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論 文 内 容 の 要 旨

結晶材に外部から力が掛かると転位の移動によるすべりが発生し、その表面にはすべり線またはす

べり帯と呼ばれる階段状の痕跡が残る。その幾何学的形態及び構造は材料の結晶構造やひずみの状態

と密接に関連しているため、すべり帯の発生や成長を検討することは材料の損傷や破壊メカニズムを

検討するに当たって重要な意味を持つ。

一方、機械や構造物の破壊の主原因が繰返し変形による金属疲労に起因するものであることはよく

知られている。その破壊に至る過程はき裂の発生およびその成長から成り立っており、疲労機構の解

明には各段階を支配する因子についての検討が必要である。特に、微視き裂発生までの段階は、疲労

破壊までの繰り返し数のうちの相当な割合を占めており、材料の表面ではすべり等の微視組織的変化

が起る。一般的な工業用材料では多結晶材であり、すべり帯の発生及び成長、微視き裂の発生といっ

た過程にも結晶粒界からの影響が加わるためその解釈は複雑なものとなる。したがって、微視き裂発

生までの基本的メカニズムの解明には力学的、組織的な解釈の単純な単結晶での研究も不可欠であ

る。

すべり帯の高さの濃!定には光学顕微鏡や電子頭微鏡を利用するテーパ切断法などが一般的に用いら

れているが、観察のための試料の作製が難しく、分解能の点でも十分とは言えない。またすべり帯の

高さや幅は原子寸法を単位として形成されるため、それらとひずみ振幅や繰返し数に伴う変化などと

の定量的な検討を行うにはよリナノ・レベルでの3次元観察が必要になる。

一方、疲労破面に見られる典型的な形態としてストライエーシヨンが知られており、その模様は1
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サイクル毎の繰返し変形に対応すること、その間隔は巨視的なき裂成長速度と一致することなどが明

