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第 1 章  緒 論

 金属材料の疲れ破壊に関しては、これまで数多くの研究が報告されている

にもかかわらず、現象がきわめて複雑であるため、現在でもな拾多くの点で

不明な部分が残されている。これらのうちで最も未解決のまま残されている

点ば疲れ破壊の微視的機構に関するものであろう。

 通常の疲れに巻いでは、応力繰返しの初期段階で、焼なまし材では硬化が、

加工材てば軟化が起こり、それと同時に表面層に在んらかの疲れ損傷

（fatiguθdamagθ）が生ず飢これが応力の繰返しと共にき裂に進展し、

遂に破断に至ると言われている。初期。の疲れ損傷は、具体的には、すべり線、

入り込み（intrusiOn）、突き出し（θxtru8iOn）、固執すべり帯（pθrsis－

tθnt sユip bana） などのき裂発生までの過程である。その後のいわゆる

疲れき裂は第I段階（stagθ工）と第2段階（stagθ皿）に分けられてい

る。（1）第1段階は初期に拾ける表面層の損傷からの連続過程とみなされ＊、

き裂はすべり帯に沿って、きわめて低い速度（数五ノCy。ユθ）（2）で、結晶粒径

程度の深さまで進展する。その過程での破面は、最大せん断応力面に一致す

るようなフ・アセット（無特徴で平担な破面）を呈するのが特徴とされている。

（1）（3）その後二第2段階になると、き裂は巨視的には最大引張応力に垂直在面

に沿って進展し・破面には・通常・1サイクル毎の進展に対応したストライ

エーション（StriatiOn）が形成されるOき裂がさらに進展すると・試料の

有効断面の減少のため、通常の引張破壊と類似を破壊形式で試料が破壊する。

この段階での破面には多くのデイ．ンプル（aimpユθ）の観察されるのが特徴で

ある。

 このような疲れ。き裂の進展に関しでは、古くから、表面観察、断面観察、

ホ とくに固執すべり帯と第I段階のき裂との分離はきわめて困難であるので、ここでは前

 者をも含めて第1段階のき裂と考えることにする。
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また最近てば、破面観察（フラクトグラフィ）などが行浸われて拾り、その

挙動が次第に明らかにされつつある。しかし、その微視的機構についてはま

だ十分究明されていないのが現状である。

 ここで、重ず、一表一面層の損傷捨よびき裂の進展機構に関する過去の・研究を

概観してみる。

 表面層に起こる初期の疲れ損傷である入り込みや突き出しに関しては、二

つの転位モデルがよく知られている。（4）⑮〕これらはらせん転位の回転運動に

よるものと、二組のすべり面上の転位の交叉運動によるものである。これら

二つについてはまだ十分圧実証は在いが、一応現象をよく説明しているよう

に思われる。

 一方、固執すべり帯については、その下部組織はかなりよく観察され、銅

（6）（7）をはじめ多くの材料（8）（9ユで、いわゆるてい状組織（ユaω、、rik，

StmCture）の形成が明らかにされている。しかし、これらの組織と初期

き裂の発生拾よび進展が如何に結びついているかは明確でない。続いて起こ

るき裂（第1段階）の進展については、これまでに、（1片べり分離説（1）、（2）

ボイド説（10）（11）などがあるがこのうち最も一般的浸のはすべり分離説であ

る。しかし、これらの諸説を実証するような確実な実験結果は得られていな

いようである。

 第2段階のき裂進展機構についても、多くのモデルが提案されている。・そ

のうち最も代表的なのは、LairdとSmi尤h（12）（13）のいわゆる“pユastic

bユunting prOCθsS’’である。この説は疲れ破面上で観察される延性スト

ライエーションの形成をうまく説明できるため、現在てば、この段階のき裂

進展機構として最も有力祝されているが、その原子的機構の詳細については

十分明確でない。（工4）な春、このモデルに類似をものとして、M、肺iユy炉）

TOエロkins（16）、工shiiら（17）のもの、また結晶学的影響を考慮したlP、ユエOux

（’8）捨よび肋・ユ。。ら（’9）のもの、さらに・。㎜。。（2・）の、。、、、、。ユ・。モ
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デル庄とがある。これに対し、疲れ過程中に形成されるセル境界を優先的に

進展するという説（2i）あるいは、微小先行き裂（22）やボイドの連結（23）によ

るとする説在とも提案されている。

 一方、これらのモデルを金属組織学的に実証するため、この段階の疲れき

裂先端近傍に拾ける転位組織を直接観察しようとする試みもなされ．ている。

Grosskr帥t磨ら（24）、L此携ら（25）さらにWiユkin、ら（26）は、疲れき裂側

面で明瞭凌セル組織を観察し、これがき裂進展時の著しい塑性変形を示唆し

ているという観点から、上述の“一皿aStiC bユunting prOCeSS”を支持

している。これに対し、辛島ら（11）（23）は、薄膜試料に発生した疲れき裂近

傍組織を観察し、き裂近傍に多数のボイドが形成されていることを明．らかに

している。しかし、ボイドの形成に否定的在報告（26）もあり、また、表面層

と内部での疲れき裂進展挙動の違い（27）などを考えると、この結果を、その

ままバルク材の場合に適用するのは多少問題があるように思われる。これら

については後章（2．3．4節）で詳しく述べるが、第2段階のき裂進展につい

ても、その微視的機構は十分解明されてい在いのが現状であり、その究明に

は、とくにバルク材に発生する疲れき裂先端部の転位組織を十分正確に把握

することが必要であろう。

 以上は、進行性の疲れき袈を対象とした過去の研究概要であったが、金属

材料の疲れに拾いでは、き裂が発生しても、ある段階でその進行が停止し、

その後の応力繰返しによっても全く進展し危いという興味深い一現象がある。

このよう在き裂は停留き裂と呼ばれ・微視的在ものと巨視的なものがある。

前者は平滑材の耐久限度あるいはそれ以下の繰返し応力で発生するものであ

り、後者は鋭い切欠き材にのみ一現われるいわゆるマクロ的在停留き裂のこと

である。このようなき裂の停留機構を究明することば、き裂の進展機構を考

える上で重要な示唆を与えるものと考えられる。ぞとで、次に、これら微視

的春よび巨視的停留き裂の形成機構に関連した過去の研究を概観してみる。
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 平滑材の場合、耐久限度以下の繰返し応力によっても微小き裂の形成され

