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微小領域における金属材料の材料力学

―．金属材料のサイズ効果と機械的特性の評価―

曽 根 正 人

前章では，ナノメートルの結晶粒を有するニッケルめっ

き，サブミクロンからミクロンメートルの結晶粒を有するニ

ッケルめっきの微小領域における結晶組織の解析法について

議論した．これら二種類のめっきは，それぞれ産業上極めて

ありふれためっき浴であるワット浴とスルファミン酸浴から

作製したものである．エッチングと組み合わせた光学顕微

鏡，走査型電子顕微鏡，透過型電子顕微鏡および X 線回折

法といった金属組織解析法の中核をなす分析技術を利用して

なお，粒径の誤算があり得ることを示した．我々が組織解析

を行う場合は，その金属材料の作製方法を調査・確認し，過

去の結晶組織に関する研究論文を調べる．そして，想定され

るサイズに合わせた分解能を有する解析法を選択し，その解

析法に合わせたサンプル作製方法で試験片を作製し，組織解

析を行えば信頼性の高い分析結果が得られる．更に硬度や降

伏強度など機械的特性評価を行い過去の文献と比較して，そ

の妥当性を確認すれば良い．逆を言えば，金属材料の組織解

析には，対象となる金属材料の基礎知識と材料解析法のマッ

チングが必要であり，対象となる金属材料の理解と実験経験

がない場合には致命的なミスを生じかねない．

この回では，なぜ微小サイズの金属材料の物性評価をする

必要があるのか，その場合金属材料のサイズ効果とはどのよ

うなものであり，どのような解決すべき課題があるかを議論

する．そして金属材料のサイズが，その機械的特性にどのよ

うな影響を与えるかを，測定方法を含めて議論する．

・ 微小サイズの金属材料を評価する必要性

エレクトロニクスの高機能化に伴い，電子回路およびその

周辺を構成する配線および様々な部材が微細化している(1)．

特に半導体の超微細銅配線はナノメートルレベルに到達して

いる．そしてその半導体技術から生まれた微小電気機械シス

テム(Micro Electro Mechanical Systems: MEMS)技術にお

いては，機械的構造部材がマイクロメートルサイズで作製さ

れている．現在の MEMS の中心的な材料はシリコンであ

る．シリコンは軽量であり，破断強度も2.6 GPa に達し，非

常に強靭である．しかしながら，シリコン材料でもマイクロ

メートルサイズの構造部材として MEMS に利用する場合に

は，バルクのシリコン材料より疲労強度は低下する．これ

は，微細化に伴い，酸化シリコン層の厚さが相対的に大きく

なるためである(2)．従って，微細なサイズの材料を実用のサ

イズで機械的特性評価する必要がある(1)．

MEMS 技術は加速度センサの高機能化と微小化に応用さ

れているが，最近更なる高感度化の実現が報告されている．

東京工業大学の Masu らは，MEMS 加速度センサの構成材

料をシリコンから高密度の金材料に変更することで，超高感

度化を実現することを報告している(3)(4)．この高感度

MEMS 加速度センサの実現により，パーキンソン氏病など

の神経性難病の早期診断が期待できる．図.に金材料で作

製した MEMS 加速度センサの心臓部を示す．重力を感知す

る錘(Proof Mass)，ばね，支持体およびストッパー全てが

金材料，詳しくは金めっきでできている．更に，2019年に

この金で作製した超高感度 MEMS 加速度センサにより，い

ままで計測が難しいとされている「筋音」が観測できること

を報告している(5)．

このように金属材料の MEMS 構造部材への応用は，高感

度化や高機能化という点で，重要かつ広い可能性を有してい

る．しかしシリコン材料と同様，微小な金属材料をエレクト

ロニクスへ応用する時に，図2.1のような複雑な三次元金属

構造からなる MEMS においてその構造部材の信頼性を保証

するための機械的特性評価が必要なのは明らかである．ただ

しシリコンなど無機材料と異なり，微小金属材料には独特な
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図2.1 金めっきをベースとした高感度 MEMS 加速度
センサ(3)．(a)チップの写真，(b)金属錘の
SEM 像，(c)ストッパおよびばねの拡大図

