
 

 

果を図 4 に示す．比較のために 2014A 期課題実験で行った測定結果をあわせて示している．ただ

し 2014A 期では，疲労試験機は DCT 測定度に試験片を測定ステージに取り付ける従来の手法を

用いた測定結果であり，試験片の最小断面部は 0.3 mm×0.3 mm と本課題実験での形状よりも大き

い．また 2014A 期の試験片は実験中に疲労破壊したのに対して，2015B 期では 107回の繰返し負

荷時で未破断であった．図 4 より，いずれの実験においても fcc 構造の主すべり面である{111}面
において，他の回折面と比較して大きな変化が現れていることが分かる．また 2014A 期および

2015B 期ともに{111}面では繰返し数の増加とともに βが増加した後，減少に転じて一定値を示し

ている．2014A 期では試験片は破断したのに対して，2015B 期では破断しない応力振幅を負荷し

ていたため，{111}面でのの変化が小さかったものと考えられる．さらに 2015B 期では 2014A 期

と比較しての値が大きい．この原因として試験片寸法の違いが異なることが考えられるが，さら

なる検討が必要である．2015B 期のその場観察システムでは，疲労試験機からの試験片着脱の手

順が省略されるため，試験片着脱の時間が短縮できる，着脱時の試験片へのダメージの考慮が不

要になるなどの効果があることが確認できた．その結果，図 4 に示したように従来のサンプルを

着脱する手法と比較して，その場観察システムでは疲労試験開始後の短い繰返し数間隔での測定

や，多くの測定回数の実施などが可能となっている． 
 

今後の予定： 
以上のように本課題実験では，その場 DCT 観察システムの構築に成功した．今後は本試験装置

を用いて，き裂発生過程の詳細な DCT 撮影を行う予定である． 
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図 4. 回折面ごとのaveの変化（2015B：その場観察，2014B：従来法） 
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電子機器の部材として使われているコルソン合金は、熱処理によりナノ析出物を分散させるこ

とで、強度向上を実現している。この析出現象のメカニズムを解明するために、溶体化処理した

Cu-Ni-Si の三元系合金について、熱処理しながらの X 線小角散乱 SAXS 測定を行った。本実験に

おいては、加熱中の表面酸化を防ぐため、Ar+H2 の混合ガスをフローしながら SAXS 測定を行っ

ている。実験後の試料は金属光沢を保っており、表面酸化は抑えられたと考えられる。測定結果

としては、析出物 Ni2Si 由来の散乱ピークが確認された。一方で low-q 側の散乱は、Ar フローで

の実験結果と比べて少ないながらも増加を確認した。これは表面酸化とは異なる層が形成されて

いると考えている。 
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背景と研究目的：  

電子機器の小型化および高性能化に伴い、使用される端子用銅合金には強度、導電性および加

工性が求められている。それら特性の共立が可能な銅合金として、Cu-Ni-Si 系合金、いわゆるコ

ルソン合金が注目され研究が行なわれてきた。Cu-Ni-Si 合金は時効硬化型合金であり、熱処理に

より Cu 母相中に Ni-Si 系化合物が微細析出する事で強度が向上する事が知られている。近年の研

究では、荒木ら[1]は本合金系の 450C 時効における引張試験結果と TEM による析出物観察結果

と合わせて、析出物粒子径と強化機構を考察し、初期析出物の強度への影響も明らかにはなって

きた。しかしながら、強化機構を明らかにするには析出物のサイズ分布や分散状態をより定量評

価する必要があるが、TEM による観察のみでは不十分である。また、荒木ら[1]の DSC の結果で

は、昇温途中の析出相の影響も示唆されているが、昇温途中の析出物観察は困難である。 
以上より 2014 年度 A 期、2014 年度 B 期において、時効熱処理しながらの SAXS 測定を計画し、

実験を行った[2][3]。測定結果としては、時効処理過程において異なる q レンジで散乱強度の増加

がみられた。TEM 観察の結果等から考察すると high-q 側の散乱強度の増加は、Ni2Si の析出現象

と結論した。一方で、low-q 側の散乱強度の増加に関しては、「表面酸化」又は「Ni2Si 以外の析出

現象」を推測した。この low-q 側の散乱強度の増加は析出物の体積率を算出するには障害となる。

よって今回は、加熱ステージ内に Ar+H2 混合ガスを流し、試料周りを還元状態に保ったまま実験

を行った。 
 

実験： 
表 1 に示す組成のコルソン合金を、溶体化処理を行い時効中の in-situ 測定に供した。SAXS 測

定を行うために、測定試料を電解研磨により厚さ 20～30 μmまで薄片化を行っている。実験の直

前に試料をエタノール、アセトンにて超音波洗浄を行った。その後、真空デシケーターにて 30 分
程、真空引きを行った。 

SAXS 測定は BL19B2 に設置された SAXS 装置を利用した。X 線のエネルギーとしては 18 keV
を選択し、検出器は 2 次元位置敏感型検出器 PILATUS-2M を用いた。カメラ長はべへン酸銀の回



 

 

折ピーク 58.53 Å で較正し、3052 mm とした。散乱強度の絶対値を得るため、Advanced Photon 
Source の Jan Ilavsky 氏より提供されたグラッシーカーボンを標準試料として測定した[4]。時効熱

処理には、Instec 社製の加熱ステージ：HS1300G High Temperature Gas-Tight Hot Stages を用いた。 
測定条件は、昇温レート：10 C/min、最高到達温度：450C と 500C とし、各温度で 6 時間保

持した。加熱による酸化を防ぐため、加熱ステージ内は Ar+H2 混合ガスで置換した後、一定量の

Ar+H2 混合ガスを加熱ステージ内に供給した。測定ルーチンは測定温度の収得、透過率測定、SAXS
測定の順である。SAXS 測定の露光時間は 54 sec であり、上記の測定ルーチンを 1 分毎に行った。 
 

表 1．供試合金組成 
元素 Ni Si Cu 

mass % 3.0 0.6 Bal. 
atomic% 3.2 1.3 Bal. 

 
結果および考察： 

図 1 に Ar混合ガスと Ar+H2混合ガスを流しながら時効処理した合金の I-q プロファイルを示す。

Ar 混合ガスでは q<0.2 nm-1 のレンジで X 線の散乱強度が最も大きく、析出物による散乱も low q
側の散乱に埋もれてブロードになっている。一方で Ar+H2 混合ガスでは、q<0.2 nm-1 のレンジが

Ar 混合ガスのものより低く、析出物による散乱がシャープになっている。Ar+H2混合ガスの試料

は、実験後も金属光沢を維持しており、酸化の影響を抑えられたと考えられる。しかしながら、

時効処理前に比べて X 線の散乱強度が増加している。この増加分に関して、他の分析手法を用い

て今後調査していく。 
 

 
図 1．Cu-Ni-Si 系合金の I-q プロファイル 
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