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研究成果の概要（和文）：{011}シリコンウェハから切り出した試料にビッカース硬度計を用いて圧痕を付与し
亀裂を発生させ，更に高温で保持し亀裂先端に転位を導入した．亀裂先端に発生した転位を超高圧電子顕微鏡に
よって観察し，転位の三次元構造とバーガースベクトルを決定した．その結果，それら転位は亀裂先端を効率的
に遮蔽していると共に破壊靭性値の上昇に寄与している事が明らかとなった．更にTi添加極低炭素鋼における脆
性-延性遷移温度の変形速度依存性から遷移挙動を律速する転位運動の活性化エネルギーを測定した結果，その
値は引張試験を行った歪速度の条件下において約50Kでの転位易動度と対応していることが明らかとなった．

研究成果の概要（英文）：Cracks were introduced on a specimen cut from a {011} silicon wafer by using
 a Vickers indenter. The sample was heated in order to introduce dislocations at the crack tip. The 
crack tip dislocations were observed by using high-voltage electron microscope, determining both 
three-dimensional structures and Burgers vectors of the dislocations at the crack tip. It was found 
that those dislocations shield the crack tip efficiently, which increases fracture toughness. In 
addition to that, the activation energy for controlling process of the brittle-to-ductile transition
 temperature was measured from the dependence of the transition temperature on the deformation rate.
 It was found the value is close to that of dislocation glide at 50K in the condition of the strain 
rate employed in the tensile tests performed in this study.

研究分野： 金属強度学

キーワード： 破壊　転位
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様	 式	 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通）	

１．研究開始当初の背景 
 	 本研究の学術的背景は，1980 年代に登場
した破壊の物理にある (R.Thomson, Solid 
State Physics, vol.39 (1986)).その理論的基盤
により，材料の破壊靭性という一見マクロな
力学特性値が「亀裂-結晶格子欠陥相互作用」
というミクロな材料科学的見地から定量的に
取り扱える物性値となったことにある.  
 
２．研究の目的 
  「超顕微構造解析」と遮蔽転位理論に基礎
を置く「ミクロ破壊力学」とを融合し，破壊靭
性及び脆性—延性遷移(BDT)制御のための指
導原理を確立し，その BCC金属への応用を図
ることを目的とした．特に亀裂-転位間相互作
用，離散型転位動力学に依拠するミクロ破壊
力学に基づく観測結果のモデル化を試み，
BDT基本因子を抽出，その制御指針を確立す
ることを目的とした.  
 
３．研究の方法 
本研究では，まず厚さ 630µm の(011)シリコ

ンウェハを用いた．その試料を 8mm	x	35mm に
切断し，3点曲げ試験により 1113K で 63MPaま
で応力を負荷した．その後，加速電圧 5kV で
イオンミリング(Fischione,	 Model	 M-1050)
により薄膜化した後，ミリング時に導入され
たダメージ層を低減するため，2kV,	 1kV,	
0.5kV で最終仕上げを行った(Fichone,	Model	
1040)．その試料を収差補正付き透過電子顕微
鏡(JEOL,	ARM200F)を用いて観察した．	
次 にウェハ上にビッカ ース高度計

(Mitutoyo,	MVK-E3)	を用いて負荷荷重	0.5N，
保持時間	7s	の条件で圧痕を負荷し，973K で
600s 保持した.その後，亀裂先端部を含むよ
うにイオンミリングにより薄膜化した．そし
て亀裂先端部を超高圧電子顕微鏡(JEOL-
1250NEF)を用いて観察を行った．	
更に bcc 金属における脆性-延性遷移挙動

の律速過程を明らかにするために Ti 添加極
低炭素鋼から 1mm	x	1mm	x	24mm	のミニチュ
ア衝撃試験片を作製し，吸収エネルギーの温
度依存性を測定した．なお，試料の片面には
ノッチを導入し，試料を支えるスパンの間隔
は 18mm とした．なお衝撃試験はブレードを試
験片に衝突させることによって行い，ブレー
ド速度は 2m/min,	20m/min,	200m/min で行っ
た．	
	

	

４．研究成果	
	Fig.1(a)に曲げ試験後のシリコン結晶中に
導入された転位の高分解能電子顕微鏡像を示
す．電子線の入射方向は[011]方向である．な
お，図の右上には対応するトンプソンの四面
体を示す．四面体の[011]方向は本来板面方向
と平行であるが，<110>方向，{111}面同士の
関係が理解しやすいよう，[011]方向を軸に僅
かに傾斜させて示している．赤で囲んだバー
ガース回路(p および q)は転位をそれぞれ一

