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　　　　　　　　　 1 緒　　言

　金 属材料は結晶粒 の 微細化 に よ り機械的 ・物理 的特性

を改善す る こ とが で き る．結晶粒 を ナ ノ メートル ・オー

ダ
ーま で 超微細化す る こ とで，既存材料 の 大 幅な 高 強度

化の み な らず，低 コ ス ト化お よび リサ イ ク ル 性 向 上 に よ

る 環境負荷低減効果も期待 され る ．強 ひ ず み加 工 法 で 作

製され る ナ ノ 結晶材料の 大半が材料の 表層 10μ m 程度

な どの
一

部に 限 られ る の に 対 じ，ECAP （Equal　 Channel

Angular　Pressing）法で 作製 され る超細粒材料は，ナ ノ
・

オーダー
の 結晶粒 を含有す る バ ル ク材 と して 得 る こ と

が 可能 で あ り，実構造部材 と して広 い 利用 が 期待 され る．

機械特性 の 粒 径 依 存性 は Hall・Petchの 関 係 で 知 られ る が，

実構造 部材 で 粒 径 が ナ ノ メートル
・オーダーとな る領域

ま で 粒径 の 効果 を検討 した 例 は ま だ 少 な く不 明 な 点 が

多い ．ま た，ECAP 材に 特 有の 微視 構 造 や 結 晶 粒 界 な ど

の 因子を考慮 した 検討が 重要 と考え られ る，本研 究 で は ，

平均 結晶粒 径 が 300nm 程 度 の ECAP 材料 試料 を作製 し

た．これ を熱処 理す る こ とに よ り粒 径 が約 40　Fm の 比較

材 を作製し ， 粒径の 違い に よ る変形機構 の 相違を EBSD

法 に よ り検討 した ．

　　　　　　　　　 2 実験方法

2．1 材 料 お よび ECAP 加 工 　純 銅 の 圧 延 材 を焼鈍 し，

経 路 角 度 90°で ECAP 加 工 を行 っ た ．　MoS2 潤滑 に て 最大

押込 み 速度 10mm ／min と し，12パ ス の Route　Bc 加 工 を

行 っ た．ECAP 材 の 結晶粒 径 は 約 300　nm で あ っ た．結 晶

粒 径 が約 40pm の 比 較 材 を作 製 す る た め，　 ECAP 材料

（As −ECAP 材 ） を真 空加熱炉 に お い て 600℃ ，1 時 間の

焼鈍 を 行 っ た．

ttt

ttt

2．2　EBSD 測定　試料表面は 機械研磨後，電解研磨 に よ

り鏡面 に仕上げた．EBSD 測定に お い て は結晶粒 は方位

差 15°以 上 と定義 し ， 走査間隔は 20nm とした．塑性変

形 を 表 す パ ラ メ
ー

タ と して Grain　 Orientation　 Spread

（GOS ） を 計 測 した ．　 GOS は Fig．1 に 示 す よ うに，同
一

結晶粒 内 にお い て ， あ る測 定点 と残 り全て の 測定点間の

ミス オ リエ ン テーシ ョ ン の 平 均値で ある．測定点 i と ノ

の 方位差を α
ヘノと し ， 結晶粒内に n 個の 測定点が ある 場

合 ， この 結晶粒 の GOS 値は 次式とな る．
　　　　11

　　　　Σα
脚

　 GO3 ＝・尸 L
　　　　　　　　　　　　　　　　　 （1）

　 　 　 　 n （n
−1＞

2．3　引 張試 験 As−ECAP 材に お い て は塑性 ひ ず み 2，4，

8，お よ び 16％ を，AO40 材 に お い て は 4，8，16，32 お

よび 42％ を与 え た ，試験片を冶具か ら取 り外 し，EBSD

測定 を行い ，再び 負荷 を行 う操作 を繰返 した．

　　　　　　　3　実験結果および考察

　As−ECAP 材お よ び AO40 材 にお い て ，負荷前お よび 各

塑性ひ ずみ に お い て GOS の 値 を求 め ， 全測定結晶粒 に

お い て 平均 した マ ク ロ 結果 を Fig．2 に 示す．黒 印が AO40

材，白印が As−ECAP 材で ある．双 晶を粒内の
一

部 とみ

な した場合の 結果を幽 （口）で，双 晶を別 の 結晶粒 とみ

