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研究成果の概要（和文）： 
金属材料の力学的性質は、結晶粒径・粒界、析出物、異相界面等の材料の構成組織要素と密

接に関連しており、材料の機械的性質や変形挙動をマルチスケール的に解明するためには、組
織構成要素の強度や界面での局所的な変形挙動を直接的計測する必要がある。本研究では、材
料表面においてナノメータレベルの変位・形状計測が可能な白色干渉計測技術を用いることで、
複相組織から構成される金属材料の各構成相ならびにその界面における局所的な微小変形挙動
を、大気中でその場観察できる装置の開発を世界で初めて行うとともに、この方法を利用して
ラスマルテンサイト組織鋼、Mg-Zn-Y 合金における降伏から破壊までの局所変形挙動を調査し
た。 
 
研究成果の概要（英文）： 
 The mechanical properties of materials are dominated by their microstructure, including 
grain boundaries, and precipitates. It is, therefore, important to examine the mechanical 
properties and deformation behavior of each microstructural constituent to develop mate-
rials with superior mechanical properties,. However, the measurement of mechanical 
properties and observation of the deformation behavior of each microstructural constituent 
are difficult because the size of microconstituents is on the order of microns. We have de-
veloped a testing machine that enables the measurement of mechanical properties and 
in-situ observation of deformation behavior of microsized materials. This testing machine 
is equipped with a white-light interferometer that can measure with a resolution of 0.1 nm 
the surface profile of a microsized specimen during its deformation. We have measured the 
mechanical properties and observed the deformation behavior of microsized specimens 
prepared from microstructural constituents of martensitic steel and Mg-Zn-Y alloy. 
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１．研究開始当初の背景 
金属材料の力学的性質は基本的には転位

の運動に基づいており、材料の強化設計も転
位の運動を阻害する機構を導入することで
達成されてきた。一方、バルク材の機械的性

質は、原子レベルの転位運動と関連はあるも
のの、局所変形が進行するくびれから破壊過
程までの変形挙動とその強度を転位運動と
直接関連付けて解析することは、特に、複相
材料の場合、きわめて困難である。これは結
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晶粒径、結晶粒界、析出物、異相界面等のメ
ゾスケールの材料組織構成要素が、局所的な
変形挙動に大きな影響を及ぼすからである。
たとえば、10 m 程度の単一析出物を利用し
た二相材料の変形においても、母相の変形挙
動、析出相の変形挙動、母相と析出物界面の
変形挙動がともに影響を及ぼすことによっ
て、バルクスケールでの機械的性質と変形挙
動を決定している。したがって、材料の機械
的性質や変形挙動をマルチスケール的に解
明するためには、メゾスケールにおける微視
組織構成要素の局所的な変形挙動を直接的
計測する必要がある。 
研究代表者らはこれまでに、10 m サイズ

の微小試験片に対する機械的性質の評価を
行ってきた。この方法は MEMS や電子デバ
イス用薄膜の機械的性質の評価を行うため
であったが、この方法における試験片サイズ
は材料を構成する微視組織サイズと同程度
であることから、この方法を利用することで、
構成組織（たとえば、 m サイズの析出相）
の機械的性質の評価を行ってきた。しかしな
がら、これまでは引張強さや破壊強度のみの
計測で、複相組織そのものや、それらの界面
における変形挙動等についての計測は行っ
ていない。これは試験片サイズがきわめて微
小なため、局所領域における変位（歪）の計
測ができなかったためである。 
ところで、これまでにも電子線リソグラ

フィーにより、材料表面にグリッドを作製し、
その変形を走査型電子顕微鏡で観察するこ
とにより、析出物界面や粒界での局所的な変
形挙動が調べられている。しかしながら、グ
リッドの間隔により計測精度が決まるため、
ナノメータレベルでの計測は不可能で、しか
も、平面内方向の変位は計測できても、平面
に垂直方向の面外方向の変位計測は不可能
である。さらに、作製したグリッドが機械的
性質に影響を及ぼす懸念もある。また、AFM
を用いた材料表面の形状観察も可能ではあ
るが、計測位置を同一箇所に設定することの
困難さに加えて、数 10 m の範囲を計測する
ためにはかなりの時間を必要とするため、一
度負荷を止めた後計測を行う必要がある。と
ころで、近年、白色干渉技術を利用すること
により、0.1nm の分解能で数 10 m の範囲の
表面形状を計測する手法が開発されている。
この方法は基本的には静止物の微小形状を
計測するものであり、計測手法の原理（対物
レンズを面外方向へ走査する必要がある）か
ら、１回の表面形状計測には 1 分以上の時間
を要するが、非接触かつ大気中で計測が可能
である。そこで、対物レンズの走査に伴う干
渉データの取り込み・保存だけを高速で先に
行い、その後、データの解析を行うことがで
きれば、表面の形状変化をほぼリアルタイム
で観察することが可能となる。したがって、

データの取り込みを高速で行う白色干渉技
術と研究代表者らが開発した微小材料試験
機を組み合わせることにより、材料中の微小
局所領域の変位(歪)の動的(その場)計測が可
能となる。 

