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339 対 称 傾 角 粒 界 を 有 す る 双 結 晶 の

塑 性 変 形 に よ る 方 位 差 の 変 化

1．緒 言

　 結 晶 粒 界 は 多 結 晶 材 料 の 機 械 的 性 質 に 大 き な 影 響 を

与 え る た め 広 く研 究 さ れ て き た 。 特 に 転 位 が 粒 界 を 横

切 る と きの メ カ ニ ズ ム お よ び 条 件 に っ い て の 研 究 は TE

Mな ど に よ る 観 察 が な さ れ
D ・2b 、転 位 が 粒 界 を 横 切 る

際 に粒 界転 位 を 生 じ う る こ と が 理 諭 的 か っ 実験 的 に 示

さ れ て い るe ま た、均
一

な せ ん 断 ひ ず み が 生 じた と き

生 成す る 竝 界 転 位 の 均 一な 分 布 が 粒 界 構 造 を 変 化 さ せ、
一

般 に 粒 界 は 長 範 囲 の 応 力 場 を 生 じ る こ と が 理 論 的 に

は Dasら
s ）

に よ っ て 系 統 的 に 調 べ ら れ て い る が 実 験 的 に

は Bac田 ann ら の Ge4）

を 高 温 で ク リープ変形 さ せ た 研 究 の

み で あ る。ま たZaoui ら
Sl ．6 ・7 ・8 ，

は 粒 界 に お け る 転 位

密 度 テ ン ソ ル を 用 い て 塑 性 不 適 合 性 か ら 内 部 応 力 を 求

め、 双 結 晶 な ど で み ら れ る lnterfaceや ひ ず み 不 均 一性

を 説 明 し た 。 し か し、彼 ら は そ の 時 の 粒 界 構 造 の 変 化

や そ れ に 伴 う方 位 差 の 変 化 に つ い て は 述 べ て い な い 。

　 以 上 を ふ ま え 本 研 究 で は Das ら の 微視 的 扱 い と Zaoui

らの 巨 視 的 扱 い との 関 係 を 明 ら か に し CU−9at濡 Al対 称

傾 角 粒 界 を 有 す る 双 結 晶 を 用 い て 室 温 の 塑 性 変 形 で も

粒 界 の 方 位 差 が 生 じ う る か を 調 べ 考 察 を 加 え た 。

2 ．粒 界 転 位 に よ る 方 位 差 の 変 化

　対 称 傾 角 粒 界 を 有 す る 二 次 元 の 双 結 晶 を 考 え る。結

晶 学 的 に は、 こ の よ う な 双 結 晶 は 粒 界 面 に 対 し 鏡 面 対

称 な の で 粒 界 面 に 含 ま れ る 軸方 向 に 引 張 り 応 力 を か け

る と 各 結 晶 粒 は 粒 界 面 に 関 し 対 称 に 変 形 す る 。 こ の と

き結 晶 粒 GIPt の 格 子 転 位 b1が 刃 状 転 位 だ と す れ ば 、ま ず

Gl内 の 格子 転 位 b，が 粒界 上 で 分 解 し、粒 界 上 に 粒 界 転

位 b，を 残 し G2内 へ 格 子 転 位 b2を 生 じ る （Hg ．1）。 即 ち バ

ーガ ース ベ ク トル 保存 の 法 則、

　 　 　 　 　 　 　 　 　br 旨 b且
一b2　　　　　　　　　　　　　　（1）

が 成 り 立 っ 。と こ ろ で、Bulluffi らの 粒 界 の 転 位 モ デ

ル
m

に よ る と
一

般 に、高 Σ 値 の 粒 界 は 低 Σ 値 の 粒 界 に

そ の 低 Σ 値粒界 の 適 当 な DSC格 子 を バ ーガ ー
ス ベ ク トル

と す る よ う な 二 次 転 位 を 均 一
に 配 列 す る こ と に よ っ て

作 る こ と が で き る 。
