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アjt , ミ ニ タふ 骨壷 の結晶粒超教練ず巳による機能性材料 の 創製

敏 文 要 旨

工 業周材料を高強度絶 し , 同時をこ加 霊性 の 優れ た 高機能性材料 の 創製が求 め

られ て い る . そ の 解決策と して 結晶粒過激細化法が 大き 恕注 目 を集めて い る .

-

二軌 結晶粒微細 柁鮭は細 工方法が特殊 なもの が 多く, 工業的を三業周展 開が 困

摩な状況下をこある .

本研究 で 杜 , ア ル ミ ニ タム 合金 を対象と して 既存殴儲 を利 潤 し, 盈 つ 実 工 擾

- の 展醜に 適 した 事故と して過敏細粒組織を宥サる磯聴性樹斡 の 創製汝 空 して ,

多軸鍛造陰 に よる 強加 工法 を提案す る . なお , 従来も各種強加 工 鮭揺適周きれ

て お り , 転位密度 の 増加す なわち駆動力 に基づ く理静香こ従も､ 静的不連続再結晶

が試み ら れ て きた . 本研究 にお い て も従来 の 激 工 エ経 を大幡をこ変更せずに必達

の 理 論 に基 づき結晶粒微細化 を試み た結果 , 内部組練は 窺粒 状億 で あり機械 的

特性 も顕著な向よ を示 きなか っ た .

そ こ で
, 新た に多軸鍛造故に よ る強びず み魔 王 を施 し, 局所方位差を準Åず

る こ と で 内部観故に びずみ 勾配を搾り , 動 的速攻再結晶に よ る超微細粒 の 形成

を試 み た . 最終的 に は超微細粒 を形成させ る た め の負蘭様式 と して , 加 工 温度

を温 閣僚域にす る こ とで 動的連続再結晶を起 ニ し夢 複数軸方 向か らの 静塵食滞

が重要 で あり , 超微細粒形成に有効 で ある こ とを明らかをこ してむ､ る ,

そ の 結果 , 粒径 桂 e . 軸 m まで超微細偲す る こと が可能 で あり , 強度捻 出発緒

に比較 して B .与倍以j : に 向丘 し, 熱処理 に よ準結晶粒 を聯御す る こ と で , 破断伸

び 絃 3 倍をこま で改善でき た . また, 降伏応力 絃引喪強きに比 べ 粒径依存性 が高

い こ と を幅広 い粒径範囲に て 明らかに した .

超微細粒 の 効果 経 国種材料の適塾性発 現温度よりも 望榊 E 駄上低下きせ る こ

と が可能 と なり , 業周的恕観点か ら潤滑材や蘇型邦捻特殊 な屯 の を用盲1 る感 賓

が 恕く なるた め極め て 実用的 な材料が創製 できた . 感激細粒樹料 の 超塑軽 変形

挙動 を T E 】妊 お よ ぴ F E ･ S E H にて 観察 した鰭果 , 底意 塑性 の 童恋愛形機構 ほ

粒内変形 で あり , 軽 罪す べ り が主な変形機構 で ある とも､ う従来 の 考え方 と大き

く異なる こ とを見出 した .

結藤 と して
, 奉研究 で 提案 した多軸鍛造酷とをヽう簡便 色事故 におむヽて も細 工

温度 と 抄ずみ経絡 を工 夫す る ことで , 機械 的落特性 に優艶た超微細軽材料 の創

製が可能 で ある こ と が明 らかとな っ た .
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I . 1 研究 の 背景と目的

金属材料 の 結晶粒径 をサブミ タ 田 ン レ ベ ル ま で遜微細絶す る ことに よ哲 , 強度,

靭性 , 耐食性お よぴ細 工性な どが飛躍的に 繭よする こ とが 知られて い る I
B 感

書 こ

の 合金元素 を潤 い ない 結晶粒微細化法を己よる諸特性 の 改善は , 添廟 元素の 削減,

リすイ ク ル 性 の 向上 お よ び材料 の 軽量才巳と飾液が利 点 と して 挙ぽら れ 近寧 の

省 エ ネ ル ギ ー

お よ び省資源問題 を初め とする環境 と 狩調和 将 取れた機能性材料

を創製す る こ とが 可能 で 象る ,
つ まり , 産業面 の み ならず環境面か らも社会的

要務各こ応 え る こ と の 出来る材料創製捷で ある . 結晶粒微細偲鮭を三関す る研究揺

呈997 年 か ら現在をこ要 る まで ,
ス

ー パ ー

メ タ ル と挿す る国家的 プ 冒 ジ 孟 タ トと し

て 進行 してもヽる 宙
.

