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研究成果の概要（和文）：本研究では，マイクロサイズの金属材料に対して力学負荷（引張・圧縮繰り返し負
荷）を与えることで生じる転位構造を特定し，その形状を制御することを目的とした．単一すべり方位を有する
試験片を用いて，マクロ材とは異なる転位の自己組織化現象によって，線欠陥（刃状転位）が集合したナノサイ
ズの壁を形成できることを明らかにした．さらに結晶方位や応力振幅を制御することで，転位壁の形状や間隔を
変化させることに成功した．試験片に異材界面を付与して変形拘束を行うことにより，試験片の形状変化を伴う
ことなく転位壁を形成できた．マイクロ材料においては繰り返し変形により制御した転位構造を実現できる可能
性があることを示した．

研究成果の概要（英文）：The purpose of this project is to specify the dislocation structure 
generated by mechanical loading (tension-compression cyclic loading) to a micro-sized metal and to 
control its shape. Using a specimen with a single slip orientation, walls with a nano-scale width 
composed of line defects (edge dislocations) were formed due to the self-organization of which 
mechanism is different from that of bulk counterparts. Furthermore, we succeeded in changing the 
shape and spacing of dislocation walls by controlling the crystal orientation and the applied stress
 amplitude. Straight dislocation walls were formed in the specimen with a dissimilar interface. It 
was found that the dislocation wall network in the micro material can be controlled by applying a 
cyclic load.

研究分野：微小材料強度学
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研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究は，微小材料における転位の自己組織化現象を利用して制御された転位構造を創り出すという，材料力学
的観点に基づく新しい材料機能創成の分野を開拓する点に学術的意義がある．本研究成果では，表面の効果によ
ってマクロ材とは異なるメカニズムで転位構造を形成できることを明らかにした．さらに，結晶方位及び応力振
幅に加えて，異材界面の導入によっても異なる転位構造が得られることを示した．本成果は，新たなナノ材料創
成やナノデバイス技術革新に繋がるものであり，産業界へのインパクトも大きく，工業的な意義も高い．

※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、研究者個人に帰属されます。
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１．研究開始当初の背景 
強誘電体は，圧電素子，強誘電体メモリ（FeRAM）及びアクチュエーター等，広い分野の産
業製品に用いられている．特に FeRAMに関しては，動作速度や消費電力に優れることから次世
代メモリとして期待されている．しかし，セル面積が大きく，高集積化できないという欠点が存
在する．一方で近年，転位が有するナノレベルのひずみ集中場によって，ナノ～原子スケールの
強誘電性が発現する（マルチフィジックス）ことが報告された①．この現象を利用することで原
子～ナノレベルの強誘電性高集積化デバイスや新機能材料を実現できる可能性があるが，現状
では材料中の転位を任意の場所で構造化する技術自体が存在せず，ボトルネックになっている． 
一方，金属材料に繰り返し変形を与えると，疲労を生じる．このとき，材料内部には疲労転位
構造が形成される．例えば銅（Cu）においては，低塑性ひずみ振幅領域では，正負の刃状転位
による双極子が集まったベイン組織および転位密度の低いチャンネル組織が形成される．中塑
性ひずみ振幅領域では，局所に転位のはしご型構造が形成され，そこでは塑性ひずみが集中する
“固執すべり帯（Persistent slip band：PSB）”が現れる．はしご型構造は，転位双極子が集ま
った壁組織およびチャンネル組織で構成されている②．高塑性ひずみ振幅領域では，複数のすべ
り系の活動により転位のラビリンス構造やセル構造が形成される．しかし，これらの構造は転位
が有する弾性ひずみ場によって形成されることから（転位の自己組織化），その構造を制御する
ことは難しい．一方，研究代表者はこれまでに，マイクロサイズの材料に繰り返し負荷を与える
技術を確立し，それらの材料が疲労することを報告している③．ナノ・マイクロ材料では，マク
ロ材に比べて表面や界面の影響を強く受けるため，それらを利用する事で自己組織化構造を制
御できる可能性がある．転位の自己組織化構造の制御技術は，ナノテクノロジーの観点から強誘
電体以外にも応用でき，その学術基盤の構築が求められているが，疲労現象を用いて検討を行っ
た例はない． 
 
２．研究の目的 
本研究では，原子・ナノレベルの線欠陥である転位の自己組織化構造を制御する力学設計基盤
構築のために，条件を変えたマイクロ材料への繰り返し負荷によって形成されるその疲労転位
構造及びその影響因子を明らかにすることを目的とした． 

 
３．研究の方法 
供試材として，銅（Cu）多結晶基板を用意した．真空環境下で熱処理を行い、結晶粒の粗大化
と残留応力の除去を行った後，電子線後方散乱回折（EBSD: Electron back-scattering 
diffraction）法を用いて供試材表面の粒界形状及び結晶方位を特定し，集束イオンビーム（FIB: 
Focused ion beam）加工を用いて所望の結晶粒からマイクロ試験片を切り出した（図 1）．試験
片ゲージ部の幅及び高さはそれぞれ 2 μmおよび 10 μmである．超低エネルギーアルゴン（Ar）
イオンミリング処理により，FIB 加工で導入された加工層を除去した．試験片は単一すべり方位
を有するもの（図 2），及び，二重すべりを有するもの（図 3）を用意した．両図中の(a)，(b)及
び(c)は，それぞれステレオグラフ，12 のすべり系のシュミット因子及びシュミット因子の高い
すべり系の模式図を示す．Cu は面心立方金属であり，4つのすべり面及びそれぞれのすべり面上
の 3 つのすべり方向による計 12 のすべり系を有する．図中では，Schmid と Boas の表記法に従
ってすべり面を A～Bの記号，及び，すべり方向を 1～6の数字で表してある．結晶方位からは単
一すべり方位を有する試験片では，主すべり系 B4 が活動し，二重すべりを有する試験片では，
第一に B4，第二に C1が活動することが予想される． 
引張圧縮負荷試験には，電界放出型走査型電子顕微鏡（FE-SEM: Field emission-scanning 
electron microscope）内に設置可能な独自開発の負荷試験装置を用いた．本装置では、三軸方
向の並進移動と回転移動を可能にする機構が組み込まれており，試験片を把持するためのグリ
ッパーを有する． 
 

