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204 CSL 粒 界 を 有 す る 双 結 晶 お よ び 三 重 結 晶 の

　 　 　 　 　 塑 性 変 形 に よ る 粒 界 構 造 の 変 化

1，序 論

　多結 晶 材 で は 結 晶 粒 界 が 機 械 的 性 質 に 大
．
き な 影 響 を

お よ ぼ す た め 結 晶粒 界 に 関 す る知 識 を 得る 必 要が あ る．

し か し 粒 界 お よ び 隣接結 晶 の 影 響 範 囲 は か な り 広 く，

ま た 粒 界 は 応 力 方 向 に 対 し 平 行，垂 直，そ の 中 間 な ど

様 a な 方 向 に あ っ て 変 形 に 影 響 を お よ ぼ す 因 子 が 多 い

た め 研 究 は 困 難 を 極め て い る，一方，双 結 晶 で は 結 晶

方 位の 決 定 や 方 位 制 御 が 容 易 で あ り、特 に 結 晶 粒 界 を

転 位 が 通 過 す る と き の 機 構 に つ い て は TEMi ）

な ど を 用 い

た 研 究 が 行 わ れ て い る． こ め よ う な 研 究 に よ り 転 位 が

粒 界 を 横 切 る 際 に 粒界 転 位 を 生 じ る こ とが 理 論 的 に 示

さ れ て い る が，実 験 的 に は 半 導 体 に 関 す る も の が 多 く

金属 の 室 温 変 形 の 研 究 は ほ と ん ど な い．ま た 粒 界 転 位

の 影 響 を 調 べ る に は 粒 界 に 様 々 な 角 度 か ら 応 力 を か け

て み る 必 要 が あ る が ，結 晶 粒 界 が 引 張 り軸 と 垂 直 で あ

る よ う な 場 台 の 研 究 は 報 告 さ れ て い な い ． さ ら に 実 在

結 晶 で は 粒 界 三 重 綜 の 影 響 も 考 慮 す る 必 要 が あ る，

　 本 研 究 で は Cu−9at濡 Al を 用 い Σ ＝3
，
3，9三 重 結 晶 を 育

成 し，こ の 母 結 晶 か ら 双 結 晶 お よ び 三 重 結 晶 を 切 り だ

し て 室 温 変 形 試 験 を 行 っ た，さ ら に 粒 界 転 位 に よ る 方

位 差 の 変 化 に っ い て 定 式 化 し て 実 験 結 果 と 比 較 し，三

重 結 晶 試 験 片 に っ い て は 主 に 粒 界 三 重 線 の 影 響 に よ る

塑 性 不 適 合 性 の 観 点 か ら 定 性 的 に 考 察 を 加 え た．

2 ，実 験 方 法

　純 度 99 ．999wt ．Xの Cuお よ び Al を 用 い て Cu−9at．ZAI合

金 三 重 結 晶 を 育 成 し た．育 成 の 際，方 位 制 御 を 行 う た

め 種 結 晶 を 用 い て 結 晶 粒 間 の 相 対 方 位 関 係 が 〈011 ＞軸

傾 角 対 称 で， Σ＝3，3．9粒 界 か らな る 三 重 結 晶 が 得 ら れ

る よ う調 整 し た．こ の 母 結 晶 よ り 結 晶 の 成 長 方 向 で あ

る 〈011 ＞軸 と 55 ．3deg ．を 成 し ， Σ＝9粒 界 を は さむ 両 結

晶 粒 が 結 晶 学 的 に 鏡 面 対 称 に な る よ うな ス ラ イ ス を 放

電 加工 に よ り切 り 出 し た．Fig ．1に ス ラ イ ス 表 面 に お け

る 各 結 晶 粒 の 方 位 を 示 す ，こ の ス ラ イ ス か らFig ．2に 示

す よ う に 双 結 晶 試 験 片 （SP1）と 三 重 結 晶 試 験 片 （SP2）を

型 抜 き成 型 し た． さ ら に 試 験 片 表 面 を 鏡 面 に 仕 上 げ た

後，ゲ ージ 長 さ の 変 化 を 知 る た め に ゲージ 両 端 に け が

き線 を 引 い た．変 形 試 験 は 室 温 ，297± 3K，ひ ず み 速 度

は SPI で 2．57XlO
−i’

／sec ．，SP2 で 3．12× 10
’E

／sec ．の 条 件

下 で lnstrDnUi 試 験 機 に よ り行 い ，チ ャ ッ ク 部 に よ る 変

形 の 拘 束 を 減 じ る た め ビ ン を 介 し て 負 荷 を 与 え た．変

形 試 験 中 数 回 除 荷 を し な が ら 塑性 ひ ず み が 約 11X に な る
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Fig．1　Stereogtaphic 　projections 　Df 　three 　grains
　 　 　in　the　tricrystal　Slice 、