ている場合が多く（・8）（・9！耐久限度はき裂発生の限界念力ではなく1発生し

た微小き裂の進展に必・要な限界応力であると考えられている。また、平滑材

の耐久限度で発生する微小き裂の停留原因を究明しようという試みも行在わ

れて拾り、耐久限度の明瞭に現われる鉄鋼材については、ひずみ時効説（30）

あるいはパーライト説（31）などが提案されている。これに対し、銅在との非

鉄金属てば、耐久限度の存在自体も確認されて拾らず、従って、耐久限度と

微小き裂との関係についてもほとんど明ら’かにされてい在い。わずかに、α

黄銅一については、微視的停留き裂の進展を阻止している因子として結晶粒界

が考えられている。（・・）以上のように、微小き裂6在留原因として種。の因

子が挙げられているが、そのほか、繰返し応力による加工硬化在とも何らか

の形でき裂進展を阻止寸’る要因と在り得ることが予想される。

 切欠き材の場合、切欠きが鋭くなると、いわゆる巨視的な停留き裂が発生

するのが特徴である。この種の停留き裂の形成機構については多くの説が提

案されているが、それらは、コーキシング効果在とを考慮した材質強化説（32）

在とを除いて、ほどんどは力学的説明、つ重り、切欠き底付近の応力分布説

‘33） 片振り説（34）、き裂先端の鈍化説（35）などである。また最近てば、大

路・小倉ら（36）（37）による有限要素法を用いた解析的説明や小倉・大路（38）

による有効応力拡大係数（△Ke∬）を用いた破壊力学的説門も凌されてい

る。これに対し、Wiユkinsら（39）ぱ、AZ一ψ合金の鋭い切欠き材に形成

された停留き裂は、適当な熱処理後の繰返し応力によって著しく進展するこ

とを見出し、この材料に現われる停留き裂の’発生原因として、繰返。し応力に

よるひずみ硬化を考えている。以上のことから考えて、通常の鉄鋼材の鋭い

切欠き底に発生する停留き裂の形成にも、切欠きに関連した力学的因子と、

金属組織学的因子の二つの要因が寄与しているものと考えられる。

 本研究てば、進展き裂先端部に形成される転位組織を直接観察することや、
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微視的拾よび巨視的停留き裂に対する金属組織学的実験を行庄うことによっ

て、き裂進展の微視的機構解明の手掛りを得ようとしている。

 本論文ぱ6章から成っている。第1章は緒論であり、第2章では、疲れき

製を含む薄膜試料を作製し、銅の初期き裂先端部ならびに鉄拾よびステンレ

ス鋼の巨視的き裂先端部に形成される転位組織を超高電圧電子顕微鏡（2000

kv）によって直接観察した結果を述べ、それらの結果から、初期き裂（第1

段階）拾よび巨視的き裂て．第2段階）の進展機構について考察を行左ってい

る。第3章てば、銅平滑材（焼なまし材拾よび予加工材）の耐久限度近傍で

形成される微視的き裂の挙動を詳細に調べ、さらに硬さ測定、内部組織観察

の結果を述べ、微小き裂の停留拾よび進展機構を明らかにしている。第4章

では、鉄の鋭い切欠き材に現われる巨視的停留き裂に及ぼす熱処理の影響を

調べ、内部組織の観察結果から、停留き裂の形成に疲れ組織が寄一与している

ことを明らかにしている。また切欠き底に発生．したぎ裂先端の応力に及ぼす

切欠きの鋭さの影響について若干の考察を行ない、停留き裂の形成機構に関

する推論を述べている。さらに第5章てば、ステンレス鋼の鋭い切欠き材の

疲れ試験を行なうことにより、この材料に停留き裂が形成され難いことを示

し、硬さ測定や内部組戯観察などの結果を述べ、停留き裂の形成と材料の硬

化速度との関係について若干の考察を行なっている。第6章はこれらに対す

る結論である。
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第2章疲れき裂先端近傍の転位組織の観察

2．1 緒   言

 疲れき裂の進展機構を究明するためには、き裂先端近傍に形成される転位

組織を明らかにすることが重要と考えられる。このような見地から、近年、

細東X線法（1）、あるいは透過壇電子顕微鏡法などによって、疲れき裂先端近

傍の組織観察に多くの努力が払われている。このうち、最も有力在手段は透

過型電子顕微鏡による転位組織の直接観察であろう。しかしこの場合、技術

的に困難な点がある。それは実物大試料（バルク材）から、き裂な保有し、

しかも電子線の透過可能庄薄膜試料を熱ひずみ的に作製しようとする場合、

通常の電解研摩法では疲れき裂近傍が優先的に研摩されてしまうからである。

 これまで、疲れき裂先端近傍の組織観察には多くの試みがなされてきたけ

れども、それらは最初から薄膜試料を用いるなどにより、何らかの方法で上

記の操作を回避している。（2）（3）（4）そのためか、これらの観察から得られた結

果は必ずしも他の実験結果と一致しない点があるように思われる。また、例

ば少凌いが、実物大試料から作製した薄膜について観察したものもあるが、

（5×6〕観察写真の不鮮明のため、それらからばまだ十分な知見は得られていを

いようである。

 このたび、筆者らの・研究室に拾いて、き裂の部分をそれほど侵すことなく．、

かつ、試料をか在りの程度まで薄く出来る電解研摩条件のあることが明らか

になった。

 そこで本章では、従来ほとんど情報の得られてい在かった実物大試料に形

成される疲れき裂先端近傍の転位組織の直接観察を試みた。観察は、初期き

裂（第1段階）および巨視的き・裂（第2段階）に分けて行在うことにした。

初期き裂については、これまでに固執すべり帯の下都組織（てい状組織）が

比較的明確にされている銅を用へ主としてこの組織と初期き裂の発生拾よ
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び進展との関係に着目して観察し、その結果を検討した。また巨視的き裂に

