導体デバイスよりも正常に動作しうる高い強度信頼性が求められている。デ
バイスを機能不全に陥れる最危険個所の一つは、電気伝導を担う金属の微細配線・素子部（厚さ
および幅：数 nm～数μm）である。とくに今後市場の急拡大が予測される自動車用途では、劣悪
な振動と温度変化によってデバイス中の金属部は繰り返し負荷を受け、損傷してしまう。この
「微小金属材料の疲労破壊」問題は、産業界では喫緊の重要課題とされている。 
金属疲労については、長年多くの研究が行われ、そのメカニズムの詳細が特定されている。と

くに疲労き裂発生については、繰り返し負荷によって転位壁と低転位密度領域によって構成さ
れるはしご型構造①が生じることが重要であり、この構造の形成によって塑性ひずみの局在化が
起こる。この局在化領域は固執すべり帯（Persistent slip band: PSB）と呼ばれ、材料表面に
は突き出し/入り込みと呼ばれる凹凸を生じる②,③。固執すべり帯は母相に比べて約 10%柔らかい
ことに加え、突き出し底部の応力集中に起因して疲労き裂の優先的な発生個所となる。これらの
疲労構造（はしご型構造、固執すべり帯および突き出し/入り込み）の寸法は材料寸法に依存せ
ず、1～2 μm 程度であることが知られている。しかし、数 nm～数μm 寸法の微細な金属材料の
中には、数ミクロンサイズの疲労転位構造は寸法の観点から存在し得ない。すなわち、マクロ材
とは異なる特有の疲労挙動が存在するものと考えられる。 
ナノ～マイクロサイズの金属疲労の詳細は明らかになっていない。一般的に疲労には、応力振

幅、応力比および応力勾配が大きな影響を及ぼす。未解明であるナノ・マイクロ金属の疲労の基
礎を明らかにするためには、最も影響の大きい応力振幅に着目し、他の因子を排除した検討を行
う必要がある。さらに、疲労は複雑な力学現象であることから、数値解析のみからのアプローチ
を行うことはできず、実験が必須である。このため、応力振幅のみの影響を取り入れた引張圧縮
疲労実験を実施する必要があるが、とくにチャッキング時の予ひずみの導入や圧縮時の座屈の
排除のためナノ・マイクロ材料に対する適用は極めて難しく、世界的にも実施例は殆ど無い。こ
のことが、その疲労の詳細が一切明らかになっていない理由である。 
 
２．研究の目的 
本研究では、マイクロ～ナノスケールの金属の特異な疲労メカニズムの解明を行うことを目的

とし、結晶方位を制御した微小試験片に対して引張圧縮疲労試験を実施した。疲労試験中の試験
片の詳細観察や試験後の内部転位構造の観察により、その疲労メカニズムについて力学的な検
討を行った。 
 
３．研究の方法 
供試材は、銅（Cu）およびニッケル（Ni）を用いた。それぞれの多結晶板に対して真空環境下で
熱処理を行い、結晶粒の粗大化と残留応力を除去した後、エメリー紙およびダイヤモンドペース
トを用いた湿式研磨を行った後、800 ℃で 24時間の真空熱処理（ベース圧力：1×10-8 Pa）を
行った。熱処理後の多結晶板に対して電子線後方散乱回折（EBSD: Electron back-scattered 
diffraction pattern）法を用いて表面の結晶粒形状および結晶方位を特定し、集束イオンビー
ム（FIB: Focused ion beam）（日立ハイテク製、FB2200）加工を用いて微小試験片を作製した。
FIBによって導入された表面加工層は、アルゴンイオンミリング（加速電圧：0.3 kV、ミリング
時間：5 min.）により除去した。図 1 は、(a)作製した試験片の走査型電子顕微鏡（SEM: Scanning 
electron microscope）像および(b)模式図を示す。試験片は、土台部、ゲージ部およびつかみ部
からなるドッグボーン型形状を有しており、ゲージ部寸法は、10 μm（高さ）×2 μm（幅）×
2 μm（奥行き）である。図 2 は、(a)試験片の結晶方位を表すステレオ投影図および(b)シュミ
ット因子を示す。投影図中のアルファベット（A～D）および数字（1～6）は、Schmidと Boasの 

 
 

 

 

図 1 (a)試験片の SEM観察像および
(b)模式図． 

図 2 (a) 試験片の結晶方位を表すステレオグ
ラフおよび(b)シュミット因子． 



 

 
 
 
 