図2.2 微小材料試験装置．(a)外観図，(b)圧子および
ロードセルの拡大写真

図2.3 微小金属材料試験片の圧縮試験の様子．(a)試験
前，(b)試験後
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議論が必要である．

・ マイクロメートルサイズの機械的特性評価法

材料のサイズ効果と聞かれた場合，材料サイズが数ナノメ

ートルから数十ナノメートルになった時に発現する量子サイ

ズ効果やヴァイスドメインなど，量子力学が扱うべき領域を

想像することもできる(6)．Heisenberg の不確定性原理が支

配する微小極限では，当然バルクの金属とは異なった量子的

性質を示すのである．例えば，Takayanagi らが発見した金

属ナノワイヤでは，断面に金原子 8 個が充填し直径5.77ナノ

メートルの極微小構造を形成している(7)．この場合，バルク

金の理論的降伏強度1.48 GPa，また原子理論的降伏強度3.56

GPa さえも超える12 GPa の降伏強度を有するという報告も

ある(8)．これはナノ領域では転位が存在せず完全結晶を形成

していること，および安定な結晶構造あるいは分子構造がバ

ルクとは異なることが理由である．金属のナノメートルサイ

ズの領域は非常に魅力的な分野であるが，エレクトロニクス

に応用するためには技術的な課題が残っている．

MEMS に用いる材料のサイズは，マイクロメートルであ

る．金属ナノワイヤからバルク材料との間には大きな機械的

特性の差がある．数ナノメートルの金属ナノワイヤとバルク

との機械的特性との大きな違いは，機械的特性を支配する因

子が金属結合であるのか，あるいは転位であるのかである．

マイクロメートルの金属材料に関しては後者である．

それでは，金属のマイクロメートルサイズの機械的強度を

測定するとき，どのような方法があるだろうか材料工学を

学んだ場合，まず硬さ試験，そしてナノインデンテーション

法が考えられるだろう．ビッカース硬さやロックウェル硬さ

などの硬さ測定は，試験片の作製の容易さからも非常に便利

な方法である．しかし，硬さ測定およびナノインデンテーシ

ョン法では材料にインデンターを打ち込むという工程を行

う．この場合，複雑な応力場を介して機械的特性を議論する

のであり，一般的な圧縮・引張・曲げなどの機械的試験と比

較し限定された特性解析結果しか与えない．図2.1に示す

MEMS の金属構造体を確認すれば明らかであるが，MEMS

内部では曲げ変形や圧縮変形が起こる．

そこで Nix らは，微小材料試験法を開発した(9)．この方

法は，集束イオンビーム(FIB)加工機で数十ナノメートルか

ら数マイクロメートルサイズの円筒状圧縮片を作製し，マイ

クロインデンテーション装置を改良した装置で圧縮試験を行

うものである．この方法は世界的に広く利用されている．こ

の形状は円筒形を目指して作製されるが，FIB 加工機の Ga

ビームの幾何学的特性上，テイパーを有する円錐体形状にな

る(10)．この場合，得られた機械的特性値を応力に変換する

時には工夫が必要である．この方法論のように，マイクロメ

ートルの材料の機械的特性を調べる場合，試験装置開発と微

小材料試験片の開発が同時に必要である．

日本では Takashima らが東京工業大学で2001年に微小材

料試験装置を独自に開発している(11)．現在著者らが利用し

ている装置(図.参照)はその発展形である．この試験機の

特徴は，MEMS に用いる数ミクロンから数十ミクロンメー

トルのサイズの材料の機械的特性を解析できることにある．

この装置を用いることで，図.に示すように10×10×20マ

イクロメートルの角柱試験片の微小圧縮試験を行うことがで

きる(12)．この角柱試験片は我々のグループで提案したもの

であり，FIB の Ga ビームを制御することでテイパーがな

く，同時に Ga イオンの材料表面への注入を極限まで減少可

能である．従って，機械的特性試験結果の再現性は非常に高

い上に，公称応力への変換も容易である．
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図2.4 (111)単結晶ニッケル試験片の圧縮試験の様子．
(a，b，c)試験前，(d，e，f)試験後，(a，
d)5 mm×5 mm×10 mm，(b，e)10 mm×10
mm×20 mm，(c，f)20 mm×20 mm×40 mm