つずつ含んでおり，extra-half	plane を黄色
の線で示している．Fig.1(b)に完全結晶領域
におけるバーガース回路を示す．FS/RHコンベ
ンションに従ってバーガースベクトルを定義
すると Fig.1(b)中で示した bp及び bq がバー
ガースベクトルとなる．解析の結果，これら
転位ペアはローマーの不動転位である事が明
らかとなった．Fig.1(c)に Fig.1(a)の結果を
基にgeometrical	phase	analysisにより求め
たローマーの不動転位周辺の弾性歪場を示す．
なお，x 軸は図中に示す様に[01$1]方向，y 軸
は[100]方向とする．転位芯を堺にしてextra-
half	plane が存在する方向では圧縮の弾性歪
場が存在し，extra-half	plane が存在しない
方向では引張の弾性歪場が存在していること
が分かる．またこれら転位間の距離はシリコ
ンのバーガースベクトルの大きさを b とする
と，6bであった．観察より明らかとなったこ
れら転位のバーガースベクトルと位置座標か
ら弾性論に基づく計算によって求めたこれら
転位の弾性歪場を Fig.1	 (d)に示す．図中に
示した弾性歪の値を示す等高線より，弾性歪
の分布と絶対値がFig.1(c)で示す実験で得ら
れた結果と定量的にもよく一致している事が
わかる．このように転位の周りに発生する弾
性歪場を可視化することが可能となった．	
次に，ビッカース圧痕で亀裂を導入し，高温で

保持する事によって亀裂先端に転位を発生させ
た試料における亀裂先端近傍の明視野像を
Fig.2 に示す．亀裂は[01$1] 方向に進展し，転
位は板面に垂直な亀裂前方の(11$1$)面及び，
(1$11$)面上に載っていた．これらの転位はいわゆ
るhinge-typeと呼ばれる形状変化を生じさせる塑
性変形を引き起こす転位群である．試料ホルダ
ー内で試料を±40°回転させ，転位の構造解析
を行った．また，転位像に見られるコントラストの
振動から，これらの転位の符号を求め，その性格
を決定した．Fig.3 に亀裂先端転位のバーガース
ベクトル，辷り面毎に色分けを施した３次元再構
築像を示す．亀裂先端では４つの異なる辷り系
が活動しており，その内の３つが上述の hinge-
type の塑性変形を生じさせる転位である事が分
かった．もう一種類の辷り系を持つ転位群は
45°shear type と呼ばれる形状変化を引き起こ
す転位群である事がわかった．これらの結果を
基に，hinge-type の形状変化を生じさせる転位
の局部応力拡大係数の計算を行った．その結果，
これら転位は亀裂先端部全域にわたって有効に
遮蔽していることが明らかとなった．45°shear-
type の転位では，転位が乗っている辷り面が亀
裂面に対して傾いているため，転位ループよっ
て囲まれる亀裂先端領域のみが遮蔽されること
から，亀裂全体を有効に遮蔽するためには，新
たな転位が亀裂先端から増殖する必要がある．
一方 hinge-type の塑性域を生じさせる転位では，
一本の転位が発生することによって亀裂先端を
有効に遮蔽することが明らかとなった．この遮蔽
をもたらす弾性応力は Fig.1 (a)で示した転位の
弾性歪場であり，ナノレベルの弾性応力が，マク
ロな破壊靭性値の上昇を引き起こすこととなる事



が示された． 
次に熱活性化過程である転位運動の変化

を明らかにするため，転位運動の活性化エネ
ルギーの温度依存性を明らかにした．Fig.4 に
粒径が 9µm の Ti 添加極低炭素鋼における結
果を示す．測定範囲は 100K から 200K の間で
ある．得られた結果は 0K から比例関係にあ 
り，その傾きは k をボツルマン係数,T を温度と
すると 27kT であった． 
  
	

 
Fig.1 (a)ローマの不動転位の高分解能電子顕微
鏡像, (b)完全結晶の高分解能電子顕微鏡像, 
(c)geometrical phase analysis による弾性歪場, 
(d)解析式より求めた弾性歪場． 

Fig.2 亀裂先端転位明視野像(𝒈 = [22$0]) 

 

 

 
Fig.3 有限要素法で求めた各辷り系における臨
界分解剪断応力分布 
 
 
脆性-延性遷移挙動を律速している転位運動
の活性化エネルギーを測定するため，破壊靭
性値の温度依存性と変形速度依存性を測定
した．Fig. 5 に衝撃試験においてブレード速度
を 2m/min, 20m/min, 200m/min として測定し
た吸収エネルギーの温度依存性を示す．何れ
のブレード速度においても非常に狭い温度域
で吸収エネルギーが上昇している事が分かる．
ブレード速度が 2m/min, 20m/min, 200m/min
における遷移温度はそれぞれ 128K, 170K, 
196K とブレード速度が早くなるほど遷移温度
が高くなる事が分かった．ここで遷移温度を
TBDT とすると，歪速度と遷移温度との関係は次
式で与えられることが知られている． 
 



𝜀̇ = 𝜀,̇𝑒𝑥𝑝 0−
∆3
45
6 (1). 

 
なお，𝜀,̇は温度に依存しない係数，∆𝐺は遷移
挙動を律速している素過程の活性化エネルギ
ーであり，それは転位移動の活性化エネルギ
ーとなる．Fig.5 および Eq.(1)より，活性化エネ
ルギーを求めるとその値は 0.14 eV±0.01eV
であった．この活性化エネルギーの値は，
Fig.4 より引張試験を行った歪速度のオーダー
(4.2 x 10-4s-1)において 50K 付近での転位易
動度に対応していることが分かる． 

 

 

 

 

Fig.4 Ti 添加極低炭素鋼における転位易動度の
温度依存性． 
 

 

Fig.5 Ti 添加極低炭素鋼における吸収エネルギ
ーの温度依存性 
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