い まの 場 合 に は 粒 界 転 位 b，は DSC 転

位で あ る の で こ の よ う な 粒 界 転 位 が 塑 性 変 形 に よ り均

一に 分 布 す れ ば、 対 称 傾 角 粒 界 の 方 位 差 は 紙 面 に 垂 直

な 軸 回 り に 次 式 で 与 え ら れ る 角 θ だ け 変 化 す る 。

　 　 　 　 　 　 　 　 　 θ 富 b，／h．　　　　　　　　　　　　　（2）
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Fig，1　DiSIOeatiOn　reaCtiBnS 　in　2−di匪 enSiOn

　 　 sy 區囗 etr 亘cal　bicrysta1．

　 　 こ こ で、hは 粒 界 転 位 b， の 間 隔 で あ る。

こ れ を 三 次 元 の 対 称 傾 角 粒 界 に 適 用 す る に は、粒 界 転

位 の 転位密度 テ ン ソ ル b，を 用 い て
一般 的 に 表 現 す る の

が 便 利 で あ る
5 ）

。 粒界転位の 分布 を 表 す 転 位 密 度 テ ン

ソ ル は 一般 に 次 式 の よ う に か け る。

　　　　　　b，＝ Σ dρ p ξ
Clipbrsp ．　　　　　 （3）

　 こ こ で 、d ρ ， は 粒 界 転 位 b，、p の 粒 界 面 上 で の 密 度

　 で 粒 界 転 位 b ，，p の 間 隔 hpの 逆 数、 ま た ξ
IDp

は 粒

　 界 転位の 転位線 に 平 行 な 単 位 ベ ク トル で あ る。

特 に 対 称 傾 角 粒 界 を 持 つ 双 結 晶 が 粒 界 に 平
．
行 な 軸 方 向

に 引 張 り変 形 を し 両 結 晶 粒 中 に 均 一
な せ ん 断 ひ ず み dγ

が 生 じ れ ば、そ の 転 位 密 度 テ ン ソ ル は 次 の よ う に な る。

　　　　一 陰 i］d・一 ・ （・）

　 こ こ で 、m，nは そ れ ぞ れ す べ り 面 の 単 位 法 線 ベ ク

　 トル、す べ り方 向 の 単 位 ベ ク ト ル の こ と で あ る。

従 っ て 二 次 元 の 場 合 と 同 様 に 考 え る と、こ の 双 結 晶 は

x 軸回 り に θ t、 z軸 回 り に θ z だ け方 位 差 が 変 化 す る。

　　　　　 θ ，．冨一dbr丶v
＝ −2 皿 り n ：dγ ．　　　　　　　 （5−a ）

　　　　　 θ z ＝ 　db，zv ＝−2myntd γ ．　　　　　　　 （5−b）

　 　 3 ．適 合 性 の 条 件
い ・61 ・1m

　 適 合 性 の 条 件 か ら も 方 位 差 が 変 わ る こ と を 示 す。変

位 が 連続 で あ る 為 の 適 合 性 の 条 件 は 次 の 様 に か け る。

　 　 　 　 　 　 　 rotUt ；0 ，　　　　　　　　　　　　　　　　　　（6−a ）

　 　 　 　 　 　 ε h1 ，u 量 i 」，塵＝ o ．　　　　　　　　　　　　　（6−b）

　 こ こ で、　ε hlj は pernutation　 tensor ，　 U ，
は 全

　 変 位 勾 配 テ ン ソ ル で あ り、塑 性 変 位 勾 配 テ ン ソ

　 ル UP と 弾 性 変 位 勾 配 テ ン ソ ル Veの 和 で あ る。
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Fig ．2　The 　lattice　rotations 　of　the　grain　Gl　and
　 　 62．　（a ）The　initial　state 　（b）The　state 　of