 
２．研究の目的 
本研究では、研究代表者が現有している微

小材料試験機に白色干渉計を組み合わせる
ことにより、局所変形挙動のその場観察が可
能な装置の開発を行う。また、この計測法を
利用して、ラスマルテンサイト組織鋼、
Mg-Zn-Y 合金について、降伏、加工硬化、破
壊までの局所変形挙動の測定を行い、金属材
料の局所変形挙動を計測できる新しい測定
手法としての確立を目指す。 

 
３．研究の方法 
(1) 試験機の改良と性能確認 
本研究では白色干渉を利用したひずみ計

測を行うため、まず、白色干渉計測が可能な
ように既存の微小引張試験機の改良を行っ
た。白色干渉計を用いて微小試験片の表面を
ナノメータのオーダーで観察するためには、
対物レンズに対する試験片の平行度がきわ
めて重要となる。これを達成するために、精
密 X-Y-Z ステージに加え、３軸の精密回転ス
テージを組み合わせた。また、変形時の材料
表面形状観察を動的に行うために、白色干渉
データを高速でハードディスクへ保存する
ユニットを追加した。 
改良した試験機の性能確認のために、塑性

変形域までひずみの計測が行えるように、延
性に優れた金テープを試験片として用いた。
使用した金テープは冷間圧延した厚さ約 10 

m のもので、これを 673 K で 1.8 ks 焼鈍し
て供試材とした。焼鈍後のテープより、微細
レーザ及び集束イオンビーム(FIB)加工を用
い、平行部長さ 50 m、幅 20 m の引張試
験片を作製した。その後、実際に開発した試
験機に試料を固定し変位速度 0.1 m/s にて
引張試験を行った。また、微小な領域におけ
るひずみ分布の計測を試みるために、同じ金
テープに FIB 加工で切欠きを導入し、応力集
中部を形成した試験片も準備した。加えて、
Sn 単結晶及び DP 鋼から切り出したマイク
ロ試験片についてもひずみ計測を試みた。 
 
(2) 局所変形挙動の計測 
 本研究では、局所的変形挙動の観察試料と
して、ラスマルテンサイト組織鋼と Mg-Zn-Y
合金を用いた。まず、各試料を機械研磨によ
り、厚さ約 10 m 程度の箔状とした後、集束
イオンビーム加工機（FIB）を用いて、走査
イオン像で組織を同定しながら、平行部長さ
20 m、平行部長さ 50 m の微小引張試験片
を作製した。作製した試験片に対して、改良



 

 

した試験機を用いて微小引張試験ならびに
試験片表面観察を行った。試験後に、保存し
た白色干渉データの解析を行い、表面変位の
計測を行い、歪の算出と局所変形挙動につい
て検討した。 
 
４．研究成果 
(1) 試験機の性能確認 
開発した試験機を用いて、本研究で提案し

た新たなひずみ計測法で金テープから作製
した微小試験片に対して引張試験を行った。
白色干渉計測により得られた表面起伏プロ
ファイルの変化を図１に示す。引張試験前の
表面プロファイルで標点を設定し、荷重負荷
に伴う標点の移動を連続的に追跡し、標点間
距離の変位からひずみを計測した。ひずみ計
測の結果、得られた応力-ひずみ曲線を図２に
示す。弾性変形領域から算出されたヤング率
は約 70 GPa であり、多結晶金のヤング率 78 
GPa と近い値が得られた。また、複数の試験
片に対して引張試験を行った結果、ほぼ同じ
変形挙動が得られ、本計測法の妥当性が確認
できた。次に、本計測法では標点を複数個設
定することにより、微小領域におけるひずみ
の分布を計測することが可能であるか検証
した。そこで、金テープに応力集中部を形成
するために切欠きを導入して、引張試験を行
い、その周りのひずみ分布の計測を行った。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 1 金テープ微小試験片の引張試験に伴う 
 表面プロファイルの変化 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図 2 金テープ微小試験片に対して得られた 

応力－ひずみ曲線 

図３に切欠き先端からき裂が進展する直前
の引張方向に対する垂直ひずみの分布を示
す。切欠き先端におけるひずみの分布を明確
に計測することができ、この結果から本計測
法により、微小領域のひずみ分布計測が可能
であることが示された。また、Sn 単結晶及
び DP 鋼から切り出したマイクロ試験片につ
いても同様な引張試験を行った結果、ひずみ
及びその分布を計測することができた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 3 切欠をつけた金テープ微小試験片の 
   ひずみ分布計測例 
 
(2) 局所変形挙動解明 
① マルテンサイト組織の局所変形挙動 
ラスマルテンサイトは鉄鋼材料の強化に

重要な構成相であり、その変形機構を調べる
ことが鉄鋼材料の強化設計にとって不可欠
である。しかしラスマルテンサイトはラス、
ブロック、パケット、旧オーステナイト（γ）
粒界といった微細な階層的組織から構成さ
れているため、従来の材料試験法ではこれら
の組織やその境界が変形挙動に与える影響
を個別に調査することは困難である。そこで
開発した試験手法を用いて、変形挙動に及ぼ
すマルテンサイトの階層的組織の影響につ
いて調査した。なお、試験片としては、旧
粒界を含む試験片（PG）、複数のパケットか
ら構成される試験片（MP）、1 つのパケット
から構成される試験片（SP）の 3 種類を切り
出した。 
各試験片の引張試験結果を図４に示す。破

