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研究成果の概要（和文）：Ni-Si系銅合金に数ナノのNi2Siを析出させ最高硬さを得る時効を行った材料（時効
材）のき裂発生起点は粒界であり，これは時効中に粒界に沿って析出物の枯渇した領域（PFZ）と数十ナノの粗
大析出物が形成されたことによる．過時効すると粒内にファイバー状の析出物が発達する．過時効材は時効材よ
り導電性は優れ静的強度は低い．一方，疲労限度に差は認められず，き裂発生起点は時効前の粒界であった．過
時効材を強変形（80％の圧延）すれば，時効材より導電性（IACS値)が1.6倍，静的強度と疲労限度がそれぞれ1.
05倍，1.5倍になった．強変形加工により作製した超微細粒銅材のき裂発生機構，き裂進展機構を解明した．

研究成果の概要（英文）：In general, Cu-Ni-Si alloy is used after aging that produces nanosized Ni2Si
 precipitates to give the alloy maximum hardness. The crack initiation site of aged alloy was grain 
boundaries (GBs), this is because of the formation of precipitate-free zone along GBs and coarse 
precipitates at GBs. After over aging, fiber-shaped precipitates were grew within the original 
grains (grains before aging). The overaged alloy has higher conductivity and lower tensile strength 
than aged one, and there was no deference in fatigue strength at 107 cycles between aged and 
overaged alloys. The starting point of fatigue crack of overaged alloy was original GBs. The 
overaged alloy with severe plastic deformation (80% cold rolling) exhibited 1.6, 1.05 and 1.5 times 
of conductivity (IACS), tensile strength and fatigue strength at 107 cycles of the aged alloy, 
respectively. Fatigue crack initiation and propagation mechanism of ultrafine grain copper 
fabricated by severe plastic deformation were clarified.

研究分野：材料力学

キーワード： 銅合金　不連続析出　疲労　組織　強変形加工　微細化
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研究成果の学術的意義や社会的意義
電気電子部品の小型軽量化，高集積化，高効率化の要求から，その素材となる銅合金の特性向上が望まれてい
る．銅合金の開発は，加工熱処理条件と添加元素の工夫を通して行われているが，強度が向上すれば導電性は低
下する問題がある（二律背反的）．また，実際の電気電子部品は使用中の繰返し応力，通電や使用環境による熱
ひずみを受け，耐疲労特性が要求される．本研究成果は，普通は使用されない過時効材の組織を改変することで
強度と導電性の優れた素材が得られることを示し今後の銅合金の開発の道を開いた．また，強変形された組織を
調べ，これまで不明であった超微細粒材料の疲労損傷の形成メカニズムを解明したことは学術的に意義が有る．

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
 
現代社会は電気電子部品なくしては立ち行かず，その素材となる銅合金の特性向上が強く望
まれている．Cu-Ni-Si 系合金は，強度と導電性の組合せ特性が良好で，昨今の電気電子部品の
小型軽量化，高集積化，高効率化の要求から現在最も活発に研究開発が進められている銅合金で
ある．銅合金の開発は，加工熱処理条件と添加元素の工夫を通して行われているが，強度が向上
すれば導電性は低下する問題がある（強度と導電性は二律背反的である）．強度と導電性の組合
せ特性の向上には，加工熱処理条件と添加元素の工夫に基づく従来の方法とは異なる観点から
の取り組みが必要と考えられる． 
実際の電気電子部品は使用中の繰返し応力，通電や使用環境による熱ひずみを受け，耐疲労特
性が要求される．Cu-Ni-Si合金の強度に関する研究は，一方向引張や曲げに関するものが多く，
疲労に関する研究はそれほど多くない．特に組織との関係からき裂発生，進展など疲労機構を検
討したものはあまり認められない．耐疲労特性の優れた Cu-Ni-Si合金を開発するには，疲労損
傷機構を把握しその結果を材料開発に反映させる必要がある． 
 
 
２．研究の目的 
 
本研究の目的は，銅材料の組織に注目して疲労損傷機構を解明し耐疲労特性の勝る組織構造
の知見を得ること，および銅合金の強度と導電性の間にある二律背反関係を打破り，導電性と耐
疲労強特性の優れた電気電子部品用素材を開発することである． 