図2.5 (111)単結晶ニッケルの微小圧縮試験による公称
応力―ひずみ曲線．
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・ 単結晶金属材料のサイズ効果

前節で，バルクとの機械的特性を支配する因子は転位であ

り，それが金属ナノワイヤと大きく異なっていると記述し

た．それでは，どのようにサイズ効果があるのだろう．マイ

クロメートルサイズの金属材料では，二つのパラメータによ

って機械的特性が強く影響を受ける(13)．一つはサンプルサ

イズであり，もう一つは結晶粒径である．サンプルサイズに

影響することに関しては，Nix らは，転位が材料表面に移動

して抜けることにより，完全結晶化する現象を透過型電子顕

微鏡によって明らかにしている(14)．すなわち転位欠乏機構

が働いている．それでは，実際の金属材料のサイズ効果を確

認する．図.に，微小材料試験装置(図2.2)を用いた同一結

晶方位(111)の単結晶ニッケル試料の圧縮変形の様子を示

す(15)．図2.4(a)は 5×5×10，(b)は10×10×20，(c)は20×

20×40マイクロメーターの角柱試験片である．単結晶サン

プルの変形後はそれぞれ，下の(d)(e)(f)に対応しており，

多数のすべり線が見られるとともに，鋭い折れ曲がりが見ら

れる．これらは，微小単結晶の圧縮変形に典型的なものであ

る．図.に，図2.4の三種類の角柱試験片の圧縮試験結果に，

30×30×60マイクロメートルの角柱試験片の結果を合わせ

た公称応力―ひずみ曲線を示す．ここでは，ひずみをクロス

ヘッドの変位から算出している．この図から，明らかにサン

プルサイズの減少とともに降伏強度は上昇している．また試

験後の単結晶材料表面には数多くのすべり線が見られ，転位

の運動によって変形したことが確認できる．試験片のサイズ

を減少することにより材料の強度が上昇するサンプルサイズ

効果は昔から知られており，金やニッケルなど fcc 単結晶材

料に関して，以下の式が成り立つことが知られている(9)(13)．

t/m＝A(d/b)m

ここで，t臨界分解せん断応力，mせん断剛性，d試験

片サイズ，bバーガースベクトルの大きさとしたとき，A，

m を定数である．この式よりサンプルサイズ効果は，内部

転位の運動に起因した強度上昇であることが考えられてい

る(16)．

この公称応力―公称ひずみ曲線から，不思議な結果に気が

付くはずである．微小圧縮試験では原点における傾きがヤン

グ率に対応していることが知られているが，図2.5からサイ

ズに依存して勾配が変わっていること，更にそこに規則性が

ないことである．しかもその変化はあまりにも大きすぎる．

これは微小材料試験においてしばしば観測される現象であ

り，試験片の基板材料の剛性および，試験機のインデンター

やロードセルの剛性が試験結果に干渉するためである．マイ

クロメートルサイズでこの問題は回避できず，それ故，この

領域におけるヤング率の測定には，別の計測方法が必要であ

る．これに関しては，別の回で述べる予定である．

・ 微小多結晶金属材料の機械的特性

前節で，マイクロメートルサイズの単結晶材料のサイズ効

果について議論した．しかし現実の MEMS の構成材料に用

いるためには，単結晶では機械的特性が小さすぎる．結晶粒

微細化強化をした多結晶金属材料が好ましいことは明らかで

ある．多結晶金属材料の機械的特性への結晶粒サイズの効果

としては，二つの大きな場合がある．

一つは，結晶粒サイズ(Gmm)と，サンプルサイズ(S

mm)のサイズ比(S/G)である．単結晶の場合は，S/G＝1 で

ある．前節では議論していなかったが，単結晶ニッケルのサ

イズ効果が明確に示すことができたのは，結晶方位を(111)

