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　　　　　　　　　 1 緒　　　言

　近年サ ブ ミ ク ロ ン オー
ダ
ー

の 粒度 の 超微細結晶（Ultra

Fine　Gmin ：UFG ）材は ，高い 強度を示 し、さらに 他の 方法

で 強化 され た 材料 と比 べ て 強化 後 も大きい 延性を保つ

こ とな どか ら注 目 され ， 研究が進 め られ て い る
1）
’5）．こ

の 特徴的な 性 質は，非平衡粒界で の 粒界拡 散が 活性 化 さ

れるた め に起 こ る と考 え られ る．高い 延性 はネ ッ キ ン グ

の 掬制 を表 す ひ ず み 速度感受性（SRS）と 関係 が あ る と考

え られ る．超微細結晶材 の SRS は こ れ ま で に もい くつ か

報 告 され てい る
3） ’s）．Wei らは ，

　 UFG 材料 の SRS につ

い て 粗粒（CG ）材 と比 較す る と ，
focは 増加 した が ，

　 bccは

減少 した と報告 した
3）．Mav らは，　UFG 材 は温度の 上 昇

に伴い SRS が 上 昇 し，粗粒（CG）材 と比 較す る とそ の 差 が

大きくな っ た と報告 して い る
4 ）．変形 メ カ ニ ズ ム を 調 べ

る上 で 温 度 の 依存性を調べ る こ とは 重要 だ が，200℃ 付

近 に な る と UFG 材 は粒 成長 を して結晶粒 が粗大化す る

と考え られ る，液体窒素中の よ うな極低 温 の 変形 の 場合，

粒 界拡散が抑制 され るの で ， 常温 とは 異なっ た結果が 得

られ る と考え られ るが，ほ とん ど報 告され てい ない ．

　以 上 よ り， 本研 究 で は ECAP 法に よ り超微細結晶粒ア

ル ミニ ウム を作製し，室 温（293K）と液体窒素中（77K）で幅

広 い ひ ず み速度（L6 × IO
’3−3．2 ポ

1
）の 引張試験を行 う．そ

し て 常温 ，極低温 の 違 い に 注 目 し，UFG 材の 塑性 変形 に

お け る 律 速機 構 を調 べ る ．

　　　　　　　　　 2　奚験方 法

2．1 試 験 片

　 本 研 究 の 供 試 材 に は，工 業用 純 ア ル ミ ニ ウ ム （A1050 ）

を 用 い た．UFG 材 は，断面 の 等 し い 直角に折れ曲が っ た

穴を有する ダイ ス を用い て，供試材 に ECAP 法を施 し作

製する．ECAP 法に よる アル ミニ ウム 合金 の 加 工 で は，8
パ ス で UFG 組 織 に な る こ とが わ か っ て い るの で ，本研

究 で も 8 パ ス を施 し，UFG 組織を作製 した．

　UFG 組織を有す る材料と，供試材 の 未処理の もの を旋

盤 に よ り 王型試験片を作製す る．未処理材 に は，1型試

験片作製後，573K，30分焼鈍を行 い ，これを粗粒材（CG

材）と した．

2，2　引張試験

　静 的，準 静 的 引 張試験 は ，島津製作所 製 AUTO

GRAPHAG −IOOKN1 を用 い て ，平均 ひ ず み 速度 は 1．6×

10
’1・L3 ．2　s　

‘1
で 行 っ た．試 験温 度 は 常温 （297K）と低 温 （液

体窒素中 ：77K）で 行 っ た．

2。3　組織観察

試験後の 讖 片を約 φ3  XI   n に 放電力旺 機 ｝こて

切 り出 し，湿 式 研磨紙 で 厚 さお よ そ 0．正  ま で 薄 く し た ．

そ の 後 ， 電解研 磨 に て薄膜を作製 して，透過型電子顕微

鏡（TEM ）に て観察 した．観察す る方向 は すべ て TD 方 向

か ら行 っ た，

　　　　　　　　 3　結果及び考察

　各条件の 引張試験 よ り得た真応カ
ー

ひ ずみ 線図 を

Fig．1 に 示す ．結 晶粒 径 が小 さい ほ ど強 度 が 大 き い とい

わ れ る よ うに，UFG 材 は CG 材 と比 べ 大 きい 流 動 応 力 を

示 した，常温 の （a），（b）を見 る と，UFG 材 はひ ず み速度に

よ る流動応力 の 依存性 が見 られ るが ， CG 材 を見 る とそ

れ が ほ とん ど見 られ なか っ た ，UFG 組織 に なる こ とで ひ

ずみ 速度の 感受性が増加す る とい うこ とは，Weiら
3）

や

May ら
4）

の 銅 の 結果と
一

致 して い た．
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ま た，CG 材 で は加 工 硬 化域 が 見 られ るが ，　 UFG 材 で は

