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　　　　　　　　　 1 緒　 　言

　結晶粒 を ナ ノ メ
ー

トル ・オ
ー

ダ
ー

に 微細化 す る塑性加

工 法 は ，既 存材料 の 高強度化 を可 能 と し，高価な添加 元

素が 不 要 な た め 低 コ ス ト化 を 実現 で き，リサ イ クル 性 向

上 に よ る環 境負荷 低 減 に も 寄与 す る と期 待 され る．更 に ，

鉄 鋼 や 銅 等 の 汎 用 材 料 を ナ ノ結 晶 化 ・超 細 粒 化 す れ ば ，

過 去 の 膨 大 な データ を 有 効活 用 した材 料 開 発 お よ び 実用

化 が 可 能 で あ る．ECAP 法 で 作 製 され る超 細 粒 材 料 は結

晶 粒 径 が ナ ノ メ
ートル

・オーダで あ りな が らバ ル ク 材 と

し て 作製 が 可 能 で あ り，実構 造 部 材 と し て の 広 い 利 用 が

期待 され る ．ECAP 材 で は 数 IO〜 100nm 程度 の ナ ノ 結 晶

粒 で 発生 す る 粒界す べ りお よび 比 較 的 粗大 な結 晶粒 に お

け る粒内すべ りの 両機構 が重畳す る と見込 まれ，粒界す

べ りの 検討 は 今後 の ナ ノ結晶材料 の 開発 ・実用化 に 有用

な知見 を与える と考えられ る．本研究で は，加 工 回 数を

変化 させ て ナ ノ メ
ー

トル ・オ
ー

ダ
ー

の 平均結晶粒径を有

す る ECAP 材を作製 した ．ま た ECAP 材 の 塑性変形挙動

を電 子 線後 方 散 乱 （EBSD ） 法 に よ り微 視 的 に検 討 した．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 2 試 験 方 法

2．1 材料 お よ び 引張 試 験　焼鈍 し た純 Cu （99，99％ ） を

使用 し，加 工 経路の 角度 を 90Q と して 加 工 回数 4，8 お

よび 12回 の ECAP 加 工 を行 っ た．加 工 パ ス は RQut　Bc と

し，ECAP 加 工 を行 っ た 素材 か ら放電加 工 で 平板試験片

を採取 し た．表面を鏡面 に 仕 上 げた 後，ク ロ ス ヘ ッ ド速

度 0．2mm ！min で 引 張 試験 を行 っ た．塑性 ひ ずみ ε
p　
・・
　O，

4 ，8 お よ び 16％ にお い て 試料表 面 の EBSD 法 に よ る結 晶

方位解析 を行 っ た ．

2．2E8SD 観察　結 晶 粒 の 方位 お よび 粒 径 を測 定 す る た

（a）Annealed　specimen 　befbre　ECAP

め，EBSD 法 に よ る結 晶方位解析 を行 な っ た．走 査 間 隔

は 20 〜 50nm と し，結晶粒 は 方位差 5
°

以 上 と 定義 し た．

塑性 変 形 パ ラ メ
ー

タ と し て Grain　 Orientation　 Spread

（GOS ），　 Graln　Average 　Mlsorientation （GAM ）お よ び Kemel

Average 　Misorientation （lkL40p を検討 し た ．GOS は 結晶粒 内

の あ る 測 定点 と残 り全 て の 測 定 点 問 の ミス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン の 平 均 値 で あ り，粒 内の 広 い 範 囲 に 渡 る ミス オ リ

エ ン テ
ー

シ ョ ン を表 す ．GAM は結 晶粒 内に お け る 隣接測

定 点 問 の ミ ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン の 平 均 値 で あ り，粒 内

の 狭 い 範 囲 の ミ ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン を表 す．こ れ ら の

値 が 大 き い 結晶 粒 ほ ど粒 内 の 塑性 変形 が 大 き い ．1〈4M は

個 々 の 測 定 点 に お け る ミ ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン を表 す ．