ついては、純鉄蜘よび18－8ステンレス鋼を用い、き裂の先端部拾よび側

面に拾ける転位組織を観察し、さらにステンレス鋼については、加工マルテ

ニノサイト組織についても調べ、これらの結果から、1＝の段階のき裂進展機構

を考察した。＊

 庄拾、本実験で用いた薄膜作製法によって得られた試料は数μ程度のかな

り厚いものであり、通常の1OOkwの電子顕微鏡では観察が不可能であった。

そこで・ここでは・超高電圧電子顕微鏡（2000kv）を用いて観察を行衣

った。

2，2 初期き裂先端近傍に蜘ける転位組織（銅）

 2．2，I 試験片拾よび疲れ試験機

 使用した材料は市販の無酸素銅（ 99．99％）である。重す素材（板状、

厚さ3m腕程度）から図2．1に示すよう危形状の試験片を加工し、表面を研摩

紙で＃700まで仕上げてから真空中で850．0，2時間の完全焼なましを

％

一山 Bo一一

刀    刃     釦

    90

          1；＝3

図2，1 試験片の形状・寸法

＊ この研究では、第1段階のき裂拾よび第2段階のき裂の観察に対して同一材料を使用出

 来なかっ走。それは、これら両者に対する薄膜試料の作製法が異って拾り、材料によっ

 てその難易に著しい差があったためである〇
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             ｝行をつた。その後、電解研摩によって表面層を数μ程度取り除いてから実験

．に供した。左巻、このような試料の結晶粒径は100～200μ程度であった。

 実験は、島津U F15万能疲れ試験機（平面曲げ、33C／S）を使用し、

平均応力零のもとで行在った。

 2．2，2 薄膜作製法

 ここでは試料内部へ向かつて進展している初期き裂の先端近傍に拾ける転

位組織を観察するため、試料表面に垂直底薄膜試料を作製した。

 実際に薄膜試料を作製するには次のような要領で行左った。重す疲れ材に

                ＊＊2伽程度の厚さの銅メッキを施す。 表2．1ばこの時のメッキ液拾よびメッ

キ条件である。メッキされた試験片からフライス盤によって1700μ程度の

厚さの平板を縦方向に切り出す。1本の試験片から4枚の平板を切り出すこ

とができる〔図2．2（a）参照〕。このよう在平板を研摩紙で800μの厚さまで

研摩し、さらに電解研摩で400μの厚さまで仕上げる。この厚さの平板上

                            ｝＊＊で目的とする場所（き裂先端部）を、通常のジェット研摩法  によって、

片側から180μ程度研摩する〔図2．2（b）参照〕。この時、仕」二げ研摩によっ

てあげられる小孔がうまくき裂近傍にくるように注意しなければならない。

                             ＊｝｝“このようにして予備研摩された試料を通常のカ法で仕上げ研摩．リーする。研

                         ＊＊＊“＊庫量は片側約110μで、研摩時間はほぼ1時間である。   仕上げ研摩は

小孔があし（た瞬間をもって終了する。最後に電子顕微鏡内の試料保持具（ト

レーガ・直径約3伽）の寸法に合わせるため・研摩部を切り出す必要がある。

それには図2．3に示すように研摩都周辺をメルコートで被覆した後、電解研

＊   電解研摩液は通常のリン酸系のものである。研摩条件など詳細については、3．3節

   参照。
榊   ここでは、メッキの容易さから、メッキを施ナ前に表面を数μ電解研摩している。

＊舳   3．4節参照
        ○
舳榊  3・4節参既

榊｝榊初期き裂はこの程度の仕上げ研摩を行庄ってもそれほど侵され漬かった。
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摩によって熱ひずみ的に切り出した。その後アセトン（約50％）申でメル

