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1 緒　　　　　言

Auは展延性に優れ，Cu，Agに次ぐ高い電気伝導度を
有している．加えて，金属の中で化学的に最も安定であ
り，大気中で酸化を起こさないなど，優れた物理的，化
学的特性を有している．このことから，Auおよびその合
金は，ICや LSIと基板を接合する際のバンプとして用い
られている．1)また，Auメッキを施した電子部品と異種金
属を接合する場合，いわゆる Au食われを起こすため，
Auメッキを施した部材の接合には Auまたは Au合金が
使用される．さらに，はんだの鉛フリー化に伴う高温鉛
フリーはんだの代替材料としても注目される 2)など，そ
の用途は多様になってきており，接合方法や接続信頼性
に関する研究が行われている．2), 3)しかし，Au合金の力
学特性に関する研究は少なく，特にクリープ特性に関す
る研究は報告されていない．Au合金の力学特性の評価
が行われていない理由は，Au合金が高価であり，標準試
験片を用いるとコスト面での負担が大きいことにある．
インデンテーション法は小さな試験片によって実施可

能であり，従来から行われている硬さやヤング率などの
測定に加えて，最近では複数圧子法による応力－ひずみ
線図の推定，4), 5)クリープ特性 6)～ 10)および疲労強度の評
価 11)なども行われている．また，微小領域の力学特性評
価を行えることから，電子デバイスの実接合部における
力学特性評価 12)や，微視組織の局所的な力学特性がマク

ロな力学特性に及ぼす影響の検討 13), 14)なども試みられ
ている．
本研究では，ナノからマクロ領域までのインデンテー
ション試験を用いて，Au系はんだの Au-20Snおよび Au-
12Geの力学特性評価を行った．まず，マクロ領域のイ
ンデンテーション試験から押込みクリープ特性を求めた．
次に，室温でもクリープ特性を示した Au-20Snにナノイ
ンデンテーション試験を行い，微視組織の各相における
クリープ変形挙動を検討した．一方，圧痕形状が異方性
を示した Au-12Geについては，異方性の発生原因につい
て塑性変形挙動の検討を行なった．

2 材料および試験片

供試材は，実装材料として実績のある Au-20Snおよび
Au-12Ge合金である．いずれも共晶合金であり，融点 Tm

はそれぞれ 553K および 629K である．試験片は高さ
10mm，直径 10mmの Cuの円柱に，深さ 1.5mm，直径
8mmのくぼみを加工して供試材を鋳込んだものを用いた．
鋳込み部にはNiメッキを施した．このCu鋳型試験片は，
約 1gの Au合金で試験片を作製できる．一方，Au-20Sn
のナノインデンテーション試験のために，深さ 1mm，直
径 5mmの黒鉛の鋳型に供試材を鋳込み，鋳造試験片を
作製した．この試験片には，組織安定化および各相の粗
大化のため，融点の約 0.87倍の温度 15)で 50時間の熱処
理を施した．試験片表面はエメリー紙 (～ #2000) で研
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磨した後，0.3μmのアルミナ粒子，0.06μmのコロイダル
シリカでバフ研磨を施した．押込み試験力 F < 2Nのイン
デンテーション試験においては，加工層の影響が無視で
きないため，さらに電解研磨を施した．
試験片の顕微鏡写真を Fig. 1に示す．Au-20Snの微視

組織は，初晶であるデンドライド（ζ初晶：11mass% Sn）
と共晶凝固したラメラ状組織（δ相：38mass % Snおよび
ζ相）からなっており，試験片部位による相違は見られ
なかった．一方，Au-12Geでは試験片内の微視組織は一
様でなく，鋳込み中央部では，Ge相が Au相の中に比較
的大きな粒状で存在する共晶組織となっているが，鋳込
み端部ではGe相が細い繊維状に存在している．微視組織
の違いは冷却速度に起因すると考えられる．なお，Au相
に含有するGeは約 1mass%であり，Ge相にAuはほとん
ど固溶しない．16)Au-12Geにおいては粒状組織 (Fig. 1 (b))
と繊維状組織 (Fig. 1 (c)) の試験結果を区別した．

3 マクロレベルのクリープ特性

3・1 実験方法

試験は宮本ら 8)およびOgawaら 17)と同様の方法で行っ
た．試験には㈱島津製作所の電磁力式微小材料試験機マ
イクロサーボMMT-100NB10を用いた．変位の測定には
㈱キーエンスの高温渦電流変位センサー AH-809を用い
た．下部のヒーターで試験片を熱し，試験片側部に熱電
対を接触させて温度制御を行っている．温度制御の精度
は ± 0.2℃であり，試験温度に達してから 1時間以上経過
した後に試験を開始した．ビッカース圧子を用い，最大
試験力 Fmax = 10N，負荷除荷速度 |dh/dt| = 0.2μm/s（hは
押込み深さ），Fmaxの保持時間 ts = 1200s，試験温度 T =
295K，323K，373K，398Kおよび 423Kとした．

