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液相 粒 子 B203 を含 む 銅 単 結 晶 の 高 温 降 伏

．
応 力

京 大 ・工 　 　 　 　 O 尾 中 　 晋

京 大 ・工 　 　 　 　 三 浦 　 靖

東 京 工 大 ・総 理 工 　 加 藤 　 雅 治

1 ．序 論

　 硬 く 塑 性 変 形 し に く い 粒 子 を 含 む 分 散 強 化 合 金 の 低

温 に お け る 降 伏 挙 動 は、オ ロ ワ ン 機構 に よ り 定量的 に

説 明 さ れ る 。

．
分 散 粒 子 に よ る 材 料 の 強 化 は 拡 散 が 活 発

に な る よ う な 高 温 域 に お い て も 有 効 で あ り、多 くの 実

用 的 な 耐 熱 金 属 材 料 に も 応 用 さ れ て い る 。 し か し、高

温 に お け る 降 伏 挙 動 に は オ ロ ワ ン 機 構 で 説 明 で き な い

も の が あ り、　高 温 域 で 粒 子 が 粒 内 の 転 位 の 運 動 に 及 ぼ

す 影 響 に つ い て は 未 だ 不 明 の 点が 数多 く あ る 。

　 分 散 粒 子 を 含 む 材 料 の 高 温 強 化 の 機 構 を 明 らか に す

る た め に は 降 伏 応 力 の 温 度 依 存 性 や 歪 速 度 依 存 性 を 調

べ 粒 子 の 性 質 と 関 連 さ せ た 議 論 を す る こ と が 不 可 欠

と な る。異 な る 粒 子 を 含 む 材 料 に お け る 結 果 を 比 較 す

る こ と に よ り、強 化 の 本 質 的 な 原 因 が 粒 子 の い か な る

性 質 に 基 づ く も の で あ る か を を 明 ら か に す る こ と が で

き る。 し か し 著 者 ら の 知 る 限 り、過 去 に お け る こ の よ

う な 研 究 は 材 料 の 塑 性 変 形 時 に 弾 性 変 形 を す る 粒 子 の

弾 性的 な 性 質 の 違 い の 比 較 の み に 限 られ た も の と な っ

て い る。

　 本 研 究 で は 非 晶 質 B20s 粒 子 を 含 む 銅 単 結 晶 に お け る

降 伏 応 力 の 温 度 依 存 性 と 歪 連 度 依 存 性 に つ い て 報 告 す

る 。 B203粒 子 は 他 の 酸 化 物 分 散 粒 子 と 異 な り、低 温 で

は 硬 く塑 性 変 形 し な い 粒 子 と し て 振 舞 う も の の 高 温 で

は 液 相 状 と な る 。

2 ．実 験 方 法

2 ．　 1．試 料

　 板 状 の CU−a．03 且皿 assXB 固 溶 体 合 金 単 結 晶 （r．2mm　 x

20em 　 x　 15e　 mm ）を 真 空 中 で Bridgman 法 に よ り 育 成

し た 。 B20・ 分 散 粒 子 を得 る た め、　 Cu−B 単 結 晶 を Cu−

CU20−A1203 の 混 合 粉 末 （質 量 比 1 ：1：2 ） に 埋 め て

1173K で 36　 h の 内 部 酸 化 処 理 を 行 っ た o

比 較 の た め Cu−O。080massXSi 固 溶 体 合 金 単 結 晶 を

Sridgman 法 に よ り育 成 し、　 1123　 K，24h の 内 部 酸 化

処 理 に よ り Sje2 分 散 粒 子 を 含 む 銅 単 結 晶 を 作 成 し た。

