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1．緒 言

　 純 銅 は 応 力 腐 食 割 れ （SCC ） を 起 こ さ な い と さ

れ て き た が，近 年 に な っ て 純 銅 の SCC の 研 究 が 盛

ん に 行 わ れ ，変 色 皮 膜 生 成 条 件 の も と で 低 ひ ず み 速

度 法 （SSRT ＞ に よ り粒 内 型 応 力 腐 食 割 れ を 生 じ

る こ と が 報告 さ れ て い る （変 色 皮 膜 破 壊 説 ）．しか

し な が ら、結 晶 学 的 な 破 壊 挙 動 に 関 す る 研 究 は 幾 っ

か 詳 細 に 検 討 さ れ て い る も の の ，変 色 皮 膜 形 成 と き

裂 発 生 挙 動 の 関 係 は 十 分 な 研 究 は な さ れ て い な い ．

　 本 研 究 で は 純 銅 が 変 色 皮膜破壊機構 に よ り SCC

き 裂 を 発 生 す る こ と に 注 H し，ひ ず み の 保 持 時 に 皮

膜 堆 積 時 間 を 設 け SCC 効 果 を 促 進 さ せ る た め に 間

欠 的 に
．・定 ひ ず み を加 え る 方 式 を 用 い 、実 験 を 行 っ

た ．そ して，試 料 の 状 態 を 観 察 し．皮 膜 形 成状 態 と

き 裂 発 生 挙動 と の 関 連 性 に つ い て 検 討 し た ．

2 ，実 験 方 法

　試 料 は 市 販 の 純 銅 （99．9wt％） を 用 い ，」
｛
z 滑 試 験

片 〔平 行 部 2 × 5x20 ） に 切 り 出 した 後，7T3K で lhr

真 空 焼鈍を 施 し た．試 料 は 浸 漬 直 前 に 電 解 研 磨 （70

X リ ン 酸 水 溶 液 ） に て 鏡 面 に 仕 上 げ 十 分 に 洗 浄 し て

試 験 機 に 取 り 付 け ，任 意 の 浸 漬 時 間 が 経 過 した 後，

負 荷 を 開 始 した ．環 境 液 は 実 験 の 24br前 に 作 製 し た

3km 〔）1 ・m
：NaNO2水溶液 （295 ± 3K ） を 用 い た，

　 負 荷 方 法 は，Figl に 示 す よ う に
一

定 ひ ず み e、25％

を ひ ず み 速 度 0．025X・sec
−

‘

加 え た 後、任 意 の 保 持 時

間 を 与 え る 負 荷 サ イ ク ル を 繰 り返 し加え た．

3 ．実 験 結 果 及 び 考 察

3 ．　1 　 粒 界 型 SCC き 裂 発 生 挙 動

　 間 欠 ひ ず み 試 験 で 予 め 20hr浸 した 試 料 を 保 持 時 間

2min ；： 設 定 し 負 荷 サ イ ク ル を 行 い ，任 意 ひ ず み 量 で

停 111さ せ ．そ の 試 料 表 面 の き 裂 形 態 を 観 察 した ．ひ

ず み 量 5％の 試 料 表 面 を 観 察 す る と 粒 界 割 れ が す で に

認 め ら れ ， ご く初 期 か ら発 生 して い る こ とが わ か っ

た．粒 界 割 れ は，変 色 皮膜 が 結 晶 粒 ご と に 形 成 して

お り，皮 膜 の 段 差 を 有 す る 粒 界 か ら 発 生 し て い る こ

と が わ か る．ひ ず み 量 5％以 下 で は き 裂 は 観 察 さ れ な

か っ た が ，詳 細 に 観 察 す る と，皮 膜 の 色 が 異 な る 粒

界 に
一

部 結 晶 粒 の 直 径 以 下 程 度 の 長 さ の 開 口 も見 ら

れ た．こ れ が き 裂 の 発 生 点 と 考 え る．

Fig．2に 粒 界 割 れ の
一

例 を 示 す．ひ ず み が 大 き く な

る と 明 確 な き裂 に 成 長 し，数 個 の 結 晶 粒 の 粒 界 を 選

択 的 に 進 展 し て い る の が わ か る．

　粒 界 き 裂 発 生 は ．純 銅 が 変 色 皮 膜 破 壊 に よ る 粒 内

型 SCC で あ る 定 説 に 反 し た 破壊 形 態 と 言 え る．
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Fig．1　 間 欠 ひ ず み 試 験 法 負 荷 概 略 図

