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研究成果の概要：六方晶金属の室温クリープにおける緩和機構について、モデル材として Zn
を用いて実験的研究を行った。EBSD 解析から粒界付近において約 5°の格子回転が観察され、

粒界に転位がパイルアップしていること、光学顕微鏡観察からすべり線が隣の粒へ伝播してい

ないこと、そして AFM 観察から粒界すべりによるステップが明らかとなった。これより、粒

界にパイルアップした転位が、分解・吸収され、粒界転位が粒界すべりを引き起こすというメ

カニズムが考えられた。 
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研究分野： 
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１．研究開始当初の背景 
 チタン合金 Ti–6Al–4V は、高比強度（耐力
/比重）で、耐食性がよく、超塑性ブロー成型
が可能であることから、宇宙航空構造材料と
して使用されている。ISAS/JAXA では、科
学衛星の燃料タンクや締結部材として使用
している。しかし、「はやぶさ」のタンクの
耐圧試験中、室温かつ耐力以下という条件な
がら、顕著なクリープ挙動を観察した。観察
されたひずみ量は、タンクとして使用する際、
問題になるほどではなかったが、ボルトやナ
ット等の締結部材の場合、クリープによる応

力緩和が、締結力を低下させ、最終的に構造
物の破壊を招く恐れがある。Ti–6Al–4V にお
いて室温は 0.15Tm 程度であり、通常クリー
プを考慮した設計はなされていないが、今後
Ti 合金の使用基準を再検討する必要がある。
このクリープは、通常の高温側のクリープと
は特徴が異なるため、室温クリープといわれ
ている。 
 Ti 合金の室温クリープは、半世紀前に発見
されたが、その後、活発な議論をされなかっ
た。我々は、これまで、様々な結晶構造(面心
立方構造、体心立方構造、六方晶構造)を有す
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る多結晶の純金属、合金において室温でクリ
ープ試験を実施してきた結果、室温クリープ
は、六方晶構造を有する純金属と合金におい
てのみ発現することが分かった。更に、室温
クリープには、Ti 合金内の固溶元素の影響が
小さいことが分かった。 
 
２．研究の目的 
 本研究は、室温クリープの変形機構の解明
を目的に行った。上記のこれまでの結果を受
け、使用する材料は、固溶元素の影響をなく
すため、六方晶純金属の工業用純チタン
(CP-Ti)、マグネシウム(Mg)、亜鉛(Zn)とした。
クリープ変形を詳細に観察するため、透過型
電子顕微鏡(TEM)、走査型電子顕微鏡(SEM)、
原子間力顕微鏡(AFM)観察を行った。 
 
３．研究の方法 
 使用する材料は、六方晶純金属 CP-Ti 
1A(0.04 mass% O)、Mg、Zn である。CP-Ti
として、酸素量の異なる試料を他に二つ用意
した。軸比の違いは、Peierls potential が最
低のすべり系の違いに相当するため、この違
いによる変形様式の変化を観察することが
可能である。 
 クリープ試験は、クリープ変形の温度依存
性を調査するため、203–773 K の温度範囲で、
5 日間行った。ひずみは、473 K まで市販の
ひずみゲージを用いて計測し、これ以上の温
度では変位計測カメラを用いて計測した。そ
れぞれの分解能は、3×10–6及び 10–4である。
荷重方向は、圧延方向と平行にとった。 
 粒内の変形機構を解明するため、TEM 観
察は、クリープ試験終了後に、CP-Ti 1A、
Mg、Zn で行った。観察用の試料は、厚さ 50 
μm まで機械研磨を施し、過塩素酸 6%、1-
ブタノール 34%、メタノール 60%の研磨液で、
液温 203 K、電圧を Mg の時 50 V、亜鉛の時
10 V で電解研磨を施し作製した。CP-Ti は、
電解研磨では、水素化物の析出があるため、
Ion milling で作製した。 
 クリープ試験前後の、試料表面の状態を観
察するため、光学顕微鏡(OM)、SEM、AFM
観察及び、電子後方散乱回折(EBSD)法を用
いて試験した。試料は 483 K 、24 h で焼鈍
した亜鉛を用いた。このとき、d=210 μm で
あった。試料を鏡面が出るまで機械研磨した
後、コロイダルシリカで仕上げ研磨した。試
料の観察後、クリープ試験を行い、その後同
じ場所を再度観察した。 
 
４．研究成果 
(1) 図 1 に、各試料の定常クリープ速度( sε& )
とヤング率で規格化した負荷応力(σ/E)の両
対数プロットを示す。図より、CP-Ti 1A、
Mg、Zn の応力指数 n は 3.0 となった。CP-Ti 
1BとCP-Ti 2のn値は、5.5と6.0であった。

さらに、酸素量が増加させると、CP-Ti の n
値は増加した。 

 
(2) 図 2 は、CP-Ti 1A、Mg、Zn のアレニウ
スプロットを示す。各試料とも 2 つの領域が
現れ、見かけの活性化エネルギー(Q)は、低温
側の約 20 kJ/mol と、高温側の 82–125 
kJ/mol が得られた。高温側の Q 値は、これ
までの報告にある転位芯拡散律速の低温転
位クリープであることを示す。CP-Ti におい
て、この領域では、ひずみ時効が顕著となり、
測定が困難であったため、文献値 97 kJ/mol
で点線を引いた。低温側の低活性化エネルギ
ー領域は、これまでの文献には報告されてい
ない。 