3・2 実験結果および考察

インデンテーション試験における Fmaxの保持過程か
ら，クリープ特性を求めた．6), 8)求められた押込みクリー
プひずみ速度 ·ε i (= 1/h · dh/dt) と押込み応力 σ i（= F/As，
Asは圧子の接触面積）の関係を Fig. 2に示す．図には，
各条件について Au-20Snは 5回，Au-12Geは 4回の実験
結果を示している．実験結果にはかなりのばらつきがあ
るが，図から ·ε iと σ iはノートン則 ( ·ε i = Ciσ i

m i) に従う傾
向が認められる．ここで，Ciおよび m iは押込みクリー
プ定数および押込みクリープ指数である．Au-20Snが顕
著なクリープ挙動を示すことは注目すべき結果である．
Au-12Geの 295Kおよび 323Kではクリープ変形が認めら

れなかったが，後述するとおり Au-12Geの繊維状組織で
は圧痕形状に異方性が見られた．いずれの材料でも ·ε i−σ i

関係は顕著な T依存性を示している．実験結果のばらつ
きが大きい原因として，個々の試験における試験温度の
誤差が考えられる．図中の直線は，個々の試験で得られ
た log (Ci)およびm i値を平均して求めたものであり，各
試験条件の平均的なクリープ特性を表している．以下で
は，これらの特性に基づき検討を行う．

Fig. 2の直線から求めた Ciおよびm iの変化を，基準
化した温度 T/Tmに対して Fig. 3に示す．Au-20Snと
Au-12Geのクリープ特性値を比較すると，Ciおよびm iと
もに融点で基準化すると近い値になっており，鋼などの
金属材料の一般的な傾向と同様である．一方，Au-12Ge
の粒状組織と繊維状組織の結果を詳細に比較すると，粒
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Fig. 1  Microstructures of Cu mold specimens, showing Au-20Sn (a), grained structure of Au-12Ge (b) and
textured structure of Au-12Ge (c).

Fig. 2   Variations of ·ε i with σ i for different temperatures
for Au-20Sn (a) and Au-12Ge (b).
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状組織のm iがやや大きく，Ciが小さい傾向がある．
以上で得られた押込みクリープ特性値およびマルテン

ス硬さHM (= F/26.4h2：ISO14577) を Table 1に示す．
ここで，HMは負荷過程の F = 0.8Fmaxにおける Fおよ
び hから求めており，理想的な押込み変形を仮定すると，
試験力を接触面積で除した値である．Table 1の押込み
クリープ特性値は，標準的な引張試験で求められた材料
特性値とは異なる．しかし，両者は相関関係を持ってお
り，材料特性値を導く種々の方法が提案されている．6)～ 10)

最も簡便な方法としては，応力 σ ≈ σ i/3とすることが知
られている．18), 19)Table 1に示した押込みクリープ特性値
を用いてシミュレーション解析を行なうためには，上述
のいずれかの方法によって材料特性値に変換する必要が
ある．

4 ナノレベルのクリープ特性 (Au-20Sn)

室温においてクリープ挙動を示した Au-20Snについて，
微視組織の各相におけるクリープ特性を明らかにするた
め，ナノインデンテーション試験を行った．試験機は㈱島
津製作所のナノスコピック表面検査装置 SPH-1であり，
バーコヴィッチ圧子を用いた．SPH-1は室温 (T = 295K)
でのみ試験可能である．試験機のコンプライアンスは

0.00318nm/μN，20)試験条件は Fmax = 500μN，|dF/dt| =
10μN/s，ts = 100sとした．

SPH-1の AFM機能によって観察された圧痕の例を
Fig. 4に示す．微視組織の各相の寸法と比較して，圧痕
寸法は十分に小さく，単一相の力学特性の評価が可能で
ある．試験から得られた F−h曲線を Fig. 5に示す．ζ初
晶と ζ相の F−h曲線はほぼ一致しており，同様の力学特
性を示している．一方，δ相は軟質で，クリープ挙動を
示している．このことから，Au-20Snが室温でクリープ
変形を起こす場合，δ相に変形が生じ，ζ相は変形抵抗
になると考えられる．

