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A Cu30 massZn alloy was multi directionally forged (MDFed) at 300 K and 77 K. Dislocation walls, subboundaries and
grain boundaries were gradually developed with increasing strain to form ultra fine grains (UFGs). Furthermore, the evolution of
UFGs was drastically stimulated by mechanical twinning. Therefore, it was revealed that the grain refinement in a CuZn alloy
during MDF was induced by both mechanisms of mechanical twinning and continuous dynamic recrystallizatrion. When MDFed
to a cumulative strain of∑De＝6, the grain size obtained was 18 nm at 77 K and 22 nm at 300 K. The MDFed alloy exhibited
almost constant ductility irrespective of cumulative strain and MDF temperature, while the tensile strength increased monotoni-
cally with increasing cumulative strain. Thermal stability of the UFGed CuZn alloy decreased with increasing cumulative strain
and decreasing MDF temperature.
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1. 緒 言

HallPetch 則で知られるように，金属材料の強度は，そ

の結晶粒径の減少とともに上昇する．そのため，従来の加工

熱処理方法では達成困難であった超微細粒組織を得ることを

目的とし，強ひずみ加工による結晶粒の超微細化に関する研

究が盛んに行われている．そして，Equal channel angular

pressing(ECAP)13)や Accumulative roll bonding(ARB)46)，

Multi directional forging(MDF)79)といった種々の強ひずみ

加工法が様々な金属材料に適用され，その平均結晶粒径は

0.1～0.3 mm 程度となることが報告されている19)．

強ひずみ加工による結晶粒微細化機構そのものについての

詳細な研究はあまり多くはないが，Sakai et al. によると，

室温温間での MDF による超微細粒の生成はいわゆる低温

型連続動的再結晶として理解できる8,9)．すなわち，ひずみ

の増加に伴い，転位壁，亜結晶粒界，低方位差粒界から高方

位差粒界へと次第に変化し，最終的に超微細粒形成に至る．

しかし，この機構の成立には非常に大きなひずみ付加を必要

とする．

一方，Yang et al.10) や著者ら11)は MDF 中の不均一変

形，特に変形双晶の発達が結晶粒微細化を促進すると報告し

ている．変形双晶は，材料の積層欠陥エネルギーが低いほ

ど，高速または低温での変形ほど生成しやすい12)．その境

界間隔はナノメートルオーダーと非常に微細である．強ひず

み加工中，変形双晶は初期粒を分断し，高角粒界をその場で

形成するため，もし変形双晶を均一・高密度に導入すること

ができれば，結晶粒超微細化は容易に達成されることとなる

だろう．実際，著者らは CuZn 合金を MDF 加工し，変形

双晶を大量に導入することで，20 nm 以下の超微細粒バルク

材の創製に成功した11)．この結晶粒の超微細化は，従来の

低温型動的再結晶機構に加え，変形双晶の高密度な発達との

相乗効果による．しかし，この手法による微細結晶粒の発達

過程や，その機械的性質など諸特性には未だ不明瞭な点も多

く，より詳細な研究が必要である．双晶境界は転位の運動の

妨げとなり，材料強度向上にも寄与することがわかってい

る1315)．

超微細粒組織材料の機械的性質や熱的安定性についての研

究も数多く行われている．例えば，強ひずみ加工した微細粒

Al 合金や IF 鋼の室温での延びは 10以下であり16)，一般

的にはひずみ量の増加と共に延性が減少することが知られて

いる．これは蓄積加工ひずみの影響や転位の可動距離の減少

によると推察されている．一方，強ひずみ加工により組織が
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Fig. 1 The initial microstructure of a CuZn alloy.