Cu-Ni-Si 系合金は，時効により微細な金属間化合物 Ni2Si が Cu 母相中に析出することによ
り強化される．硬さと強度は時効処理の時間の増加と共に向上するが，最高硬さの得られる時効
時間（以下では通常時効と呼ぶ）を超えて時効（過時効）すると硬さと強度は減少するため，通
常時効の時間を超えて時効することは考えられず，過時効した材料を実機に使用することはあ
り得ない．通常時効材の疲労に関しては，S-N特性を調べた研究はあるが，き裂発生など疲労機
構を明らかにした研究はない．そこで，組織に注目して通常時効材のき裂発生・進展機構を明ら
かにし通常時効材の耐疲労性の向上に関する知見を得る． 
一方，過時効材の強度は通常時効材に比べて劣るが，導電性に優れる．すなわち，過時効材の
組織を強化すれば，導電性と強度特性の優れた素材を得ることができる．これを合理的に行うた
め，まず過時効材の組織構造と強度特性など基本的性質を明らかにし，その知見を考慮して過時
効材の強化を行う．具体的には，過時効材の組織構造，引張強度，疲労挙動を調べ過時効組織の
疲労機構を解明する．次に，強変形加工により過時効組織をナノファイバー化した材料について，
組織構造，引張特性，疲労特性を明らかにし，導電性と耐疲労特性の優れた銅合金を開発する．
更に，学術的な観点から強変形加工により組織を微細化した銅材について疲労損傷の発生機構
とき裂進展機構を解明する． 
 
 
３．研究の方法 
 
研究目的を達成するため，次の 3つの観点から研究を行った．(1) 通常時効材の組織と強度，
(2) 過時効材の組織と強度，(3) 強変形加工処理材の組織と強度．以下にそれぞれについて研究
の方法を概説する． 
（1）については，通常時効によりナノサイズの寸法の金属間化合物 Ni2Si を析出させた Cu-

6Ni-1.5Si合金の組織構造と疲労き裂発生・ 進展挙動など疲労損傷機構の解明を行う．すなわち，
最高硬さが得られる時効を施した材料の疲労試験において，表面の連続観察を行いき裂発生・進
展挙動を解明する．その際に，SEM，TEM を用いて組織構造を調べ，き裂発生個所と組織の関係
を調べることで疲労機構を明らかにする．さらに他の組成・加工熱処理条件の合金についても検
討し，Cu-Ni-Si系合金の耐疲労強度の向上を図る． 
(2)については，不連続析出物（過時効組織））の体積率がほぼ 100%の Cu-6Ni-1.5Si 合金を作
製し，疲労特性（S-N 曲線，き裂発生挙動，き裂進展挙動，破面形態）を明らかにする．また，
過時効材の組織を SEM, TEM にて観察し，過時効組織がき裂発生および進展に及ぼす役割の通常
時効材との違いを解明する． 
(3)については，強度は低いが導電性に優れる過時効組織を強変形加工により改変し強度の向
上を達成する．強変形は冷間圧延を繰返すことで与える．加工条件を系統的に変化させて，より
高い引張強さを得る最適条件を決定する．また，最高の引張強さの強変形材料が必ずしも疲労強
度が最高とは限らないので，疲労損傷に及ぼす強変形組織（強変形により微細化された組織）の
役割を明らかにする．更に，ECAP 加工により繰返し強変形を与え組織を微細化した銅材料につ
いて，表面損傷の形成機構，き裂発生機構およびき裂進展機構を組織との関係から検討し，微細