･ 結晶粒微細化法 を用 い る こ と で 止記 の よう に優れ た基盤材料 の 開発を意図 し

た組織 の微細偲 に関す る試み 捻各種材料で 盛ん に行 われ舌 号 の加 工法亀多岐紅

旗 る . こ れ ら加 工 プ ロ セ ス 結 お ける結晶粒敢細化 の メ 潜 ニ ズム は変形申あるむヽ

捻 熱 処 理 に よ る再 結晶挙動や サブグ レイ ン の方位腐角 の 増加 な どタ 現在集中的

に藩論 が行われて い る 6
･

丑4)
. 例えば ,

ア ル ミ ニ タム愈金 の } 実ル タ材を鉄琴材と し

た鰭晶軽微細枕絵 に 潜を､ て 粗 塗牲変形 に よる 強 騨ず み凝 工 を材料をこ鮮卑す る

こ と で ある ま昏 朝
, すなわち, 材料内部をこ強砂ずみ劫 エ に より転位を替壊する ≡

と で 内部組織構造 を大きi 変化きせ
, 母れ を静的また 揺動的な回擾 轟る彰ヽ 揺再

結 晶を聯周サる ニ とで微細粒 を生成きせ る方鍍 で 象る . また , そ の た めの負荷

様 式 と して 経 せ ん 新 砂 ず み を革Å す る こ と が 有効 で あ る と考 え られ ℃を㌔ る

甘鳩91 5 ∫王風2 9)
＋

葺こ で , 再結晶に つ を㌔て あ らか じめ述 べ る ≡藍をこす る 書 籍結晶陪 揺 不適鍍再

結晶 と連続再結晶の ニ遠 野 が ありを の 定義結束重く異な番 , 高角境界 で押葉れ

た 転位を萎まとん ど含ま療むヽ額域 (錬き が無秩序をこ生成 しF を の境犀が濃距離移

動す る とむヽう二磨階過軽 を経て 薪軽組織感電形成され る逮撮意蛋通常の 蒋緒鼠, 義

るを､ 絃 不連続再結晶で ある , 三敵艦 対t > , 塑性変形をこよ っ て 生 じる転鐙境瀞惑竃

変鮮 と 動的 回擾をこ倖音ヽ次第を三高療角任 と局所的密教J3 ㌔移動を起･芝 し, やが で金

額填で寮経線赦漆芸 - 様暮こ盤 じる の重宝連綾南療晶漕 ある 鴨 紗 細
尊 最近, 動的舞踏

晶におもも て も e .琵琶忘 坪 n 経融点v
-; 絶対 温度) 題下 の 艶聞 から冷閑魔王域におむ満

て 態ア 舟 ミ 宗 野ふ 食金 に幾 許ずみ凝 志 を施すだ吋 で 歩 微細渡艶紡が登 じる環象

が頻繁に報告きれ て毎ヽる 陳 腐
. こ の 低温型動的蒔絵晶と呼ぷ ペ き現象縁

者専

務結

晶
' 才

の雷葉を禽ゐ でを軍葛が
き

十そ こ で薗宅機構 繕 F i監! 韮
･

五 経示すよう紅通常の 動

地再審轟 抑榛横恕按明 らか蔓£異なる 患う で ある ポ
ー

精 嚢 約な強砂 ず み男摂丑態 と
､
』繁 ∴専断 轟凍斜押出 t , 鮭 樋 野,

威 e 逸 弧 迅琴量



血 那王a 君 P r e 轟威 喝 , E C Åp) 望0
-

2 2)や 高静永 圧 下ね じり 加 工 法 ( T o r si o n U n d e r

H i 鹸 P T e 5 B u T e
,

H P T) 2 3
･

2 5)
, 多軸繰り 返 し鍛造 法 ( M u 池 ･

a xi al Å比e - a ti v e

F o r 轟喝 ,
M A ぎ) 26 ･ 細

, 繰り 返 し重ね接合圧延 ( A c c Ⅶ m ul ati v e R on B e n di n g ,

鬼瓦B) 2 9 ･8 i) な どが採周 され て い る .
これ らの 手法 に関 して ほ , 後述 の 1 . 3 . 3 簿に

加 工 模式図を示 し説明サる こ と とする .