5 ナノレベルの弾塑性特性（Au-12Ge）

5・1 圧痕形状の異方性

Au-12Geの繊維状組織においては，圧痕形状に異方性
が認められた．Fmax = 4.9N，ts = 10sおよび T = 295Kと
して硬さ試験を行なった後の圧痕様相を Fig. 6に示す．
図 (a)の粒状組織の圧痕は正方形であるが，図 (b)の繊
維状組織の圧痕は，繊維の長手方向よりも垂直方向に引
き延ばされている．Fig. 7に示すように，圧痕の θ方向
を定義し，対角線長さ dθを測定した．θ ≈ 0および 90°

の測定結果を Fig. 8に示す．粒状組織の圧痕対角線長
さ d grainedも併記した．図より d90は d0より明らかに大き
い値となっており，繊維状組織による異方性を持つこと
がわかる．
このような圧痕形状の異方性は，材料の塑性変形特性
に起因して，特定の方向にのみ材料表面の盛り上がり
（パイルアップ）または沈み込み（シンクイン）が生じる
ことに起因すると考えられる．そこで，レーザーテック㈱

† Au-20Snおよび Au-12Geはんだの力学特性評価とナノレベル組織解析† 915

Fig. 3   Variations of creep properties with temperature.

Table 1   Indentation creep properties and hardness, HM.

Fig. 5   F−h curves for each phase of Au-20Sn.

Fig. 4   AFM image of nano-indentation for ζ phase (a)
and δ phase (b) of Au-20Sn.
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の走査型レーザー顕微鏡 1LM21を用いて，圧痕角部近
傍における材料表面の高さを測定し，その結果を Fig. 9
に示す．図の横軸は圧子角部接触端を原点とした水平方
向の位置を示している．圧痕の長手方向となった繊維垂
直方向の断面形状には，顕著なパイルアップが認められ
る．一方，他の断面には顕著なパイルアップまたはシン
クインは認められなかった．

5・2 異方性原因の推定

パイルアップやシンクイン挙動が起こる原因を推定す
るために塑性変形特性を変化させ，硬さ試験を模擬した
有限要素法 (FEM) 解析を行った．結果を Fig. 10に示
す．解析には汎用非線形構造用解析プログラム MSC.
MARCおよびMentat 2005を使用した．用いた材料は等
方性の塑性体とし，モデルには四辺形軸対称要素（要素
数：610，接点数：669）を用いた．材料特性については，
等方性と見なせる Au-12Geの粒状組織の結果を参考に，
真応力 σと真ひずみ εの関係を σ = 800ε nMPa (Fig. 10
(a)) および σ = Aε0.2 MPa (Fig. 10(b)) とした．ここで，n

は加工硬化指数，Aは塑性係数である．結果は省略する
が，Au-12Geの粒状組織に対して，Fmax = 2Nの 2圧子
法（後述する弾塑性特性推定法 4) 5)）を行い，σ = 827
ε0.24MPaの塑性特性が得られている．ヤング率は 99GPa
とした．圧子は剛体として扱い，ビッカース圧子のくぼ
みの深さと投影面積の比が一致するような半頂角 70.3°

の円錐圧子とした．Fig. 10には，h = 12.6μmまで押込
み負荷を行い，さらに除荷した後の断面形状が示されて
いる．図の横軸は圧子先端からの軸方向の距離を示して
いる．図 (a)より明らかなように，n値の減少に伴ってシ
ンクイン挙動からパイルアップ挙動に遷移する傾向を示
している．一方，図 (b)に示されているように，Aの影
響は比較的小さいが，Aが小さいほどパイルアップ挙動
を顕著に生じる傾向がある．
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Fig. 6   Micrographs of dents on grained structure (a)
and textured structure (b) of Au-12Ge.

Fig. 7   Definition of angle, θ, for the textured structure
of Au-12Ge.

Fig. 8   Diagonal sizes of dents for Au-12Ge showing
anisotropy.

Fig. 9   Hight of indented specimen surface near the
corners of the dents.

Fig. 10   Sectional appearances obtained by FEM
simulations for materials with various plastic
properties of strain hardening exponent, n (a), and
plastic coefficient, A (b).
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5・3 ミクロスケールモデルによる異方性の解析

繊維状組織の長手方向と垂直方向でどのように塑性変
形特性が異なるかを調べるため，単一の繊維構造を代表
体積要素と考えて，FEMミクロスケールモデルの解析を
行った．21)

