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研究成果の概要（和文）：本研究では、脆性相-延性相からなる多相合金の破壊挙動理解を目指す。亀裂進展の
情報を簡便に取得するために、透明ダイヤモンド圧子押し込み時の試料の変形・亀裂進展を「その場観察」する
装置（顕微インデンタ）を用いて、時間経過に伴う変形・亀裂進展挙動を詳細に追跡する。
亀裂観察のために稜部分を研削し観察窓とした改良型ビッカース圧子を作製し、動画と荷重-変位曲線から亀裂
進展と荷重の関係を抽出し、表面組織観察結果と組み合わせて、破壊挙動の情報化を進められることを明らかに
した。

研究成果の概要（英文）：The aim of this research is to establish the experimental method for the 
in-situ observation of crack formation in multi-phase materials during the indentation though a 
transparent indent made of sapphire or diamond. This apparatus enables us to understand the 
time-dependent evolution of cracks and deformation around the indents. 
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研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究では、脆性相-延性相からなる多相合金の破壊挙動理解のために、亀裂進展の簡便な情報取得を目指し
た。ハイスループットな情報取得法として圧子押し込みによる破壊試験に、その場観察（in-situ）組み合わせ
ることで、材料の弱点である破壊の本質に迫るために必須の情報を短時間で取得可能となり、新規合金・セラミ
ックスや複合材料の開発期間短縮や工業製品のの事故解析による安全・安心の拡張に大きく寄与する。

※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、研究者個人に帰属します。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
 
１．研究開始当初の背景 
 Vickers 硬さ試験およびその応用である IF（Indentation fracture）法は、その試験装置の構
造上、圧子圧入前後の試料表面変化のみ観察可能であり、試験中の試料表面変化の観察は不可能
である。透明材料であるガラスにおいては Vickers 試験を試料裏から観察することにより、除荷
過程に亀裂が発生進展することが報告されているが、不透明試料では実施できない。しかしなが
ら、圧痕コーナー部から進展する亀裂や圧痕周辺表面の変形観察からは、材料の力学特性に関す
る重要な情報を得ることが出来ると期待される。 
 
２．研究の目的 
Vickers 試験時の試料表面での亀裂の発生・進展経路を「その場」観察し、負荷荷重や亀裂の長
さ、亀裂進展スピードなどとの関係を分析することにより、破壊の支配原因を調査することは、
材料科学における破壊という問題の理解と解決に大きな意味を持つ。本研究ではそのために、透
明な大型 Vickers 圧子を採用することで、試料表面の「その場」観察法の確立を目的とした。す
なわち、IF 法を視野に入れて Vickers 圧痕角から進展する亀裂の「その場」観察を目指し、透
明 Vickers 圧子を用いて圧子接触領域、またその近傍の Vickers 試験「その場」観察（以後、in-
situ Vickers インデンテーション）確立を目指すこととした。 
ここで、in-situ Vickers インデンテーションに押し込み深さ情報計測と荷重計測の計装化を組
み合わせて計装化 in-situ Vickers インデンテーション法とし、インデンテーション実施中の荷
重変化と試料表面の破壊挙動の対応の理解を試みた。これにより、Vickers インデンテーション
という簡便な試験で亀裂や破壊に関する情報を得ることができれば、多数の試料に対して短時
間で靭性や硬さを評価するハイスループットスクリーニングが可能となり、新規合金・セラミッ
クスや複合材料の開発期間短縮や工業製品の事故解析による安全・安心の拡張に大きく寄与す
ると期待される。 
 
３．研究の方法 
 本研究ではサファイア製とダイヤ
モンド製の透明Vickers圧子を使用し
て in-situ Vickers インデンテーショ
ンを実施した。Si 結晶のような硬い材
料に対しては、サファイア製圧子でも
十分な耐久性は持ち得ず破壊される
ことが明らかとなった。そこで、特注
のダイヤモンド製透明Vickers圧子を
用いて、in-situ Vickers インデンテー
ションを実施することとした。図1 に
in-situ インデンテーション装置の装
置構成の模式図を示す。観察にはデジ
タルマイクロスコープ(Hirox，RH-
2000)を用い、動画撮影のフレームレ
ートは 50fps とした。コンピュータで
制御されたピエゾ素子（ Physik 
Instrumente GmbH & Co., N-214）
により、試験片を設置した装置駆動部
を上下に移動させることで試験片上
面に対して押し込み試験を行い、その
際の押し込み荷重はフォースセンサ
ー（Kistler Instrumente AG, type 
9193）により計測した。荷重計測は 10 
points/s とした。透明圧子と大気の屈折率が著しく異なるため、それらの界面で光の大きな屈折
が生じ、試験片表面の良好な観察像を得ることができなくなる。これを防止するために、試験片
と圧子の間は屈折率調整液を導入した。 
 
４．研究成果 
 
 開発した装置の硬さ計測値の精度を確認するため、汎用 Vickers 試験機による Vickers 硬さ試
験を、本装置を用いた in-situ Vickers インデンテーションを同一試験片に対して実施し、圧痕
サイズから評価した硬さ値は 1％程度の誤差で一致することを確認した。 
 次に、Si 結晶に対して in-situ Vickers インデンテーションを実施した。試料として板厚 3 mm
の板面{001}p 型 Si 単結晶プレートを用い、#180～#1500 の耐水研磨紙による湿式研磨後、アル

 

図 1 



ミナ粉（粒径：0.1 µm）でバフ研磨を施した。実験は室温大気中で実施した。圧痕対角線方向を
<110>方向とし、最大負荷荷重 49 N、試料台昇降速度 1 µm/s、動画撮影条件 50 fps、荷重測定
10 points/s とした。動画で記録した負荷−除荷過程の表面観察結果からき裂形成・進展過程を調
査したところ、除荷過程において、最大荷重負荷状態では確認されなかった亀裂の発生と進展が
確認された。すなわち亀裂は、圧子が圧入していく負荷過程よりも、圧子を抜いていく除荷過程
でより大きく進展することが確認された。この結果は、ソーダ石灰ガラスに対して Vickers 硬さ
試験中の試料観察と有限要素計算を行った先行研究と定性的に一致している。また、Si 以外の
脆性材料に対して試験を実施し、亀裂発生・進展に関する知見を得ることができた。 
 一連の研究で、ダイヤモンド圧子の耐久性がサファイアに比べて十分に高いことが示された
一方で、屈折率が高いことから調節液で屈折率比が十分に調整できず、像が重なる領域が現れる
ことが明らかとなった。この課題は、圧子形状の工夫および光学経路の再設計によって、ある程
度の改善が可能となることを確認した。 
 得られて知見をいかに総括する。 
・Vickers 試験による in-situ インデンテーション法の確立を目指して装置開発を行い、手法を
確立した。 
・Si 単結晶に対して負荷−除荷試験を実施し、き裂進展が除荷の際に大きいことを見出した。ま
た、Si 以外の脆性材料に対しても試験を実施し、亀裂発生・進展に関する知見を得た。 
・高硬度脆性材料を対象とした試験実施において、圧子材質としてはサファイアは不十分であ
り、ダイヤモンドが適切である。 
・ダイヤモンド Vickers 圧子の形状の工夫により、in-situ 観察像の改善が可能であることを明
らかにした。 
・き裂観察は観察面の反射能に大きく依存しているが、光学経路の再設計で改善が可能であるこ
とが明らかとなった。 
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