な し て 計算 し た 結果 を● （○） で 示 し た．AO40 材 の ■

で は，塑 性 ひ ず み が 増加 して も GOS に顕著な変化 が 見

られ な い ，こ れ は ， 双 晶粒界が 60
°

と高角で ある た め，
双 晶境界 を 越 え て 計算 され る GOS の 値 が塑性 ひ ず み の

増加 に よ る GOS の 変 化量 よ り非 常 に大 きい た め で あ る．
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Fig．1．　Definition　ofgrain 　orientation 　spread （GOS ）．
Fig．2　Relation　between　GOS 　and 　piastic　strain．
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つ ま り，本 材料 の よ うに 双 晶が 存在する試料 に お い て 塑

性ひ ずみ を評価す る GOS の 計算を行 う場合 に は ，双晶

を別 の 結晶粒 と見 なす必要が あ る．●が 双晶を結晶粒 と

し て 計算 し た結果 で あ る．塑性 ひず み の 増加 と共に ほ ぼ

直線的 に GOS が 増加 し，32％以 上で は約 5
°

に 収束 し た．

こ れ は SUS 等 で観 察 され た傾 向 と同様 で あ る．

　
一

方，白印で示 した As−ECAP 材 の 結果で は，双 晶を

結晶粒 とみ な した場合で もみ なさない 場合で も，塑性ひ

ずみ の 増加 に 関 わ らずほ ぼ一
定の 値 と なっ た，こ れ は 塑

性変形 に よっ て 結晶粒内の 方位差が 増加 しな い こ と を

表 し て お り，粗粒材 とは異なる特徴で ある．As・ECAP 材

で は ，双 晶境界は 比 較的粗大 な 1〜2μ m 程 度の 結晶粒 の

極
一
部 で観察され るの み で あ る．しか し， そ の 境界 にお

け る方位 差 は 60Q と大 きい た め ，
　 As−ECAP 材に お い て

も双 晶を結晶粒 の
一

部 とみ な した GOS の 値は，そ うで

ない 場合よ り 1° 程度大きくなっ て い る，

　次に個々 の 結晶粒 にお け る ミク ロ な挙 動 を検討 した ，

AO40 材 に お い て ．負荷 前 と塑性 ひ ず み 16％ を負荷 した

後 の 結晶粒 内の 同
一

位置 にお け る方位の 変化 量 θ と，結

晶粒 径 d の 関 係 を Fig．3 に 示 す．AO40 材 にお い て は θは

d に依存 し て い ない ．Fig，4 に は 負荷前 と塑性 ひ ずみ 16％

を 負荷 した 後の 同
一

結晶粒 に お け る GOS の 変化量 △GOS

と d の 関 係 を示 す ．d が大 き い ほ ど△GOS は大 き くな り，

右 上 が りの 傾向が 顕著で あ る．

　同様 の 結果を As −ECAP 材 つ い て Fig，5 お よび Fig．6 に

示す．Fig．5 か ら明らか なように，　d が 小 さい ほ ど θ が 大

きくなっ て い る．こ れ は，結晶粒内の すべ り変形の 増加

に よ り粒 内 方位 差 が 増加 した か，ま た は 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．Fig，6 の 結 果

で は，ば らつ きは 見 え られ るが，△GOS は 4 が大きくな

るに つ れ て 大 き くな る と言 え る．つ ま り，ナ ノ メ
ー

ト

ル ・オーダ の 結晶粒 で は ，塑性変形 と共 に 方位変化 は 増

加 して い る が，粒 内 の 方位差 が増加 して い な い た め，方

位 変化 は 結晶粒 の 回 転 が 要 因 で あ っ た と言 え る．こ の た

め
，
Fig．2 に 示 した よ うに

， 塑性ひ ずみ が増加 して も粒

内 の 方位差，つ ま り塑性 変形 が 顕著 に 増加 し な い と考 え

られる．
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