こ こ で , 著者 ら揺産業 にお ける結晶粒微細化捻 の 重 要性 を認識 し, 独 自 の 従

来設備 を使 周 した実 工 程 - も応用 可能と 考えられ る結 晶粒微細化法 の 提案お よ

ぴ そ の 機械 的特性 と組磯変化 に つ い て検討 した . ま た
, 本研究 でほ 実 工程 お よ

び 実線業 と い う観点か ら微細粒材料 の 創製 に取り組 む こ と と したが , そ の 理 由

ほ微 細髄材 料 の 適応範囲 は各種産業 に大き なバ ッ ク グラ ウ ン ドを有 して い る と

考 え られ る た め で ある . 以 下 , 我 が国 の 主 工業 の
一

つ で ある自動車産業に つ い

て 最近 の 由動 車部 品 に お けるア ル ミ ニ ウム 合金適応 範囲 と今後 の方 向性 に つ い

て 述 べ る .

国内 の 普通 ･ )ト型乗周牽 に使用 され て きた主な構成材料 の 比 率 で あるが
, 港

も大きな比率 を有 して い る鉄鋼材料 は こ こ 乏5 年間減少傾 向が続 い て い る も の の ,

衝突安 全性 の 向上 の た め の ハ イ チ ン鋼, 品質向上 の た め の 防錆鋼板等 の 付加 価

値 を高 めた鋼板 の 比率 が 上昇 し て い る 5O
･
1 6)

.

- 方 , ア ル ミ ニ ウ ム 合金 絃 1 9 8 0

年代 か ら自動 車 の 軽 量化 の 賓密か ら,
シ リ ン ダブ ロ ッ クや ア ル ミ 癖イ - ル 等 に

適応 き れ急速に使周 畳 が増加 して い る . 近年 で 綻 エ ン ジ ン フ ー ド等 - の 壊材 の

適用 も進 め ら れ て お り , 今後 と 屯ア ル ミ化 の傾 向絃加速 して 行く も の と考 え ら

れ る 6 鵜 8 脚 き
. こ こ で , 材料技術をこ求め られ る最も大き な漸層 軌 環境と安全 に

対する貢献 で ある .

環境 - の 対応 は排 出ガ ス の浄化 , 軽量化と効率向上 に よ る低燃費化 , ク リ
ー

ン

エ ネ ル ギ ー

の 適j軌･ 環境負荷物質 の 低減お よびリ サイ ク ル 技術 の 確立 が 郵 ずら

れ る 事

- 方 , 安全性 の 観点か ら は衝突安全性 - の 貢献が期待 され る . 衝突 エ ネ
ル ギ -

の 吸収 に優れ た材料 が待 ち望まれて い るが , 部材 が硬す ぎる ある い は 柔

らかサ ぎて も衝突 の 際 の 圧力吸収をこは意味が無 い . つ ま り , 衝突の 際 に適切 な

反 カを発揮す る 必要が ある ･ 現状 で 抵安全性向上 の た め に板厚 の 増加や補強材
の 追加等 に よ り対応 し七い る場合 も多く , 車体重 量 ほ増加す る横肉旺 ある . し

か し
, 低燃費化お よ びリ サイ ク ル 性妃 よる環境 - の 対応 の 必 要性か らも, 安全

性 の 向上 と軽量化 の 両 立が 可能 な材料 の 開発 が望ま れて い る 静 的
.

三こまで; 結晶粒微細化鼓 の 盛宴性およぴ微細粒を得るため の加 工 故に つ い て述
べ できた ･ しかしながら, 結晶粒微細化法が現在抱えてい る最も重要な問題 の

一

つ 壮 ,

旗 三潜 敦盛喝 殊なため 工 業規模 で の展 開が 困難 であると同時 に, 微細粒材料が 有
サる機械的簿特性が 明確 に示されて いない 点をこある. つ まや, 如何 に現状 の設備と加
工 工穣を大略をこ変更することなく微細粒を生成し, 機械的特性 の 向上を結晶聴径と常



連柑 緒て 示 す溢 要がある.

本研究 ほ 事 実 工 程 にも適応可能 な結晶粒尊顔柁接 の 確立
, 結晶粒径と機械 的諸

特性 の 関係解明を主 目的としy 多軸鍛造法という漁 由 の加 工 汲を擾寮ずるとともに ,.

