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228 電子線モ ア レ 法に よる熱膨張係数 の 測定

物質 ・ 材料研 究機構 ○岸本　哲

　　　　　　　　　1　緒　　　言

　構 造材 料は 温 度変 化 に よ り熱応力が発生 し、ある い は

熱膨張に よ り部材 に 歪 み が を生 じ るた め、こ の 材料 の 熱

膨張係数 を 正 確 に測定す る こ とは 工 業 上 非常 に 重 要 な

こ とで あ る。従来、こ の 熱膨張係数の 測定方法 と して は

試料 を加熱 して 試料 の 伸び （あ るい は縮 み ）を測定 し、

温 度変化 に よ り 生 じた歪 み を温度差 で 除 して 求 め る 方

法が 主流 で あ る。熱膨張係数 の 測定法 に は 加 熱方法 と伸

び の 測定方 法 の 組 み 合せ に よ り数多 くの 方 法 が 考案 さ

れ て い る。「
”’5）

　 し か し こ れ ら の 手 法 に お い て は 試 料 全 体の 伸び （歪

み 〉を 測 る こ と し か で きず、従 っ て 試料全体 の 熱膨張係

数を測定す る こ と し か で きなか っ た。

　複合材料の よ うに 、 熱膨 張係 数 の 異な る材料 を含む 材

料 にお い て は 異種界面 に 熱膨 張係数 の 違 い に よ り生ず

る熱応力の くり返 し により、疲労き裂 （熱疲労）が 生 じ、

電子機器 な ど は 基板 とは 熱 膨 張係数 の 異 な る材料 で 配

線 され て い る た め、稼働中 に温 度差 を 生ずる こ と に よ っ

て 生 じる熱 歪 み の 違い に より、断線や接触不 良を生 じ、

故障の 原因となっ て い る。

　 しか し、こ れ らの 材料 や 部 品 の 中で 熱 膨 張 係 数 を測 定

す べ き領 域 は非 常に 小 さ く、例 え ば複合材 の 強化 繊 維 や

強化粒 子 の 直径 は サ ブ ミ ク ロ ン か ら数百 ミ ク ロ ン で あ

り測定 す る 領域 も同 程 度 と小 さ く、上 記 の 手 法 で 局 所的

に 生 じる熱変形を測定す る こ とは で き なか っ た。

　 そ こ で 本研 究で は 、微小 領域 で の ひ ずみ を測 定 で き る

電子線モ ア レ 法
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を用 い て 、モ デル グ リッ ドを作製した

試 料 に電 子 線 を格子 状 に照 射 し、加 熱前 後 の 電子 線 モ ア

レ縞を観察 し、そ の 変形量 よ り、熱変形や熱膨張係数を

測 定 す る 試 み を 行 っ た。

　　　　　　 2　 電 子 線モ ア レ 法 の 原 理

　 モ ア レ 編 の 発 生原 理 を Fig，1 に示 す 。
モ ア レ縞 は 二 つ

の 相似形 の パ ターン を有す る図形 が 重 な り合 うこ とに

よ りで き る縞 の こ とで あ る 。
Fig ．1 左 図 に 示 す よ うに、

グ リ ッ ドの 問隔が 異な る こ と に よ り発 生 す る モ ア レ 縞

をミス マ ッ チ に よ るモ ア レ 縞、右図に示す 2 つ の グ リッ

ドが あ る 角度 を も っ て い る 時 に 現れるモ ア レ 縞 を ミ ス

ア ラ イ メ ン トに よ るモ ア レ縞 とい う。

　 歪 み を測 る 場合 は 等問隔 で 平 行な直線鮮 の 平 行 グ リ

ッ ドや 平行直線群が互 い に 直行す る 直行グ リッ ドを用

い 、基 準 とな る グ リッ ドの マ ス ターグ リッ ド （こ こ で は

粒 子 線の 走査 幅 ）の 閥 隔 を a と し、モ デル グ リ ッ ド （変

形 す る グ リッ ド）の 間隔 を a
’

とす る と、モ デル グ リッ

ドの マ ス タ
ー

グ リ ッ ドに 対 す る変化 の 割 合 （歪 み ） ε は

式 1 で 表 され る 。 こ の 式 よ り明 らか な よ うに、モ ア レ法

は ノ ギ ス の バ ー
ニ ア の よ うに 何本か の 直線 を 用 い て 歪

み を 求め る た め、空 間分解能を 犠 牲 に し、平均的な歪 み

の 測定精度を 向上させ る手 法 で あ り、モ ア レ縞の 様予 に

よ り変形の 様子 が 視覚的 に わ か る手 法 で あ る。

　 ε
＝ a ／ （d −

a ）　　　。・　。。　・・〔1）

　電 子 線モ ア レ 法に お い て は Fig．2 に 示 すように二 次電

子 発 生量が基板 とは異な る様 に 作製 したモ デル グリッ

ドを用い 、マ ス ターグ リ ッ ドとし て 電子 線 を グ リ ッ ド状

に 照射 し、二 次電子 発生 量の 違い に よ りモ ア レ 縞 を発 生

させ る。

　電 子 線 モ ア レ 縞観 察 は、走 査 型 電 子 顕 微鏡 にパ ターン

ジ ェ ネ レ ーター、試 料の 温 度 を所定 の 温 度 に設 定 す る ヒ

ー
ターお よ び温 度調錦装置を取 り付けた もの で あ る e 試

料温度が 所定 の 温度 に 達 した とこ ろで モ ア レ 縞観察を

行 うが 、 通電 に よる 電気 的雑音 を避 け る た め に 通電を 停

止 し、電子 線モ ア レ縞 を 観察す る。
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　　　　　　　　　 3　実験 方法