コートを完全に溶解し、さらにエチルアルコールで充分洗浄した後これを電

子顕微鏡用試料とした。

 な拾、観察ぱ2000kvの超高電圧電予顕微鏡を用いて行在った。

         表2，1 メッキ液拾よびメッキ条件

成  分 分量 電圧 電流 液温 時間

硫酸銅 2509

硫  酸 509

チオ尿素 O．0059 O．6V O．76A 20oO 94hr
2．6ナフタリンシスル

ホン酸ニナトリウム
O．59

蒸留水 1z

II

I1
ん抑

    川。oノ・．

柵   （切13：W刈

I l
－ 1

■■1
■一1I
－1」一I

     （o．〕 ω

図2．2 薄膜作製法
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 2．2．3 実験結果

 観察は、応力振幅σ＝11Kg乃嘉（寿          メ順．ト

         6
命Nア；1．03X1Oサイクル）のもと

で寿命の約78砺（N三8×105サイク

ル）の段階まで疲れ試験を施した試験片

について行在った。         図2．3 薄膜試料の切り出し法

 このような試料には表面から内部へ向

かった初期き裂（すべり帯き裂）が多数見られ、ぞれらのき裂先端部にはほ

とんど例外なく明瞭なてい状組織が観察された。また、き裂の発生していな

い所に拾いてもてい状組織が観察され、この組織はき裂発生に先行して形成

されているように見えた。

 図2．4はその代表的左一例である。ここでは二つの明瞭凌てい状組織が形

成されて拾り、一方の組織に沿って微小き裂が進展しているが、他1方ではき

裂の発生は認められ衰い。

 図2．5も同様な例であるが、き裂と組織の関係をよ．り詳細に示しているも

のと思われる。つまり、これを見ると、き裂の進展に寄与しているのはこの

組織内のセル境界よりもむしろ転位密度の低いセル内部であるうことが推察

    ｝≒
される。

 重た、本実験中、試料内部へ進展している初期き裂の先端近傍に拾いては、

ボイドと思われる組織は全く観察されなかった。

＊ 図2．5に示す初期き裂は試料表面より少し内部から発生しているように見えるけれども、

 このき裂が表面より発生していることは光学顕微鏡写真からも明らかに観察される。こ

 のよう凌現象が現われるのは、メッキを施し牟試料を電解研摩する際の微妙な研摩速度

 の相違によるものである。（研摩条件によっては、メッキ層が速かに研摩される場合も

 あれば、逆の場合もあっ九〇）
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図2，4 初期き裂とてい状組織
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き裂＼・、

図2．5 初期き裂とてい状組一織
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 2．2．4 考   察

 金属材料に繰返し応力を加えた場合、表面硬化層在とがなければ、重す試

料表面にすべり線が形成される。これらは応力の繰返しと共に発達して、入

り込み（intmSiOn）拾よび突き出し（eXtruSiOn）を伴った固執すべり帯

ヒpersistent sユip banσ）となり、通常疲れき裂はこの固執すべり帯申・

で発生する。その後、これらのき裂は、すべり面に沿ったせん断型の初期き

裂（すべり帯き裂）として、少しずつ（数jレCyCユθ）（7）内部へ向かつて進展

，し、それは結晶粒径程度の深さまで続く。普通、き裂の発生からこの段階ま

でのき裂進展過程は連続したものとしてとらえられ、これを第1段階（8tagθ

一I）のき裂進展過程と呼んでいる。（・）

 ここでは、まず、このような第1段階のき裂進展機構に関する過去の研究

を概観してみよう。

 この段1階のき裂進展過程については、古くから、表面観察あるいは断面観

察が数多く行在われて蜘り、さらに最近てば破面観察（フラクトグラフィー）

による検討も在されている。その結果、これまでに種々の進展機構が提案さ

れているが、それらは大別して、（1）すべり分離による機構、（2）ボイドの形成

蜘よび連結による機構に分けられる。

 すべり分離による進展機構は概念的哀考えカであるが・最近では・転位論

的浸模型（ラチェット機構）も数多く提案されている。（9）垂たフラクトグラ

フィー観察によると、初期き裂の破面には最大せん断応力面に一致するよう

在；アセット（無特徴で平坦な破面）が形成されて拾り（8）≦10）すべり分離に

よる進展を示唆している。しかしその転位論的機構を実証するような観察結

果は重だ見出されて春らず、従って上記の種々のラチェット機構も現在のと

一ころ、いずれも仮説の域を出ないようである。

 これに対してボイド説ば、応力の繰返しによって固執すべり帯申に発生し

た原子空孔（VaCanCy）が凝縮してボイドを形成し、この連結によってき裂
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が発生春よび進展するという機構である。WoOaら（11）（12）（13）ば斜め切断法

（tapθr sectioning tθChniquθ）によって、低応力疲れ（繰返しねじり）

の場合ζこのような機構でき裂が発生・成長することを観察している。しか

し、その実験結果に対する問題点を指摘した報告（14）もなされて拾り、その

解釈には多少疑間が残るように思われる。またノ」・倉・辛島（15）（16柱アルミニ

ウム薄膜の疲れ試験（平面曲げ）を行在い、固執すべり帯と思われる領域に

ボイド捨よぴそれを連結しながら進展している微小き製を直接観察している。

しかし、これは・バルク材内部のき裂進展挙動と表面層に券げるそれとの相

違から判断して、薄膜特有の現象では長いかという懸念もあり、この結果が

そのまま通常のバルク材の疲れにも適用されるかどうか疑問視されている。

 このほか、KユθSniユと加k6き（17）は銅単結晶のせん断型き裂の破面下に

も第2段階のき裂の場合と同様に微細濠セル組織が形成されていることを明

らかにし、この段階のき裂進展に対してもしairaら（18）の“pユastic

bユunting proces8バ伽適用されるとしているが、一般には認められてい

舳ようである。（’9）

 一方、第1段階gき裂の前駆的段階で発生する固執すべり帯については、

その下部組織の直接観察に多くの努力が払われている。Laufθrら（14）（20）

蜘よぴLαk6きら（21）（22）は銅に拾ける固執すべり帯中にてい状組織

（ユa岨er一ユikθStruC．turθ）を観察し、同様の組織がアルミニウム

〔LθVinら（23之Mitchθユエら（24）〕、AZ－Mグ合金〔McGrathら（25）〕、

15砺Zn黄銅〔Luk携ら（26）〕、低炭素鋼〔Kユθsniユら（27）〕などで観察さ

れている。Luk携ら（21）拾よびFimθyら（28）ぽ固執すべり帯に現われる

凹凸は、転位密度の低いでい状組織が転位の通路（Chamθユ）になり、多く

＊ Wooaら（13）によると、高応力疲れの場合は、セル境界にボイドが集まり、それの連結

 によってき裂が発生・成長するとしている。
榊2．3．4節参照。
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の転位の移動によるものであると考えている。また、Luk4きら（21）（22）倉よ