　 Fig．1 に 非 晶 質 酸 化 物 B20s と Sio2 に お け る 粘 性

係 数 の 温 度 依 存 性 を 示 す 11−3亅。 と も に 温 度 の 増 大 に つ

れ 減 少 す る 頭 向 を 示 す も の の 、　 B203 に お け る 値 は

Sio2 の 値 に 比 べ は る か に 小 き い こ と が わ か る。

　 こ れ ら の 試 料 は 化 学 研 磨 に よ り 0 ，7mm ま で 減 厚 し

た 後、放 電 加 工 に よ りゲ ージ 長 さ 30mm ，断 面 3．Omm

XO ．7 皿 の 試 験 片 を 切 り 出 し た。各 試 験 片 の 引 張 方

位 は 【216］に 近 い 。電 解 研 磨 の 後、 1173K ，24　 h の 真

空 焼 鈍 を 行 い 引 張 試 験 片 と し た。

　 透過型 電 子 顕 微鏡 と 走査 形 電子 顕 微鏡 に よ る 観 察 の

結 果、試 験 片 中 の B20s 粒 子 や SiO2 粒 子 は 球 形 で あ

る こ と が わ か っ た。各 試 験 片 に お け る 粒 子 の 体 積 率 ，f

と 算 術 平 均 直 径 ，d は、　 Cu−B203 ； f＝ 0．55X．　 d＝ 104

n 皿 ，Ctt−Sio2 ； f＝O ．66X ，　 d＝75nm ，で あ る。

2 。　 2。　弓1弓長試 験

　 引 張 試 験 は イ ン ス ト ロ ン 型 試 験 機 を 用 い て 温 度 77

か ら 1073K の 範 囲 で 行 っ た。試 験 中 の 温 度 の 変 動 は

＋ 1．5K 以 内に 抑 え、室 温 以 上 の 温 度 域 で の 試 験 は ア

ル ゴ ン 雰 囲 気 と し た。降 伏 応 力 の 温 度 依 存 性 は せ ん 断

歪 速 度 を 　5 ．6x10 ’fi／s と し て 調 べ た が、 測 定 は
一

本

の 単 結 晶 試 験 片 を 用 い 、種 々 の 温 度 で 繰 り返 し 変 形 し

て 行 っ た。室 温 で の 測 定 の 後 に 1073K ま で 加 熱 し、

そ の 後、測 定 と 冷 却 を．77K ま で 繰 り 返 し た。
．
降 伏 応

力 は
．
塑 性 歪 が lXlO

’4
の と きの 応 力 と し て 定 義 し た

が、各 測 定 時 に 試 験 片 に 加 え る 歪 は 弾 性 限 を わ ず か に

越 え る 程 度、　 5xle ’a
以 下、　 と し た。降 伏 応 力 の 歪

速 度 依 存 性 も 同 一の 単 結 晶 試 験 片 を 種 々 の 歪 速 度 で 繰

η 返 し 変 形 す る こ と に よ り 行 っ た。温 度 S73 も し く は

1072K 、せ ん 断 歪 速 度 5．6　 x　 10
−6

か ら 5．6x　 10
−，fs

の 範 囲 で 測 定 し た。

3 ．実 験 結 果 ．

3 ．　1．臨 界分解 せ ん 断応 力 の 温 度 依 存 性

　 Fig．2 に Cu−B203 と Cu −SiO2 台 金 の せ ん 断 歪 速 度

5xIO −s
／s に お け る 臨 界 分 解 せ ん 断 応 力 （CRSS ） の 温
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度 に よ る 変 化 を 示 す。 い ず れ の 合 金 に お い て も CRSS

