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研究成果の概要（和文）：本研究は、セラミックスの破壊を支配するメソスケール破壊特性の評価法確立と微構
造因子との相関解明、および、これを活用した高信頼性材料の設計と創製を目的として研究を行った。マイクロ
カンチレバー試験片を用いた曲げ試験をシリコン、炭化ケイ素、ダイヤモンド、窒化ケイ素、チタン酸バリウ
ム、ガラス等に適用し、ナノスケールの構造の変化がメソスケールの破壊特性に影響を及ぼすことを定量的に示
すことができた。得られた多くの知見は従来の手法では実測できなかったものであり、環境エネルギー分野や安
心安全な社会を支える材料の研究開発に有効な情報を得ることができた。

研究成果の概要（英文）：The objective of this study was to establish the evaluation technique of 
fracture properties in meso-scale which control the fracture of bulk ceramics and to clarify the 
relationship between the fracture properties in meso-scale and the microstructure factor. Bending 
test using microcantilever beam specimens was applied to silicon, silicon carbide, diamond, silicon 
nitride, barium titanate, glass, and so on. As a result, it was quantitatively indicated that the 
change in the structure in nano-scale has an influence on the fracture properties in meso-scale. 
Most of the obtained results has not been measured by conventional techniques in the previous study.
 They are effective information for research and development of materials to support environment, 
energy, and safe and secure society.

研究分野： 先進セラミックス

キーワード： セラミックス　破壊　メソスケール　強度　破壊靱性　塑性変形

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
マイクロカンチレバー試験片を用いたセラミックスのメソスケール破壊特性評価法により、材料の破壊の支配因
子であるにも関わらずブラックボックスとしてきたメソスケールの強度や疲労特性などの破壊特性を測定したい
場所に対してピンポイントで定量的に実測することができ、セラミックスの破壊現象の理解と、これに基づく高
信頼性材料の社会実装を大幅に推進することができた。また、ここで得られた成果は破壊現象の理解に基づく高
信頼性設計による各種セラミックスの社会実装に大きく貢献するとともに、多岐にわたる学術分野への波及も期
待される。

※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。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 
環境エネルギー分野や安心・安全な社会を支える重要な各種構造用セラミックスや機能性セ

ラミックスの研究開発が進められている。これらの材料は社会実装が近づくにつれて、機械的信
頼性の向上や耐久性の確保への要求が高まっている。しかし、高信頼性化のための材料設計やそ
の基礎となる破壊現象の理解は十分なされていなかった。セラミックスの破壊の素過程はこれ
を構成する要素の破壊である。従って、セラミックスの機械的信頼性や耐久性は、結晶粒子や粒
界といった構成要素と同程度のサブμm から数十μm スケールの領域、すなわち、メソスケール
での破壊特性に支配される。研究代表者は、集束イオンビーム加工装置を利用して断面が縦横数
μm、長さが約 10μm のマイクロカンチレバー試験片を加工し、これをナノインデンターで破壊
試験することで、微小領域の強度や破壊靱性を測定できる革新的手法を提案し、バルクな単結晶
やバイクリスタルを作製することができない Si3N4セラミックス中の単一粒子および粒界の破壊
靱性の実測に世界で初めて成功していた。この手法を拡張し、多様な構造の部材に対して、他の
破壊特性も含めてメソスケールで評価可能になれば、破壊現象の理解に基づく高信頼性設計に
よる各種セラミックスの社会実装に大きく貢献することができる。 
 

２．研究の目的 
本研究では、セラミックスの破壊現象の理解に基づく高信頼性材料設計とその社会実装を

目指して、①測定される破壊特性に及ぼす試験片形状、破壊試験条件、測定対象の箇所・材
料・構造の影響の解明を通じたメソスケール破壊特性評価法の確立、②微構造制御して作製
したセラミックスを用いた実験による、高信頼性セラミックスをつくりこむために必要な微
構造因子とメソスケールの破壊特性の相関の解明、③メソスケール破壊特性を活用した新た
な高信頼性材料の設計手法の提案と創製を目的とした。 
 