粒材料の強度特性に関する学術的知見を得る．  
 
 
４．研究成果 
 
得られた主な研究成果を 3つの項目：(1) 通常時効材の組織と強度，(2) 過時効材の組織と
強度，(3) 強変形加工処理材の組織と強度，それぞれについて示す． 
 
(1) 通常時効材の組織と強度 
最高硬さの得られる時効を施した Cu-6Ni-1.5Si 合金の疲労き
裂は粒界から発生した．き裂が粒界から発生したのは，寸法が数
十～100 nm 程度の粗大析出物 (Ni2Si) や析出物の枯渇した領
域（PFZ）が粒界周辺に発生し（図 1，粒界に沿った明るい帯状
領域が PFZ），これにより粒界付近に大きなひずみが集中したた
めである．PFZ が粒界に沿って形成したのは，溶体化処理の冷
却中に粒界に析出した Ni2Si が時効中に成長したためである．
この成長は，粒界拡散により粒界周辺の Ni，Si原子が供給され
たことによりもたらされ，したがって粒界に沿って Ni2Si が枯
渇した領域が形成されることになる．疲労強度特性を改善する 1
つの方法として，き裂発生抵抗を増加することがある．すなわ
ち，粒界周辺の寸法の大きい析出物と
PFZ の発生を抑制すれば粒界き裂の発生
は妨げられる．PFZ は，溶体化処理後の
時効により発生・拡大するので時効を行
わなければ PFZは形成しない．しかし，
時効をしなければ母相中に Ni2Si が析出
せず強度が向上しない．そこで，時効中の
Ni，Si原子の吸収を妨げるために時効前
に母相中に Ni2Si を析出させることを試
みた．すなわち溶体化処理の冷却速度を
遅くし，冷却中に Ni2Siを析出させる．具
体的には，冷却方法を水冷から空冷に変
えたところ，母相中に数十ナノサイズの
Ni2Siがほぼ均一に析出し，その後の時効
処理において粒界の Ni2Si 粒子の成長が
抑制され，PFZ は形成しなかった．この
手法により作製した試験片の疲労試験を
行った結果を図 2 に〇で示す．静的強度
は通常時効した材料より低下したが，実
用上重要な疲労強度は通常時効材●に比
べ向上した． 
 
(2) 過時効材の組織と強度 

Cu-Ni-Si 合金は時効によ
り析出するナノオーダーの
金属間化合物 -Ni2Si によ
り強化される．適切な時効時
間を越えて時効（過時効）を
続ければ析出物の粗大化を
招き強度は低下する．さらに
母相粒界から不連続析出相
(DP)が発生し，条件によっ
ては母相のほぼ全域が DP 
になる．図 3(a)は Cu母相内
に DP が形成される途中過
程を示した模式図である．粒
界の複数の個所からファイ
バー状の DP(Ni2Si)が移動
粒界を伴って粒内に発達し，やがて粒内は異なる方向性を持つ複数の DP相の領域により区分さ
れる．DP は機械的性質を著しく低下させるため，常識的に過時効材が使用されることはない．
ただ，DP の導電性は良好である．すなわち，DPを強化できれば強度と導電性の優れた材料が
開発できることになる．開発を合理的に行うには DPの引張特性と基本的疲労特性を把握してお
く必要がある．しかし，実際に使用されることの無い DPの疲労特性を調べた研究は皆無である．

 
図 2． S-N特性に及ぼす溶体化処理の冷却速度 

違いの影響（比較のため焼なました銅の結 

果を□で示す）． 

 

図 3．過時効材の組織：(a) DP形成の途中段階を示す模式図，

(b) 結晶粒界周辺のTEM写真，(c) DP/DP相境界のTEM

写真． 

 

図 1．通常時効材の粒界付 

 近の TEM 写真． 



ここでは，DPの組織と疲労機構を検討した結果を示す． 
過時効により組織を DP にした試験片の疲労試験を行い S-N 曲線を求め通常時効材の S-N 曲
線と比較したところ，引張強さは通常時効材より低いが疲労強度に両材の違いは認められなか
った（両材の S-N曲線はほぼ一致）．また，いずれの材料もき裂発生場所は粒界であった．過時
効材の疲労強度が低下しない理由を調べるため，粒界付近の組織を観察した．図 3(b)は粒界の，
図 3(c)は DP相境界の TEM 写真である．同一粒内の DP相の整合性は高くき裂は粒内ではなく粒
界から発生した．先に述べたように過時効材より通常時効材の静的強度の方が高いが，通常時効
材では粒界に沿って軟らかい PFZが形成された（図 1）．一方，過時効材の静的強度は低いが，
図 3(b)に示すように粒界に PFZが存在しないためき裂発生抵抗の低下は抑制される，実際に，
結晶粒オーダーのき裂の発生寿命は通常時効材より過時効材の方が大きかった．反面，き裂進展
寿命は静的強度の高い通常時効材の方が大きく，結果として S-N 曲線は引張強さの高い通常時
効材とほぼ一致したと思われる．また，過時効材の疲労強度向上を狙い，溶体化処理前の圧延の
影響を調べたところ，熱間圧延の方が冷間圧延より疲労強度は多少増加することを明らかにし
た． 
 
