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研究成果の概要（和文）：マイクロピラー圧縮試験から，バルクでは全く変形能を示さない脆性硬質材料におけ
る低温変形能の解明を行った．低温変形能の発現をSiC，数種のMSi2系およびM5Si3系遷移金属シリサイドに加え
て，鉄鋼材料の脆化相であるシグマ相金属間化合物で見出した．しかし，B4C, Al2O3などのセラミックでは脆性
的に破断が生じる．試料サイズが小さくなるほどより大きな応力がかかり，転位の活性化応力に近づくが，破壊
靱性が高くなければ，転位の活性化応力に到達する前に破断が生じる．本質的には，破壊靭性値が大きいほど塑
性変形に許容される予亀裂の臨界サイズが小さくなり，低温変形能が発現しやすくなる．

研究成果の概要（英文）：Low-temperature deformability has been investigated for brittle hard 
materials that do not exhibit deformability at ambient temperature in the bulk form, by means of 
micropillar compression testing. Low-temperature deformability is observed for SiC, some MSi2-type 
and M5Si3-type transition-metal silicides as well as for a sigma-phase intermetallic, an 
embrittlement phase in steels. But this was not the case for some ceramics such as B4C and Al2O3. As
 the specimen size decreases, the stress exerted to the specimen approaches to the stress necessary 
to generate dislocations. But, if the fracture toughness is not sufficiently high, failure occurs 
before the stress reaches the level for dislocation generation. The low-temperature deformability is
 concluded to occur more easily for brittle hard materials with higher fracture toughness because of
 the smaller critical notch size.

研究分野：材料物性

キーワード： 協調的原子集団励起　プラストン　マイクロピラー　試験片サイズ依存性　臨界体積　破壊靱性　核生
成　収縮転位
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１．研究開始当初の背景 

硬質材料は，非常に高い強度をもち，複合材料
の強化相のみならず，それ自身も超高温材料と
して期待されている．SiC や遷移金属シリサイド
などがその代表例であるが，実用上の問題はそ
の脆さにある．現実にこれらの硬質材料の変形
開始温度は 1000℃近傍にも達する場合が多く，
それ以下では変形能を全く示さない．これは，こ
のような材料における転位運動がパイエルス機
構に支配され，変形に熱活性化過程が必要な
ためである．しかし，最近の我々のマイクロピラ
ー試験片を用いた研究から，硬質材料でバルク
では発現しない低温変形能が存在することが明
らかとなりつつあり，その活動応力にはバルク試
験片の実験では明らかにできない特異な試験
片サイズ依存性があることが明らかとなってきた．
すなわち，6H多形の SiC単結晶を唯一のすべ
り系である底面 a すべりが活動する方位で圧縮
すると，バルクでは最低でも 1000℃の変形温度
が必要であるが，ミクロンオーダー（1~10μm）の
マイクロピラー試験片では数GPaオーダーの非
常に高い臨界分解せん断応力（CRSS）を伴っ
て室温でも底面 a すべりの活動が可能となる．
興味深いのは，試験片サイズをサブミクロンオー
ダー（500-800nm）まで小さくしても，また，バル
クの高温変形で底面 a すべり転位を導入してお
いても，その CRSS は殆ど試験片サイズに依存
せず一定値を示すことである．低温変形能が非
常に高い応力レベル（数 GPa オーダー）で起こ
り，CRSS が予歪や試験片サイズに殆ど依存し
ないという事実は，(1)バルクとは異なる新規で
特異な変形機構が低温（室温を含む）で働いて
おり，(2) この CRSS は転位の核生成応力その
ものであり，転位移動の活性化体積と同等ある
いはそれより少し小さな転位核生成の臨界体積
が存在する可能性を示唆している．このような核
生成臨界体積内では原子が協調的励起を受け
ている可能性が高く，その臨界体積は微小な試
験片体積で高い応力レベルの実験ができるマイ
クロピラー試験によってはじめて実験的に評価
できる可能性が高く，破断が先行するバルクで
は発現しない新規な力学物性である「硬質脆性
材料の低温変形能」をそのメカニズムとともに転
位核生成の臨界体積（活性化体積）という新規
な観点から解明すべく，本研究の着想に至っ
た． 

 

２．研究の目的 

本研究では，SiC などの構造用セラミックスや
MoSi2 などの遷移金属シリサイド単結晶を用い
て，ミクロンサイズの微小試料を用いたマイクロピ
ラー圧縮試験から，破断が先行するバルクでは
発現しない新規な力学物性である「脆性硬質材
料の低温変形能」をそのメカニズムとともに転位
核生成の臨界体積（活性化体積）という新規な
観点から解明することを目指した．「脆性硬質材
料の低温変形能」の出現には転位の運動が必
要であり，その目安として破壊靭性値に着目し，
破壊靭性値を実測し，低温変形能の出現との相
関から，その発現メカニズムの解明を目指した．

