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研究成果の概要：サブミクロンサイズの単結晶構造体を作製し、透過型電子顕微鏡の内部でそ

の場観察圧縮試験を行った。降伏に伴う挙動を観察し、転位の増殖前に構造体中を変形帯が進

行することを確認した。臨界分解せん断応力は約 300 MPa と、一般的な単結晶のそれよりも

大きな値を示した。サブミクロンレベルの構造体では、変形に必要な初期転位が枯渇している

ことが原因であると考えられる。 
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研究分野：材料強度学 
科研費の分科・細目：機械工学 機械材料・材料力学 
キーワード：寸法効果、単結晶、透過型電子顕微鏡、転位、アルミニウム、降伏応力、圧縮試

験、サブミクロン 
 
１．研究開始当初の背景 
単結晶を用いた曲げ変形において、構造体

の寸法をマイクロ・ナノサイズまで小さくす
ると降伏強度が増加する現象が報告されて
いる。曲げ試験では、降伏応力の上昇は変形
に対して幾何学的に必要な転位の数と、曲げ
変形を受ける構造体内部の急なひずみ勾配
とのミスマッチに起因するものして解釈さ
れている。しかし、均一な変形を受け、ひず
み勾配がない場合の寸法効果については、こ
れまで研究は殆どなされていない。 
 
 

２．研究の目的 
(1) サブミクロンスケールの材料に対する圧
縮試験手法を開発すること。 
(2) 巨視的降伏現象と転位の運動との関連を
明らかにすること。 
(3) 寸法効果のメカニズムを明らかにするこ
と。 
 
３．研究の方法 
(1) 直径数十 nm の試験片を作製し、透過型
電 子 顕 微 鏡 （ Transmission Electron 
Microscope: TEM）内にて圧縮試験を実施す
る手法を開発する。 
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(2) TEMを用いた転位のその場観察を実施し、
応力-ひずみ関係と転位の運動との関連につ
いて定性的・定量的な議論を行う。 
(3) 降伏に伴う転位の運動と寸法効果との相
関について考察する。 
(4) マイクロ・ナノサイズの他材料について
も変形試験を実施し、比較及び考察を実施す
る。 
 
４．研究成果 
(1) 試験片作製と圧縮試験法の開発 

図 1 は、本研究で用いた HT-GLAD（high- 
temperature glancing angle deposition）
法によるアルミニウムナノコラムの作製方
法を示す。金ワイヤの先端に電子ビームを用
いてアルミニウム（純度 99.999%）を蒸着す
る。蒸着の間、ワイヤの温度は 400±10℃、
チャンバ内の真空度は 6.7×10-3Pa に設定す
る。図 2 には、作製したアルミニウムナノコ
ラムの TEM 画像を示す。直径は約 60 nm で
ある。図 3 は、試験片に負荷を与えるための
負荷装置を示す。ピエゾ素子によりワイヤを
取り付けたステージが稼動し、ナノコラムに
負荷を与えることができる。試験は図 3 に示
した負荷装置を透過型電子顕微鏡内に組み
込み、その場観察を行いながら実施する。試
験は、真空度 1.5×10-5 Pa、TEM の加速電圧
200 kV の条件下で実施する。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 1 アルミニウムナノコラムの作製方法 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 2 ナノコラムの TEM 画像 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
図 3 負荷装置 

 
(2) 圧縮試験結果 
図 4 は、実験より得られた荷重-変位曲線を

示す。図中の右軸と上軸は、ナノコラムの初
期断面積と初期長さを基準とした公称応力
と公称ひずみを表している。得られた曲線は、
尖った降伏点（点 B）、容易すべり領域（点 C
～点 G）、加工硬化領域（点 G～点 I）で特徴
付けられている。負荷開始直後から変位は線
形増加し、公称応力 750MPa まで上昇する。
その後荷重は急速に減少し、200 MPa から
750 MPa の範囲でのこぎり状にひずみ量は
増加する。点 B から点 G におけるひずみの
増加量は約 0.25 である。この領域を過ぎると、
応力は加工硬化に伴って上昇する。 