びWOOaS（29）はてい状組織の立体観察にも成功し、その三次元的モデルも二

・三提案されている。（2i）（22）（29）

 以上のように、てし（状組織そのものについての情報ばかなり豊富に在り、

その形成機構在とも次第に明らかにされつつある。しかし、この組織と初期

き裂の発生拾よび進展との直接的凌関係については必ずしも明確でなし（。そ

こで、次に、本実験で得られた観察結果をもとに、初期き裂とてい状組織の

関係について考察し・さらに初期き裂の発生春よび進展機構に関する推論を

述べる。

 従来の結果から、てい状組織が初期き裂の発生春よび進展に何らかの形で

寄与しているであろうことぱ当然予想されるが・しかし・これを否定するよ

うな報告もいくつか在されている。Luk集ら（26）はα黄銅（31％Zn）の固

執すべり帯にぱてい状組織が形成され在いという観察結果を示し、このよう

庄組織がき裂発生にとって必ずしも必要で在いと推論している・またHeユgθ一

ユand（30）も、この組織とき裂発生とは無関係であると報告している。しかし

本実験によると、この材料の疲れに拾いでは、試料表面から内部へ向かうて

い状組織が数多く観察され、ぞのうちいくつかの組織内で初期き裂の発生が

認められた。そして、それらの微小き裂の先端部にはさらに内部へ延ひだて

1（状組織が観察され、あたかも、き裂進展に先行してこのような組織が形成

されてゆくように見えた。このよう主観察結果から判断して、少なくとも銅

の場合はく一応力の繰返しによって試料表面層にまず固執すべり帯と共にてい

状組織が形成され、その後このよう在組織に沿って初期き裂が発生しさらに

進展してゆくものと思われる。

 またこのよう在微小き裂先端近傍にはボイドと思われる組織は全く観察さ

＊ 積層欠陥エネルギの低い材料（例えばα黄銅）にっし（ての観察は行なっていないので・

 本実験結果がこのよう在材料にそのまま適用されるかどうかは判らない。

目18一



れなかったことから判断して、従来薄膜試料などで言われているボイドによ

る機構ではバルク材の内部へ向かう初期き裂の進展を説明することができな

い。従ってこの場合の進展機構としては次のように解釈することができる。

 すなわち、粟谷ら（31）は銅についての研摩と熱処理の繰返しによる実験結

果に基づいて、第1段階での疲れき裂の進展にはセルの境界自身よりもむし

ろこれを形成するためにできた転位密度の低い領域が寄与しているだろうと

いう推論を得ている。つまりこのよう在転位密度の低い領域ではき裂の進展

に寄与すると思われる空孔形双極子のような転位（32）の運動が容易に在ジ

これが試料内部からき裂先端に内かつて移動する1二とによってき裂の進展が

起こるという機構である。本観察結果に対しても上記のような考え方で一応

説明を与えることができるように思われ机す在わち・疲れの初期段階で・

き裂の発生に先だってまず試料表面層に固執すべり帯とそれに対応したてい

状組織が形成され、このよう在組織内の転位密度の低い領域（セル内部）を

き裂に寄与する転位が試料表面に移動することによって微小き裂（入り込み

のよう庄もの）が発生し、さらにその後の応力繰返しによって同様在過程が

繰返され、き裂はてい状組織に沿って徐々に進展するものと考えられる。・

2．3 巨視的，（第2段階）き裂先端近傍に巻ける転位組織（鉄拾よびステン

   レス鋼）

 2．3．1 試験片拾よび疲れ試験機

 材料には、電磁用純鉄拾よび18－8ステンレス鋼（SU S304）の2種類

の金属を用いたζ｝純鉄は、パーライトのよう在き裂の進展に大きな障害とな

＊ 双極子が移動することについてば多少疑問に思われるが、試料内部の弾性応力場にょっ

 て、これの可能なことをKroupaぱ理論的に明らかにしている。（33）

＊｝ここで用いる薄膜作製法てば、銅、ア〃ミニウム左どの軟金属の場合、研摩条件が不適

 当・あるいは研摩速度が速すぎ苧在との困難さがあるため・ここでは・このような軟金

 属は用い左かっ一た。
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る組織の影響をさけ、また薄膜作製の容易さから比較的純度の高いものを選

んだ。表2．2（a）呑よび（b）にそれぞれの化学成分を示す。・

 本実験で用いる薄膜作製法は、粟谷ら（34）がさきに報告したよう在バルク

材の熱ひずみ切断法を併用すれば、一応任意の形状の実物大試験片にも適用

されると考えられるが、最初から平板状の試験片を使用する方が薄膜作製の

成功率は高いと思われた。（しかし、この場合でも成功率は1O％程度であ

った。）そこで、図2．6に示すような平板の上端部に深さO．5ππ、曲率半径

O．2脇の切欠きを入れた平板試験片を用いることにした。

 純鉄は、直径が12m腕の丸棒素材に950．O，1時間の焼荘重しを行底っ

た後、冷間圧延によって、厚さがO．25伽拾よびO．30伽の板状にし、それか

ら、図2．6の形状に機械加工した。その後、900．0，1時間の真空中熱処

理によって加工ひずみを除去してから試験に供した。～二のような試料の平均

結晶粒径は約60μであった。

 一カ、ステンレス鋼は素材として熱間圧延ステンレス鋼板（SUS304、

厚さO．25珊刀）を用い、図2．6の圭うな形状に機械加工した後、加工ひずみを

取り除く目的で、アルゴン雰囲気中で、1IO O％、1時間の加熱・水冷却

の溶体化処理を施し、さらに、熱処理によって生じた酸化膜を除去するため

試料表面を軽く化学研摩（研摩液：塩酸50％、硝酸10％、リン酸5％、

蒸留水35％）してから試験に供した。このような試料の平均結晶粒径は約

60μであったが、粒内には多くの双晶が形成されていた。

表2，2 試料の化学成分（％）

！）

O  Si  M1n  P   S  Ni  Cr
⑮）

ステンレス鋼 O．06 0，66 1，52 0，03 0，02 8．89 18．5
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 疲れ試験には・すでに報告され