３．研究の方法 
本研究の目的であるメソスケール破壊特性の評価法を確立するために、測定されるメソスケ

ール破壊特性に及ぼすマイクロカンチレバー試験片の形状および破壊試験条件の影響と、強度、
モードⅠ破壊靱性を評価するための手法について検討した。また、メソスケール破壊特性と微構
造因子の相関を解明するために、微構造制御された材料を作製し、この材料のメソスケール破壊
特性の評価と解析を進めた。具体的な材料として、単結晶シリコン、単結晶 SiC、CVD-SiC コー
ティング、多孔質 SiC、ダイヤモンド、Si3N4セラミックス、チタン酸バリウム積層セラミックコ
ンデンサ、単結晶チタン酸バリウム、シリカガラスなどを用いて実験を行った。 
 
４．研究成果 
 本研究課題の成果について、主な成果を下記
に示す。 
(1) 単結晶シリコンのメソスケール破壊特性 

典型的な脆性材料として単結晶シリコンを用
いて実験を行い、マイクロカンチレバー試験片
を用いたメソスケール破壊特性評価法の確立を
試みた。Fig. 1 にマイクロカンチレバー試験片
の応力ひずみ曲線を、Table 1 に測定された単
結晶シリコンの機械的特性を示す。測定された
ヤング率と第一原理計算により算出された計算
値（169 GPa[1]）がよく一致したことから、妥当
な破壊試験が行われたことが確認された。試験
片（大）の応力とひずみは線形関係であり、あ
る応力でバルクな単結晶シリコンに特徴的な脆
性破壊をした。一方、試験片（中）と試験片（小）
において、低応力側では応力とひずみは線形関
係であったが、応力が高くなると非線形関係と
なった。破壊前に荷重を
除荷する未破壊試験を行
ったところ（Fig. 2）、永
久ひずみが存在していた
ことから、試験片（中）と
試験片（小）は塑性変形し
たことが明らかとなっ
た。Fig. 3 に未破壊試験
片の試験片支持部の TEM
画像を示す。Fig. 3a か
ら、曲げ応力が最も印加
されると考えられる試験
片支持部の表面にのみ転

 

Fig. 1 異なる寸法のマイクロカンチレバ
ー試験片を用いて測定された応力ひずみ
曲線 

Table 1 寸法の異なるマイクロカンチレバー試験片を用いて測定
された単結晶シリコンの機械的特性 

 試験片(小) 試験片(中) 試験片(大) 

幅 / µm 0.5 1.5 3.6 

高さ / µm 1.2 2.5 6.6 

長さ / µm 4.9 15.8 22.4 

荷重点距離 / µm 3.9 ± 0.1 10.3 ± 0.4 19.5 ± 0.2 

ヤング率 / GPa 171 ± 31 175 ± 10 165 ± 6 
降伏応力 / GPa 4.1 ± 1.0 4.0 ± 0.6 ― 

パイエルス力 / GPa 1.7 ± 0.4 1.6 ± 0.2 ― 
曲げ強度 / GPa 14.2 ± 1.0 9.0 ± 1.4 4.5 ± 0.4 

 



位が密集している様子が観察された。Fig. 
3a を拡大した Fig. 3b から、これらの転位
は積層欠陥に起因することが明らかとなっ
た。応力ひずみ曲線から得られた降伏応力は
4.1 - 4.2 GPa であり、この降伏応力から算
出された転位が生成するために必要なパイ
エルス力は 1.6 - 1.7GPaであった。圧縮応
力下でも転位の生成と移動に起因する単結
晶シリコンの塑性変形が報告されており[2]、
その降伏応力から計算されたパイエルス力
とよく一致した。これより、単結晶シリコン
は圧縮・引張に関わらず降伏応力を超える応
力が印加されたとき、転位活動に起因する塑
性変形が起こることがわかった。一方、試験
片（大）の曲げ強度がシリコンの降伏応力と
同程度なため、ほとんど塑性変形せずに脆性
破壊した。 