転位核生成の臨界体積はバルク試料では評価
し得ない新規な力学物性パラメーターで，超高
温材料や複合材料として実用上重要な靱性向
上のための情報も抽出しつつ，結晶構造物性に
関する新たな学問分野を開拓したい． 

 

３．研究の方法 

本研究では，SiCに加えバルクでの変形開始温
度が系統的に変化する遷移金属シリサイド
（MSi2 型および M5Si3）単結晶を供試材として
選定し，マイクロピラー試験から低温変形能にお
けるCRSSの試料サイズ依存性，低温変形能が
出現する臨界試料サイズを求め，TEM，SEM，
放射光実験設備にマイクロピラー変形冶具を組
み込んだ動的マイクロピラー変形実験から変形
メカニズムの解明を試みる．特に，(1) CRSS の
特異な試料サイズ依存性，低温変形能出現の
臨界試料サイズは何により決定されるか，(2) 力
学的に不安定な「協調的に励起された原子集団
の体積」が転位核になる場合，その核のサイズ
は何により決定されるのか，を実験的に解明して，
バルク試料では評価し得ない新規な力学物性
パラメーターである核生成臨界体積の物理的意
味を解明し，プラストン，つまり「協調的に励起さ
れた原子集団の体積」として転位核生成の学術
的記述を試みる．具体的には，(1) マイクロピラ
ー試験片作製，(2) マイクロピラー圧縮試験，
(3) マイクロビーム破壊靭性試験を研究項目と
して，研究を進める． 

(1) マイクロピラー試験片作製：マイクロピラー試
験片は，単結晶あるいは粗大結晶粒（SiC を除
いて光学式浮遊溶融装置（現有）で育成）から
予測される活動すべり系が圧縮軸と 45°傾くよう
に FIB加工（現有）により切り出す．試験片は正
方形断面，アスペクト比 2~3 とし，試験片サイズ
300nm~10μm とする． 

(2) マイクロピラー圧縮試験：マイクロピラー圧縮
試験をフラットパンチを装着したナノインデンタ
ーで行う．臨界分解せん断応力(CRSS)の試料
サイズ依存性はバルクの変形開始温度と密接に
関連している可能性が高い．バルクの変形開始
温度の低下とともに CRSS に試料サイズ依存性
が現われる可能性があり，その傾き（試料サイズ
をdとして σCRSS∝d-nと表せば，べき係数nに対
応）が大きいほど，転位核生成に要する臨界体
積が大きくなると考えられ，転位核生成に要する
臨界体積との相関の確立を目指す． 

(3) マイクロビーム破壊靭性試験：FIB 加工で
マイクロ試料にシェブロン・ノッチを導入して評価
した破壊靭性値は，脆性材料ではバルクの値と
よく一致することが知られている．試料サイズ d

のマイクロピラー試料の低温変形での CRSS

（σCRSS）と長さ c のクッラクが成長する応力を表
す単純な式（σF=K/(πc)1/2）を用いれば，クラック
の長さが c=1/2d になれば破壊が起こるとすると，
低温変形能が生じる臨界試料サイズは
dcrit=(π/2)-1/2K/σCRSS）と荒く見積もることができ
る．すなわち，破壊靱性値Kが大きくなるほど臨
界試料サイズは大きくなる．σCRSSにも依るが，破
壊靱性値が小さければ臨界試料サイズはサブミ



クロン，ナノ・オーダーになる可能性があり，現時
点でミクロンサイズの試料では低温変形能が見
つかっていない B4C などではさらに小さな試料
サイズで低温変形能が出現する可能性もあり，
広範な脆性材料で．破壊靭性値，転位核生成
の臨界サイズとの相関を確立する． 

 
４．研究成果 
6H-SiC 単結晶をバルクでの唯一のすべり系で
ある底面 a すべりが活動する方位で圧縮すると，
バルクでは最低でも 1000℃の変形温度が必要
であるが，ミクロンオーダー（1~10μm）のマイク
ロピラー試験片では 4GPa 程度の非常に高い
臨界分解せん断応力（CRSS）を伴って室温で
も底面 a すべりの活動が可能である．底面すべ
りが活性化しない六方晶 a 軸方向から圧縮して
も，マイクロピラー試験片では室温でも 8GPa程
度の非常に高い CRSS を伴って柱面 a すべり
の活動により変形能が生じた．その CRSS は，
試験片サイズをサブミクロンオーダーまで小さく
しても，殆ど試験片サイズに依存せず一定値を
示す．遷移金属シリサイドでも同様に低温変形
能が観察されたが，CRSS にはわずかながら試
験片サイズ依存が見られた．これらの事実は，
バルクとは異なる新規で特異な変形機構が低温
（室温を含む）で働き，CRSS は転位の核生成
応力そのものであり，転位移動の活性化体積と
同等の転位核生成の臨界体積が存在する可能
性を示唆している． 