ている自由振動型の平板曲げ疲れ

試験機（35）（36）を用いた。図2．7に

その概観を示す。実験は毎秒の繰

返し数が、それぞれ、大体120

C／S（純鉄）拾よび900／S（ス

テンレス鋼）程度であり、観察は

主に切欠き底から1，5～2．O腕ま

で進展した疲れき裂の先端近傍に

ついて行なった。

ブ州
 Inll
1 ．

P1・ 皇

O
1 ．
撃戟｡、1

33

40一一
図2．6

／Rad’02

試験片の形状・寸法

1一

η

じ キ

図2．7 平板曲げ疲れ試験機
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 2．3．2 薄膜作製法

 疲れき裂が第2段階まで成長すると、通常の電解研摩ではき裂近傍が優先

的に研摩されるため、き製を含む薄膜試料の作製は技術的にほとんど不可能

とされている。そこで上記のような困難さを回避するため、従来から種々の

特殊在方法が考案されている。例えば、Luk携ら（37）ぱメッキ法を、またMurr

ら9辛島ら（3）拾よび」：村ら（4）はあらかじめ作製した電子線の透過可能な程

度の薄膜試料を用いる方法を、さらにG，OSSkr舳tZら（6）ぱi㎝一miユエing

法を採用して、疲れき裂近傍組織の直接観察に一応成功している。しかし、

それらは実物大試料（バルク材）内部に拾げる第2段階のき裂先端部の転位

                      ＊組織を十分正確に観察し先ものとぱ思われない。

 本実験てば、バルク材に形成された第2段階のき裂の場合でも、ジェット

式の電解研摩で研摩速度をある程度速くすると、き裂はそれほど侵されるこ

となく試料全体は教μ程度まで薄くをることを見出した。榊 これは、研摩

速度が速く・電解研摩液がき裂の内部深くへ侵入する余裕が庄いためでぱな

いかと思われるが、詳細なことは明らかでない。このような条件での研摩量

と時間の関係の一例を図2．8に示す。

 実際に疲れき裂先端部から薄膜試料を作製するには、次のような要領で行

なった。上向きにしたジェット・ノズルを金属顕微鏡試料台の下に、その光

軸と一致するように組込む。試験片の乗っている顕微鏡試料台を移動して目

的とする場所（き裂の先端）を、研摩によってあけられる小孔の予想位置の

近くに置㍍このよう在状態で試験片の裏面から適当浸深さまで研摩した時・

操作を中断する。そこで、試料を蒸留水、エチルアルコールで充分洗浄した

＊ 工uk携ら（37）およびG r o日8krθut」zら（6）ぱバルク材を用いているが、観察は主に

 き裂側面近傍について行在ったものであり、き裂先端部の観察は十分とは言えないよう

 に思える。
＊＊Unwinら（38）も、疲れき製を含む薄膜作製に著者らと異なるカ式のジェット研摩を利

 周しているが、き裂先端部の転位組織の観察には至っていない。
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図2．8 研摩量と時間の関係

後、研摩した面をメルコートで被覆する。次に、メルコートが乾燥してから

試験片を裏返し再び研摩を行在う。後段の研摩においては、絶えず顕微鏡観

察を行ない・所定の位置に小孔があき・これが成長して・その周辺がき裂の

先端に近づいた瞬間をとらえ、研摩操作を終了する。そして、蒸留水、エチ

ルアルコールで充分洗浄した後、50．O前後のアセトン中でメルコートを完

       ＊全に溶去する。

 最後に、試料の大きさを電子顕微鏡内の試料保持具（トレーガ）の寸法に

合わせるため・研摩部分を直径3伽程度に切り出す必要があった。それには

鉄の場合は、図2．9（a）に示すように研摩部周辺をパラフィン（融点50．C）

で被覆し、化学研摩液（35％硝酸水溶液）によって熱ひずみ的に切り出し、

＊ メルコートの先め、き裂先端近傍で表面に多少のうねりが残ることがある。その場合は、

 両材料とも、化学研摩液（塩酸50砺、硝酸10％、リン酸5％、蒸留水85％）にょ

 って・さらに表面をわずか研摩して仕上げた。
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ペラつイソ 試料  刈しコート

（a）鉄の場合       （b）ステ1／レス鋼の場合

    図2．9 薄膜試料の切り出し法

その後、70oσ前後のリグロイン中でパラフィンを完全に溶去し、さらにエ

チルアルコールで充分洗浄した後、これを薄膜試料とした。ステイ1／ス鋼の

   ＊場合は、同図㈲に示すように研摩部周辺をメルコートで被覆した後、電解研

摩（研摩液は、過塩素酸；1，エチルアルコール；4）によって熱ひずみ的

に切り出した。その後、アセトン（50．C）中でメルコートを完全に溶解し、

さらにエチルアルコールで充分洗浄した後、これを薄膜試料とした。な拾、

ステンレス鋼の場合は、薄膜試料が非常に小さく（直径2伽程度）在ったの

で、これを銅製aOubユθgri吐にはさんで観察に供した。

 以上のよう在操作によって、試験片表面より任意の深さの場所からき袈を

含む薄膜試料を作製するととができた。研摩の良否は種々の因子（電圧、電

流、電解速度、温度、極板間隔など）に支配される。ここで使用したこれら

条件の一例を電解研摩液と共に表2．3に示す。図2．1O（a）ばこの装置の説明

図であり、また同区佗）はその概観図である。榊さらに、図2．11は試験片表

面より40μの場所から作製した薄膜試料の一例で、き裂とその先端近傍に

ホー

@ステンレス鋼の場合、パラフィニ・を用いる切り出し法てば、研摩液が仕」：げ面に侵入す

 る場合があったので、この方法を採用した。

舳予備薄膜の作製（通常、仕上げ研摩操作の前段階で行なわれる）に、これと類似な方法

 が菅野によって採用されている。（39）
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あけられた小孔を示している。

