
１．はじめに

近年の機械や電子機器の事故の多くは材料の
破壊に起因しており，材料の機械的信頼性の向
上が強く望まれている。特に，ガラスやセラミ
ックスは金属やプラスチックと比較して機械的
信頼性が低いことから，強度や破壊靱性，疲労
寿命，耐摩耗性などの改善が学術的・工学的に
喫緊の課題となっている。バルクなガラスやセ
ラミックスの機械的特性は，局所領域の機械的
特性に支配される。ナノインデンター法は，局
所領域の弾性率や硬さを評価する上で重要であ
る１）。しかし，強度や破壊靱性などの機械的特
性をナノ～マイクロメートルレベルの領域で測
定する手法はなかった。筆者らは，材料の局所
領域の機械的特性を評価可能なマイクロカンチ
レバー試験片を用いた手法を提案し，いくつか
の材料に適用して研究を進めている２）。本報告
ではソーダライムガラスを例として，マイクロ

カンチレバー試験片を用いて測定した局所領域
の破壊靱性評価の結果について報告する。

２．マイクロカンチレバー試験片を用いた
ソーダライムガラスの局所領域の破壊
靱性評価

２．１ マイクロカンチレバー試験片
本研究で用いた試料は市販のソーダライムガ

ラスである。測定の対象としたのはソーダライ
ムガラスのAs―received 面と，これをHFと
HCl の混酸でエッチングして表面層を約５μm
程度除去したエッチング面である。これらの表
面に対して，OS をコーティングした後集束イ
オンビーム加工装置（XVision２００TB，SII ナ
ノテクノロジー（株））を用いて，図１のよう
なマイクロカンチレバー試験片を作製した。集
束イオンビーム法における加工条件は，加速電
圧３０kV，電流量は２７，６．５あるいは１．３nA
である。図１（a）および（b）に示すように，
マイクロカンチレバー試験片の寸法は幅２μm
×高さ２．５μm×長さ１５μm程度であり，断面
形状は五角形である。外形を加工後，加速電圧
３０kV，電流量８０pAの条件で，鋭いノッチを
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0.5μm

マイクロカンチレバー試験片端部に導入した。
導入したノッチの曲率半径は１５nm以下であ
る（図１（c））。

２．２ 破壊試験
得られた片側切り欠き入りマイクロカンチレ

バー試験片の破壊試験は，ナノインデンター
（TI―９５０，Hysitoron Inc．）を用いて行った。荷
重印加点はマイクロカンチレバー試験片の端か
ら１２μｍの位置（図１（a）中矢印）であり，
荷重印加速度を１００μN/s で制御しながら荷重
印加した。図２に，破壊試験で得られた荷重－
変位曲線を示す。荷重点変位の増加とともに荷
重は線形的に増加し，試験片は脆性的に破壊し
た。図３は，破壊試験後の破面の SEM写真で
ある。破壊はノッチ先端（図中矢印）から進行
し，バルク体と同様に極めて平坦な破面を示し

た。ノッチの形状は，この SEM写真から計測
した。ノッチの深さは８０～１７０nmである。す
なわち，測定された破壊靱性は，表面から約
１００nmの位置の値である。また，エッチング
により除去した表面層は約５μmであり，これ
よりも導入したノッチ深さは十分小さいことか
ら，ソーダライムガラスの表面から異なる深さ
の局所的な破壊靱性を測定していることにな
る。

２．３ 破壊靱性の算出
本研究では，応力拡大係数は変位外挿法によ

り求めた。平面ひずみ状態での応力拡大係数 KI
は，き裂先端からの距離 rとき裂開口変位とを

図１ 集束イオンビーム法で加工したマイクロカンチレバー試験片
（a）側面，（b）断面，（c）ノッチ部

図２ 荷重－変位曲線
図３ ソーダライムガラスの破面
（矢印はノッチ先端を示す。）
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測定箇所 破壊靱性 KIC / MPam1/2