　 　 　Plastic 　distortion　（c）The　state 　of 　total

　 　 　 distDrtion　and 　lattice　rotation ，

y−Z平 面 が 粒 界 面 で あ る よ うな 二 次 元 の 対 称 傾 角 双 結 晶

を 考 え る。各 結 晶 粒 が 粒 界 面 に 拘 束 さ れ ず z軸 方 向 の 応

力 σ z ，を 受 け た と き そ れ ぞ れ 均 質 な 変 形 を し た と す る

と 粒 界 面 で 変 位 の 不 運 続 性、即 ち 塑 性 不 適 合 性 が 生 じ

る （Fig ，2−b）。こ れ が 適 合 性 の 条 件 を 満 た す よ うな 弾 性

変 位 勾 配、 こ の 場 合 は 格 子 の 回 転 に よ り 溝 足 さ れ た と

す れ ば 結 晶 粒 Gl．G2は 引 張 軸 で あ る Z軸 と 粒 界 面 に よ り

拘 束 され て い る の で Fig ．2−c に 示 す よ う な 状 態 と な り 方

位 差 の 変 化 が 生 じ る。次 に 三 次 元 の 対 称 傾 角 双 結 晶 の

場 台 に っ い て 定 式 化 し て み る。塑 性 変 位 勾 配 テ ン ソ ル

は 次 式 の 様 に 表 さ れ る。

　 　 　 　 　 U・・U ’ 1／P
＋dU ‘ GB ） PH

（y ），　 　 　 　 （7 −a ）

　 　 　 　 　dU 匸 1］e ’P ＝（U 〔 t’， P．−UP ！ ， P ）．　　　　　　　　（T−b）

　 　 　 　 ；H（y）｝まHeaviside 　function

そ こ で 適 含 性 の 条 件 が 成 立 す る に は 次 の よ う な 弾 性 変

位 勾 配 テ ン ゾ ル の 成 分 が 必 要 と な る。

　 　 　 　 　 Ve ＝UIGlle ＋dUtoe ｝eH （y）．　　　　　　　　（8 ）

　 　 　 　 　 dU 匸 Ge ， et ／．、＝　dUt
’］ elP

， ．、，　　　　　　　　　 （9−a ）

　 　 　 　 　 dU 「 G ε 黜∈
リ Z
＝−dU 匸巳 臼 1P

ソニ．　　
．
　　　　　　 （9−b）

従 っ て、そ れ ぞ れ 成 分 の 意 味 を 考 え れ ば さ き に 求 め た

の と 同 様、 x軸 回 り に θ ・、　 z 軸 回 り に θ 、の 方 位 差 の 変

化 が 生 じ る こ とが わ か る。

GIG2specimen

Fig ．3　0rientation　of 　日ralnl 　and 　〔轟rain2 　正n　a

　 　 　Cu−9at．駕AI　bicrystal，

　 40

窶
）309

皇
9｝

　 20

10
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4 ．実 験 方 法

　 純 度 99．99Swt．Xの Cuお よ び 99．999りt 濡の Alを 用 い Cu

−9at．XA1 Σ 9｛221｝対 称 傾 角 双 結 晶 を 縦 型 Bridg 囗an 法 に

よ り膏 成 し た。育 成 の 際、方 位 制 御 を 行 う た め く一267

20＞軸 方 位 を 長 手 方 向 に も っ 角 状 の 種 単 結晶 を 炭素 カ

ーボ ン モ ール ド底 部 に 設 置 し た。な お 本 研 究 に お け る