そ れ が ほ とん ど見 られ なか っ た ．Valievらは，転位が 結

晶粒界で 吸収，消滅 す し、そ の た め に転位 密 度 と流 動 応

力 が
一

定 にな る報 告 して い る
1，．

　
一

方，（c），（d）を見 る と，ひ ずみ 速度 の 増加 と伴 い 流動

応力 の 増加 して い る の が見 られ る．転位 の 消滅 は拡 散律

速過程 で あるの で，低温 に な るこ とで転位 の 消滅 が起 こ

りに くくな る．そ の た めに，転位 の 堆 積が 起 こ り，加 工
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硬化域が見 られ た．

引張強さの ひ ずみ 速度感受性 につ い て は，CG 材に 関 し

て 常温で は向井ら
7｝ls｝

に報告され た とお りほ ぼ 0 で あ

っ た が，液体窒素中に なる と傾 き が大 き くな っ た，しか

し，UFG 材 は 常温 ，液体窒素 中共 に ひ ず み 速 度依存性が

見 られ た．SRS ，す な わ ち m 値（＝ ∂ σ ノ∂ E ）は UFG の 常

温 で O．028， 低 温 で 0，014 で あ っ た ．UFG 材 の 室 温 の 値

は，Hayes ら の 報告 した値
5 ｝

とほ ぼ同 じだ っ た．温度に

よ り値に違 い が あ る こ とよ り，UFG 材 の SRS は瀛 度 に

よる依存性 が あ る こ とが わ か る．

　活性化体積 を求 め る た め に行 っ たひ ずみ 速度急変実

験（1，6× IO
−3・1．6× 10“2）の 結果を Fig．2 に示す．こ れ よ り，

CG 材の 常温 で は ほ とん どひ ずみ 速度依存性 が 見 られ た

が，低温で は変形 の 進 行 に 伴い 明確 に応 力 差が 生 じて い

た ．一
方，UFG 材 で は 常温，低 温 共に ひ ず み 速度の 変化

に よ る応 力 差 が 明 確 に 見 られ ，常温 で よ り大き か っ た．
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常温 で よ りひ ず み 速度の 依存性 が 見 られた．こ れ

は ， UFG 材は粒界拡散が活性化 され る こ とが原因

で起 こ っ た と考え られる．
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引張速度急変実験 よ り得た 応力を用い て ， 活 性化体積 を

Eq，1 よ り求 め た
9〕．

　　　　　｛ ん丁礬 　　（1）

こ の 式 で ，k ：ボル ツ マ ン 定数 ，
　 T ：温度， γ ：ひずみ

速度 ， T ：せ ん断応力である．せ ん断応力は引張応

力をテイラ
ー

因子 M （N は fbc金属なの で 3．06）
で 割 っ た値を採用 した Sl．各 々 の 活性化体積は常温 ，

極低温共 に変形が進む に したが っ て 小 さくなっ て

お り， 最終的な値は CG 材 の 常温 で 約 IOOO　b3，低

温で約 100 ゲ ， UFG 材の常温 で約 140　b　
3
，低温 で

約 70　b3 となっ た（Flg．3）．　 CG 材，　UFG 材共 に低温

で 常温 よ り小 さい 値を示 した こ と よ り，低温 で 転

位密度が大きくな っ た こ とがわか る．転位密度が

増加 し た こ と に よ り， 変形 中に結晶粒内で転位同

士 の 切 り合い が多 くなる．転位同士が切 り合い を

す る こ とで ， 転位は熱活性化運動をす るの で ひ ず

み速度の依存性が表れ る．そ の た め に，CG 材で は

低温に な る こ とで 転位密度が増加 した ため に ひ ず

み速度依存性が生 じた とい え る ，一方，UFG 材 で
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