は 温 度 の 増 大 と 共 に 減 少 し た 。 　 Cu−SiO2 に お け る 粒子

間 隔 は CU−B203 に 比 較 し て 短 い た め、　 Cu−Sio2 の

CRSS は Cu−BEOs よ り 高 い 値 を 示 し て い る。い ず れ の

合 金 に お い て も 第
一

回 目 の 室 温 で 測 定 さ れ た CRSS の

値 （close 　 symbol ）は 冷 却 時 に 測 定 さ れ た 室 温 の CRSS

の 値 （open 　 symbol ）と
一致 し て お り、 こ れ は 各 温 度 で 繰

り 返 し 変 形 さ れ た と きの 加 工 硬 化 の 影 響 が 無 視 で き 得
．

る も の で あ る こ と を 示 し て い る 。

　 室 温 に お け る Cu−B？D3 の CRSS は 同 程 度 の 体 積 率 と

直 径 の 粒 子 を 含 む Cu−SiD2 に お け る CRSS ［4】 と ほ ぼ

一致 し て お り、低 温 で の Cu−B20 コ の 降 伏 は Cu−SiD2 と

同 じ く オ ロ ワ ン 機 構 に よ り 説 明 さ れ る 15．fi］。

　 母 相、銅、 に お け る 剛 性 率 の 温 度 依 存 性 を 捕 正 し て

二 っ の 台 金 に お け る CRSS の 温 度 依 存 性 を 比 較 す る た

め、　規 箔 化 し た 臨 界 分 解 せ ん 断 応 力 （ n
−CRSS ）、

1（τ T ノμ T ）（ τ PT ／μ AT ）｝、の 温 度 依 存 性 を Fig ．3

に 示 す。こ こ で、 τ 下と μ T は、 そ れ ぞ れ 温 度 T に

お け る CRSS と 剛 性 率 17］、　τ RI は 最 初 に 測 定 し た 室 温

（300K ） に お け る CRSS、 μ RT は 室 温 に お け る 剛 性率

［7】で あ る。Fig ．3 よ り、 い ず れ の 合 金 に お い て も 室

温 以 下 の 低 温域 で は n −CRSS の 俥 は一定 で あ る も の 、

室 温 以 上 の 温 度 域 で は 温 度 の 増 大 と 共 に 単 調 に 減 少 す

る こ と が わ か る 。 し か し、 そ の 減 少 の 割 合 は 小 さ く、

高 温 にお い て も Cu −B203 と Cu−Sio2 は 低 温 に お け る

強 度 の ほ と ん ど を 保 持 し て い る こ と が わ か る 。

3 ．　 2 ．臨 界 分 解 せ ん 断 応 力 の 歪 速 度 依 存 性

　 Fig ．4 に 剛 性 率 で 補 正 し た CRSS 　（ mc −CRSS ）、

｛τ T 〈μ RT ／μ 1 ） ｝、 の 温 度 8T3 と 1073　 K に お け

る 歪 遮 度 依 存 性 を 示 す。 い ず れ の 合 金 に お い て も

gc −CRSS と 歪 速 度 の 対 数 の 間 に は、実 験 条 件 の 範 囲 で

線 形 関 係 が 成 立 し て い る こ とが わ か る。 こ の よ うな 線

形 関 係 は Cu −A1203 や Cu−BeO な ど 他 の 銅 基 分 散 強 化

合 金 に っ い て も 成 立 す る こ と が 知 ら れ て い る 【4】。

Shevfelt と Brown も Cu−Sio2 に っ い て 本 実 験 と 同 様

な 条 件 で me
−CRSS と 歪 速 度 の 関 係 を 報 告 し て い る が、

Fig ．4 に 示 す 今 回 得 ら れ た Cu −SiOi の 結 果 は 彼 ら の

結 果 と よ く
一

致 し て い る 【41。

4 ，考 察

4 ．1 ．銅 母 相 中 に お け る BIO3粒 子 の 状 態 変 化

　 こ こ で は 非 晶 質 B， 03 と 母 相 の 銅 の 変 形 挙 動 の 比 較

を 行 う。内 部 酸 化 と 同 じ 熱 処 理 を 行 っ た 後 の 純 銅 単 縞

晶 の CRSS は 2HPa 程 度 と 見 積 ら れ て い る 15】。せ ん

断 応 力 τ が 作 用 す る こ と に よ りせ ん 断 歪 速 度 セ の

ニ ュ
ートン 流 動 が 生 じ る と き、粘 性 係 数、 η 、は

η ＝ τ ／ γ な る 式 に よ り 与 え られ る 。 こ こ で 、 BeOs

粒 子 が せ ん 断 応 力 2MPa の 下、せ ん 断 歪 速 度 5．5　 x

10 ’5 ／S （今 回 の 実 験 条 件 ） で 変 形 す る と 仮 定 す れ ば、

粘 性 係 数、 η 、は 4xlOieNs ／M2 と 求 め ら れ る。

FigE 　 1 に 示 し た B203 に お け る 粘 性 係 数 の 温 度 依 存 性

よ り、約 550K で B203 の η の 値 は 4xlOIg　 Ns加 2