Table 1に示す試験片寸法ごとの曲げ強度
からわかるように、試験片寸法が小さくなる
につれて曲げ強度が増加した。特に、試験片
（小）の曲げ強度は 14.2 GPa となり、第一
原理計算から得られる Si 間の結合を切断す
るのに要する理想強度に極めて近い値とな
った[3]。試験片（中）の曲げ強度から算出
したき裂長さは 10.3-25.3 nm となり、Fig. 
3b に示す転位の密集領域の大きさとよく一
致した。これより、試験片（中）や試験片（小）
は曲げ試験中に生成した極めて小さな転位
の集積が破壊源となるため非常に高い曲げ強度を示したと考えられる。さらに、数 µm スケール
の単結晶シリコンの寸法効果は、試験片内部に存在する気孔やき裂に支配されるバルク体とは
異なり、転位の集積に支配されることが明らかとなった。 
 

(2)4H-SiC 単結晶のメソスケール破壊特性 

  前述の単結晶シリコンと類似の結晶構造とより高い

共有結合を有する SiC の単結晶を用いて実験を行った。

SiC は典型的な高温構造用セラミックスということで

重要な材料でもある。図 1 にマイクロカンチレバー試験

片の応力―ひずみ曲線を示す。応力はひずみの増加とと

もに線形に増加した後、応力―ひずみ曲線は非線形とな

り、最終的には最大応力で試験片は破壊した。応力－ひ

ずみ曲線の線形領域から算出したヤング率の平均値は

485GPa となり、第一原理計算で得られている 4H-SiCの

<112
＿

0>方向のヤング率（475GPa）とよく一致した。これ

は、今回のマイクロカンチレバー試験片を用いた曲げ試

験が妥当に行われたことを示している。応力―ひずみ曲

線に非線形が表れた後、破壊試験前に除荷した場合には

残留ひずみが存在していたことか

ら、室温での曲げ試験であるにもか

かわらず 4H-SiCは塑性変形を示すこ

とが明らかとなった。除荷後の試験

片の TEM 観察では、応力が印加され

なかった領域では 4H-SiCに由来する

明瞭な格子像が確認されたのに対し

て、高い引張応力が作用した領域で

は転位の集積に起因した多数の格子

不整合が確認された。これは、塑性変

形が転位の生成と移動に起因して生

じたことを示している。転位が集積

した格子不整合の領域の寸法は 2～

5nm であった。破壊荷重から測定され

 
Fig. 2 試験片（中）の未破壊試験から得られた
応力ひずみ曲線 

 
Fig. 3 (a)未破壊試験片（中）の試験片支持部
の TEM 画像、(b) (a)の拡大図 
 

 

Fig. 5 4H-SiC 単結晶のマイクロカンチレバー試験片
の TEM 写真 
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Fig. 4 4H-SiC 単結晶のマイクロカ
ンチレバー試験片で得られた応力ひ
ずみ曲線 
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た曲げ強度の平均値は56.2GPaとなり、SiC

ウィスカーなどで報告されている強度（約

8.4GPa）よりも極めて高い値となった。こ

れまでに、第一原理計算により得られてい

る 4H-SiC の理論強度は約 55GPa と報告さ

れており、今回の曲げ強度は理論強度に近

い値であることが明らかとなった。一方

で、4H-SiC の{112
＿

0}面の破壊靱性を片側ノ

ッチ入りマイクロカンチレバー試験片で

測定したところ 3.76MPam1/2となり、この値

と曲げ強度から算出される等価き裂長さ

2c は約 3nm となった。この値は前述の転

位が集積した格子不整合の領域の寸法と

よく一致しており、曲げ強度は転位の集積

による応力集中に起因している可能性も

示唆された。単結晶シリコンと同様の現象

が、高い共有結合性を有する SiC において

室温でも生じることは新たな知見である。 

 

