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研究成果の概要（和文）：バルジ試験は、材料の張出し変形性を正確に測定する試験である。実際には孔の開い
た基板に薄膜を貼り付け、孔を通して圧力をかけることで薄膜を変形させ、その圧力と実測した変位の関係か
ら、極限引張強度や極限伸び、さらにはヤング率や内部応力、ポアソン比などの機械的特性値を算出する。本研
究ではこれまでのバルジ試験の課題点であった、(1) 液中での測定、および(2)硬くて脆い薄膜や撓みやすい薄
膜への適応、を図り、より実用的なナノ厚からマイクロ厚の薄膜の機械的強度の測定手法の確立に成功した。

研究成果の概要（英文）：Bulging test is a test to estimate the mechanical properties of thin films 
by simple deflection under applying pressure. Various mechanical properties such as ultimate tensile
 strength, ultimate stress, and Young’s modulus were estimated. In this study, we applied the 
method for brittle and soft materials to show the versatility of this method. Moreover, measurement 
under water was performed to establish the measurement at various measurement environment. 

研究分野：高分子物理
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  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
バルジ試験は、ナノ厚やマイクロ厚といった通常の引張試験機では測定が困難な薄膜の力学特性を評価できる点
が特徴である。本研究において、理想的な状態である大気中だけでなく、様々な温湿度環境下や液中での測定を
実現し、さらには極めて薄い薄膜だけでなく、硬くて脆い素材からなる薄膜などにも適応できたことは、実用材
料の評価法としての本手法の価値を大きく高めるものである。例えば、燃料電池における電解質膜は高効率化の
観点などから薄膜化が進んでいるが、高温液中下という、より実際に近い環境下で安全・信頼性の評価が可能と
なる事などが期待される。

※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、研究者個人に帰属されます。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 

機械的特性評価は、材料加工のしやすさだけでなく加工された材料の耐久性などの尺度とな
るため、材料の安全性や信頼性と結びつく非常に重要な評価である。引張試験は材料の弾性率や
強度といった機械的特性を直接評価できる手法であることから、薄膜材料をはじめとする多く
の材料の機械的特性評価に用いられている。しかしながら膜厚がマイクロメートル以下の薄膜
は、試験片を試験機器の治具に固定することが困難であり、また検出される力が機器の下限界よ
りも小さい、といった問題により通常の引張試験機での測定が難しい。そこで応募者らは、金属
板の機械的特性評価手法として知られているバルジ試験を応用し、これを薄膜用に特化し試料
片のクランプによる固定なしに評価を行う手法を確立することで、数十ナノメートル厚からマ
イクロメートル厚の高分子薄膜について、高精度な機械的特性評価を行ってきた。 
 しかしながら、その試験評価環境についてこれまでは大気中・室温での測定に限定されており、
実際の使用環境とは大きく異なる。加えて、ある程度（通常 1 mmφ）の面積で自立した薄膜を
得る必要があることから、この実現が困難な機械的強度が劣る材料や、数ナノメートルと極端に
薄い薄膜については、バルジ試験の適応が不可能であった。 
 
２．研究の目的 

本研究では、上記の二つの課題点に対応できる装置設計を新たに行うことで、さまざまな材料
について実際の使用環境下と同じ条件で機械的特性評価、特に材料の耐久性や寿命の評価を可
能とすることを目的としている。より具体的には、一つ目の課題である「測定環境の充実」につ
いては、新たな測定システムをくみ上げることで、液中での測定や調温・調湿下での測定の実現
を目的とした。二つ目の課題である「測定対象の充実」では、検出の更なる高精度化と新たな薄
膜固定化手法の開発に取り組み、機械的強度が低い薄膜や数ナノメートル厚の極めて薄い薄膜
の評価の実現を目的とした。 
 
３．研究の方法 

バルジ試験は加圧による材料の張出し変形性を、正確に測定する試験である（図１）。実際に
は、孔の開いた支持体（金属板）に薄膜を貼り付け、孔を通して圧力をかけることで薄膜を変形
させ、その圧力と実測した
変位の関係から、極限引張
強度や極限伸び、さらには
ヤング率や内部応力、ポア
ソン比などの機械的特性
値や力学特性を算出する。
加えて、応力緩和試験やク
リープ試験などから、材料
の耐久性や寿命の評価を
行う。 

そこで、「測定環境の充
実」を目的として、液中で
の評価を可能とするため、
液圧の精密制御技術を確
立すると共に、液中測定用
チャンバーの設計を行っ
た。加えて、チャンバー内の密閉環境を整えることによる、湿度の調整も試みた。 
 一方、「測定対象の充実」では、高さ変位の検出方法をレーザー変位計による高精度の検出と
するだけでなく、応募者の得意とする表面特性制御技術を駆使することで、新たな薄膜固定化手
法の開発を行い、小片や機械的強度が低い薄膜、さらには数ナノメートル厚の極めて薄い薄膜へ
の対応を試みた。 
 
４．研究成果 

液中での評価法の確立について、液体用のフローコントローラーを用いた精密な圧力制御を
初めに試みた。しかしながらこの手法では、圧力を逃がしながら加圧することで所定の圧力へと
制御する、という従来の加圧方式を適応することが難しく、結果として PID 制御による精確な加
圧が困難であった。また所定の圧力に到達するまでのタイムラグが大きく、繰り返し加圧による
耐久試験など実用材料に必要な安全・信頼性に関わる評価が実施できないことから、実材料の評
価手法としては適切ではないと判断した。そこで次に、孔に張り付けた薄膜を逆さまにした状態
で水中に沈め、それに空気圧を用いて加圧するシステムの構築を行った。圧力を水圧と空気圧の
合計とし、変位をデジタルマイクロスコープによる側面観察から得た（図２）。100 nm 厚のポリ
スチレン薄膜を用いて実測した結果を図３に示す。図３から明らかであるように、水中でも大気
圧と同等の応力―ひずみ曲線を得ることができ、本手法の有用性が実証できた。例えば、リチウ