Fig. 2 True stresscumulative strain curves of the CuZn al-
loy MDFed at 77 K and 300 K.
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微細化された材料は熱的安定性が極めて低く，通常材と比較

してより低温・短時間で静的再結晶が起こると報告されてい

る17)．このように，強ひずみ加工を施した材料は，必然的

に大きなひずみエネルギーを有しており，延性や熱的安定性

に劣る．そこで，強ひずみ加工後の焼鈍によって，均一で安

定な微細粒組織を得る研究が注目され始めている1821)．焼

鈍による静的回復・再結晶は，材料の延性と熱的安定性の向

上をもたらす．これにより，高い強度と延性を併せ持つ材料

の開発が期待できるからである．

本研究では低積層欠陥エネルギー材である CuZn 合金に

MDF 加工を行い，変形双晶を伴う結晶粒超微細化機構につ

いて系統的に調査すると共に，その超微細粒材の機械的性

質，熱的安定性および静的再結晶挙動について検討すること

を目的とする．

2. 実 験 方 法

初期粒径 25 mm の等軸粒状組織を有する Cu30Zn

0.004Fe0.003Si(mass)合金(以下 CuZn)を，10.0×

12.2×15.0 mm3(寸法比 1.01.221.5)の矩形状試験片に

切り出した(Fig. 1)．これに，液体窒素中(77 K)および空気

中(300 K)で圧縮パスごとに荷重負荷方向を 90°ずつ回転さ

せながら強ひずみを加える MDF 加工を行った．MDF 法の

詳細な説明は別報を参照いただきたい79,17)．77 K での

MDF は，試験片とアンビルを，液体窒素を満たしたバスに

10 分以上保持後，液体窒素中で行った．初期ひずみ速度 ·e

＝3×10－3 s－1 で，各パス毎に真ひずみ量 De＝0.4 の圧縮変

形を加え，累積ひずみ量∑De＝6(15 pass)まで MDF 加工を

行った．以降，液体窒素中と室温で MDF 加工した試料をそ

れぞれ 77 K 材と 300 K 材と呼ぶこととする．MDF 加工

後，光学顕微鏡と透過型電子顕微鏡(Transmission electron

microscopy/TEM)を用い，最終圧縮軸方向と平行な縦断面

の組織観察を行った．

さらに，MDF 加工材を 493 K で等温焼鈍し，その静的再

結晶挙動を調査した．任意の時間まで焼鈍した試料につい

て，ヴィッカース硬さ試験，結晶方位分散分析装置(Orien-

tation imaging microscopy/OIM)と TEM による微視組織観

察を行った．

強ひずみ加工とその後の低温焼鈍による機械的性質の変化

について調査するため，ヴィッカース硬さ試験と引張試験を

行った．ゲージ部サイズ 4×2×0.65 mm3 の引張試験片を，

MDF 加工材から NC 放電加工機を用いて最終圧縮軸と平行

に切り出した．引張試験はインストロン型試験機を用い，室

温大気中，初期ひずみ速度 ·e＝2.5×10－3 s－1 で行った．

3. 実験結果と考察

3.1 MDF 加工中の変形抵抗と硬さ変化

Fig. 2 に MDF 加工中の応力累積ひずみ量曲線を示す．

300 K の MDF 加工では，低ひずみ域(∑De≦1)で急激な加

工硬化を示した後，高ひずみ域まで緩やかな硬化が起こっ

た．このとき，除荷直後と再負荷時の変形応力に大きな差が

なかった．一方，77 K では，低ひずみ域でより顕著な加工

硬化とそれに伴う変形抵抗の増大を示した．また，各パス毎

に明瞭なピーク応力とそれに続く加工軟化が現れた．ピーク

応力はパス数の増加に伴い漸増するものの，高ひずみ域では

ほぼ一定となった．後で示すように，この加工軟化は変形双

晶の発現によるものと考えられた12)．すなわち，77 K での

MDF 加工では，変形双晶の発現と発達がより重要な役割を

果たす．

MDF 加工累積ひずみ量とヴィッカース硬さの関係を Fig.

3 に示す．いずれの MDF 温度でも，応力と累積ひずみ量の

関係(Fig. 2)同様，硬さは低ひずみ域での急激な上昇とその

後の緩やかな上昇を示した．300 K 材に比べて，77 K 材は

∑De＝1 以上で硬さが約 200 MPa 高かった．

様々な金属材料の MDF 加工において，応力累積ひずみ

量曲線と硬さ累積ひずみ量曲線は高ひずみ側でほぼ一定値

を示すことが報告されている8,9,17)．これは，加工硬化と動
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Fig. 3 Changes in Vickers hardness of the CuZn alloy de-
pending on cumulative strain.

