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236 純銅単結晶の塑性変形におよぼす亜粒界の影響
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．はじめに

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 L　　
J

　金属 結晶 の 主 要な 変形機構で ある転位の 活 動は結晶

内に 存在す る不純物、林転位．結晶粒界や 亜粒界等に

よっ て 大きな影響をうける。この ため現在 まで に、す

べ り線観察．エ ッ チ ピッ ト法や電顕法 によ っ て ．そ の

様々 な影響を解明する試みが なされて きた D これらの

手段の うち．結晶内部を直接観察するの に適してい る

の は透過電顕法で あるが．そ れ には薄膜内の 転位挙動

がバ ル ク材中の 挙動と必ずし も
一一
致 しない 等の問題が

ある．r
．
方 エ ッ チ ビ ッ ト法は．結晶内部の 転位を直援

観察出来な いが 、広範囲にわ たり転位の 挙動を微視的

に観察す る こ とが出来る。

　Ijvit　igstor（1〕と Yo しt9 ［2 ユが銅に つ い て の 腐食

液 を 見出 して 以 来、北島 ら［3】が 銅単結晶の 降1知ホカ

と転位 につ いて の 挙動を詳細にエ ッ チ ピ ッ ト法を用 い

て検討 した報告など．銅単結晶の 転位挙動には数多く

の 報告がある。彼らの 研究 によ り，亜粒界の 存在が降．

伏現象等につ いて も多大の 影響を与える こ とが明 らか

に なっ た が，そ の主目的は個々の転位の 運動や増殖の

機構を明らかにす る こ とで あ っ たため、巨視的な降伏

応力と結晶の 平均亜粒界の広範囲で の関係はあまり明

らか に されて いない。

　本研究に お い て は 引張軸方位 ［253 ］を有する単

結晶を引張変形エ ッ チビッ ト法を用 い 平均亜粒界径を

測定し、降伏応力お よび変形応力との 関係を もとめ，

Ha11 − Petc 　1i式 との 比 較検討 をお こな っ た

　　　　　　　　2。実験方法

　供試材として 99．998％の純度の Cu を真空中で溶解

し、ブ リ ッ ジマ ン法 によ り 14xl411111i横断 而 を もつ

角柱単結晶を作成した。溶解温度は 1473K　真空度は

4 ／ 10　11亘n ｝嬉以下で あっ た。これを放電加工 により

1組 の 平行な｛111｝ 面を有する 厚さ 41m1 の 単結晶板

を切り出し、こ れよ り長軸方向方位が［253 ］の角柱単結

晶 （4x5x60111 ） を切り出し、種結晶とし．この 種

結晶の転位密度を減ずるために 1103 −．’13 ｛〕4K に

温度を周期的に 変化させる繰 り返 し焼鈍を真空中で 約

200hr 行っ た後カーボ ンモー・ル ドに設置し種付けを

行 い、単結晶板 を ブリ ッ ジマ ン法 に よ っ て 作製 した、こ

れ らの 単結晶板より F 監g ． 1に示すような寸法形状の

単結晶板を方嫐 1田二により切り出したe 放電加 工による

表面層 を除去する為に エ メ リ
ー．

湿式研磨紙で ＃ lL）
　O　e

まで機械研磨しその 撮工層を除去する為H3P （
．
）480

％　C；　2f　 II　F，　OII 　 20 ％ 溶液中で 8−−10hr 電角嬲瞳 を

行っ た。こ の 様に して作製した試帛 ま転位密度が高くエ

ッ チビッ ト観察には不適当であっ たの で 転位密度をさげ

る為．種結晶で行 っ たと同様繰り返 し灯飩 、電解研磨を

行い 実験 に 供 した。試片の 軸方位を Hg2 に 示す。．
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試片を用いて 数回の 引張 り試験を行い、変形 の進

行 に よ る転位密度 を エ ッ チ ピッ ト法 に よ り測定 した。腐

食液 は 、bu 嚼 液 ［2］ を改良 した 丸川 B液 ［劇 　（卜矧

！4〔  」
．IBr　：1　’qFail．怺

．
）27図〜掩 （

’
）15（kt・）の 希釈液で

あ る、

　　　 3 実験結果 と考察

　以 との ようにして 得られた単酷 晶試片 S1 − S5 施 した

熱処理及 びそ の結果得られた各試片の 亜粒界内の 平均転

位密度及び平均亜粒界径 を
「
恥 Ue 　1 に 示 した。これ らは

エ ッ チ ピ ッ ト法 を用 いて 測定 した もの で ある。
　 Teble　 r．
Tht　■ttn 　d二athCtt 【　snd 　【he 　tnt ヒttl