 前述のように、これら薄膜の厚さは大体数μ程度のものが多い。そのため、

通常の電子顕微鏡（100kv）では転位組織を観察することが出来庄い。そ

こで、本観察てば、超高電圧電子顕微鏡（公称電圧3000kv、測定電圧

2000kv）を利用した。

表2，3 ジェット研摩液春よび研摩条件

成  分 体積比
電圧V 電流密度A／c拐 液温 oC 試料ノズル間距離  脇

過塩素酸
Gチルアルコール

20

W0 70～80 5～6 20 1．5

光学顕微鏡

試 料
        ◎
クロス・ステージ

ジェットノズル

電解研摩液     ＝

じょうご
  ’      C8  一ζ’

F   ’

図2．10包） ジェット式研摩装置の概略図
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図2．1O（b） ジェット式研摩装置

幽
（a）鉄の場合

   図2，11

     （b〕ステンレス鋼の場合
ジェット研摩後のき裂の様相
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 2．3．3 実験結果

 まず、参考のため、切欠き底に発生した疲れき裂の進展速度を調べた。そ

れには、疲れ試験の途中、適当な繰返し数ごとに試験を中断し、試験片は試

験機に取り付けたまま、バーニア付き顕微鏡によって、表面に拾ける切欠き

底からのき裂長さを実測して、まずき裂進展曲線を求め、き裂の進展速産は

その勾配から求めた。図2．12は・本実験で得られた鉄春よびステンレス鋼

のき裂進展曲線の一例である。これらは従来の結果（40）とほぼ同様左傾向を

示し・最初き裂は比較的低い速度で進展するが・き裂が長く在るに従って加

速度的に進展する様子がよく判私そして・き裂長さが2湖の時の進展速度

として、O．OIOμ／cycユe（鉄）春よびO．OI4μ／cycユθ（ステンレス鋼）

が得られた。これは第2段階のき裂進展過程のうちでもか在り低速度の領域

き

‘

斗∫

｝2．0
諫
片」

○ 純扶

? ■〒ツしス1鋼

3．0

Q．0

?D0

O

2   叫   6 8 10 12二1C5

組迎し収

図2．12 き裂進展曲線
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     ｝に属する。

 また、これらのき裂進展曲線を見ると、ステンレス鋼てば鉄の場合に比べ

てき裂発生までに要する繰返し数が多くなっていることが削る。これは、両

材料についてのいわゆる被害曲線（aa皿agθ■inθ）（41）の違いと傾向がよく

似ている。

 前述したように、本観察は、主として切欠き底から約2伽程度入ったき裂

についてのものてあるが、小寺沢（42）は板状試験片の疲れに蜘けるフラクト

グラフィー観察によって、試料表面からほぼ30μまでの表面層に奉ける疲

れき裂の進展挙動は・それより内部に卦けるものと著しく異なることを明ら

かにしている。そこで、ここでは一応、試料内部を代表し得るものとして、

表面から約40μの深さの場所に拾ける疲れき裂先端近傍の組織を観察する

ことにした。（この実験てば、表面から観察予定層までの深さを3μ程度の

精度以内で調整することが可能である。）

 以下、鉄春よびステンレス鋼についての観察結果を述べる。

  （i）鉄の場合（44）

 重ず、試験前の熱処理効果を確かめるためと、薄膜作製過程申に余分なひ

ずみが加わっていないかを確認するため・処女材（900．O・1時間の真空

中焼凌まレを行在ったもの）の内部組織を、ここで用いた方法によって作製

した薄膜について観察し走。図2．13はその一例であり・熱処理によってほ

とんどの転位は消滅し、また、薄膜作製時のぴずみも生じてい在いことが判

る。

 次に、疲れき裂側面に形成される転位組織を示す。図2．14包），（b除よび

＊ 巨視的き裂進展速度とストライエーション間隔が良い一致を示すのは、進展速度がほぼ

 O．1～1μ／cyoユ8の範囲である。（48）本実験でぱこのよう在高速度領域に右ける進

 展き裂についての観察は行なっていない。それは、このようなき裂てば、今の薄膜作製．一

 法でもき裂近傍がやや侵され過ぎたためである。
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山
図2．13 試験前の内部組織（鉄）

（C〕はその代表的な例であり・いずれも・き裂の側面には非常に発達した明瞭

庄セル組織が形成されている。これらの中には、か在りの転位を含んだセル

もあるが・概して、セル内部の見掛上の転位密度は比較的低いようである。

このような転位密度の低下は、き裂形成によって起こるひずみ緩和のためと

考えられる。重た、セルの寸法は、き裂側面近傍では小さく、それから離れ

るに従って次第に大きくなっているように思われる。き裂の側面に形成され

る組織のこのような特徴は、銅について観察したKユθsni■と工．uk携（17）（37）

拾よび・…θ・ユと・θθ・・…（45）らの結果や・卜・グ合金についての

Wi■kin、とSmit｛5〕のものと類似している。

 一方、図2115（a），㈲加よび（c）ぱ、疲れき裂先端近傍に形成された転位組

織の代表的在例である。き裂側面で明瞭なセル組織が観察されたのに対し、

さ裂先端近傍にはきわめて密度の高いからみ合った転位から在る組織が形成

されていることが削る。（a）てば、き裂先端からある程度離れた領域において

はか在り明瞭なセル組織が見られるけれども、き裂のごく先端部約数μの範
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ム
（a） よく発達したセル組織