(3)多孔質 SiC のメソスケール破壊特性 
多孔質 SiCは DPF等に用いられている材

料であり、さらなる高強度化が求められて
いた。多孔質 SiC の破壊は粒界で生じるこ
とから、高強度化の材料設計に粒界強度に
関する知見は重要であるにもかかわらず、
実測された例はなかった。そこで本研究で
は、マイクロカンチレバー法により多孔質
SiC 中の粒界強度を実測することにした。
原料粉体として粒径 10µmと粒径 1µmの SiC
粒子を用い、これらを 1：1（重量比）の割
合で湿式混合した。混合粉体を成形したも
のを脱脂した後、Ar 雰囲気下、2200℃、3
時間保持条件で焼成を行い、粒径 10 µm の
粒子が粒界で接合した多孔質SiCを作製し
た（Fig. 6）。多孔質 SiC の粒界強度を測
定するために、断面が幅約 1µm、高さ約 3µm
の五角形で片持ち支持梁形状のマイクロ
カンチレバー試験片をその試験片端が粒
界になるように作製した（Fig. 7）。粒界
強度の測定結果を Table 1に示す．値はば
らついていたが、試験片 12 本の平均値は
39.2 GPa であった．得られた強度のばらつきは，粒界の結晶方位の差異に起因している可能
性が示唆される．Table 1より得られた強度の分布は試験片 1～5 と 6～12 で大きく 2 つに分
かれた．まず，試験片 1～5 の粒界強度の平均値は 53.6 GPa であった．第一原理計算で対応粒
界の強度は約 50 GPa と予測されている．[4] この値は，試験片 1～5 の粒界強度の平均値と概
ね等しい値であった．従って，試験片 1～5 の粒界は対応粒界に近い構造をしていると考えら
れる．さらに，得られた粒界強度が，SiC の粒界の原子間結合を切断するために必要な理論強
度であることを意味していると考えられる．また，本研究で得られた SiC 単結晶の強度（56.2 
GPa）と比較すると，強度が高い試験片 1～5 の内さらに高い試験片 1～3 の平均値 57.1 GPa と
ほぼ一致した．これは，単結晶は原子の配列が規則正しく，整合性の良い粒界に近い構造をし
ているからであると考えられる．一方，試験片 6～12 の粒界強度の平均値は，28.9 GPa であ
った．この値は，得られた非晶質相の強度 32.8 GPaと概ね等しい値となった．従って，試験
片 6～12 の粒界は非晶質相に近い構造をしていると考えられる．現時点で、粒界構造と強度の
相関は定性的な関連付けにとどまっているが、今後 EBSD などで結晶方位を同定した後、粒界
にマイクロカンチレバー試験片を作って実験を行うことで、より精密な議論ができるように
なると期待される。 
 

(4) 溶融 Al に接触した Si3N4 セラミックス表面近傍のメソスケール破壊特性 

溶融 Al と接触していた Si3N4 セラミックスの表面近傍のみの破壊特性をピンポイントで測定

することで、短時間接触での劣化評価及び劣化メカニズムの解明を試みた。Si3N4 に焼結助剤と

して Y2O3、Al2O3を内掛けで 5wt.%ずつ添加し、ガス圧焼成（0.9 MPa N2中 1750℃-2h 保持）によ

 
Fig. 6 粒界強度の測定に用いた多孔質 SiC 

 

Fig. 7 多孔質 SiC中の粒界が端部に来るよ
うに作製したマイクロカンチレバー試験片 
 
Table 1 マイクロカンチレバー法で測定し
た多孔質 SiC の粒界強度 

 

 