Fig. 4 Optical micrographs of the MDFed CuZn alloy: (a)∑De＝0.4 at 77 K; (b)∑De＝0.4 at 300 K; (c)∑De＝2.4 at 77 K; (d)∑De

＝2.4 at 300 K; (e)∑De＝6 at 77 K; (f)∑De＝6 at 300 K. C. A. is the final compression axis.
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的回復がつりあって働いているためとされる8,9)．一方，Cu

Zn では累積ひずみ量∑De＝6 付近でも応力や硬さは一定値

を示さず，緩やかな上昇を続けた．このことは，CuZn 合

金の低い積層欠陥エネルギーによる回復の起こり難さと高ひ

ずみ域での組織変化の持続に起因すると考えられる．このこ

とについては後で詳細に検討する．

3.2 ひずみ量増加に伴う微視組織変化

ひずみ量増加に伴うマクロ組織の発達を，光学顕微鏡で観

察した結果を Fig. 4 に示す．∑De＝0.4 では，初期粒は圧縮

軸と垂直方向に扁平し，その内部に層状組織が発達した

(Figs. 4(a)，(b))．詳細は後で述べるが，この層状組織は

すべり線ではなく，主として変形双晶であった．変形双晶は，

300 K 材よりも 77 K 材の方がより高密度かつ緻密に発達し

た．∑De＝2.4 では，初期の結晶粒界が全く識別できなくな

った(Figs. 4(c), (d))．さらに∑De＝6 まで MDF 加工を行

うと，Figs. 4(e), (f)に示すように，初期粒界や層状組織な

どの巨視的な組織が全く確認できなくなり，微細結晶粒が組

織全体に均一に発達した．300 K より 77 K での MDF の方

がより早く結晶粒が微細化していることが伺える．

超微細粒組織の確認は光学顕微鏡では困難であるため，

TEM により，より詳細な組織観察を行った．その明視野像

を Fig. 5 に示す．また，それぞれの視野ごとに，直径 1.5

mm 領域の制限視野回折(Selected area diffraction/SAD)パ

ターンも併せて示した．∑De＝0.4 の 77 K 材には，初期結
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Fig. 5 TEM micrographs of the MDFed CuZn alloy: (a)∑De＝0.4 at 77 K; (b)∑De＝0.4 at 300 K; (c)∑De＝2.4 at 77 K; (d)∑De

＝2.4 at 300 K; (e)∑De＝6 at 77 K; (f)∑De＝6 at 300 K. M and T in (a) indicate spots from the matrix and the twin, respectively. C.
A. is the final compression axis.
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晶粒内に非常に薄い直線状の層状組織が現れた(Fig.