結晶粒微細化 に 対す る強 抄ずみ凝 工 の役割お よ ぴア )i, 悪 ニ タ良 禽塵の 結晶粒微

細化 に 及ぼす加 工 プ 田 セ ス の 効果 に つ も､ て
, 金 属学的な組織変化 符観点か ら液

施 し
, 更に機械的 特性 の 改蓉砕 有無をこ つ い て 解明 した も の で ある . すなわ ち,

多軸鍛造放 で得られた結果を砲 の 強ひずみ魔 王 放 と比較 ･ 検討す る こ と で s 其

周性 に優れ た結晶粒微細化鮭をこ つ い て 提案 し, そ の 加 工 工軽を礎 盤サ ると同時

に塘梯 的特性をこ対す る教練粒材の 役割 を明礎をこサ る こ と で 三 業的を≡有周密知 見

を得 る こ と を目的 と して い る . 時に , 多軸鍛造港 によ る結晶粒微塵郎巳, 結 晶粒

径 と鴇械的特性 の 変化お よ ぴ低 温超塑性 の 変形機構 に関 して 焦点をあて , 凝微

細粒 ア ル ミ ニ ウ ふ 合金 の 特性 に つ を､ て 言及 し, 羊の 種 の 材料 の 有属性 を連 ペ る

こ ととす る .

これらを遂行す べく, 次 のように目的を定めた. 第
一

に, 従来からア ルミニウム資金 の

加 工経として良く潤 い られて い る圧延と鍛造恕 工を周態1 て タ 種 身 の 加工 温度をこおをヽて

強 抄ず み 加 工 を行 い , 変形後 の 巌耗と機械的特性を調 べ ることで微細粒を効率よi

形成きせ , 機械的 特性 が向上するため の 負荷条件と鹿線的因子 の解明を目的とした書

次に,
こ れらの 結果を種 身 の 報告と比較し, 既存設備にお い ても安定した微細経材料

創製技術 の建 立と室 温 で の 結 晶粒径 の 変他 による機械 的特性 の 変柁を解明し実用

展開 の 立場 から武藤し, 微 細粒材料 の 利点 に つ い て述 べ る. 最終的に , 細 工 工 程あ

短絡お よぴ 量産性 の観 点から, 微細粒材料 の 代表 的特徴である低 温高速超塑性 紅

つ い て , 従来低 温ときれてきた温度よりも遥か に低 い 温度で の遜塑性 の発 現 の 可能性 s

変形機構および低 温超 塑性に及 ぼす結晶粒径 の 影響を検討した . 結晶粒微細す転紡

が 環 境 面 の み ならずj= 美的 にも有 効 な手 法 で ある理 由 軌 1) H 姐 ･ P eも血 の

( g
ァ

- g
さ

＋ k
p
/ a ) 5

･
3 7'を干したが - て経晶粒 削 が撒 靴 になるに つ れ降伏応 如

y は上昇し
, 高強度牝とともに部材の 軽薄短少化 が計られる. 幻 避微細化によっ て適

塾性 の 発現 , 更にはそ の 発現 温度 のよ哲低温稚紅伴っ て菜摘約に細 工牲 の 向丘 によ

る部材数 の 削減 , 低温化 により潤滑材などの加 工 条件が容易壷こなるなどが考えられ ,

結果的 に環境負荷 の低減に繋がると思われる.

この ような背景 の 基に , 本研究目的を3;R 下蔓こ要約する.

紬) 簡便な結晶粒微細柁材料 の創製添の プロ セスと加 工 法 の確立 . すなわち, 多軸

鍛造法 の 捷薦

ほ) 超微細粒材料 の機械的特性の評儀と結晶粒擾 に対する依存性

(3) 遜塑性 の発 現温度の 低温化

( 4) 低 温超塑性 に及ぼす組織学的検討と変形機構 の解明
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1 .2 既存 の 親 王熱処理蔓こ凝 狩る塑性加工 の僚部

結 晶粒微細化 汝が 注 目 を集め る以前経 , 多元寮添腐蔓こよ る合金 帝 国溶 ･ 析 出

強化 , 熱 間加 エ に よ る巌練変化灘 よび冷間瀬 エ を剰済 した加 工 ひず み 舜 蓄積等

によ り ア ル ミ ニ タ ム 合金絃強度を向上 きせ て きた 昏
,
i6)

. 三 こ で , 冷問責日工 5 温周

知 工お よぴ熱 閣加 工 と強度向上 狩 野係 に つ い て 以予 帝 王き - 3 ) をこ貌 嗣を記す .