表記法に従い、それぞれすべり面およびすべり方向を示してある。この表記法のもとでは、最大
のシュミット因子を有するすべり系（主すべり系）は B4と表される。試験片は、主すべり系 B4
が優先的に活動する単一すべり方位に配向されている。 
試験には、マイクロサイズの試験片に対する正確な負荷軸調整、負荷軸調整および繰り返し負

荷を可能とする専用の負荷試験装置を用いた（図 3）。本装置は、6自由度の負荷軸調整機構を有
し、ピエゾ素子を組み込んだグリッパー機構によって試験片一端の着脱を可能としている（図
4）。このため、正確な引張圧縮変形の負荷および予ひずみの導入を排除した試験片の把持を行う
ことができる。本負荷装置を電界放出型走査型電子顕微鏡（FE-SEM）中へ組み込み、その場観察
を行いながら変位振幅一定、変位比 R = -1 および周波数 1 Hz の下、試験片に繰り返し負荷（正
弦波）を与えた。 
 
４．研究成果 

図 5 は、実験より得られた、繰り返し数に対する(a)変位振幅および(b)荷重振幅の変化を示

す。試験を通して変位振幅は一定であり、試験片は繰り返し加工硬化を示さなかった．図 5(b)

の右軸には、荷重振幅を試験片の初期断面積によって除して得られた公称応力振幅を主すべり

系に分解した分解せん断応力振幅を示す。試験片には、30～40 MPa の分解せん断応力振幅が負

荷されている。図 6は、繰り返し数(a)N = 0、(b)N = 25、(c)N = 50、(d)N = 1000、(e)N = 2000
および(f)N = 3500におけるその場観察像を示す。ゲージ部上方から突き出し/入り込みを伴う

損傷を生じ、繰り返し数の増加と共に損傷が下方に伝ぱしていく様子が確認された。試験後の詳

細な FE-SEM観察では，疲労損傷部の突き出し/入り込みは、ゲージ部を貫通するナノサイズの板

状組織（厚さ 15 nm～25 nm）によって構成されており、ゲージ部片側面の入り込みが対向する

側面の突き出しに対応していた。最終的に突き出しの高さおよび入り込みの深さは、試験片のゲ

ージ幅の約 40%に相当していた。試験片内部の TEM 観察の結果、突き出し/入り込み発生部には

マクロな Cu で見られるはしご型転位構造は存在せず、転位の壁（wall）によるネットワーク構

造の存在が確認された．試験片が負荷を通して繰り返し加工硬化を示さなかったことは、マクロ

材の繰り返し負荷初期段階で見られる強固な転位組織の形成（双極子が集合したベイン（vein）

の形成）が行われなかったことを示唆している。 

図 6 は、実験より得られた繰り返し数の増加に伴う突き出し/入り込みの変化を示す。試験片

右側面の突き出しは、そのすべりの延長上の左側面では入り込みに対応しており、繰り返し数が

増加して突き出し/入り込みの様相が変化してもその関係は変わらなかった。すなわち、試験片

で観察される突き出し/入り込みは、幅一定のすべりプレートの単純なずれによって生じている。

マクロ材では、PSB の内部では正負の転位の反応によって空孔濃度が上昇し、PSB の膨張によっ 

 

 
 

図 3 引張圧縮繰り返し負荷試
験装置． 

図 4 試験片のチャッキング方法． 

図 5 (a)変位振幅の変化および(b)荷重（応力）振幅の変化． 



 
 

 

 
 

 

て材料表面には突き出し/入り込みが生じる④。すなわち、マイクロ材の突き出し/入り込み形成

挙動はマクロ材のそれとは大きく異なっている。 

単一すべり方位を有する Ni 単結晶では、寸法の異なるマイクロ試験片を準備した。Ni は、Cu

と同じ面心立方金属であり、転位のはしご型構造や突き出し/入り込みの形成等、Cuと同様の疲

労挙動を示す。マクロ材の疲労限以下の応力振幅を用いて引張圧縮疲労試験を実施した結果、寸

法の大きい試験片では、マクロ材と同様に疲労損傷は生じなかったが、小さい試験片では突き出

し/入り込みの形成とともに疲労き裂が発生した。試験後、超高圧透過型電子顕微鏡を用いた透

過観察を行った結果、寸法の大きい試験片ではマクロ材と同様の疲労転位構造（ベイン＋チャン

ネル）が観察された。このとき表面には極めて転位密度の低い領域が存在した。一方、寸法の小

さい試験片では、ベイン構造は観察されず、転位壁で構成された特有の疲労転位構造が存在して

いた。これらの実験から、特定のサイズ以下のマイクロ試験片では、自由表面の強い関与により

外部への転位の射出が容易となり、特有の疲労挙動を示すことがわかった。 
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