5(a))．この層状組織の長さはほぼ初期結晶粒径に等しく，

また，層間隔は 10～200 nm であった．幅の広い層間には，

別の方向性を持つさらに細かい層状組織が現れている部分も

ある．SAD 像解析の結果，これら層状境界は∑3 双晶境界で

あることがわかった．これら変形双晶は，低ひずみ域では必

ずしも組織全域に均一には発達せず，一部領域では転位の集

積により形成された高密度転位壁も観察された．∑De＝0.4

の 300 K 材でも同様の下部組織が確認されたが(Fig. 5(b))，

77 K 材と比べ変形双晶密度はやや低く，また，より不均一

であった．∑De＝2.4 では(Figs. 5(c), (d))，平行に発達し

た一次の変形双晶の内部に，異なるバリアント，あるいは，

さらに細かい高次の変形双晶が緻密に形成され，より組織の

分断が進行していた．特に 77 K 材では，内部が単一バリア

ントの高密度な双晶により形成されるパケット状組織(直径

数十～100 nm)が現れ始めた．∑De＝6 では，パケットがよ

り微細化し，さらに明瞭となった(Figs. 5(e), (f))．これら

の組織の SAD 像を比較すると，∑De＝0.4 で確認された格

子パターンの規則性が累積ひずみ量の増加と共に薄れ，リン

グ状へ変化し，∑De＝6 ではほぼ完全なリング状となった．

77 K 材の方がより明瞭なリング状パターンを示しており，

変形双晶の発達による結晶粒超微細化の進行が早いことがわ

かる．Sakai et al. は強加工中の結晶粒の微細化機構のひと

つとして，マイクロバンドの交差を挙げている22)．しか

し，変形によって導入されるマイクロバンドは発達密度が低

く，組織全体を均一な超微細粒とするのは極めて困難であ

る．一方，変形双晶は極めて均一・高密度に発達し，結晶粒

を分断することで，均一な組織の結晶粒微細化を可能にする

ことが明らかとなった．

Fig. 5 の組織写真より並行した双晶境界同士の間隔 L を
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Fig. 6 Effect of cumulative strain on twin boundary spacing in
the CuZn alloy MDFed at 77 K and 300 K.

Fig. 7 Grain size change during MDF at 77 K and 300 K.
Broken and solid lines indicate grain sizes estimated with ex-
cluding and including twin boundaries, respectively.

Fig. 8 True stressnominal strain curves of the CuZn alloy
MDFed at (a) 77 K and (b) 300 K. Tensile test was carried at
room temperature.
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求め，累積ひずみ量(∑De)との関係について整理し，Fig. 6

に示した．累積ひずみ量と MDF 加工温度の低下に伴い，双

晶境界の間隔は減少した．その値は，∑De＝0.4 のとき 77 K

材で 49 nm，300 K 材で 73 nm，また，∑De＝6 のとき 77 K

材で 4.4 nm，300 K 材で 5.5 nm となった．したがって，

300 K でも初期の双晶境界間隔が高次の変形双晶の発現と発

達により狭くなり，高ひずみ域では大きな差はなくなること

がわかる．

TEM 写真の結晶粒の面積より，平均結晶粒径を算出し

た．求めた平均結晶粒径を累積ひずみ量との関係に整理し，

Fig. 7 に示した．なお，∑De＝0.4 の結晶粒径については，

変形双晶の長さが初期組織の結晶粒径に依存しており，

TEM 観察ではその全容を把握することが困難であったた

め，ここでは示さない．平均結晶粒径は累積ひずみ量の増加

と MDF 加工温度の低下に伴い単調減少した．∑De＝2.4 の

とき，双晶境界を含めない結晶粒径に対する温度の影響は小

さいが，双晶境界を含めた場合，その影響は大きくなる．こ

れは，77 K 材での双晶間隔が 300 K 材よりも著しく狭くな

ることと，その発生頻度が高くなるためである(Figs. 5,

6)．一方，∑De＝6 では，双晶境界を含めた結晶粒径に及ぼ

す MDF 加工温度の影響は比較的小さい．これは，Fig. 6 に

見られるように，∑De＝6 で形成される変形双晶間隔は両

MDF 温度ともに約 5 nm で，MDF 温度による影響が最早

ほとんどなくなるためである．∑De＝6 で得られた結晶粒径

は 77 K で 18 nm，300 K で 22 nm で，極めて均一な超微細

組織を得た．このような高次の変形双晶が均一に導入できた

のは，鍛造圧縮軸を各パス毎に 90°づつ変えた効果である．

強ひずみ加工によるバルク材料の結晶粒微細化は低温型動

的再結晶，幾何学的動的再結晶機構等により起こると考えら

れており，得られる結晶粒径の下限は 100～数百 nm であっ

た19)．本研究で得られた結晶粒はそれらの 1/10 程度となっ

た．したがって，変形双晶発達による結晶粒の分断を主要機

構とした結晶粒の超微細化では，数十ナノメートルの非常に

微細かつ均一組織を有するバルク材を得ることができる．

3.3 MDF 加工試料の機械的性質

平均粒径数十 nm の均一超微細粒組織を有する試料の機械

的性質について明らかにするため，室温で引張試験を行っ

た．その真応力公称ひずみ曲線を Fig. 8 に示す．MDF 加

工試料の応力ひずみ曲線は焼鈍材とは異なり，ひずみ増加

とともに直線的に応力が増加した後，最大応力を示し，さら

に加工軟化とわずかな均一延びを示した後，破断へと至る．

いずれの MDF 加工温度においても，降伏応力と最大応力は

累積ひずみ量増加と共に増加している．特に，77 K 材は

300 K 材と比べて，累積ひずみ量増加に伴う降伏応力と最大

応力の上昇が著しい．これは，変形双晶導入による結晶粒の

均一超微細化の効果によると考えられる．一方，延性に注目



402

Fig. 9 The relationships between (a) grain size (d－1/2) and
Vickers hardness, and (b) grain size and flow stress(yield and
peak stresses).