りSi3N4セラミックス焼結体を

得た。焼結体表面を鏡面研磨

し、鋳造用 Al-Si 合金をのせ、

大気中にて 750℃-6h 保持し

た。Si3N4 セラミックスの鏡面

研磨面と、溶融 Al と 6h 接触

させた面に対し、集束イオン

ビーム加工装置を用い、断面

が幅 1μm 高さ 3μm の五角形で長さが 15μ

m の片持ち支持梁形状のマイクロカンチレ

バー試験片を作製した。ナノインデンターを

用い、支持部から 12μm の位置を荷重点とす

る破壊試験を行った。Si3N4 セラミックス表

面近傍の強度は、溶融 Al と 6h 接触するこ

とで約 50%低下した（Table 3）。よって、マ

イクロカンチレバー法を用いることで、6h

という短時間の接触で Si3N4セラミックスの

溶融 Al による劣化を評価することに成功し

た。Si3N4 セラミックス表面近傍の破壊靭性

も、溶融 Al と 6h 接触することで約 50%低下

した。脆性固体の強度は、破壊靭性 KICに比

例し、欠陥寸法の半長 c の 1/2 乗に反比例

することから、溶融 Al との接触による Si3N4

セラミックスの強度低下は破壊靭性の低下

に起因すると考えられる。走査型電子顕微鏡

によるマイクロカンチレバー試験片の破面

観察の結果、溶融 Al との接触の有無によ

らず、き裂が粒界を進展して破壊しているこ

とが確認された。 また、溶融 Al 接触後の

試験片のみ、特異な網目状の形態を有する粒

界破壊を呈していた（Fig.8）。作製した Si3N4セラミックスの粒界ガラス相は、SiO2を主成分と

した Y-Si-Al-O-Nガラスにより構成されている。SiO2ガラスは溶融 Alと接触した際に Si4+と Al3+

のイオン交換反応が生じ、反応に伴う体積収縮により、き裂が生じることが報告されている。同

様の反応が Si3N4 セラミックスの粒界ガラス相と溶融 Al の間で生じていたとすれば、収縮応力

により粒界ガラス相中にマイクロクラックが形成する可能性がある。マイクロクラックの存在

により、脆性固体のヤング率は低下することが報告されている。マイクロカンチレバー法で測定

した Si3N4セラミックス表面近傍のヤング率は、溶融 Alとの接触により低下していた（Table 2）。

したがって、溶融 Al との接触による粒界ガラス相中のマイクロクラックの形成が破壊靭性の低

下原因であり、このマイクロクラックが破面で観察された網目形態であったと考えられる。溶融

Al と反応し収縮応力が生じたとしても、粒界ガラス相が強固であればマイクロクラックは形成

されないと考えられる。Si3N4セラミックスは、添加する希土類イオンの偏析量の差異（Y>Lu）に

起因し、粒界破壊靭性が Y2O3添加の場合よりも Lu2O3添加の方が大きくとなることが、マイクロ

カンチレバー法によって実測されている。そこで、焼結助剤を Y2O3から Lu2O3に変更した Si3N4セ

ラミックスを作製し、表面近傍の破壊特性を測定したところ、破壊特性が低下せず（Table 3）、

破面に網目形態、すなわちマイクロクラックも観察されなかったことから、耐溶融 Al 性の向上

に成功した。このように、マイクロカンチレバー試験片を用いたメソスケール破壊特性を材料中

でピンポイントにて測定することで、高い信頼性を有するセラミックスの開発に活用できるこ

とが明らかとなった。 

Table 2 マイクロカンチレバー法で測定した溶融 Al 接触
前後の Si3N4セラミックス表面近傍のメソスケール破壊特性 

 接触前 6h 接触後 

曲げ強度 [GPa] 5.89±1.33 3.03±0.29 

破壊靭性 KIC [MPa m1/2] 3.28±0.61 1.60±0.43 

等価き裂長さ 2c [nm] 197 178 

ヤング率 E [GPa] 343±48 212±81 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Fig.8 マイクロカンチレバー試験片の破面 
 (a) 溶融 Al 接触前 (b) 溶融 Al 6h 接触後 

(c) (b)の拡大像 
 

Table 3 Lu2O3添加 Si3N4セラミックスのメソ
スケール破壊特性 

 接触前 6h 接触後 

曲げ強度 [GPa] 5.27±0.97 6.11±0.71 

破壊靭性 KIC  
[MPa m1/2] 

2.61±0.35 2.40±0.58 
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