Mo5SiB2は新規な超高温材料として期待されて
いる Mo 基合金の強化相であるが，単結晶（正
方晶）でも 1400℃以下では全く塑性変形能を
示さず，その活動すべり系や臨界分解せん断応
力（CRSS）などは全く不明である．ミクロンオー
ダー（1~10μm）のマイクロピラー試験片では，
広範囲の結晶方位範囲で 2~4 GPa 程度の非
常に高い CRSS を伴って室温でも変形が可能
であり，(001)<100>すべり，{110}<110>すべり，
{011}<111>すべりの活動が観察された．透過電
子顕微鏡観察により，(001)面上の<100>転位
および{110}面上の<110>転位が２本の部分転
位に分解して運動すること，{011}面上の<111>

転位は部分転位に分解することなく完全転位と
して運動することが明らかとなった．これらの結
果は，第一原理計算による一般化積層欠陥エ
ネルギーの計算結果と良い一致を示した． 

M5Si3型遷移金属シリサイドの多くは 2000 度を
越える融点を持ち，超高温構造材料として期待
されている．大別すると 3 種の結晶構造をもつ．
正方晶系 D8l, D8m型，六方晶系 D88型構造
である．その代表的化合物として Nb5Si3, 

Mo5Si3, Ti5Si3を選定し，供試材とした．いずれ
の化合物もバルクでは 1400℃以下では全く塑
性変形能を示さず，その活動すべり系や臨界分
解せん断応力（CRSS）などは全く不明である．ミ
クロンオーダー（1~10μm）のマイクロピラー試験
片では，Nb5Si3 が(001)<100>すべりで，Ti5Si3

が{1011}<2113>すべりで非常に高い CRSS を
伴って室温でも変形が可能であった．しかし，
Mo5Si3 ではマイクロピラー試験片でも塑性変形

は可能ではなかった．本年度に確立したマイク
ロビーム法で破壊靱性を測定すると前 2 者は破
壊靭性が 2MPam1/2 を越えていたが，後者は
0.75 MPam1/2 しかなく，低温変形能の発現に
は破壊靭性が 2MPam1/2 を越える必要が明ら
かとなった． 

ミクロンサイズの微小体積で破壊靱性を測定す
るマイクロビーム法の開発を完成させ，種々の硬
質材料に適用し，破壊靭性の測定を行った．そ
の結果として，硬質脆性材料において「低温変
形能」が発現するには，破壊靭性がある臨界値
を超える必要があることが明らかになり，本質的
には塑性変形に許容される予亀裂のサイズが破
壊靭性値に依存し，破壊靭性値が大きいほど予
亀裂の臨界サイズが小さくなり，低温変形能が
発現しやすくなることが突き止められた．低温変
形能の発現を SiC，数種の MSi2 系（MoSi2, 

CrSi2, VSi2, NbSi2, TaSi2, TiSi2）遷移金属シ
リサイドおよび M5Si3 系（Mo5Si3, Cr5Si3, 

Nb5Si3）遷移金属シリサイドに加えて，鉄鋼材料
における脆化相であるラーベス相，シグマ相の
金属間化合物でも見出している．更に，バルク
の高温変形で得られた CRSS の温度依存性の
延長線上に低温変形能の CRSS がプロットでき
る場合，高温バルクと低温ピラーで同一の変形
メカニズムが作動していることを透過電子顕微鏡
法を駆使して解明できた． 

SiC をはじめとして多くの遷移金属シリサイドで
低温変形能の発現を確認した．また，鉄鋼材料
における脆化相であるラーベス相，シグマ相金
属間化合物でもこれを見出しており，この現象の
一般性を更に確認したい．しかし，すべての硬
質脆性材料に必ず低温変形能を発現するわけ
でなく，B4C, Al2O3 などのセラミックで低温変形
能の発現はまったくなく脆性的に破断が生じる．
試料サイズが小さくなるほどより大きな応力がか
かり，転位の活性化応力に近づくが，破壊靱性
が高くなければ，転位の活性化応力に到達する
前に破断が生じるためと考えられる．本質的に
は，破壊靭性値が大きいほど塑性変形に許容さ
れる予亀裂の臨界サイズが小さくなり，低温変形
能が発現しやすくなる．今後はこの低温変形能
の発現に関する知見を活用して，鉄鋼材料にお
ける脆化相であるラーベス相，シグマ相などの
低温変形能を示す金属間化合物について更に
研究を進め，鉄鋼材料においてこれらの硬質相
が，脆化に繋がらず強化にのみ繋がるような方
策の確立に繋げて行きたい． 
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