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　　　　　　　　　 1 緒　　 　言

　多結晶金属 材料 に微 小 押込 み 試験 を行 う際 ，評 価 対 象

を結晶粒径 よ りも小 さい 領域に 限 定すれ ば，個 々 の 結晶

粒 の 性 質 を評価す る こ とが 可能 とな る，こ の 利点を活か

して，微小 押 込 み に よ る結晶粒毎の 弾塑性挙動 の 評価
D

や，結晶 方位 の 同 定
2）な どを 目指 し た研 究 が 進 め られ て

い る．こ の よ うな金属 結晶粒単位 の 評 価 を行 う上 で ，押

込 み 領域や そ の 周 囲 で 生 じ る変形 挙 動 を正 確 に把 握 す

る こ とは 極 め て 重要 で あ る ，し か し なが ら，すべ り で は

な く双 晶主 体 で 塑 性 変 形 す る 金 属 材料 に 対 して ，結晶粒

単位 の 微 小 押 込 み試 験 を行 っ た研 究 例 は 見 当た らず，試

験 結 果 の 評 価 に 不 可 欠 な 圧 痕周囲の 変形状態やそれ ら

と結晶 方位 の 関係 な ど，明 らか に され て い な い 点 が 多 く

残 っ て い る，こ の よ うな観 点 か ら本 研 究 で は，β型 チ タ

ン 合金で ある Ti−14Mo 合金を用 い ，個 々 の 結晶粒 に 対 し

て 押 込 み 試 験 を 実施 し た 際 の 圧痕周 囲 の 変形状態 を調

べ て い る
3｝，本 報で は 特 に，圧 子押込 み に よ っ て 生 ず る

圧 痕周 囲 の 変形 状 態 に着 目 し，す べ り主体 で 塑性 変 形 す

る金 属 結晶粒 との 差異 に っ い て 検討 を行 っ た 結果 に つ

い て 報告す る、

　　　　　　　　　 2　実 験方 法

2．1　試験 片　双 晶 が 主 要 な塑 性 変 形 機構 で あ る 金 属 素

材 と して ，｛332 ｝双 晶 主 体 で 変形 す る 6型 チ タ ン 合 金 で

あ る Ti−14mass°
／。Mo 合金圧 延 材 を 用 い た

4＞．ま た ，比 較

の た め に ，す べ り主 体 で 塑性 変形す る Ti−20mass％ Mo 合

金 圧 延材 も同 様 に準 備 した．い ず れ の 材料 もイ ン ゴ ッ ト

材 か ら熱 延 お よび 冷延 に て 1mm の 板材 と した後，表 面

を機械 研 磨 し，1223K で 氷 水 焼 入 れ を行 っ て 準 安 定 β組
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Fig．　l　 Nominal　stress −strain　relations 　ofTi −14Mo
　　　 and 　Ti−20Mo　alloys 　by　tensile　tests．

織 を 得た．さ らに ，結晶粒界を識別す るた め に電 解研 磨

と化 学 腐 食 を施 し て 試 験片 と し た．い ずれの 材料も平 均

結 晶 粒 径 は 約 100μm で あ っ た ．

　両 素材 の 基 本 的 な 機 械 的 性 質 を 調 べ る た め に 実 施 し

た 単軸引張 り試験 に よ る公 称 応 カ
ー

公 称 ひ ず み 関 係 を

Fig．1 に 示 す．ま た ，引 張 り後 に お け る両 素 材 表 面 の 光

学 顕 微鏡画 像 を Ffg．2 に 示 す．応力ひ ず み 関係 よ り，
Ti・14Mo で は 変 形 双 晶 に よ る 良好 な延 性 が 認 め ら れ る．

ま た，引 張 り後 の 素 材 表 面 の 様 子 は，Ti−14Mo が 変形 双

晶 主体で あ るの に対 し，Ti−20Mo が す べ り （coarse 　slip）

に よ っ て 塑性 変形 し て い る こ とを示 して い る．

（a）Ti−14Mo （b）Ti−20Me

Fig2 　Micrographs　of 　Ti−14Mo 　and 　Ti−20Mo 　alloys

　 　 　 after 　tensHetests．

2．2　試験方法　各 試 験 片 表 面 に 500x500　pm2 の 領域 を

設定 し，そ の 領域内 に あ る各結晶粒 の 結晶 方位 を，後 方

散乱電 子 線回折 （EBSD ）法に よ っ て 測定 し た．続 い て，

結 晶 粒 内 の 粒 界 か ら充分離れ た 箇所 に，面角度 65Dの 三

角錐圧 子 を用 い て微 小 押 込 み 試 験 を実 施 した ．押 込 み 荷

重は 最大 1000mN と し，試験 目的に 応 じて 種 々 に 変 化 さ

せ た．圧 痕 お よび そ の 周囲の 変形状態 は ，垂 直方向分解

能 10nm ，水 平 方 向分解能 150nm の 走 査 型 共 焦点 レ
ーザ

ー
顕微鏡 を用 い て 3 次 元 的 に 測 定 した，

　　　　　　　　　3 結果 と考察

　 最初 に ，TF14Mo と Ti−20Mo の 圧 痕 周 囲 の 変 形 状 態 を

比較 す る こ とに よ り，双 晶主 体 で 変形 す る 金属 結晶 粒 の

特 徴 の 定 性 的 な 把 握 を試 み た ．各材 料 に お け る 押 込 み 試

験後 の 圧 痕 形 状 例 を Fig．3（a）に示 す ．な お，図 中の 立 方

体 は 単位 胞 の 向き を蓑 して い る，Ti・14Mo の 圧 痕 周 囲 に

は，特定 の 方 向に 直線状 に 伸 び る複数の 線が 現 れ る．こ

れ ら の 線 に っ い て は ， ｛332 ｝面 の 方 向 と
一

致す る こ とを

確認 し て お り，変 形 双 晶 に起 因 す る もの で あ る．一
方 ，
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Fig．4　Area　abovc 　original 　surface 　due　to　pile−up
　 　 　 ofmaterial 　around 　indentation、