SP2
Σ 3

Σ3

Σ9

SPI

Flg．2　Tricrystal　specimen 　and 　bicrystal　specimen

　 　 used 　for 　tensile 　test ．

ま で 変 形 さ せ た．除 荷 し た 際 と 試 験 後，X 線 背 面 反 射

ラ ウ ェ 法 に よ り 各 結 晶 粒 間 の 方 位 関 係 を 測 定 し た．

3 ，実 験 結 果

3 − 1 ，双 結 晶

　変 形 の 初 期 に は 主 す べ り面 の （11 τ）の 他 に （111 ）

，（111 ）の す べ り線 が 観 察 さ れ た が そ れ ら の 密 度 は 低

く変 形 が 進 ん だ 段 階 で も 特 に 増 加 し な か っ た，従 っ て

こ の 双 結 晶 は 主 す べ り系 の 活 動 に よ り 主 に 塑 性 変 形 を

し て い る と 考 え ら れ る．変形 の 進 行 と 共 に 試 験 片 外 形

は 粒 界 を境 に試 験 片 表 面 お よ び 側 面 か ら み て 「 く 」 の

字 型 に 折 れ 曲 が る よ うな 形 状 と な っ た （Fig．3）． こ の 傾

き 角 は ひ ず み の 増 加 と 共 に 角 度 を 増 し て い っ た，

　 方 位 差 の 変 化 の 測 定 は Σ；9粒 界 上 に X 線 を 照 射 し て

得 ら れ た Diffract 　 Spot を 基 に 行 っ た，塑 性 変 形 に よ り

両 結 晶 粒 に は 方 位 差 が 増 加 す る よ う な 格 子 の 回 転 か 傾

角対称 軸 の く01D 軸 回 り に 生 じ て お り，そ れ に 従 っ て

粒 界 構 造 が Σ＝9か ら 他 の 構 造 へ 変 化 し て い た，測 定 結

果 を 後 に 述 べ る 計 算 値 と 併 せ て Fig ．4 に 示 す，
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　　 relationship 　of 　bicrystal　speeimen ，

3 − 2 ，　三 重 繕 晶

　 三 重 結 晶 試 験 片 は 結 晶 粒 Gl，G2が 双 結晶 試 験 片 と 同 じ

方 位 を 持 ち G3で は 引 張 軸 が ［100 ］と な っ て い る．変形

初 期 に は G1 ，麗 に お い て は 双 結 晶 試 験 片 と 同 様 の す べ り

線 が 観 察 さ れ ，G3 で は 中央 部 で わ ず か に 4重 す べ り が 見

ら れ た が す べ り 線 密 度 は 低 か っ た．変 形 が 進 行 す る に

っ れ G3 内 で は G1 の 近 接 領 域 に お い て は Gl と 同 じ す べ り

線 が 観 察 さ れ ，G2 側 も 同 じ 状 況 と な り 最終的 に G3は 中

央 部 に 関 し て そ の 両 側 が 対 称 的 な 様 相 を 呈 し た．試 験

片 外 形 は 双 結晶同 様，変 形 と 共 に Σ ＝ 9粒 界 と G3の 中 央

部 を 境 に し て す べ り線 と 引張 軸 の 角 度 が 減 少 す る よ う

に
「

く 」 の 字 型 に 屈 曲 し た （Fig．S），

　 方 位 差 は 変 形 初 期 に は Σ ＝ 9粒 界 の 試 験 片 端 部で か な

り 変 化 し て い た が 三 重 線 付 近 で は ほ と ん ど 変 化 が な か

っ た．変 形 が 進 む に っ れ 三 重 線 付 近 で も 方 位 差 の 変 化

が 生 じ，ま た G3 内 で もGl に 近 い 領 域 と G2に 近 い 領 域 の

間 で 結 晶 の 方位 に 差 が 認 め ら れ た．G3内 の 格 子 の 回 転

も 〈 011 ＞軸 回 り に 生 じ．G1 の 近 接 領 城 で は Glの 結晶格

．
子 と 同 方 向 に，G2の 近 接 領 域 で は G．2と 同 方 向 に 回 転 し

て い た．Fig ．6に Σ ＝ 9粒 界 お よ V
’
　G3内 に 生 じ た 方 位 差 の

変 化 と 伸 び ひ ず み の 関 係 を 示 す，な お Σ ＝ 3粒 界 は 変 形

の 過 程 を 通 じ て 粒 界 構造 は ほ ぼ
一

定 の ま ま で あ っ た．
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Fig ．6　Strain （ε ）−differential　口iSorientation（θ ）

　 　 relationshlp 　of 　tricrystal 　speci 口 en ．
　 　 G　is　the 　蹈 isorientatlon　between　l　and 　2，