 
図 1 (a)銅単結晶マイクロ試験片の寸法，(b)試験片の SEM 観察像． 

 



 

図 2 単一すべり方位を有する試験片の結晶学的情報：(a)ステレオグラフ，(b)シュミット因子，
(c)主すべり系 B4の模式図． 

 

 

図 3 二重すべり方位を有する試験片の結晶学的情報：(a)ステレオグラフ，(b)シュミット因子，
(c)主すべり系 B4及び共役すべり系 C1 の模式図． 

 
４．研究成果 
引張圧縮繰り返し負荷試験において，単一すべり方位を有する試験片（応力振幅：Δτrss/2 = 
30 MPa）ではすべり系 B4が活動することで，表面に顕著な突き出し/入り込みが形成された．図
4(a)は，試験後の試験片に対する透過型電子顕微鏡（TEM: Transmission electron microscope）
像を示す．試験片周囲の暗部は，FIB を用いた薄片化の際，試験片の表面損傷や湾曲を防止する
ために施したタングステン（W）蒸着である．突き出し/入り込み形成部には，マクロ材に見られ
るはしご型構造は存在せず，周囲の状況と大きな差は無い．幅約 50 nm の転位壁が存在し，その
間の低転位密度領域にもある程度の転位が見受けられる． G・b 解析により，この転位壁は，刃
状転位の集合により構成されていることが明らかとなった．二重すべり方位を有する試験片（応
力振幅：Δτrss/2 = 6 MPa）では，主すべり系 B4の活動及び共役すべり系 C1の活動は観察され
なかった．これは，両すべり系はローマ-・コットレルの不動転位を形成する関係にあり，この
転位反応によって互いのすべり運動が抑制されたものと考えられる．結果として三番目にシュ
ミット因子の大きいB5のすべり系が活動することで突き出し/入り込みを形成した．図4(b)は，
試験後の TEM 観察像を示す．転位壁の間隔は 1μm程度であり，転位壁の分布は負荷方向に対し
て垂直に近い方向に広がっている．また，転位壁間の転位密度は低くなっている．図 3(c)は，
二重すべり方位を有する試験片に対して応力振幅を変えた疲労試験（応力振幅：Δτrss/2 = 50 
MPa）を行った後の内部観察像を示す．このとき，試験片中央部では，極めて転位密度の高い円
柱状転位壁の形成が観察された．この応力振幅では複数のすべりが同時に活動し始めたことが
原因と考えられる． 
 

 
図 4 マイクロ Cu 試験片の超高圧電子顕微鏡観察結果：(a)単一すべり方位を有する試験片の転
位構造，(b)二重すべり方位を有する試験片中の転位構造，(c)二重すべり方位を有する試
験片中で観察された円柱状転位構造． 

 



 

図 5 (a)タングステン（W）蒸着により対向面に異材界面を設けた銅単結晶マイクロ試験片，(b)
繰り返し負荷試験前後の試験片に対する SEM 観察像，(c)試験片中で観察された直線状転位
壁． 

 
マイクロ試験片に繰り返し負荷を与えると，内部には幅数十 nmの転位壁が形成され，結晶方
位や応力振幅の操作により，転位壁の形状を制御できる可能性が示された．通常，マクロ Cu に
おいて本試験と同様の応力振幅を負荷すると，疲労初期の材料内部では転位が集まったベイン
構造を生じ，その際，試験片は繰り返し加工硬化を生じる．一方，今回の実験においてマイクロ
材料では繰り返し加工硬化は一切示さず，さらに内部にベイン構造は観察されなかった．これは，
試験片体積に対する表面の影響割合が大きく，容易に転位が外部へ射出されたことが原因と考
えられ，これにより転位壁のみの構造が形成されたものと考えられる． 
単一すべり方位及び多重すべり方位を有する試験片では，突き出し/入り込みの形成により材
料の外形は大きく変化した．この変化を抑制するために，単一すべり方位を有する試験片に関し
て，主すべり方向と対向する側面に W蒸着を行った試験片を作製した（図 5(a)）．図 5(b)は，試
験前後の試験片の SEM 観察像を示す．試験片中央部に若干のすべり帯の痕跡が見られるものの，
試験片外形状の変化は見られない．図 5(c)は，試験後の試験片の内部観察像を示す．異材界面
からの拘束により，試験片内部には直線状の転位壁の形成が見受けられた． 
以上のように，表面や界面の影響を受けやすいマイクロサイズの試験片では，繰り返し変形を
与えることによって，内部に厚さ数十 nmの転位壁を形成する．この転位壁の構造は，結晶方位，
応力振幅及び界面からの変形拘束によって，形状を制御できる可能性があることが明らかとな
った． 
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 ４．巻
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 ２．論文標題  ５．発行年
斜め蒸着法で作製した銅ナノらせん要素集合薄膜の優れた疲労強度特性

材料 845-851

 掲載論文のDOI（デジタルオブジェクト識別子）  査読の有無
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 ４．巻
金子遼太，山本幹也，澄川貴志，北村隆行 68(11)
 １．著者名

https://doi.org/10.1016/j.msea.2019.138218

 ３．雑誌名  ６．最初と最後の頁

有

 オープンアクセス  国際共著

 ２．論文標題  ５．発行年
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