FEM解析モデルを Fig. 11に示す．図 (a)のようにGe
相および Au相が，上下左右に整列しているものと仮定
し，その一対のGe相と Au相，すなわち，図 (b)に示す
単一セルを取り出した直方体の 3次元 FEM解析を行っ
た．紙面に垂直方向の寸法は，Ge相が 0.334μm，Au相
が 0.587μmである．セルの周期対称性条件は，隣接セル
との幾何学的適合性を考慮して ∂u/∂y = ∂u/∂z = 0 (x =
1.174μm)，∂v/∂x = ∂v/∂z = 0 (y = 6.50μm)，および
∂w/∂x = ∂w/∂y = 0 (z = 0.587μm) とした．ここで，u，v，
wは x，y，z方向の変位である．また，セルの対称性を利用
して 1/4モデルとした．セルの対称条件を u = 0 (x = 0)，
v = 0 (y = 0) および w = 0 (z = 0) とした．このモデルは三
次元直方体要素で構成されており，要素は x方向に 14
分割，z方向に 7分割および y方向に 68分割することで，
要素数 6664，接点数 8280となっている．負荷方向は繊
維長手方向の y方向および繊維垂直方向の x方向とした．
以上のモデルに用いたGe相およびAu相の寸法は，微視
組織の顕微鏡観察に基づく実測値を平均して決定した．
実測結果は省略するが，得られた Ge相の体積含有率は
30.5%であり，質量含有率からの換算値と一致している．

Au相およびGe相の材料特性値は，ナノインデンテー
ション試験による 2圧子法 4), 5)によって求めた．SPH-1
を用いて微視組織の各相に対し，対稜角 φ = 115°および
φ = 100°の 2種類の三角錐圧子で試験を行い，得られた
F−h曲線から弾塑性特性の推定を行なった．F−h曲線の
一例を Fig. 12に示す．Ge相は負荷部における弾性域の
割合が著しく大きいことから弾性体と仮定した．Au相に
対しては，圧子形状の異なる 2種類 F−h曲線から，2組

の代表ひずみ εrに対応する代表応力 σrを求め，σ−ε曲線
をべき乗硬化則 (σ = Aεn) に基づき推定した．複数圧子
法による解析方法および各圧子の無次元関数Πは，大野
ら 20)によって求められている．FEM解析に用いた材料
特性値を Table 2に示す．Au相には 2圧子法により得
られた塑性特性を用いた．なお，弾性率に関しては，Au
とGeが互いにほとんど固溶しないことから文献値 22), 23)

を使用した．
FEMモデルから得られた σ−ε関係を Fig. 13に示す．
図中の破線および一点鎖線は FEMモデルへの入力デー
タである Au相とGe相の σ−ε関係を示している．また，
塑性特性の近似式を図中に示した．θ = 0°および 90°の
結果を比較すると，降伏応力 σyはほぼ同一の値となって
いるが，塑性特性は異なっている．θ = 90°では θ = 0°

よりも nおよび A値ともに小さく，この結果は，Fig. 10
に示した nおよび A値の減少に伴いパイルアップの傾向
が強くなることと定性的に一致している．しかし，Fig. 13
の σ −ε関係を用いてインデンテーションの FEM解析を
行ってもパイルアップは生じなかった．すなわち，Fig. 13
の定量性には問題があるが，ナノインデンテーション法
によって材料微視組織の構成要素に対する力学特性を求
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Fig. 11   FEM micro-scale model for textured microstructure
of Au-12Ge, showing the overall appearance (a) and
the unit cell model (b).

Fig. 12   F-h curves of nano-indentation tests using
indenters with the tip angles of 115deg. (a) and
100deg. (b).

Table 2   Mechanical properties of Au and Ge phases of
Au-12Ge solder used for FEM micro-scale model.
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め，その結果を用いたミクロスケールの FEMモデルを
構築し，変形機構の定性的な検討を行うことができた．
定量的にも一致するモデル化を行うためには，インデン
テーション試験における圧痕の寸法効果など，さらに多
くの検討課題が残されている．

6 結　　　　　言

代表的な Auはんだである Au-20Snおよび Au-12Ge合
金の力学特性を評価するために，インデンテーション試
験を行なった．得られた主な結果は以下のとおりである．

(1) Au-20Snは 295K以上，Au-12Geは 373K以上の
温度でクリープ挙動を示した．また，両材料のクリープ
特性の相違は融点で基準化すると小さくなる．

(2) Au-20Snは，室温において δ相のみでクリープ変
形を生じ，ζ相はクリープ変形の抵抗となる．

(3) Au-12Geの繊維状組織は異方性を有しており，繊
維の長手方向にパイルアップが生じ，圧痕の対角線が長
くなる．

(4) インデンテーション試験の FEM解析から，パイ
ルアップおよびシンクインの挙動は，主として加工硬化
指数 nの差異に起因していることがわかった．Au-12Ge
に対するミクロスケールの FEM解析を行なうことによ
り，繊維状組織による異方性発生機構に定性的な検討を
加えた．
本研究の一部は，文部科学省 21世紀 COEプログラム

の一環として行なわれた．記して謝意を表する．
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