Fig. 10 Changes in Vickers hardness during annealing at 493
K of the CuZn alloy MDFed to some strains at 77 K and 300 K.
The broken lines indicate the points where the microstructural
observation was carried out.
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すると，いずれの MDF 材も破断延びに大きな差はなく，約

20であった．一般的に，強ひずみ加工材では，累積加工

ひずみ量の増加に伴い延性は低下することが知られている

が，本研究の結果はこれとは異なる．これは，結晶粒が 20

nm 前後まで超微細化された効果であると考える．

両温度で任意のひずみ量まで MDF 加工を行った試料の結

晶粒径(d)と硬さおよび変形応力(降伏応力・最大応力)との

関係を Fig. 9 にまとめた．硬さ，変形応力ともに MDF 温

度によらず，d－1/2 とほぼ直線関係にあり，HallPetch 則に

従っている．これにより，変形双晶を利用した結晶粒超微細

化が，強度の向上にも非常に有用であることがわかる．双晶

境界は一般の粒界と同様に転位の移動の障害として働くこと

が知られている13,14)．Morikawa et al. は，変形双晶を含む

SUS310S の冷間圧延材の引張試験の結果から，変形双晶は

降伏応力の顕著な増加に寄与すると報告している15)．この

ことは今回の研究と良い一致を示している．

3.4 MDF 加工材の静的再結晶挙動

任意のひずみ量の MDF 加工試料に 493 K で等温焼鈍を

行った際の，焼鈍軟化曲線を Fig. 10 に示す．全ての試料は

103～104 s の間で一旦若干の低温焼鈍硬化を示し，その後に

急激に軟化した．低温焼鈍硬化は，累積ひずみ量が大きいほ

どより早くかつ明瞭に現れた．この硬化は，溶質原子と転位

の相互作用である，コットレル効果に起因するものと推測さ

れる．一方，焼鈍軟化は，累積ひずみ量の増加，もしくは

MDF 加工温度の低下に伴い，より早く現れると供にその進

行が急速であった．本研究で用いた CuZn は積層欠陥エネ

ルギーが非常に低く，回復による軟化はほとんど起こらな

い．従って，軟化の主要因は静的再結晶の発現である．静的

再結晶の核生成は高転位密度・高ひずみ勾配の箇所で起こり

やすい23)．単相材の場合，結晶粒界や粒界三重点がこれに

あたる．Miura et al. は MDF 加工により作成した超微細粒

Cu 合金の静的再結晶挙動を調査し，その高密度なひずみ誘

起の結晶粒界が高密度の再結晶核生成を早期にもたらしたと

報告している17)．本研究の結果も同様に，蓄積ひずみエネ

ルギーが高く，結晶粒径がより微細な，低温・高ひずみ

MDF 加工材の方が，再結晶核密度が高くかつ再結晶の開始

とその進行が早かったと理解された．

実際に，焼鈍軟化が現れた付近での微視組織観察を行った．

Fig. 11 に，∑De＝6 まで MDF 加工後，493 K で等温焼鈍し

た試料の Image quality(IQ)マップの例を示す．この IQ マ

ップにおいて，内部ひずみが高い部分は黒く，一方，再結晶

領域は白またはグレーで示される．77 K 材で再結晶粒は，

軟化の開始直後の 3.6×103 s 付近(Fig. 10)で確認され，そ

の時点ですでに約 25の領域が再結晶していた．それに対

し，300 K 材はほとんど再結晶していなかった．焼鈍時間の

増加により再結晶領域と再結晶粒のサイズは増加した．3×

104 s 焼鈍により，77 K 材ではほぼ全域が均一に再結晶した

のに対し，300 K 材ではまだ一部でしか再結晶が起こらなか

った．また，77 K 材の再結晶粒は，より均一微細であるこ

ともわかる．これらの差は，主として先に述べた核生成サイ

ト密度の違いによるものと考えられる．Ferry et al.18) や

Belyakov et al.19) は，ひずみ誘起超微細粒の結晶粒径が微細