(3) 強変形加工処理材の組織と強度 
良好な導電性を有する過時効組織は Cu 母相とファイバー状の金属間化合物 Ni2Si から成る
（図 3）．したがって，強変形
加工により Ni2Si をナノファ
イバー化すれば強度の向上が
期待できる．そこで過時効材
に 80％の冷間圧延を施し強化
した．圧延前後の組織を図4に
示す．圧延により DPファイバ
ーの直径と間隔は減少し，フ
ァイバーの方向が圧延方向に
近づいた． 
図 5 に，通常時効材(CP)，
過時効材(DP)，強変形加工し
た DP材（CR-DP）および純銅
の S-N 曲線を示す．また，こ
れら材料の機械的性質と導電
性（IACS値）を表 1に示す．
CR-DP 材は CP 材より引張強
さは 1.06 倍，疲労強度は 1.46
倍，導電性は 1.64 倍となり，
強度と導電性の組合せ特性が
優れた材料となった．強度の
増加の主因は，DPファイバー
間隔の減少により転位運動の
臨界せん断応力が増加したた
めと考えられる．母相の加工
硬化も強度の増加に寄与した
と考えられるが，加工硬化は
ファイバー間隔の減少の影響
ほど大きくはない． 

 
図 4．強変形加工による組織の変化：(a) 変形加工前，（b）

変形加工後． 

表 1．各種材料の機械的性質と導電性（IACS値）． 

 

 
Materials       u         y              Hv        w         w       IACS 
         [MPa]     [MPa]       [%]                   [MPa]     u        [%] 
CP                820       634     14.3      259 ± 8       205  0.25        25 
DP            567       342     18.9      187 ± 10       200  0.35      45 
CR-DP            871 545      3.4      223 ± 9       300  0.34      41 
Annealed Cu       232       31.6     51.5       63 ± 6        80  0.34     100 
 
u: Ultimate tensile strength, y: Yield strength (0.2%), : Tensile elongation,  
Hv:Vickers hardness, w: Fatigue limit at 107 cycles, IACS: International annealed copper standard.  
 

 

図 5．各種材料の S-N曲線（◆：通常時効材，●：過時効材，

▲：強変形した過時効材，■：純銅）. 



強変形加工を受けた組織の
疲労メカニズムを明らかにす
るため，ECAP加工にて組織を
超微細化した銅材の損傷機構，
き裂発生機構，特異なき裂進展
機構を検討し以下の結論を得
た． 
超微細粒銅では通常結晶粒
材料では認められない特異な
疲労損傷形態が見られた．図 6
に典型的な疲労損傷域の SEM
写真を示す．(a),(b)は高応力
下で認められ，ECAPせん断面
に沿ったせん断帯（SHB）であ
る．(c)～（f）は低応力下で形
成され，動的再結晶粒内に発生
したすべり帯である．(c)の形
態のすべり帯は通常結晶粒寸
法の多くの材料で観察されて
いるが，(d)～(f)は強変改加工
を受けた超微細粒材に特有な
ものである．組織解析と損傷形成挙動の連続観察を行い，特異な損傷形態は，1次すべり帯が発
生した結晶粒の周辺の動的再結晶粒の成長とそのすべり変形により結晶粒内のひずみ場が繰返
しと共に変化し，2次すべり，3次すべりが誘発された結果であることを明らかにした．また，
き裂発生場所の連続観察と組織解析の結果から，き裂は高応力ではせん断帯から発生し，低応力
では強変形により発生した欠陥密度の高い領域（幅 1m，長さ 5m の領域）と動的再結晶粒内の
すべり帯から発生することを示した．ところで，超微細粒材のき裂進展挙動は，通常結晶粒寸法
の材料で認められる一般的傾向（低応力下では粒界や結晶学的すべり方向などの組織の影響を
強く受け屈曲を伴い進展し，高応力下では力学主導で巨視的には主応力方向に対し直角に進展）
と逆である．この特異な進展傾向が，せん断形き裂の進展下限界応力が開口形き裂のそれより高
いこと，およびき裂進展に及ぼす組織感受性が開口形き裂よりせん断形き裂の方が大きいこと
が関係して生じたことを明らかにした． 

 

図 6．応力繰返しにより認められた典型的な疲労損傷形態： 

(a), (b) 高応力下 (a = 240 MPa)，(c)～(f) 低応

力下(a = 120 MPa)． 
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