にそろえたためである(15)．当然のことながら，結晶方位が

異なれば，最大シュミット因子が違うため異なったすべり変

形と降伏強度を示す．S/G が小さい場合では，構成する結

晶粒の結晶異方性が現れ，降伏強度は試験回数に対して広い

分布を有する(17)．従って，S/G の増加とともに，細粒化強

化機構により降伏強度は上昇すると同時に，降伏強度の分布

は小さくなる．実用的には，S/G が30以下の場合は，試験

回数を多くしないと一定の値は得られない．

もう一つは，多結晶金属におけるサイズ効果である．そこ
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図2.6 ナノ結晶ニッケルめっき試験片の透過型電子顕
微鏡写真(a)および粒径の分布(b)．

図2.7 ナノ結晶ニッケルめっき試験片の圧縮試験の様子．
(a，b，c)試験前，(d，e，f)試験後，(a，d)
5 mm×5 mm×10 mm，(b，e)10 mm×10 mm×20
mm，(c，f)20 mm×20 mm×40 mm

図2.8 ナノ結晶ニッケルめっきの微小圧縮試験による
公称応力―ひずみ曲線．

図2.9 単結晶ニッケルおよびナノ結晶ニッケルめっき
の微小圧縮試験によるサンプルサイズに対する
1流動応力，0.2降伏応力の両対数プロット．
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で厳密にナノ結晶サイズを調べる必要があり，図.にナノ

結晶粒ニッケルの透過型顕微鏡写真とそれを解析して得られ

た結晶粒サイズの分布を示す(18)．透過型電子顕微鏡写真の

500個の結晶粒の平均を取った結晶粒径は7.7ナノメートルで

あり，Scherrer 法により計算した結晶粒径8.0ナノメートル

と一致している．図.に，ナノ結晶ニッケルから作製し

た，図2.4と同じサイズの微小角柱試験片の圧縮試験前後の

走査型電子顕微鏡写真を示す．単結晶ニッケルの変形と異な

り，滑らかな変形を示している．これは，ポリマーやナノ結

晶材料で見られる等方性材料の典型的な変形である．サイズ

変化とともに大きな変化は見られない．

図.にナノ結晶粒ニッケルから異なる大きさで作製した

微小角柱試験片の公称応力―ひずみ曲線を示す(17)．この結

果から，ナノ結晶ニッケルにおいてもサイズ効果が明らかに

見えること，更にその強度は 3 GPa 以上の値を示すことが

わかる．

図.に単結晶およびナノ結晶ニッケルの降伏強度をサン

プルサイズに対してプロットした．特にナノ結晶ニッケルの

場合は流動応力も一緒にプロットしている．この図から，単

結晶では明確なサンプルサイズ効果が見られること，ナノ結

晶では単結晶と比較すると小さいがサンプルサイズ効果が見

られることが明らかになった．

・ 微小サイズの金属材料の機械的特性

今回は，なぜ微小サイズの金属材料を評価する必要がある

かについて，その産業的な意味を議論し，そのうえで微小サ

イズ金属材料の機械的特性の評価手法を述べた．同時に微小

サイズの単結晶ニッケルのサイズ効果を，著者のグループの

実験結果を基に議論した．そのうえで，実用的に重要な多結

晶金属材料における機械的特性を，結晶粒サイズとサンプル

サイズのサイズ比と，サンプルサイズ効果を，実際の微小圧

縮試験から得られた公称応力―ひずみ曲線を基に議論した．

また，微小金属材料のヤング率測定において，圧縮試験のよ

うな一般的な評価方法が適応できないことなどを概論した．

今回議論した微小圧縮試験は，MEMS 材料の評価手法と

してはかなり強力な技術であり，金属めっきの材料設計にお

いて非常に有益な情報を与える．前回の金属の微細材料の組

織解析手法と今回議論した微小材料の機械的特性評価手法を

融合することで，微小金属めっき材料の固溶強化，析出強化

および複合化強化を機能的に評価可能である．次回はこの詳

細を説明する．
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