方位 の 決定 は、X線 背 面 ラ ウ ェ 法 に よ り 行 っ た。各 結 晶

粒 の ス テ レ オ グ ラ フ を Ftg ．3に 示 す。引 張 軸 方 向 と 平 行

な 粒 界 を 有 す る 試 験 片 を 放 電 加 工 機 に て 切 り 出 し 機 械

研 磨 と化 学 研 磨 で 加 工 層 を 取 り 除 い た 後、焼鈍 を 輿空

中 で Z4 時 間 行 っ た 。 焼鈍 後、 ダ イ ヤ モ ン ド研 磨 と 電 解

研 磨 で 試 験 片 表 面 を 鏡 面 に 仕 上 げ、 っ か み 部 を 黄 銅 板

で 補 強 し た。 こ の 試 験 片 は 各 結 晶 粒 の 方 位 関 係 を 調 べ

　 　 　 　 o
　 　 　 　 O　 　 　 　 　 5　 　 　 　 　 10
　 　 　 　 　 　 　 Strain ：　E 冩

Flg ，4 　Stress −strain 　curve 　of 　B5 　bicrystal．

た 後 に lnstron 型 引 張 試 験 機 に よ り室 温 （295± 3K）で 引

張 試 験 を行 っ た。ひ ず み 速 度 は 2．4xlO
’5

／ sで 試 験 片 の

固 定 に は ピ ン を も ち い た。得 ら れ た 公 称 応 カ ー公 称 ひ

ず み 曲 線 を Fl9 ．4に 示 す。変 形 試 験 中、伸 び ひ ず み 1．7

累と 6．8X の 段 階 で
一旦 除 荷 し て ノ マ ル ス キ ー型 微 分 干 渉

顕微鏡 で すべ り 線観察を し、 さ ら に 各結 晶 粒 の 方 位 関

係 を 調 べ 、伸 び ひ ず み 12．6Xま で 引 張 っ た 。 各 結 晶 粒 の

方 位 差 の 測 定 は、 X 線 を 粒 界 上 に 照 射 し て 得 ら れ た 両 結

晶 粒 の 回 折 点 を 用 い た。

5 ，実 験 結 果 お よ び 考 察

5 − 1．表 面 観 察

　 ε ＝ L7 駕の 段 階 で は 主 す べ り面 （11 −1）の 細 い slip

bandの 他 に （−111 ）、（1 −11 ）の す べ り面 が 観 察 さ れ た

が 、そ れ ら の す べ り 線 の 数 は そ の 後 の 変 形 で 特 に 増 え

る こ と は な か っ た。 主 す べ り面 （11 −1）は ε ≡1．7X の と

き に は 試 験 片全 体 に ま ば ら に 存 在 す る の み で あ っ た が、

そ の 後 slip 　 bandの 幅 が 広 が っ て い き ε ； 12．6Xで は 試 験

片 全 体 を 埋 め 尽 く し た。表 面 観 察 か ら、主 す べ り系 の

（11 −D ＜一110 ＞が 支 配 的 に 活 動 し て い る と 考 え ら れ

る の で、 こ の す べ り 系 の み が 働 い た と きの 伸 び ひ ず み

e
一方 位 差 の 変 化 θ 関 係 を 計算 に よ り求 め て み る。
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Fig．50ptical 　micrograph 　showing 　 the 　slip 　lines
　 　 　in　Bs　after 　12．6窕　deformation．　The 　tensile
　 　 axis 　in　this　micrographs 　is　vertical ．