なほどより均一に再結晶することと報告している．このこと

は本研究で得られた結果と一致している．Fig. 11 で注目さ

れるのは，特に 300 K 材で再結晶粒の数が焼鈍時間の増加

によっても大きく変化していないことである．このことは，

強ひずみ加工によって得られた超微細粒材の再結晶挙動の特

徴の一つと考えられ，異常粒成長の発現を示唆している．一
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Fig. 11 Image quality maps of the MDFed CuZn alloys annealed for various periods of time at 493 K. The samples were MDFed to
strain of∑De＝6 in advance at (a),(c),(e) 77 K and (b),(d),(f) 300 K. C. A. is the final compression axis.
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般的に，異常粒成長とは二次再結晶中に起こる一部の粒の急

激な粗大化を意味するが，ここでは，一部の再結晶核のみが

以上に成長していることを指す．

再結晶組織を TEM を用いて詳細に観察した．この結果を

Fig. 12 に示す．それぞれの MDF 加工材中に生成した再結

晶粒は，OIM では分解が困難な厚さ 10200 nm の非常に微

細な焼鈍双晶を高密度に有していた．77 K 材は，300 K 材

と比べより多くの焼鈍双晶を有しており，またそのバリアン

トも様々であった．この焼鈍双晶は粒成長(あるいは粒界移

動)の速度が速いときに生成されやすいとされる24)．すなわ

ち，77 K 材の方が粒界移動の駆動力が大きく，粒成長が早

かったと推察できる．このことは，実際 Figs. 7，10 に示し

た結晶粒界密度や内部ひずみの高さからも考えて合理的と判

断できる．この大きな粒成長速度が，先に述べた異常粒成長

をもたらしたと理解できる．

Fig. 13 は，焼鈍双晶境界も含め再結晶粒径を測定した結

果である．焼鈍時間の増加と供に，結晶粒径は大きくなって

いく．77 K 材は 300 K 材よりも再結晶粒径が大であった．

この結果は，上で述べたように 77 K 材中の粒界移動の駆動

力が大きいことによる．しかし，焼鈍の途中段階の再結晶領

域では，50～300 nm 程度の超微細再結晶粒が得られた．3

×104 s 焼鈍すると，それぞれの試料の再結晶粒の粒径はほ

ぼ等しくなり，平均粒径は約 300 nm となった．このように，

MDF 材の低温焼鈍により，再結晶領域では均一な超微細粒

組織を得ることができた．Neishi et al.20) や Tsuji et al.21) は

強ひずみ加工した試料を焼鈍することで結晶粒径 1 mm の微

細粒が得られるとしている．それらに比べて，本研究で得ら

れた再結晶粒はさらに微細である．これは，MDF 加工によ

り導入された高ひずみ勾配，粒界密度，転位密度等の減少を

駆動力とした急速な粒成長が起こり，その際に微細な焼鈍双

晶が発達したことによる．
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Fig. 12 TEM micrographs of the CuZn alloys annealed at 493 K for various periods of time, which were before hand MDFed to a
strain of∑De＝6 at 77 K and 300 K. The samples MDFed at 77 K were annealed for (a) 3.6×103 s, (c) 104 s, (e) 3×104 s, and those
MDFed at 300 K were for (b) 3.6×103 s, (d) 104 s, (f) 3×104 s. C. A. is the final compression axis.