　供試 材は Ni − Ti 系形状記憶合金 の フ ァ イ バ ー （直

径 530 μ m ＞を埋 め 込 ん だ純ア ル ミニ ウム の 試 料 で あ

る。
フ ァ イ バ ーの 方向が 厚 さ方向に 対 して 垂直 に な る よ

うに 約 】1n 鵬 厚 に 切 り出 し た 後、表 面 を鏡 面 状 に 研 磨 し、
そ れ に 電子線 レ ジ ス ト （東 レ EBR − 9 ）をス ピ ン コ

ー

ター
を用い て 塗布 し、200 ℃ に て 30 分 べ 一キ ン グ後

パ ターン ジ ェ ネ レ ーターを装備 した 電子顕微鏡 （トプ コ
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ン SX − 40A ）を用 い て 電子 線 を 2 ．9 μ m 聞 隔 で 直

交 格 子 状 に 照 射 し、専用 現像液 で 現像 （電子 線 が照射 さ

れた部分 を 取 り除 くこ と）後 、100 ℃ に お い て 30 分

間 ポ ス トベ ー
ク を行 い 、イ オ ン ＝

一
タ
ー

を用 い て 厚 さ

0 ．1 μ m の 金 を蒸着後、ア セ トン に て レ ジ ス トを剥離

する と Fig，3 に 示 す よ うな 2．9 μ m 間隔の 直交グ リ ッ

ドが完成する。こ れに 図 3 の S の よ うに セ ッ トし、室 温

（23 ℃〉にお い て 電 子線モ ア レ 縞観察後加熱装置を 使

用 して 、試料 を 80 ℃ ま で 加 熱 し、同様 の 電 子 線 モ ア レ

縞観察 を行 っ た．

Fig．3SEM 　image　ofmicro −g面

　　　　　　　　4 結果 お よび 考察

　Fig．3 に示 す よ うに SEM 観察で は マ トリッ ク ス とフ

ァ イ バ ー
の 輝度 は異な る もの の 、作製 し た グ リッ ドは さ

ら に輝 度 が 高 い た め
一
卜分 に観察 が 可能 で あ る．

　Fig．4 お よ び Fig．　5 に 室 温 お よ び 80℃ で 観察 し た 電

子 線 モ ア レ縞をそ れ ぞ れ 示 す。Fig．5 の モ ア レ 縞 の 方 が

図 4 よ り も若 干 湾 曲 し、間 隔 が 狭 く な っ て い る。

　Fig ．5 の モ ア レ縞 よ り求 め た 歪 み よ り Fig．4 の モ ア

レ 縞 よ り 求 め た 歪 み を 差 し 弓iく と 23 ℃ か ら 80 ℃ に

温 度が上 昇 し た こ とに よ る熱変形 に よ る 歪 みが 求 ま る。

こ の 値 は フ ァ イ バ v−zzに お い て 0 ．23 ％ ，母 材 部 にお

い て O ．15 ％ で あ る 。 さ らに、こ の 盃 み を 温 度差 で 除

す と熱膨張係数が 求ま る。こ れ よ り算撮 した熱膨張係数

は 、フ ァ イバ ー
部で 4 ．0 × 105 ／℃ ，母 材 部 の 純 ア

ル ミニ ウム 部で 2 ．6 × 10
−5

／℃で あ る。

　 Ni − Ti 合金 の フ ァ イ バ ー
と純 ア ル ミ ニ ウム の 熱

膨張係数の 文 献値 は そ れぞれ 1 ．0 × 10
− 5

／℃
7 ）、2 ，

3 〜2 ．9 × 10
．5

／ ℃
8 ）

で あ る の で 、Ni − Ti 合

金 の フ ァ イ バ ー部で は 文 献値 よ り大 き く、純 ア ル ミ ニ ウ

ム 部で は ほ ぼ 同程度 で あ る。これ は 、純 ア ル ミニ ウム の

熱 膨 張係数 が Ni − Ti 合金 の フ ァ イ バ ー
よ り も大き

く、本材料作製時 に 650 ℃ か ら冷却 して い るた め、常

温 で は Ni − Ti 合 金 の フ ァ イ バ ー
に 負 （圧 縮）の 残留

応力 が働 い て い る た め、熱 膨 張 に よ り純 アル ミニ ウ ム 部

分 の 拘 束 が 減 少 し、そ の 分弾性的 に 膨張 し た と考 え られ

る 。

　 こ の よ うに 本 手 法を用 い る と数 百 ミク ロ ン 領 域 の 微

小 な 部分の 熱膨 張 係数 を、材料別 に 複合材料の 状態で 求

め る こ とが で き る 。
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　 　 　 　 　 　 　 　 　 　5　 ま とめ

　　電 子 線モ ア レ 法 を用 い て 、複合材 料中 の フ ァ イ バ ー

と マ トリ ッ ク ス の 熱膨張係数 を測定 し た。フ ァ イ バ ー
お

よ びマ トリ ッ ク ス は 異なる熱膨張係数を示 した。こ の よ

うに 本手法 を 用 い る と複合材料 な ど異 な る材 料 を複合

して 作製して い る材料に お い て 、 微小 局 所 的 な熱膨張係

数や異な る材料別 の 熱膨張係数を測定す る こ とが で き

る。
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