Fig．2　電 子 顕 微 鏡 写 真 　観 察 角 度 ＝10
°

　 　 　 ε
＝1e％　，　Hold 　time 　240min ．

3 ． 2　 保 持 時 間 の 影 響

　 皮 膜 形 成 形 態 と き裂 発 生 挙 動 の 関 係 を 明 ら か に す

る め に ，負 荷 サ イ ク ル の 保 持 時 間 を 変 え て 実 験 を 行

っ た．予浸 漬 時 間 は 20hrと し 保 持 時 間 は 任 意 の 時 間

に 設 定 し，そ れ ぞ れ ε
・10％ま で 負荷 サ イ ク ル を与 え

た の ち 観 察 し た ．Fig．3 に 示 す よ う に ，保 持 時 間 に

よ っ て 表 面 破 壊 形 態 が 著 し く異 な る こ と が わ か る．

保 持 時 間 2min で 負 荷 サ イ ク ル を 与 え た 場 合 は ，深 さ

方 向 に 20μ m 程 度 の 明 確 な 粒 界 割 れ が 発 権 して い る．
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（a ）　Holding 　time 　二　2田in，

（b）　Holding　time 　＝　60　min ，

　　　 　 （c ）　Holdi 冂g 　time 　＝　240min．

　　　　 Fig ．3　SCC 表 面 き 裂 形 態

（3．Okmo1 ●m
−sNaNO2 ，ε　；10％，　Dipping 　time ；20hr．）

こ れ に 対 し て 保 持 時 間 60min の も の は，試料 表面 は

全 面 腐 食 と な っ て お り，深 さ 方 向 き 裂 の 発 生 は 認 め

られ な い ．240minま で 保 持 時 間 を 与 え る と 巨 視 的 な

粒 界 割 れ が 発 生 して お り，成長 も粒 界 型 SCC で あ

る こ と が わ か る．ま た． き 裂 先 端 付 近 で ア ノ
ード溶

解 が 起 っ て お り球 状 の 腐 食 生 成 物 が 付 着 して い る．

　 SCC 破 壊 形 態 は 保 持 時 間 が 短 い 場 合 と 長 い 場 合

に 大 別 で き る と 考 え る．負 荷 サ イ ク ル が 速 い 場 合 は

新 生 面 が 頻 繁 に 発 生 す る た め ．局 部 腐 食 が き 裂 発 生

を 促 進す る と考 え る （TYPE −A）．負 荷 サ イ ク ル の 遅 い

場 合 は 局 部 腐 食 は 抑 制 さ れ 試 料 表 面 が 全 面 腐 食 し 結

果 的 に き 裂 進 展 を 妨 げ る （Fig．4（b））．

　 しか し皮 膜 が 十 分 に 形 成 す る 5 時間程度の 保 持 時

（a ）　HDIding 　t1 ロ e 　
＝
　2min．

（b）　Holding 　time 　二　60　rnin ．

　 　 　 　 （c ＞　Holding 　time 　＝　240mln．

　　　　 Fig．4　scc 断 面 き 裂 形 態

（3．Ok皿ol ●m
−3NaNO2 ．ε

二廴O箔，　Dipping 　time；20hr．）

間 を 与 え る と Fig ．4（。 ）に 示 す よ う に 容 易 に き 裂 は 進

展 す る （TYPE−B）、

　純 銅 の SCC は SSRT 法 で は 変 色 皮 膜 破 壊 説 に

従 う粒 内 型 SCC で あ っ た．しか し、本実験 で 間 欠

ひ ず み 試 験 を 用 い る こ と で ，粒 界 破 壊 が 発 生 し負 荷

サ イ クル に よ っ て 破 壊 形 態 が 異 な る こ とが わ か っ た．

ま た，間 欠 ひ ず み 試 験 で は，粒 界 破 壊 が 主 の 脆 性 的

な き 裂 が 発 生 し，特 に 速 い 負 荷 サ イ ク ル の 場 合 は，

比 較 的 早 期 1こ き 裂 が 発 生 す る．こ の よ う に 間 欠 ひ ず

み 負 荷 は 工 学 的 に 危
’
険 因 子 を 助 長 す る 有 効 な 試 験 法

の 1 つ と 考 え ら れ る．

　　　　　　　 　　　　　　　 参 考文 献 　 省 略
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