4 ，考 察

4 − 1 ．双 結 晶

　 粒 界 転 位 に よ る 方 位 差 の 変 化 を 考 え る、二 次 元 モ デ

ル を 用 い る と 対 称 傾 角 粒 界 を 有 す る 双．結 晶 は 引 張 軸 と

粒 界 が 垂 直 で あ る 場 合，各 結 晶 粒 は 粒 界 面 に 関 し 対 称

に 変 形 す る．結 晶 粒 内 の 格 子 転 位 が 刃 状 転 位 で あ れ ば ，

G1内 の 格 子 転 位 b ， と G2内 の 格 子 転 位 b2は 粒 界 に 向 か っ

て 移 動 し ， 粒 界 上 に 粒 界 転 位 b，を 生 じ る （Fig ．7）．即 ち

バ ーガ ース ベ ク トル 保 存 の 法 則 が 成 り 立 っ ．

　 　 　 　 　 　 　br　：　b ‘　
−
　b2　　　　　　　　　　　　　　（1）

こ の よ うな 粒 界 転 位 が 生 じ る と 対 称 傾 角 粒 界 の 方 位 差

は 変化 し，そ の 変 化 角 は 次 式 で 与 え られ る，

　 　 　 　 　 　 ∠3 θ　篇　b，／ h　　　　　　　　　　　　　　　　（2）

　 　 こ こ で ，hは 粒 界 転 位 b，の 間 隔 で あ る．

こ れ ら の 式 を 用 い 双 結 晶 の 伸 び ひ ず み と 方 位 差 の 変 化

の 関 係 を 定 式 化 す る．粒 界 と 反 応 す る 転 位 の み に つ い

て 考 え る た め 双 結 晶 モ デ ル は す べ り線 が す べ て 粒 界 と

交 差 す る よ う 長 さ を 限 定 し 微 小 変 形 を 考 え る （Fig．8），

初 め 引 張軸方 向 に N 個 の 格 子 転 位 が あ る と す れ ば こ の

転 位 の 引 張 軸 方 向 の 間 隔 hl ，お よ び 線 密 度 ρ 1 は

　 　 　 　 　 ρ 1　＝　1／ h1　＝　N ／ L 　　　　　　　　　　　（3）

ど 表 さ れ る．塑 性 変 形 し て N 個 の 格 子 転 位 が 活 動 す る

と 粒 界 上 に は N ／ 2個 の 粒 界 転 位 が 生 じ る．こ の 粒 界 転
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　　　 や
G．E 　 br