らかにされるとともに形成機構についても多くのモデルが提唱されている。また、ストライエーシヨ

ンの観察から破壊までの繰返し数や実働荷重が、その高さと幅との比からは応力比が推定できるとの

報告もある。しかしながら、走査型電子顕微鏡や透過型電子顕微鏡を観察手段として用いたこれらの

研究においては高さ方向に対する十分な情報が得られていない。

これに対して、走査型 トンネル顕微鏡 (ЛM)や原子間力顕微鏡(AFM)で代表される走査型プロー

ブ顕微鏡(SPM)は マイクロ・プローブと呼ばれる鋭く尖つた探針先端と試料表面のミクロ領域の応答

をニア 0フ ィールド測定するため、表面形状及び物理量が原子レベルの高分解能で3次元的に測定で

きる。また、大気中や液中でも観察可能であるため、幅広い分野における応用が盛んに行われてい

る。

材料強度関連の分野でも僅かではあるが疲労すべり帯やき裂の発生、腐食疲労ビツトの発生や成長

過程、SCCき 裂の進展過程の観察などにSPMを 用いた研究が始められている。

以上のような背景をもとに、本研究では、Cu及びCu_7.4%Al合金の単結晶における疲労すべり帯

の発達過程をsTMで、また、2017‐T351ア ルミニウム合金の主としてストライエーションからなる疲

労破面を斑Mで観察し、それら形態と破壊力学的な因子との関連を検討することによリナノ・フラ

クトグラフイ(Nano‐iactography)技術を確立し、疲労の研究にSPMを用いることの有用性を確かめよ

うとしたものである。

先ず、sTMを用いて形状および寸法が既知のMO及のDVDの溝を観察し、微細形状をナノ・レベル

で3次元測定する際の探針先端形状及び寸法の影響を検討した。また、疲労破面は厚い酸化膜で覆わ

れてぃるためその観察に際しては高いバイアス電圧をかける必要があることを明らかにした。

次に、繰返し変形させたCu及びCu7.4%Al合金の単結晶表面におけるすべ り帯形成過程の観察か

ら、looo～2000nmの 幅を持つ高さが100～ 200nmの すべり帯が最も多く観察されること、その形態は

積層欠陥エネルギによって異なることなどを示した。これらの結果をもとに力学的な損傷過程の観察

にSIMが有力な手段となることを示した。

次に、AFMを用いてCu単結晶のすべり帯や疲労破面に現れるス トライエーシヨンの観察を行つ

た。まずは形状および寸法が既知のMO、 CD、 およひつvDの溝の測定から、探針の先端形状及び寸

法の像におよぼす影響を評価し、ナノ・レベルで微細な形状を3次元測定するのに劇Mは有力な手法

であることを示した。次に、金属疲労研究の分野への応用として観察用ステージに変形機構を組み込

み、Cu単結晶の表面での繰返し変形に伴うすべり帯の変化を連続観察した。今後、装置の改良によっ

て応力あるいはひずみの変化とすべり帯形状の変化との関連が明らかになる重要な成果の得られる可

能性が大であることを示した。

ナノ 0フ ラクトグラフイヘの応用に関しては、ストライエーションからなる疲労破面において、従

来の手段では観察困難な幅40m程度の細かいストライエーションからlμ m程度のものまでの観察に

成功した。これらの磁 及びその断面形状からストライエーシヨンの幅SWと高さSHを測定し、SH

=0.0585(SW)1・ 154で ぁること、sH/swは応力比Rに依存しないこと、sHも swと 同様にき裂開口変
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位CTODに対してほぼ直線的に整理出来ることなどを明らかにした。

上述のように、金属疲労研究の分野にSPM(班MやAMFな ど)を使用すれば材料の表面あるいは破

面の形態がナノ・レベルの像として観察できて疲労き裂の発生や成長機構のモデル化の助けとなるだ

けではなく、破壊力学などとの関連の議論に不可欠な3次元の数値も得られることから、疲労機構の

解明に有力な、手法であることを明らかにした。
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論 文 審 査 結 果 の 要 旨

機械や構造物の主たる破壊原因である金属波労は、すべりが繰り返されることにより生じるき裂の

発生とその成長により起こる。本論文では、初期段階に材料表面に起こる損傷過程で,破壊までの寿

命の大きな割合を占めるすべり帯から微視き裂の発生までの段階と、その後のき裂成長により創生さ

れる破面の特徴的な模様とを原子レベルの三次元分解能を有する走査型プローブ顕微鏡で観察し、疲

労研究にこの種の顕微鏡を用いることの有用性を明らかにしたものである。

本論文は全6章から成っており、第1章の序論においては本研究の目的を述べている。

第2章では走査型プローブ顕微鏡(SPM)の代表である走査型 トンネル顕微鏡 (ЛM)と原子間力顕微

鏡(AFM)の原理について述べている。

第3章では研究で用いた田MやAFMの仕様、測定モード、測定精度におよぼす探針の先端形状や寸

法の影響などを検討して、本研究のようなサブミクロン・オーダの表面形状測定における探針の先端

半径とその角度の重要性を指摘している。また、研究で用いた銅あるいは銅―アルミニウム合金の単

結晶の作製方法、得られた結晶の評価に関しても記述している。

第4章では形状あるいは寸法が既知の微細形状の例としてMOゃDVDに刻まれている溝をMMで測

定し、大気中での三次元測定における問題点を明らかにしている。その後、繰り返し変形させた単結

晶の表面におけるすべり帯の形成過程を詳細に観察し、STMが力学的損傷過程の有力な観察手法と

なる可能性の高いことを明らかにしている。

第5章では形状あるいは寸法が既知の微細形状の例としてMO、 cDあ るいはDⅥDに刻まれている溝

をJttMで測定し、ナノレベルでの三次元測定に有効な手段であることを示した後、銅単結晶表面で

の繰り返し変形に伴うすべり帯形状変化の連続観察に成功している。また、種々の応力比で疲労き裂

を進展させたアルミニウム合金の破面をAFMで群細に観察しSEMな ど従来の手段では観察されてい

ない細かいストライエーシヨンの存在を明らかにするとともに、ストライエーションの断面形状やそ

の幅と高さとの関係、幅と高さの比と応力比との関係など疲労き裂の進展機構を検討するのに有用な

情報を得ている。この結果をもとに、破面観察にAFMを応用するナノフラクトグラフイというべき

新分野が開拓される可能性のあることを示している。

第6章では研究全体の総括を行つている。

以上のように、本論文では疲労研究にSPMを用いることで従来の手法では得ることの出来ない新た

な知見が得られることを明らかにしたものであり、工学上寄与するところが大きい。よって、本論文

は博士、(工学)の学立を授与するにふさわしい内容を持つものと認定する。
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