     ㈲ よく発達したセル組織
図2．14 鉄の疲れき裂側面に形成された転位組織

一30一一



ム

           （C） よく発達したセル組織

      図2．14 鉄の疲れき裂側面に形成された転位組織

囲内でば高密度の転位からなる組織が形成され、セル組織は～＝れらの転位組

織によってマスクされたように見える。電子顕微鏡観察てばコンター‡のと

ころで転位線は最も強いコントラストを示す。（46）6）に拾いて、からみ合っ

た転位は集まってハニ・ド状に形成されているように見えるのはこのためであ

る。しかし、試料を傾斜して観察することにより、このような転位組織がき

裂先端近傍に一様に分布していることを確認することが出来た。 〔（a）のB参

照〕従って、き裂先端部は、これらの組織のため、非常に強い加工硬化を受

けていることが想像されるパb〕では電解研摩の際にき裂がやや侵され過ぎて

太く在り、また、き裂先端部もコンター庄どのため少し不鮮明に在っている

‡ 一種の干渉縞であり、厚さの変化による七h i Oknθ8S C OntOurとひずみ（曲げ）

 によるbθna conto－urがあるが、図2．15に現われているのはbena contour

 である。
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（a）

図2．15 鉄の疲れき裂先端部に形成された転位組織
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（b）

図2．15 鉄の疲れき裂先端部に形成された転位組織
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（C）

図2，15 鉄の疲れき裂先端部に形成された転位組織
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第3章 微視的き裂の挙動および転位組織から
      見た平滑材の耐久限度（銅）

3．1 緒   言

 金属材料の疲れにおいて、無限の繰返しに耐え得る最大の応力振幅値を耐‘

久限度あるいは疲れ限度と呼んでいる。中鉄鋼材料てば、通常の場合、I06

～107サイクルの繰返しでS－N曲線が鋭い折れ曲り（knθθ）を伴って水平

kなるため、耐久限度の存在は明確である。

 ところが一般の非鉄金属では、S－N曲線が107サイクルを越えてもな券

在だらかに低下し、折れ曲りが現われないため、従来このような材料に耐久

限度が存在するかどうか明らかでない。f．C・C系のNi春よびNi－Fθ

合金に対して耐久限度の存在を認めた報告（1）もあるが、むしろその存在を否

定する文献が多い。（2）

 ところで、耐久限度以下の応力繰返しによっても微小き裂の発生している

ことが多くの材料について観察されている。（3）（4）従って、耐久限度はき裂発

生の限界応力てば注く、発生した微小き裂の進展に必要な限界応力であると

いう提案（4）や、まだき裂が第1段階から第2段階へ成長するか否かの限界で

あろうという提案（5）もある。また別に、平滑材の耐久限度あるいはそれ以下

の繰返し応力によって発生した徴視的停留き裂の形成機構を究明しようとす

る試みもなされている。ごの種の研究は、当然、耐久限度の明瞭に現われる

鉄鋼材について多く行肋れ、その結果、鉄鋼材に対しては、ひずみ時効藷）

や、パづイド説’ i・・）などが提案されている。

＿方、。．、．。系金属に関するものは数少舳が、・・。。θ。・ら（4）によれ

＊ 疲れ限度と耐久限度を区別している研究者も多い。（6×7×8）つまり、鋭い折れ曲りg現わ

 れるものに対して前者を用い、それの現われないものに対しては、ある繰返し数（例え

 ぱ108サイクル）に対応し九破断応力値をもって後者を用いている。
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第4章 鋭い切欠き材に現われる停留き裂
（熱処理効果）

4．1 緒   言

 構造材料に起こる疲れ破壊は通常切欠き部に発生するため、切欠き材の疲

れ強さは実用上重要左問題になつている。この場合、切欠き底にはいわゆる

マクロ的な停留き裂が発生するのがよく知られている。この現象ば1950

年代初期にL、、、eu、、（1）石病ξ〕Fem、メ3〕らによって発見され、それ以来

1＝れに関する数多くの研究が報告されてきた。（4）このうち、停留き裂の発生

機構についても多くの説が提案されて奉り、それらは大別して、（1）力学的因

子による説明・（2〕材質強化による説明・に．分けられる。

 力学的説明としては、切欠き底付近の応力分布謡5）（6）（7）（到片振り説（9）（10）

（n）（12～き裂先端の鈍化説ξ工3）左とがあり、また最近、大路・小倉ら（14）（15）

ば有限要素法による解析的説明色、さらに、小倉・大路（j6）拾よび西谷ら（17）

（コ8つばき裂閉口現象（ユ9）に基づく有効応力拡大係数（△K、÷f）による説明

を報告している。

 一カ、材質強化説としては、コーキシング効果在とを考慮した河本ら（20）

の説がある⑭

 前章てば、銅平滑材（焼なまし材）の耐久限度に拾ける微視的停留き裂の

発生には、疲れ過程で形成されるある種の内部組織に基づく繰返し加工硬化

が原因していることを明らかにした。本章で取扱う停留き裂は切欠きの底に

現われる巨視的浸ものであるが、このよう凌巨祝的停留き裂の発生に対して

も上記の・よう左疲れ組織による硬化が何らかの役割を演じているのでぱ哀い

かと思われる。事実、最近、Wiユkinsら（21）は停留き製を有するAユーMg

合金の切欠き試験片に2回の熱処理と応力の繰返しを行左い、き裂の進展状

況を調べた結果、停留していたき裂は熱処理後の応力繰返しごとに階段的に

進展することを見出し、この材料に倉ける停留き裂の発生は繰返し応力にょ
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