03

02

01

書
5
二
卸
。

」

統
頸
ω
冫

く

一 Tl，14Mo
−一■ 一一TJ−20Mo

v

o

拶 穿 鉾 1

0 　 　 500　 　 　 　 　 1000

1ndellta1ion　load 〔mN ＞

Fig．5　 Average 　height　in　pile−up 　area 　around

　 　 　 lndentatlon ．

（c）Thresholdheight　image

Fjg．3　 Examp ］es　ofmicro 　indentations　and 　height　images
　 　 　 ofTi −14MQ 　aDd 　Ti−20Mo 　alloys

Ti−20Mo に お い て は，圧 痕周 囲 に若干 の す べ り線 が 見 ら

れ る もの の ，それ らの 明瞭度 は
「
11−14Mo と比 較 し て 低 い ．

そ の 反面 ，圧 子 押 込 み に 伴 う材料 の 盛 上 が り に 起因 す る

圧 痕 形 状 の 見 掛 け の 歪 み は ，Ti−20Mo の 方 が 顕著に 表れ

て い る．Fig．3（b）は レ
ー

ザ
ー一

顕 微 鏡 で 測 定 した 高 さ分布

で あ る が ，Ti44Mo で は ，観 察 され る線 の 部 分 で 高 さが

変化す る 様子 が 認 め ら れ る ．こ の よ うな高 さ分 布 の 特徴

を明 確 に す るた め に ，表 面 に お い て 圧 子 押込 み の 影響 が

無 い 遠方 部 分 を基 準平面 と して ，そ れ よ り高い 部分を 区

別 して 示 し た 結果 が Fig．3（c ）で あ る．　 Ti−20Mo が 圧 痕 縁

か ら外側 に 円弧状 の 盛上 が り領域 を形成す る の に 対 し，
Ti・14Mo で は，直線状 の 線 を境界 と して 圧 痕周囲に 段 藻

が 生 じて お り， 特 徴 的 な盛 上 が り形 態 を呈 す る こ とが わ

か る．

　著者 ら は以前の 研究
21
に お い て ，純チ タ ン 結晶粒 に押

込 み試 験 を行 っ た 際 に，見掛 け の 圧 痕形状の 歪 み と結晶

方位 に 明 確 な 関 係 が 現 れ る こ と を 明 らか に して い る．

Ti−20Mo につ い て は 純 チ タ ン と 同様 に ，圧 痕 形 状 の 歪 み

に 明瞭 な方 位依存性 が 認め られた が，Ti−14Mo で は そ の

よ うな 依 存 性 を 見 出 す こ とが で き な か っ た ，そ の
一方 ，

Ti−14Mo に お ける方位依存性 は，圧 痕 周 囲 に 観 察 され る

線 の パ タ
ー

ン と，それ に起 因 した 盛 上 が り形 態 に 現れ て

い た ，圧 痕周 囲 に お け る材 料 の 盛 上 が りは，圧 子 押 込 み

に よ る影響域 の 大きさを反 映す る
一

指標 で あ る、そ こ で ，

基 準 平 面 よ りも高い 盛 上 が り領域 の 表 面積 （結晶粒表 面

へ の 投 影 面積 ） と，そ の 領 域 内 にお け る 基 準平面 か らの

平均高 さを求め ，押込 み 荷重 に対 して プ ロ ッ トした 結 果

を Fig．4 お よび Fig．5 に 示 す．直線 で 結ん で い るデ
ー

タ

点 は，同
一

結 晶粒 内 で 押 込 み 荷重を変 え た …
連の 結果 で

あ る．全体的 な傾 向 と して，盛 上 が り領域 の 表面積 に つ

い て は，TI−14Mo と Ti−20Mo に明 確 な相 違 が認 め られ な

か っ た が，平均高さは Ti−14Mo の 方が 総 じて 高 く，面 外

変 形 が顕著 で あ っ た ．こ の 原 因 に つ い て は，今 の とこ ろ

明 確 で は な い もの の ，す べ り変 形 で は 同
一

す べ り系 で 段

階 的 か つ 連 続 的 に 変 形 量 を 増 加 させ る こ と が 容易 で あ

る の に 対 して ，変 形 双 晶 は 結 晶 方 位 変 化 を伴 うた め に ，
後 続 す る 変形 の 方 向が 制限 され るた め と推 測 され る．

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 4　 ま とめ

　双 晶 主 体で 変 形 す る 金 属結晶粒 にお け る押 込 み 挙動

を 調 べ る た め に，Ti−14Mo 結 晶粒 に 微小 押込 み 試験を行

い ，すべ り に よっ て 変形す る Ti・20Mo と比 較 した ．そ の

結 果 と して ，Ti・14Mo の 圧 痕周 囲 に 現 れ，圧 痕 形 成 機 構

の 解 明 に 有用 な い くつ か の 特徴を明らか に した．
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