 

図１. バルジ試験機の模式図とその特徴自治労 



ムイオン二次電池におけるセパレーターは、電解液中での作動が基本であり、また高温作動時の
機械的な劣化が大きな問題となっている。
従って、本研究の成果として使用環境と同
じ条件で耐久性・寿命の評価が実現できた
ことで、より有用な試験結果が得られ、結
果として正確な材料設計へのフィードバ
ックにもつながるものと期待される。とこ
ろで、薄膜の中には液中への浸漬により膨
潤するものが多く存在する。現状では、別
途、薄膜を基板に張り付けた状態で、液中
AFM を用いた段差測定から膜厚を求めて
いるが、張り付けにより片面が拘束されて
いる環境は、実際の使用環境と大きく異な
る。一方、機械的特性値の算出には精確な
膜厚に関する情報が必須である（例えば、
極限引張強度を算出する際に、２倍の膜厚
を仮定すると、得られる値は半分になる）
つまり、自己支持の状態での液中における
ナノ厚薄膜の膜厚を、できればその場計測
できるようなシステムを新たに構築する
必要があり、これが今後の課題となる。 

測定対象の充実では、硬くて脆い材料
や、極端に柔らかい材料への適応を試み
た。それぞれのモデル化合物として、金属
酸化物薄膜及びポリジメチルシロキサン
薄膜を用いてその実証を行った。硬くて脆
い材料である金属酸化物薄膜は、従来の引
張試験においては型抜きした際のサンプ
ル端が起点となって破断し、結果として試
験の再現性に乏しいという問題がある。しかしながらバルジ試験においては、張り付ける孔のテ
ーバ形状を工夫することでサンプル端だけでなく孔の端からの破断を抑制できる。実際、ゾルゲ
ル法で得られた数ミクロン厚の酸化チタン薄膜において、再現性のある試験結果が得ることに
成功した。これまでバルジ試験は、ナノ厚の極端に薄い薄膜の測定にのみ通常の引張試験と比較
して利点があるものと考えられていたが、本実験の結果から硬くて脆い材料にも有用であり、試
験の特徴となりうることが確認された。一方、ポリジメチルシロキサン薄膜については、柔らか
さの問題から自己支持の状態で貼り付けることが難しいという問題があり、バルジ試験におい
ても機械的特性の評価には至らなかった。そこで本研究では、単純に孔径を小さくすることで適
応を試みた。より具体的には、これまでの 1 mmφの孔径ではなく、0.6 mmφの孔を銅薄膜（厚
さ 0.4 mm）にレーザー加工により穿ち、その上にトランスファー法により乗せた薄膜について
評価を試みた。孔径が小さいことからポリジメチルシロキサン薄膜を自己支持膜として得るこ
とに成功し、加圧による撓みも確認できた。一方、加圧に伴う変位については、孔径を小さくし
たことにより、従来の横方向からのデジタル顕微鏡を用いた変位計測では、画像解析に伴う変位
量算出の際の誤差が大きいという問題が生じた。そこで、レーザー変位計を用い、Z 軸方向の変
位を計測することで、数 10 ナノメートルの分解能での変位の検出に成功し、バルジ試験の実施
に成功した。より具体的には、この手法よりポリジメチルシロキサンのヤング率を求めたが、約

80 nm 厚の膜についてバルクの値と同
様であり、また架橋剤の仕込み比の濃
度を変えることでヤング率がリニアに
変化することも確認した（図４）。これ
らのことから、ヤング率が数百 kPa の
柔らかい材料にも本手法が適応できる
ことを実証した。 
ところで、分離透過膜や燃料電池に

おける電解質膜、リチウムイオン二次
電池におけるセパレーターなど、多く
の機能性薄膜は、膜厚を薄くすること
が機能の高効率化につながる。例えば
分離透過膜であれば、少ない外部エネ
ルギー（圧力差、濃度差、電位差）で分
離・透過が可能となる。また、コーティ
ング膜においても、薄膜化が進むこと
でコスト削減だけでなく低環境負荷に
も寄与できる。しかしながら厚さと機

 

図２. 水中測定の模式図 

 

図３. ポリスチレン薄膜の応力―ひずみ曲線 
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図４. バルジ試験より算出した、ポリジメチル

シロキサン膜の架橋剤濃度とヤング率の関係 
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械的強度は相反する関係にあり、薄膜になればなるほど機械的な強度に劣る。そこで従来の限界
を超える薄さと強靭さを同時に満たす薄膜の創製技術に関する研究が、盛んに行われている。こ
のような研究を加速するには、得られた材料を解析・評価し、材料設計へとフィードバックする
必要があり、そのためには確かな評価技術の確立が鍵となる。本研究により様々な薄膜材料につ
いて、使用環境と同じ環境下で詳細な評価が可能となったことで、長期信頼性に優れた強靭な材
料を迅速かつ低コストで設計することが可能となるものと期待される。また、極限まで薄い膜の
評価が実現したことで、機械的強度という観点ではこれまで明らかではなかった、ナノ厚に由来
する効果が顕在化されるものと期待される。例えば、理論で示唆されている薄膜化に伴うヤング
率の非連続的な変化などが実験的に証明されれば、学術的に大変意義深いものになると期待さ
れる。 
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