　　　　　　　 3　実験結果および考察

3．1　ECAP 加 工 パ ス の 影響　各加 工 パ ス にお け る EBSD

測定 の 結 果 を図 1に 示 す．（a）は加 工 前 の 焼鈍 Cu，（b）は

4 パ ス 加 工 後 ，お よび （c）は 12 パ ス 加 工 後 の 逆極点図 の

マ ッ プで ある．隣接デ
ー

タ 点 との ミス オ リエ ン テ
ー

シ ョ

ン が 5
°

以 上 の 場 合 を粒 界 と定 義 し，黒 の 実 線 で 表 した．

（a）で 顕 著 に見 られ る双 晶 は ECAP 後 に は ほ と ん ど観 察 さ

れ な い ．（b）と （c）を比 較す る と，（b）の 方が 平均結晶粒径

が 大きい だ けで な く，結晶粒内 に 方位 の 分布 が あ り粒界

が 明確 で ない 領域 が 多 い ．こ れ に 対 し （c）は 結晶粒 が 微細

化 され て お り粒界 が 明 確 で あ る．また，粒内の 方位差が

少 なく結晶方位 が 比 較的 ラ ン ダム で あ る．結晶粒径 と

ECAP 加 工 回 数 の 関係 を 図 2 に示 す、　ECAP 加 工 前 の 平 均

結 晶 粒 径 は 350 μ m 程 度 で あ る が，4 パ ス 加 工 で は 11700

の 500nm 程 度 12 パ ス 加 工 後 に は 更に 200  程度 に ま

で 微 細 化 して い る．結晶粒径 に 関 して は 12 パ ス が最良 と

　　　　　 〔b）Aftcr　4　ECAP 　passes

Fig．1．　 Inverse　poie　figure　map 　by　EBSD ，

（c ）After　l2ECAP 　I〕asscs
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い え る．図 3に 各加 工 パ ス に おけ る ミ ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ

ン の 変化を示 す．GOS ，　 GAM お よ び 1C4M は ECAP パ ス

が 多い ほ ど小 さくなっ た．従 っ て ，パ ス 数 が 大きい ほ ど

結晶粒 の 中で 方位差 が 少な い J つ ま り粒 内ひ ずみ が 少な

い 材 料 を作 製す る こ とが 可 能 で あ る．12 パ ス ECAP 加 工

に お い て 最 も結 晶 粒 径 が 小 さ く，粒 内の ひ ず み が 小 さい

た め，以 降の 試験 で は 12 パ ス 材 につ い て 検討 を行 っ た．

3．2EBSD 法 に よ る ナ ノ ・ス ケー
ル 観察　 測定領域 内 の

個 々 の 結 晶粒 につ い て ，負荷前 お よび 各塑性ひ ずみ ε
p

に

お ける結晶方位を求め て 比 較 し た．代表的な 7 個 の 結晶

粒 の 結果を図 4 に 示す．縦軸 は 同
一

測定点に お ける 負荷

前 の 各 ε
p

に お け る結晶 方位 の 差 で あ り，横 軸 まε
p

で あ

る．粒 径 が ナ ノ オ ーダの 結晶 粒 の 代 表 的 点 と して 測 定 点

1，2 お よび 3 を，粒 径 が 1 μ m 以上 の 比 較的粗大 な 結晶

粒 の 代表 と して 測 定 点 4 ，5，6 お よび 7 を 示 した．粒径

が小 さ い 黒 マ
ーク の 3 点 は，粒径 が 大 き い 白マ

ーク の 4

点 よ り も ミ ス オ リユ ン テー
シ ョ ン が増加 した．全 て の 結

晶粒 内 の 代表 測定 点 に お け る負荷前 と ε
p
司 6％ の 方位変

化 を図 5 に 示 す．結晶粒径 が 小 さい ほ ど結晶方位 の 変化

が大 き い ．こ れ は 粒 内 の すべ り変形 の 増大 に よ り粒 内 ミ

ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン が 増加 し た か ，粒 界 す べ りに よ る

結晶粒 の 回 転 に よ り方位 が 変 化 し た 可 能 性 が 考 え られ

る，各結 晶粒 にお け る負荷前 と ε p
＝160／o の G （）S の 変化
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Fig．2．　 Re ［ation 　between　average 　grain　diameter 　and

　　　　　 number 　ofECAP 　pass．
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Fig．3．　 Re】atめn　betwee澱 ave 瓰 ge　transgranular　misorientation

　　　　　　 and 　nurnber 　ofECAP 　pass，

量 を図 6 に示 す．GOS の 変化 量 は結晶粒径が 大 き くなる

に つ れ て 若 干 上昇 して い る，つ ま り，ナ ノオ
ー

ダの 結 晶

粒 で は ε
p

の 増加 と共 に 同
一

測定点 の ミス オ リ エ ン テ
ー

シ ョ ン は増加 して い るが ，粒 内の ミス オ リエ ン テ
ー

シ ョ

ン は 粗 い 結 晶粒 ほ ど増加 して い な い た め，結 晶粒 が 回 転

した こ とが解 る．ECAP 材 に お い て 粒 界 す べ りが 発 生 す

る こ とが EBSD の ナ ノ 観察 で 明らか とな っ た．
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