 
(3) 図 3 は、室温でのクリープ試験後の
(a)CP-Ti 1A、(b)Mg の TEM 写真を示す。図
内に、転位同士の切り合いがない直線的な転
位列が確認できる。この結果から、室温クリ
ープは、転位クリープであることが分かった。
二面解析の結果、これらの転位列は、一つの
すべり面に存在することが分かった。これは、
転位同士の影響が小さいために、低い加工硬
化率を導く。つまり、転位運度に対する障害
がほとんど無く、変形が容易に進むこと、さ
らに粒内で、転位を緩和する必要がないこと
を表している。Zn においても、同様の転位
組織が観察された。 



 

 

 
(4) 図 4 は、室温でのクリープ試験後の
Zn(d=210 μm)の、(a)OM 写真及び(b)AFM に
よる表面形状のプロファイルである。明らか
に粒界の線が観察され、粒界すべり(GBS)が
起こったことが明らかとなった。図内の粒界
すべり量 0.77 μm を示し、観測点の平均は
1.0 μm であった。 

 
(5) 図 5 は同試験後の、EBSD 法による結晶
方位マップである。図のグラデーションは、
結晶方位の変化を表しており、同図において、
約 5°の方位変化を表す。これは、粒界に転位
が堆積しているためと考えられる。 

 

(6) 図 6 は、Zn における、 sε& の応力依存性(右
図)と、σ/E =0.0012 での粒径依存性(左図)を
表した両対数プロットで、b はバーガースベ
クトルである。高温側の転位クリープでは粒
径指数(p)は零であるが、室温では p=3.0 とな

ることが分かった。よって、室温クリープの
構成方程式は、以下のように表される。 

 sε& = AD0exp(–Q/RT)
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ここで A は材料定数、D0 は振動数因子、R
はガス定数であり、Q= 20 kJ/mol、n=3.0、
p=3.0 となる。 
(7)結晶の軸比が異なる試料を用いた各種実
験の結果、転位組織、Q 値等の変数に大きな
差異が無く、軸比が室温クリープに与える影
響は低いといえる 
(8) 高温で転位を緩和する時、拡散の影響が
大きいが、室温クリープ領域では、Q 値が非
常に低いことから、通常の拡散は働かないと
考えられる。室温クリープでは、粒内で転位
を緩和しないため、変形するにつれ、転位が
粒界に堆積し、変形が停止することが予想さ
れる。しかし、長期のクリープ試験より、変
形は停止しないことを我々は報告した[7]。つ
まり、上記の結果から、粒界がすべることに
よって、転位が緩和されている可能性がある。
室温クリープで示された p=3.0 は、超塑性の
p 値と等しい。 
(9) 粒界すべりを伴う変形機構として、超塑
性と slip-induced GBS が挙げられる。しか
し、超塑性は、0.5Tmの温度以上で、d=10 μm
以下で顕著に発生する拡散を伴った機構で
あり、Q 値は粒界拡散の値と同程度必要であ
るため、室温クリープ領域では発現しない。
一方、slip-induced GBS は、粒界でのひずみ
の連続性が保てない場合、粒内に導入された
転位が、粒界に吸収され、粒界内をすべるこ
とで、粒界すべりを生み出す。六方晶材料は
対称性が低いこと、さらに、粒内に転位が存
在し、粒界に転位が堆積しており、室温クリ
ープの特徴と合致する。さらに、Mg 合金
AZ31 で観察された slip-induced GBS の Q
値が、15 kJ/mol であることが報告されてい
る。この値は、本研究で示した室温クリープ
の Q 値と良い一致を示しており、 slip- 
induced GBS を室温クリープにおける転位



 

 

の緩和機構と考えることは適当であろう。よ
って、slip-induced GBS の p 値も、超塑性と
同じ約 3.0 となることが予想される。 
(10) Ti における室温クリープに対する純度
依存性は、酸素固溶量が増えると、n 値の増
加を導き合金的な挙動になることが示され
た。この挙動は、固溶原子による転位運動の
阻害が要因であると考えられる。そこで、転
位が固溶原子による阻害から抜け出すため
の応力(σmy)が必要になる。つまり、負荷応力
σからσmyを引くことで、純粋に変形を導く転
位に働く応力を求めることが可能になる。
σmy は引張試験から得られる応力とひずみの
比例限界から求められ、CP-Ti 1B では 90 
MPa、CP-Ti 2 では 125 MPa となった。こ
れら値を代入し、新たに sε& と(σ–σmy)/E で両
対数プロットを描くと、どの試料においても
n 値は 3.0 となった（図 7）。この結果は、σmy
は室温クリープが起こる最低応力（しきい応
力）となることを示す。つまり、固溶強化等
がある時、式(1)は以下のように修正される。 
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(10) まとめ：室温における六方晶材料特有の
クリープ機構について、様々な金属、合金を
用いて研究を行った。室温クリープは、六方
晶系特有の変形機構であり、結晶構造の対称
性が低いことに起因して発現する。以下に本
研究でこれまでに得られた結論を記述する。 
① 転位同士の切り合いの無い直線的な転位
列が粒内で活動する。この転位列は粒界まで
容易に運動できるが、粒界に堆積する。 
② クリープ試験後、GBS が観察された。こ
れ は 、 粒 界 に 堆 積 し た 粒 内 の 転 位 が
slip-induced GBS によって、緩和された証拠
であろう。 
③ 室温クリープの構成方程式として、式(2)
が導入された。このとき、Q=20 kJ/mol、
n=3.0、p=3.0 となる。 
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