Fi呂．7　0重510cation 　reactio 飜　in　2
−dt幽 ension

　　　 sy ■ netrical 　tilt 　bicrystal．

位 の 間 隔 hB お よ び 粒 界 上 で の 線 密 度 ρ ．は

　 　 　 　 　ρ r ＝ 1／ hr ＝ （N ／ 2 ）／ W 　 　 　 　 （4）

と な る．こ こ で 格 子 転 位 bt，b2は 粒 界 に 開 し 対 称 で あ る

の で b，の 粒 界 に 垂 直 な 成 分 を lb ， ． 1と す れ ば こ の 粒 界

転 位 の 大 き さ は 21　 b ，．1 とな る．次 に 偖 子 転 位 bl，b2が

活 動 す る こ と に よ り生 じ る 伸 び ひ ず み の 増 分 A ε は

　　　 4 ε
二Nlbl 亠 1／ L ；

ρ llb1 ↓ 1　　 （5＞

と な る．従 っ て す べ り 面 と 粒 界 の 成 す 角 を a と す れ ば

伸 び ひ ず み E と 方 位 差 の 変 化 θ の 関 係 は

　　　　　 ∫de 　富 　∫　（1／2tan α ）d θ 　　　　　 （6）

に よ り与 え られ る．た だ し α は θ の 関数 で あ る．

　 さ て，こ の 計 算 で は 理 想 的 な 状 態 を 仮 定 し て お り転

位 の pile 　 up や 主 す べ り系 以 外 の 活 動 は 考 慮 し て い な い ，

ま た 試 験 片 の 屈 曲 の た め に 曲 げ モ ーメ ン トが 作 用 し粒

界 付 近 で は 恪 子 の 湾 曲 が 生 じ る こ と も 予 想 さ れ る．さ

ら に 微 視 的 に み れ ば 変 形 が 不 均
一

で あ る た め 新 た に 生

じ た 粒界転 位 の 分 布 も 不 均 一
と 考 え られ る が． こ の 粒

界 転 位 は 刃 状 転 位 で あ り cliib 以 外 の 磯 構 で は 粒 界 上 で

動 く こ と が で きな い ．
．
従 っ て 変 形 に よ り 生 じ た 続 界 構

造 は か な り 不 均一
と 考 え ら れ ，

Fig ．4で 測 定 場 所 に よ る

変 化 角 の ば ら つ き が み ら れ る の と 実 験 値 が 計 算 値 よ り

多 少 小 さ く な っ た の は こ れ らの 理 由 に よ る と 考 え られ

る．厳 密 な 議 論 を す る に は こ の よ う に 様 々 な 因 子 に つ

い て 考 慮 す る 必 要 が あ るが ，実 験 傭 と 計 算 値 が 一致 す

る 傾 向 を 示 し て い る こ と は 個 々 の 転 位 の 運 動 を 考 え る

こ と で macroscopic な 結 晶 粒 の 挙 動 を 定 量 的 に 扱 う こ と

が で き る と い う こ と を示 して い る．

4 − 2 ．三 重 結 晶

　 変 形 初 期 の 表 面 観 察 に よ る と 結 晶 粒 G3 内 の す べ り 線

密 度 は 低 く，変 形 量 は 61．62 に 比 べ 小 さ い と 考 え ら れ る．

G3 は 4重 す べ り を 起 こ す 方 位 で あ る ［10Cl を 引 張 轄 に

持 つ が，単
一

す べ り に 比 べ る と 多 重 す べ り は 起 こ り に

く い た め G3は Gl
，G2に 比 べ て 降伏が 遅れ ， 三 重 纏 近傍 の

Σ ＝ 9粒 界 は 変 形 の 拘 束 を 受 け て方 位 差 の 変 化 角 は 試 験

片 端 部 に 比 べ 小 さ く な っ た と 考 え ら れ る，

　 Σ ニ3粒 界 は 塑 性 の 適 合 性 が 良 い た め 変 形 の 通 程 を 通

．
y
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　 　 　 the　chan8e 　of 　闘isorlenta 宅ion ．a“gle ．

じ て 構 造 が ほ ぼ 不 変 で あ る． こ の 結 果G31eltiG1．G2の 隣

接 鑁 域 が そ れ ぞ れ Gl，G2と 類 似 し た挙 勲 を 示 し 試 験 片 全

体 で は 双 結 晶 試 験 片 に 近 い 外 観 を 昆 す る． し か し 双 結

晶 で は Σ ＝ 9粒 界 上 に 生 じ る 塑 性 不 遮 合 を結 晶 粒 中 の 格

子 の 回 転 で 解消 で き る が ， 三 重結 晶 で は G3が Gl 、GZ の 変

形 を 拘 束 す る た め 塑 性 不 適 台 を 完 全 に懐 解 消で きず 内

部 応 力 が 発 生 す る．通 常 こ の よ うな 内 部 廓 力 は ；次 す

べ り 系 の 活 動 に よ り緩 和 さ れ る が， Σ ＝ 3貌 界 の 整 合 性

が よ く安 定 で あ る た め 塑 性 不 適 含 の 影 響 が G3粒 内 に お

よ び 63で は 中央 部 に 関 し 対 称 的 な挙 動 を 示 し た と考 え

ら れ る．Reyや ZaOliie・3 ，

ら は 粒 界 三 重緑 の 影響 に よ り

粒 内 に 異 な る領 域 を 生 じ させ る 内 部 応 力 t三っ い て 報 告

し て い る，こ の よ う に 三 重 結 晶 で は 結 晶 全 体と し て の

変 形 機 構 は 個 々 の 結 晶 粒 の 挙 動 や 一僵 の 隣接 結
．
晶 粒 の

お よ ぼ す 影 響 を 考 慮 す る だ け で は 説 明 で き な い ．三 重

結 晶 の 変 形 挙 動 の 解 析 は 粒 界 三 重 線 の 影 響 を受 け る 内

部応力 を 含め さら な る 定量 的 な 解 析 が 必一’eeで あ る．

5 ．結 論

1）Σ ＝ 9双 結 晶 で 悼 び ひ ず み と 方 位 差 の 変 化 の 関 係 を 定

式 化 し た と こ ろ 実 験 値 と理 論 値 が 良 い 一致 を 示 し た．

こ の こ と よ り個 々 の 転 位 の 運 動 を 考 え る ζ と で 結 晶 粒

全 体 の 挙 動 を 定量 的 に 扱 う こ と が で き る と い う の が 解

っ た．　 2）Σ ＝3 ，3 ．9三 重 結 晶 試 験 片 は 双 結．晶．
試 験 片 と 類

似 し た 外 観 を 呈 し た が，粒 界 三 重 粮 の 影 響 の た め 塑 性

不 適 合 性 を 生 じ，そ れ に よ る 内 部 応 力 の た．め に Σ ＝ 9粒

界 の 方 位 差 の 舞 化 は 独 特 な 分 布 を 示 し た．
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