程 度 に な る こ と、そ して 約 600K で は そ．れ よ り も 2 桁

小 さ く な る こ と が わ か る 。 よ っ て 、変 形 温 度が 550K

よ り 高 く な る に 従 い B203 粒 子 の 粘 性 流 動 を 起 こ す た

め の せ ん 断 応 力 は 母 相、銅 の CRSS よ り は る か に 小 さ

くな り、B203 粒 子 は 銅 母 相 の 中 で 液 体 の よ う に 振舞 う

と 見 な す こ と が で き る よ う に な る。一
方 ，Fig．1 に 示

す よ う に Sio2 の 粘 性 係 数 は B20 ，に 比 較 し て は る か

に 大 き く、今 回 の 研 究 に お け る 温 度 範 囲 で は SiO2 粒

子 は 銅 母 相 の 中 で 常 に 硬 く 塑 性 変 形 し な い 状 態 を 保 つ

と 見 な せ る。

4 ．2 ．Cu−B20s 合 金 の 高 温 強 度

　Fig ．3 に 示 し た よ う忙 BllO3 粒 子 が 液 相 状 と な る 高

温 域 に お い て も CU−B203 合 金 は 低 温 域 の オ ロ
．
ワ ン 機 構

で 説 明 さ れ る 強 度 の 大 半 を 保 っ て お り、Cu−BtD3 合 金

の n−CRss は Cu−SiO2 合 金 に 比 較 し て も 高 い 値 と な っ

て い る。 ま た 固 相 状 → 液 相 状 の 状 態 変 化 が 起 こ る と考

え ら れ る S50　 K 程 度 の 温 度 域 に お い て も 規 格 化 し た 降

伏 応 力 の 値、 n−CRss、 に 大 き な 変 化 は み ら れ な い 。 こ

れ ら の こ と は 液 相 粒 子 B，03 が 固 相 粒 子 Sio2 と 同 様、

も し く は そ れ 以 上 に 高 温 強 化 に 有 効 で あ る こ と を 示 し

て い る 。

　 Veeks 等 は 転 位 と ボ イ ドや バ ブ ル の 相 互 作 用 を 計 算

に よ り求 め、 そ れ ら の 間 に は 引 力が 生 じ る と い う 結 果

を 得 た 18］。 ま た、Sro1。 vitz 等 は、 母 相ノ粒 子 間 で の

界 面 拡 散 や 結 晶 内 部 で の 体 拡 散 に よ る 緩 和 が 起 こ れ ば、

粒 子 の 状 態 （固楓 液 相、気 楓 ボ イ ド ） に 関 わ らず

転 位 と 粒 子 の 間の 相 互 作 用 が 引力型 に な る ： と を 示 し

て い る ｛9，10］。実 際、今 回 の 実 験 条 件 に お い て も 拡 散

に よ る 緩 和 は 速 や か に 進 行 し、 Cu−B20e ，　 Cu−Sio2 い ず

れ の 合 金 に お い て も 粒 子 が 転 位 に お よ ぼ す 影 響 が 付 加

応 力 の 静 水 圧 成 分 と 同 じ 内 圧 萱 持 っ バ プ ル と 同 様．に な

る と い う 計 算 結 果 が 得 ら れ て い る ［9−11｝。転 位 と 粒 子

間 の 相 互 作 用 が 引 力 型 と な る と き、 材 料 が 塑 性 変 形 を

開 始 す る た め の 条 件 は、転 位 の 上 昇 や ル ープ の 形 成 で

は な く、母 相 ／粒 子 間 の 界 面 に 落 ち 込 ん だ 転 位 が 界 面 か

ら 離 脱 す る 過 程 に 支 配 さ れ る よ う に な る ［S．12 ，13］。 こ

の 離 脱 過 程 に 必 要 な 外 部 応 力 は ほ ぼ オ ロ ワ ン 応 力 と 同
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程 度 で あ る と さ れ て い た が、　 固 相 以 外 の 粒 子 を 含 む、

毋 相 が 単 結 晶 で あ る 合金 で 系 続 的 に 調 べ ら れ た 例 は こ

れ ま で に な か っ た。本 研 究 で 示 さ れ た 液 相 粒 子 B よ Os

を 含 む 台 金 の 高 い 高 温 強 度 は 転 位 と 粒 子 の 間 の 引 力 型

の 帽 互 作 用 に 由 来 す る も の で あ り、 こ れ は 分 散 強 化 合

金 の 高 温 域 に お け る 降 伏 が 母 相 ノ粒 子 界 面 へ の 落 ち 込 ん

だ 転 位 の 界 面 か ら の 離 脱 過 程 に よ り 台 理 的 に 説 明 さ れ

る も の で あ る こ と を 意 味 す る 。

　　最 後 に 本 研 究 が 河 上 記 念 財 団 の 研 究 助 成 金 の 援 助 に

よ り行 わ れ た こ と を 記 し、感 謝 の 意 を 表 し ま す。
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