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研究の概要 
本研究では、10 nm から 1,000 nm オーダーの金属薄膜（金属ナノ薄膜）を対象として、変形・ 

破壊に及ぼす表面自然酸化層と変形・破壊を生じる時の新生面の酸化・酸化層の影響を明らか 
にし、これにより純粋な表面効果を分離・抽出することにより、金属ナノ薄膜の機械的特性・ 
強度に及ぼす寸法（膜厚）効果の本質を解明する。 

研 究 分 野：機械工学 機械材料・材料力学 

キ ー ワ ー ド：マイクロ材料力学、材料強度学、破壊、疲労、クリープ、金属薄膜 

１．研究開始当初の背景 
厚さが 10 nm から 1,000 nm オーダーの金

属多結晶薄膜（金属ナノ薄膜）の機械的特性
や強度は膜厚に強く依存する。これは膜厚が
薄くなると結晶粒微細化による転位運動の
拘束、体積の縮小による転位源の枯渇に加え、
変形・破壊に対する表面の影響が異なること
に因る。しかも、これらの薄膜構造による効
果に加え、大気環境下では薄膜表面の自然酸
化層が特性に影響を与えることが考えられ
る。しかし、ナノ薄膜の強度に及ぼす自然酸
化層の影響は未解明であり、強度に及ぼす寸
法効果の本質は不明である。 
 
２．研究の目的 
本研究では、金属ナノ薄膜（Cu，Au）を

用いて、変形・破壊に及ぼす表面自然酸化層
と変形・破壊を生じる時の新生面の酸化・酸
化層の影響を明らかにし、これにより純粋な
表面効果を分離・抽出することにより、金属
ナノ薄膜の機械的特性・強度に及ぼす寸法
（膜厚）効果の本質を解明することを目的と
する。 
 
３．研究の方法 
研究代表者らが開発してきた自立金属ナ

ノ薄膜作製技術、および金属ナノ薄膜に対す
る引張・破壊じん性・クリープ・疲労強度試
験技術を基礎として、(1) 環境（酸素ガス分
圧）制御下での高倍率その場観察（ナノスケ
ール損傷・破壊機構解明）、(2) 薄膜表面の酸
化層除去・制御、および (3) 変形・破壊現象
（引張・破壊じん性、クリープ、疲労）に応

じたその場観察強度実験を実現するための
実験システムを開発する。本システムを用い
て体系的な強度実験を実施して、ナノ薄膜の
変形・破壊特性と破壊機構に及ぼす「表面酸
化層の影響」を分離・抽出して、寸法（膜厚）
効果の本質を明らかにする。 
 
４．これまでの成果 
実験システム、実験方法の開発 

4 kPa までのガス環境下においても高分解
能で損傷・破壊過程観察が可能な環境質制御
電界放射型走査電子顕微鏡（FESEM）に、
表面酸化層を除去するためのスパッタイオ
ン銃を組み合わせたシステムを開発した。さ
らにこの FESEM 内で稼働し、その場電子線
後方散乱回折（EBSD）解析実験も可能な単
調引張負荷、疲労、およびクリープ負荷試験
に特化した 3 種類の実験装置を開発した。 
Cu 薄膜の破壊じん性に及ぼす膜厚効果 
 厚さ約 100 nm から 2,700 nm の単結晶お
よび多結晶Cu薄膜に対して、その場FESEM
観察（真空環境）下で破壊じん性試験を実施
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した。その結果、破壊じん性（限界き裂先端
開口変位）は膜厚が薄くなるにしたがいほぼ
比例して低下すること、しかも組織（単結晶、
多結晶）に鈍感であることを明らかにした
（図 1）。この結果は、局所変位場に基づく破
壊基準において、組織に鈍感な寸法効果則が
存在することを示しており、薄膜の材料強度
設計に極めて重要な指針を与える。 
Cu 薄膜の疲労き裂進展特性に及ぼす酸化の
影響 
大気中と FESEM の真空環境中で、厚さ約

500 nm の多結晶 Cu 薄膜の疲労き裂進展試
験を行った。表面疲労損傷（入込み・突出し）
を介して進展する中程度のK 領域では、大
気中の疲労き裂進展速度に比べて真空環境
中のほうが減速したのに対して、下限界値は
逆に真空中のほうが大気中よりも小さくな
った。しかも、疲労進展をもたらす表面疲労
損傷の形成ならびに破面性状は真空環境と
大気環境で異なった。このように、薄膜の疲
労き裂進展速度に及ぼす真空環境効果はK
の大小によりその影響が異なり、バルク材の
き裂進展特性に及ぼす真空環境効果とは異
なる特性を呈することが明らかになった。 
Cu 薄膜の疲労き裂進展に及ぼすき裂閉口の
影響 
厚さ約 500 nm の多結晶 Cu 薄膜の疲労き

裂進展におけるき裂閉口の有無およびき裂
閉口の影響を解明するために、大気中で進展
した疲労き裂の開閉口挙動をその場 FESEM
観察した。その結果、ナノ薄膜においてもき
裂閉口が生じることを明らかにした。さらに、
FESEM 像を基に求めた有効応力拡大係数範
囲Keffを用いて進展特性を整理した結果、応
力拡大係数範囲K を用いて整理した場合に
比べて応力比依存性が小さくなった。この結
果は、薄膜においても疲労き裂進展の支配力
学量がKeffであることを意味している。 
Au 薄膜のクリープ変形・クリープき裂進展
特性 
クリープに及ぼす酸化の影響は複雑であ

ると予測しており、まず大気中で不活性であ
る Au 薄膜を対象として、表面酸化層がない
場合の本質的なクリープき裂進展特性と膜
厚効果の解明に取り組んだ。厚さ約 400 nm
の Au 薄膜に対するクリープき裂進展試験と
クリープを考慮した有限要素法応力解析を
実施して、進展機構と支配力学を検討した。
その結果、Au 薄膜は室温下においてもクリ
ープき裂が安定進展すること、クリープき裂
進展速度はき裂先端の特異応力場の強さを
表すクリープ J積分により決定されることを
解明した。さらに、クリープき裂進展過程を
その場 FESEM 観察した結果、き裂先端前方
におけるボイド発生・成長、およびそれらと
主き裂の合体を繰り返して進展することを
明らかにした。 
10 nm オーダーの自立超ナノ薄膜試験片作製 

酸化層の影響（環境効果）が顕著になると
考えられる厚さ 10 nm オーダーの超ナノ薄
膜の強度実験方法を、当初計画を前倒しして
開発した。湾曲基板上に薄膜を製膜すること
でウェットエッチングによる薄膜自立化時
の内部応力低減を実現し、かつ円孔基板を用
いて薄膜を保持したまま大気中に取り出す
ことにより薄膜試験片端部からの破壊を抑
制する方法を考案した。これにより、厚さ約
30 nm の円孔基板支持自立 Cu 薄膜試験片の
作製、および破壊じん性試験が可能になった。 
 
５．今後の計画 
 開発した実験システム・実験方法を用いて、
100 nm ~ 1,000 nm厚さの金属ナノ薄膜に対
して、(1) 破壊じん性、(2) 疲労き裂発生・進
展、(3) クリープ特性に及ぼす酸化層・酸化
の影響を解明して、これらの影響を分離・抽
出することにより、寸法効果の本質を解明す
る。さらに、10 nm オーダーの自立超ナノ薄
膜の破壊じん性、疲労・クリープ特性と寸法
効果を解明する。 
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