5 − 2 、 ε
一

θ 関 係

　 主 す べ り 系 （11 −1）＜
−llO ＞の 活 動 に よ り 生 じ る 粒

界 転 位 は 転 位 線 の 方 向 が 双 結 晶 の 回 転 軸 くOll ＞方 向 で、

バ ーガー
ス ベ ク トル は Glに 対 しa／3［−1 ！ 2］で あ る の で

粒 界 面 と 直 交 す る。伸 び ひ ず み ε と 方 位 差 の 変 化 θ の

関 係 を 上 述 し た 式 よ り 求 め る と Fig ．6の 曲 線 の よ う に な

る。Fig．6の 測 定 値 は 同 様 な 試験 片 BZを 用 い て ひ ず み 速

度 1．2xlO −5／ s，室 温 295Kで 12．4X ま で 引 張 っ た と きの

データ も合 わ せ て の せ た。同 じ 伸 び ひ ず み 時 の 場 所 に

よ る 方 位 差 の ば ら っ き は、チ ャ ッ ク の 近 く を 除 い て 最

大 で 6deg ．あ る。 こ れ は、　 Cu−Al は slip 　 bandの 伝 播 に よ

り変 形 が 進 む た め 粒 界 全 体 で 変 形 が 均 一
で な か っ た こ

と に よ る と 考 え ら れ る。詳 し く は 次 に 述 べ る。

5 − 3 ．粒 界構造 の 変化

　粒 界 の 転 位 モ デ ル に よ る と、 こ の Σ 9（［Dl1 ］／（1 −

22 ））対 称 傾 角 粒 界 は 変 形 前 とは 異 な っ た ［011 】対 称

傾角粒 界 の 構 造 に 変 化 し た と 考 え られ るe しか し、 こ

の 粒 界 転 位 は 刃 状 転 位 で あ る た め climb 以 外の 機 構 に よ

り 粒 界 上 で 動 く こ と が で きな い 。従 っ て Cu−9atx　 Alの

融点Tm＝1339Kを 考 え る と、観察 され た （11 −1）や （−1

11 ）の slip 　 bandの 形 成 に よ る 微 視 的 な 不 均
一

変 形 に よ

り 生 じ た 粒 界 転 位 の 不 均
一

な 分 布 が 室 温 で 再 配 列 し て

均 質 な 粒 界 構造 に な る の は 難 し く、 こ の 変 形 に よ り 生

じ た 粒 界 構 造 は か な り 不 均
一

な も の だ と 考 え ら れ る。

同 じ 伸 び ひ ず み 時 の 同一試 験 片 の 測 定 場 所 に お け る 方

位差 の ば らつ き は こ の 粒 界 転位 の 不 均
一

分布 に よ り説

明 で き る。一
方、Ftg．6に 本 実 験 の デ ータ と 同 時 に 示 し

た Bacaann の Ge に よ る 測 定 デ ータ が 本 実 験 の デ ータ よ り

も 計 算 値 に 近 い の は 彼 ら の 試 験 温 度 Tは T＝490Kで、　 Geの

融 点 が Tll＝ 980 。5K だ か ら T ＝ O ．6T 甌で あ り、 ま た ク リープ

試 験 と い う粒 界 転 位 が climb し て 粒 界 上 で 再 配 列 す る の

5 　 　 10Strain
；　 E ％
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Fig．6　Strain（ε ）−differential　凹isorientation
　 　 （一θ ）　relationship ．

に 非 常 に よ い 条 件 で の 実 験 で あ っ た た め だ と考 え られ

る 。 し か し 本 実 験 に お い て も 計 算 値 と こ の よ う な 一致

が み ら れ る こ と は 室 温 で も粒 界 構 造 の 変 化 を 伴 う方 位

差 の 変 化 が 塑 性 変 形 に よ り生 じ る こ と を 示 し て い る。

Σ 値 を決 定 す る た め の 臨 界 ず れ 角 は 一般 に、Brandonの

条 件 式 くθ ≡ 15／f Σ （deg ．）が よ く 用 い ら れ る が こ れ を 用

い る と、B5 お よ び B2 の 粒界 は Σ 9か ら そ れ ぞ れ Σ 51bお

よび Σ 19a に 変 化 し た こ と が わ か る 。

6 ，結 言

　 本 研 究 に て 得 ら れ た知 見 を 以 下 に 記 す

L 対 称 傾 角 粒 界 に 於 て 粒 界 転 位 の 均 一な 配列 に よ る 粒

界 構 造 及 び 方 位 差 の 変 化 と 適 合 性 の 条 件 が 満 た さ れ て

い る 状 態 は 同 一
で あ る。

2．Cu−9at．XAIΣ 9双 結 晶の 塑性変形 に よ る 方位差 の 変化

が 室 温 に於 て 饒 察 さ れ、計算値 と よ い
一

致 を み た 。
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