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１．研究の目的と背景 

 計装化押し込み試験は硬さ試験を拡張した力学特性の

試験方法であり，規定の圧子を試料に押し付ける際の押し

込み荷重－深さ関係を計測する。この押し込み荷重－深さ

関係を基に，等価弾性剛性および硬さを評価できる 1,2)。

また，硬さ試験と同様に荷重を微小とすることで材料微視

構造スケールの局所力学特性を評価でき 3-5)，引張/圧縮試

験が難しい微小スケールの力学特性を評価する方法とし

て，科学的にも工業的にも有用な試験方法である。例えば，

Watanabe et al.6)は複相積層造形体の不均一力学特性分布

を評価し，評価結果を直接的に用いて数値シミュレーショ

ンを行った。また近年，合金元素が分布した拡散対試料へ

適用することで，効率的に材料データベースを取得する研

究が取り組まれている 7,8)。 

この簡易力学特性評価手法である計装化押し込み試験

を用いて，引張／圧縮試験相当の応力－ひずみ関係を評価

しようとする取り組みが長年取り組まれている 9-16)。一般

的な三角錐や四角錘形状の圧子を用いた単一の試験だけ

では，唯一解として応力－ひずみ関係を得ることができな

いため 9,10)，先端角の異なる複数の圧子 11,12)や断面積－深

さ関係が非線形となる球圧子 13,14)を用いた手法が開発さ

れた。また，Goto et al.15,16)は圧痕まわりの盛り上がりが加

工硬化係数と相関があることを利用して，三角錐圧子を用

いた単一の押し込み試験だけで応力－ひずみ関係を評価 

 

する手法を開発した。 

耐熱合金を対象とした力学特性評価は応力－ひずみ関

係の温度依存性を含むため，材料データベースの構築には

多数の材料試験を必要とする。引張／圧縮試験を用いる場

合，試験片加工や試験実施などに多大な時間・コスト・労

力を要する。そこで，本研究では高温評価が可能な微小押

し込み試験機を用いて，耐熱合金の高温力学特性を効率的

に評価できる手法の開発に取り組んだ 16)。 

 

２．実験装置・方法 

 高温域における押し込み試験では，圧子の加熱方法，試

験片の表面酸化が特に問題となる。本研究では，図 1 の微

小押し込み試験装置を真空容器内に設置した装置を用い

て，容器内を Ar ガスで置換して評価を行う。押し込み試

験を置換雰囲気下で実験することで，ヒーターによる圧子

の間接的な加熱およびダイヤモンド圧子の使用が可能と

なる。また，ヒーターは試験片を加熱するように設置され

ているため，押し込み試験前に圧子を試験片に十分に近づ

け，圧子温度が評価試料と同等の温度になるまで保持する

必要がある。 

本装置では，室温から 800℃まで評価できる。高温下の

評価ではクリープが顕著となるため，押し込み試験負荷・

除荷速度および最高荷重での保持時間を目的に合わせて

定義しなければならない。 

 

  

(a) 押し込み試験装置                (b) 外観 

図 1  高温微小押し込み試験装置 



３．実験結果 

本研究では，試験片として Ni 基超合金の γ相単相単結

晶試料を用意し，室温から 800℃までの微小押し込み試験

を行った。ここでは，最大荷重を 3,000 µN，負荷・除荷速

度を 300 µN/秒，最大荷重での保持時間を 10 秒とした。  

室温から 800℃までの押し込み荷重-変位関係を図 2(a)

に示す。ここでは，負荷・除荷速度を速く，最大荷重での

保持時間を短く設定しているが 800℃ではクリープ変形

が顕著となる。また，他の温度では不連続な塑性変形挙動

であるポップインが多数確認されるが，この温度では見ら

れない。図 2(b)に負荷・除荷曲線から計算される弾性剛性

および硬度を示す。これらは評価温度の上昇とともに連続

的に減少することが確認できる。 

 

また，図 3 のように 600℃以上の高温で長時間保持する

と Ar ガス置換雰囲気であっても，試験片の表面酸化が進

み表面粗さが増加する。さらに，室温での評価と比較して

高温での評価は圧子の損傷が激しく，数千回程度の押し込

み試験で圧子の先端が劣化することが確認された（図 4）。 

 

 

４．結言 
本研究では，室温から 800℃までの温度域において微小

押し込み試験が可能な装置を用いて，耐熱合金の単相単結

晶サンプルに対して試験を行った。本研究で確立した試験

方法によって，高温域でも微小押し込み試験は可能である

が，室温と比較して，試験条件や試験片や圧子の状態に注

意を払う必要がある。今回使用した試験片ではダイヤモン

ド圧子を使用できたが，反応性の高い試験片ではサファイ

ヤ圧子など，より化学的に安定な材料の圧子を使用する必

要がある。 

また，高温域におけるひずみ速度依存性を考慮して引張

／圧縮試験相当の応力－ひずみ関係を評価する手法につ

いて，開発を進めており，近日中に報告できる見込みであ

る。 

謝 辞 

 本研究は，SIP 革新的構造材料においてポスドク研究員

の Dr. Jovana Ruzic と取り組んだ内容を引き継いで，実施

した。実験実施にあたり，物質・材料研究機構 長田俊郎 氏

に Ni 基超合金単結晶試料を提供いただいた。また，装置

の利活用において物質・材料研究機構 大村孝仁 氏，村上

秀之 氏の支援を受けた。 

 

 

(a) 荷重－深さ関係の温度依存性 

 
(b) 弾性剛性・硬さの温度依存性 

図 2 微小押し込み試験による温度依存性評価 

 

図 3 試験片表面の状態 
（対象温度にて 3 時間保持） 

 
(a) 初期状態    (b) 3000 回以上使用 

図 4 圧子先端の状態変化 
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