As-received 面 0.51±0.06 
エッチング面 0.68±0.03 

用いて次のように表される３）。

KI＝ ��

��
E

１－v２
δ

８ �１

ここで，Eはヤング率，vはポアソン比であ
る。これより，破壊荷重を印加したときのき裂
先端からの距離 rにおけるき裂開口変位に δ を
知ることにより，応力拡大係数 KIを求めるこ
とができる。試験片の応力拡大係数の評価は，
ノッチを含めた試験片形状と破壊試験により得
られた破壊荷重を用いて，有限要素法（ANSYS
１３．０，ANSYS，Inc．）で行った。図４は，有限
要素解析に用いた典型的なメッシュである。ノ
ッチ先端には特に細かいメッシュを生成させ
た。図５に式�１から求めた KIとき裂先端から
の距離 rの関係を示す。KIは rの増加とともに

増加してほぼ一定値となった。き裂先端近傍は
応力特異性に起因して応力と変位の精度は悪い
ため，これらの値を用いて正確な KIを求める
ことは難しい。本研究では，き裂先端からの距
離が２５nmより大きな rについて求めた KIを
r＝０に直線外挿することで得られた値を，マ
イクロカンチレバー試験片に破壊荷重を作用さ
せたときの KIとした。この値は破壊荷重を用
いて求めたものなので，破壊靱性 KICである。
本研究の試験片について面内せん断方向のき裂
開口変位より求めた KIIは０．００MPam１／２とな
り，試験片の破壊に及ぼすモード II の影響は
ないこともわかった。このようなマイクロカン
チレバー試験片で測定した単結晶 Si の（０１１）
面の破壊靱性（１．１７±０．１３MPam１／２）は，既往
の研究で得られた値（１．１３±０．１７MPam１／２）と
良く一致しており，測定方法の妥当性も確認さ
れている１）。

２．４ ソーダライムガラスの破壊靱性
表１にマイクロカンチレバー試験片を用いて

測定したソーダライムガラスの表面近傍の破壊
靱性を示す。As―received 面の破壊靱性は０．５１

図４ 有限要素解析のためのメッシュ例

表１ マイクロカンチレバー試験片を用いて測定した
ソーダライムガラスの破壊靱性

図５ き裂先端からの距離とその点でのき裂開口変位
から求めた KIとの関係
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±０．０６MPam１／２，エッチング面の破壊靱性は
０．６８±０．０３MPam１／２となり，As―received 面は
エッチング面，すなわち，ソーダライムガラス
内部と比較して低い値を示した。一般的なソー
ダライムガラスにおいて，その製造プロセスに
依存して表面近傍から内部に向かって組成が変
化していることが報告されている４）。As―re-
ceived 面とエッチング面で異なる破壊靱性と
なったのは，ガラスを構成する化学組成の差異
に起因している可能性が考えられる。また，
ソーダライムガラスの強度はエッチングにより
増加することが知られている５）が，破壊靱性と
強度の増加の程度を考慮すると，高強度化に及
ぼすエッチングによる表面欠陥の除去の効果は
極めて大きいことがわかった。

３．まとめ

ソーダライムガラスの表面近傍の破壊靱性を
マイクロカンチレバー試験片を用いて測定し
た。その結果，ソーダライムガラスのAs―re-
ceived 面の破壊靱性はエッチング面と比較し
て低い値となることが明らかとなった。この差
異は化学組成の違いに起因している可能性が示
唆された。
マイクロカンチレバー試験片を用いた手法

は，今回紹介した破壊靱性の測定だけでなく，

弾性率，強度，疲労特性なども評価可能であ
る。また，バルク体の表面だけでなく，繊維，
粒子，膜，多孔体とそのネック部，MEMSな
どを含む微小試料，材料中に存在する不純物偏
析などの特異領域，異材界面などほぼありとあ
らゆる材料・領域の機械的特性を評価すること
が可能であり，波及効果の高い手法であるとい
える。例えば，我々は，これまで実測できてい
なかった Si３N４セラミックスの中の一個粒子や
粒界の破壊靱性の測定に成功している１）。本手
法は，従来，測定方法がなくブラックボックス
として扱わざるを得なかった局所領域の機械的
特性を実部材から定量的に評価できる手法であ
り，読者の皆様の自由な発想で本手法を多くの
材料に適用していただければ幸いである。
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