断時のひずみは、全試験片において非常に大
きな値を示した。また、各試験片の破面は延
性的な破壊形態を呈していた。これらより、
鋼のラスマルテンサイトは焼入れままで
あっても構成組織単位では大きな塑性変形
能を有することが判明した。さらに、EBSD
解析により塑性変形の様相と組織の関係を
比較したところ、SP 試験片、MP 試験片にお
いて、ブロック境界およびパケット境界が塑
性変形の伝播を阻害しており、特にパケット
境界においては局部変形部との境界になっ
ていた。加えて、変形したブロックにおいて
は、ブロック面に沿った面内すべりが優先的
に活動している様子が観察された。PG 試験
片においては、旧γ粒界が塑性変形を阻害し
ているものと、ほとんど阻害していないもの 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4 ラスマルテンサイト組織から切り出 

したマイクロ試験片の応力－ひずみ 
曲線 

 
が存在した。ここで、旧γ粒界の回転角はラ
ンダムに分布していることに対し、パケット
境界は約 70° 回転していることから、パ
ケット境界が塑性変形を強く阻害すること
が考えられる。また、変形したブロック内の
ラス面方位のシュミット因子が高い試験片
ほど降伏強さは低下していた。ここで、SP
試験片が最も高い強度を示したことは、ブ
ロック面が引張軸方向と平行であったため
に面外すべりが活動し、すべりがブロック境
界によって阻害されたことに起因すると考
えられる。 

 
② Mg-Zn-Y 合金の局所変形挙動 

Mg-Zn-Y 合金は高強度軽量耐熱合金とし
て、その実用化に大きな期待が寄せられてい
る。本合金は基本的には、α-Mg 相と長周期
積層構造相(LPSO 相)で構成されており、
LPSO 相が本合金の強化に大きな影響を及ぼ
すことが知られている。特に、本合金の鋳造
後に熱間押出成形を行うと、強度が大きく上
昇するが、この際 LPSO 相中にキンク構造が
導入されることから、これが本合金の強化機
構の一つと考えられている。そのため、本合
金の強化設計を構築するためには、LPSO 相
におけるキンクの形成過程ならびに強度上
昇に及ぼすキンクの影響の解明が必要とな
る。この種の強化機構の解明のためには、単
結晶を用いた研究が望ましい。しかし、本合
金中に形成される LPSO 相は、組成及び作製
条件を調整した一方向凝固プロセスを用い
たとしても、粒径数 100 m 程度のものしか
作製できず、機械的性質を精度よく評価する
には十分なサイズではない。そこでマイクロ
材料試験法を用いて、本合金の局所変形過程
を観察した。 
試料は Mg85Zn6Y9合金の一方向凝固材(DS

材)をブ用いた。この DS 材の 1 つの結晶粒か
ら、FIB 加工を用いて上記①で用いたものと
同サイズのマイクロ引張試験片を切り出し

た。このとき、引張方向が LPSO 相のすべり
面である底面に対し約 45゜になるようにし
た。また、DS 材に圧縮負荷を行った後、キ
ンクを導入した試料からも上記と同様のマ
イクロ試験片(キンク導入試験片)を作製した
さらに、この試料の未変形領域からマイクロ
試験片(DS 圧縮試験片)を作製した。 
各試験片の応力-ひずみ曲線を図５に示す。

キンクを導入していない DS まま試験片は
28MPa 付近で降伏を示し、緩やかに加工硬
化し、最大応力 51MPa を示した後、破断に
至った。引張試験後の試験片側面には LPSO
相の底面すべりに対応するすべり線が観察
され、76%の大きな伸びを示した。DS 圧縮
試験片は、DS まま試験片よりも高い引張応
力を示したが、DS まま試験片と同様、底面
すべりのみの活動により大きい破断伸び
(98%)を示した。一方、キンク導入試験片は
約 65MPa 付近で降伏後、急激に加工硬化し、
最大応力 82MPa を示したが、破断伸びは
22%と小さく、破壊はやや脆性的に生じた。
引張試験において、試験片平行部を白色干渉
計で表面プロファイルの計測を行った結果、
図６に示すように、キンク帯を挟む領域で不
均一変形が生じており、試験片の湾曲が観察
された。また、キンク帯の近傍では変形勾配 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 5 Mg-Zn-Y 合金 LPSO 相から切り出した 
微小試験片の応力－ひずみ曲線 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 6 Mg-Zn-Y 合金の微小引張試験に伴う 
試験片平行部の表面起伏プロファイル 
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が生じており、引張過程においでキンク帯に
転位が集積していると推定できた。このこと
は、LPSO 相中に存在するキンク帯が強度増
加に寄与することを示しており、押出加工に
より形成されるキンク帯が Mg-Zn-Y 合金の
強度発現機構にも大きく関与していること
を示唆している。 
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