Fig. 13 Change in grain size during annealing at 493 K. The
samples were MDFed in advance to a strain of∑De＝6 at 77 K
and 300 K.
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3.5 再結晶による機械的性質の変化

∑De＝6 の 77 K 材と 300 K 材を任意の時間低温焼鈍した

試料について，引張試験を行った際の真応力公称ひずみ曲

線を Fig. 14 に示す．3.6×103 s 焼鈍した試料の延びは 77 K

材，300 K 材ともに約 20で，MDF まま試料と同じであっ

た．降伏応力について，77 K 材は約 40低下したが，300

K 材はほとんど変化しなかった．一方，最大応力は 77 K 材

が約 30の低下したのに対し，300 K 材は約 10増加し

た．さらに 3×104 s まで焼鈍すると，いずれの MDF 材も

延びは 30まで増加した．しかし，焼鈍時間の増加に伴い

変形応力は大きく低下した．この挙動の違いは，Fig. 11 に

示した再結晶粒の生成と成長の違いに関連していると推察さ

れる．焼鈍時間と降伏応力および最大応力との関係について

まとめた結果を Fig. 15 に示す．77 K 材は焼鈍時間の増加
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Fig. 14 True stressnominal strain curves of the CuZn alloy
MDFed to a strain∑De＝6 at (a) 77 K and (b) 300 K followed
by annealing at 493 K for 3.6×103 and 3×104 s.

Fig. 15 Effect of annealing time on yield and peak stresses of
the CuZn alloys MDFed to a strain of∑De＝6 at 77 K and 300
K followed by annealing at 493 K.
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に伴い降伏応力・最大応力ともに単調に低下した．一方，

300 K 材は短時間側では変形抵抗はほとんど変化せず，3.6

×103 s 以上で急激に低下した．3×104 s 焼鈍試料の延び

(30)は，MDF 加工前の焼鈍まま試料の延び(80)に比べ

1/2 以下であるが，降伏応力は約 4 倍と非常に高い．

以上の結果から，変形双晶導入によって得られた超微細粒

CuZn 合金は，強ひずみ加工ままであっても，再結晶超微

細粒材以上の極めて優れた強度と延性のバランスを有するこ

とがわかった．

4. 結 言

Cu30 massZn 合金を 77 K および 300 K で multi direc-

tional forging(MDF)加工し，微視組織発達過程と機械的性

質，熱的安定性について調査し，以下の結論を得た．

 累積ひずみ量の増加に伴い，ナノメートルオーダーの

変形双晶の生成による結晶粒の分割と超微細化が起こった．

様々なバリアントおよび高次の変形双晶の発達が，結晶粒の

均一な超微細化をもたらした．高ひずみ域では，単一バリア

ントの双晶群によって形成されたナノサイズの超微細パケッ

ト状組織が均一に発達した．パケット状組織内部の平均結晶

粒径は，累積ひずみ量∑De＝6 の時 77 K で 18 nm，300 K

で 22 nm と非常に微細であった．

 MDF による累積ひずみ量の増加と結晶粒超微細化に

伴い，硬さ・降伏応力が上昇した．その上昇は MDF 温度が

300 K よりも 77 K の方がより顕著であった．∑De＝6 で，

77 K 材と 300 K 材の降伏応力はそれぞれ 870 MPa と 700

MPa であった．また，平均結晶粒径が 100 nm 以下でも降

伏応力との間には HallPetch 則が成り立ち，同時に変形双

晶が強度上昇に寄与することが明らかであった．超微細粒材

CuZn 合金の全延びは累積ひずみによらず約 20で，ひず

み増加による延びの低下は発現しなかった．

 MDF 加工した試料に 493 K の低温焼鈍を施すと，静

的再結晶とそれに引き続く異常粒成長が起こった．累積ひず

み量の増加と MDF 温度の低下に伴い，静的再結晶組織の発

現は早く，またその発達も急速になった．双晶境界やひずみ

誘起の結晶粒界を高密度に有する試料ほど，再結晶粒がより

高密度で均一に形成された．∑De＝6 の試料の低温焼鈍によ

り，平均粒径 300 nm の微細再結晶粒組織が得られた．

 再結晶の進行とともに降伏応力・最大応力は低下した

が，延びはほとんど変化しなかった．これより，超微細粒

CuZn 合金 MDF 材が極めて優れた強度と延性のバランス

を有する材料であることがわかった．変形双晶と焼鈍双晶

は，結晶粒の均一超微細化と，それに伴う高強度化に重要な

役割を持つ．

本研究の一部は，三井金属鉱業株式会社・圧延加工事業部

の研究助成によって行われました．ここに記し，感謝の意を

表します．
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