図5は圧縮試験におけるその場観察写真を
示す。A～I の記号は荷重-変位曲線中の記号
に対応している。ナノコラムは、曲げを起こ
さず降伏点（B 点）まで変形する。容易すべ
り領域（点 C-G）においては、ナノコラム上
部において太さが増加し、その領域はナノコ
ラム下部に向かって進展する様子が見受け
られた。点 G まではナノコラム内部に目立っ
た転位の運動は見受けられず、加工硬化領域
になると、多くの転位が活動を始め、その後
増加を続ける。変形を通してナノコラムに座
屈は生じなかった。 

ナノコラム軸方向の結晶方位<110>を考慮
して、降伏点における分解せん断応力は、約
300 MPa と見積もられた。この値は、アルミ
ニウム単結晶バルク材の臨界分解せん断応
力（約 10 MPa）よりも著しく大きい。室温
における金属の塑性変形は転位の運動・増殖
に起因している。巨視的な降伏現象において
は、増殖源における転位の増殖が必要となる。
ナノコラムの内部では、その寸法に起因して、
初期転位の数、転位の増殖源の数が著しく少
ないと考えられる。つまり、ナノコラム内部
に存在する初期転位や転位源の数では、塑性
変形を開始させるのに十分ではなく、転位を
増殖させるためには高い応力が必要となる。
このような理由から、ナノコラムでは高い降
伏応力が観察されたものと考えられる。 
 
 



 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 4 荷重－変位曲線 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 5 その場観察像 
 
(3) 降伏に伴う転位運動 

バルク単結晶の応力-ひずみ曲線中の塑性
変形領域は、一般的に容易すべり領域と加工
硬化領域に分けられる。負荷方向を<110>方
向とする面心立方金属では、多重すべりが生
じることから、その応力-ひずみ曲線では小
さいひずみ量においても加工硬化が生じ、明
確な容易すべり領域は現れない。図 4 では、
広範囲にわたる容易すべり領域が現れてい
るおり、これは、加工硬化よりも前にナノコ
ラム中を変形帯が進行したことによるもの
である。その場観察においては明確な転位の
移動は観察されていないことから、バルク材
とは異なった挙動を示すことが明らかとな
った。これはウィスカーに見られる挙動であ
り、ナノコラムはウィスカーと同じ挙動を示
すことが明らかとなった。 
変形帯がナノコラム全体を覆った後、転位の
移動及び増殖が観察された。点 Gを超えると
転位は増殖し、変形帯から多くの転位が放 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 

図 6 転位の増殖の様子 
 
出される様子が確認された。このとき、転位
が絡み合う様子が確認された。転位は、ナノ
コラム表面の凸凹部から発生しやすいこと
も明らかになった。以上のように、点 G以降
の明確な加工硬化は転位の増殖と相互作用
によって特徴付けられる。 

 
 (4) 他材料との比較 

図 6 は、これまでに報告されてる様々な寸
法を有する他の材料の臨界分解せん断応力
とアルミニウムの理想強度を纏めたものを
示す。ナノコラムにおける臨界分解せん断応
力は、理想強度の約 1/7 である。アルミニウ
ムと銅におけるバルク材の臨界せん断応力
はほぼ等しいが、直径の減少に伴う降伏応力
の上昇は銅に比べると小さい。 

更に比較のため、転位運動が困難なセラミ
ック材料（Ta2O5）、両側を硬質層で拘束され
た 20 nm 厚さの銅薄膜についても変形試験を
実施した。セラミック材料の場合には、寸法
の異なる試験間で応力-ひずみ曲線はほぼ一
致した。また、銅薄膜では拘束層の影響によ
り拘束層が無いものに比べて降伏応力が上
昇することが確認された。これらの結果は、
寸法効果に転位運動が影響しており、ナノ構
造体中の転位は界面（表面）の影響を強く受
けることを示唆している。 

直径数十 nm の金属単結晶材料に対する圧
縮試験は、現在でも国内外において見受けら
れない。本研究成果によって初めてナノコラ
ムへの圧縮試験に成功し、その場観察に基づ
く考察がなされた。今後は力学解析等を用い



 

 

たより詳細なメカニズムの解明が期待され
る。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

図 6 降伏応力の比較 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 図 7 Ta2O5の応力-ひずみ曲線 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
  図 8 銅 20 nm 薄膜の応力－ひずみ曲線 
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