’
dtsltSCt ｛te”　dtnsLty 　o 〔　tht
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Dlglo 巳 8do ロ
　 Don5 址

D1●一賦 謄τ o 【

　 　Sub −　 r且重ロ
脚unbe 【 Con8 し8皿し ｛h【） C

γ
dk 〔h【） く薗コ

，c魔 り口

S1 もo 200 L86 ．105 ア5

52 自o 5Q
　　　　　　52．01 躍10 67

5 ， 40 25
　 　 　 　 　 　52．3L胃10 51

s　 ら 凸o ZQO
　 　 　 　 　 　49．コLビ10 105

s5 亀o lzo
　　　　　　ら
‘．20 買 10 L66

　実験に用い た 5個の 単結晶試片S1 −．S5 の 応カー一

ひずみ曲線 を求 め 、これ よ り 各試片 の 伸び ｛〕．［％，

0，5％，1，〔｝％に おける公称応力σ o、玉，σ OfL （J 且．1）また

各 試片の 臨界 Ltノ調 i応力 τ 〔⊃およ び主すべ り系 の せん

断応力 τ 1）5、τ a 〔｝をもとめた。　 （1盈日e　2）
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Tal乗 2 よ り求め られた結果 を Hhll−Mch の 関係

式 一．．1 ／ 2
　　　τ y

＝ ＝ τ t 十 kyd 　　 （1）

に従っ て 整理す る と Fig 。3 とな る 。こ こで τ y

は降伏応力、τ 1および ky は定数．　 dは平均亜

粒界で ある 。 τ 0 およびτ O ．5 につ い て は直線関係

が 得られ るが、τ 2 。〔〕につ い て はそ の関係はえ られ

ない。τ 0 お よび τ 0 ．5 と平均亜粒界直径 4 （μ ）

の 関係は　　　　　　　　　　　一1／ 2

τ o ＝一一〇．27 ＋ 10 ， 04d 　 （Mpa ＞（2｝

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　
− 1／ 2

τ o．r，＝一一〇． 23 ＋ 10 ．98d 　 （Mpa ）（3）
とな る。M   k  と BU 塩r｛5］，は 5N の Cu の 方
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1お μ

位の 異 な る 19 本の 単結晶、平均亜粒界 12｛，…：170　it

の τ o は 0。8〔｝
一一
〇。39MPa で あっ た と報告 して い る

煎 2拭で 120− 370 μ の範囲で は 0。fL5−・・｛）。26Mpa

で あ り 数 10 μ か ら数 1U【｝μ の 範朔 で は妥当な1直を示す

．
方 i臣粒界を全 く含 まぬ d庸06 結晶で は τ o の 値　は

負とな り無意味なもの になる。Cu 単結品の s 量 age

lにお ける 転位 の 移動距 離は 5〔，0 μ 前後 と考え られ る の

で この 大きさ以上で は可巨粒界はFlg 。4に示す様な移

の 障害に な る以 前に 転位は停 止する と考え られ る。また

τ z，‘）で Hal1 − Petch 関係が 成立しな くな る

の はlllすべ り系以外 のすべ り力噺 動 し，これ らの相互作

用が 変形応力に対 して 影響を及ぼし始める こ とに起因す

る もの と考えられる。Mcck 血ngらは亜粒界径と τ e の

関係につ い て述べ てないが彼等のデー
タを1司g．5 のよう

プ ロ ツ トして見 る と｛2拭 の 線上にばらつ い て おり興味

深い．彼等はまた初期転位密度 CIE粒界内）をN 　iと

と してIM
’
と τ oの 関係が 直線で 示され Ni ・0 の

外挿点の 値の τ 1〕が 0．12Mpa と報告して い る 。 同

様の プロ ッ トをしたの が Fig ．6でありその外挿点の

値は 0．10Mpa とな り太田 ら ［6亅の 忘純度低転位密度

単結晶 の τ o とほ ぼ一
≒致す る．Fig 。5で τ iくO．10

Mpa と して平行線をひ くとそれ に対応する亜粒界径

は 77〔｝μ となり北島ら ［6亅の 求めた転位の平均移動

距離の デー
タと矛盾 しない。
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