1き冷閤加 工 (極低 温加 工 を食む) 揺加 工 と焼なま し, 時効 , 固溶稚 な どの 熱処

理 と組み合わ せ て 行われ て い る 粗 暴磨
. 細 工をこより各踏晶粒ほ変形 し, 転位恕 ど

の 格 子欠陥が 冷開加 工 で 絃不均
-

に極乾 温腐 三 で 娃 比較的均
-

に導Å きれ , 各

結晶粒 捻局所方位差 を持 つ ホ健域に分断 さ艶, 熱処理をこより 回復率再結晶が 起

こ り , 微細 なせプ グ レ イ ン や大願角鐙が 形成され る . 転位と相 互搾周 する溶質

原子 が 含まれ る場合は 溶質原 子 が転位をこ集壊 して びずみ 時効漆芸起 ニ り , 過飽和

固容体 では 析出硬化が 起 こ る 官 期 さ感
. 魔 王 結 こ れ ら溶質原子 の 魚礁奪新出を畢 療

硬 托を促す効果 が ある .

望) 温 間瀬 工 で は材料 の 静的再結晶結起 ニ らなむ㌔が , 鮭散が 盛ん な温 閉域で親 王

を受狩るた め加 工 中に 回復 と動的回復 お よ ぴ再緒晶また 経 びずみ 時効が起 ニ り ,

前者 で 娃微細 なサ ブ グ レイ ン 骨太僚角粒 を形成 し, 後者 で 捻転位 と溶質原子 の

相 互作用 に より 転位密度が効 率良く増加 して硬首転する 1 叩 き)
. 従来 , 塑性加 工喜こ

経冷間あるむ､ は熱間 と い う定義 が ある サ

ー

方 で近年の 研究をこより , 材 料を室 温

以 止再結晶温度以下 で凝 工す るケ -

ス が 多くなり ,
こ の よ うな温度域 で は冷開

や熱聞知 工 と異 な る組織 変碓 , 結晶方位 お よぴ轟骨組織が観察きれ る .
こQ ) 温

度域 で の 加 工 を温間加 工 と称 して い る 中 温 闘魂 王 捜結晶粒微細偲 が亀申的に就

簸きれ始 めた 1 9 9 7 年 以降に 多く伺 い られ るよ うに 怒 っ た 臓
.

3) 加 工 申に結晶粒 の 成長 を伴う動的再結晶また は親 王後 に静的再結晶が 溶 こ る

熱闘加 工 で 捻 , 再結晶 に より結晶粒 経微細絶する . しか しなが ら, 低融点材料

をこと っ て 熱 闘加 工 温度繕再結晶温度より 遥 かに 轟く, 微細軽が形成きれ た途端

に結晶成長 が起 こ る .

一

方 , 鋼 の ようをこ高融点か つ 相愛健 呼 起 ニ る材料で 捻廓

速冷却喜こよ り動的回復組織 また ほ再結晶観蘇か ら変態きせ る ニ とをこよ り変態組

織 の微細化通宝図 ら鈍 る 昏 風 純
.

ア ル ミ ニ ウム 合金 の 適応範囲の 鮭 丸 常襲 の凝遭お よぴ環境面 - の 配慮Lと態､

つ た観点か ら , 丑 述 の 結晶粒微細化故 に寄せ られ る期待捻 汐骨イ タj 抄軽と機械



的特性 の 両面か らも大き い も の と な っ て い る . と こ ろが
, 現在集中的に議論さ

れ て い る微細粒創製法 は特殊 な金型 の 使用 皇O
･

2 5)
, 加 工 途中で の 材料 の 脱勝とス

ポ ッ ト溶接 が 必要 な圧延 法 29
･

8 1)
, 粉末 冶金 4 針46) 等が 主流 で ある , しか しなが ら,

工業的規模 で結 晶粒微細化 の 技術を用 い る なら ば, こ れま で 培 わ れ て きた塑性

加 エ を利潤す る こ とが最 も簡便 で 有益 で あると考 え られる .

こ こ で , 現在実施 ある い は提案され て い る種 々 の 基本的な加 工熱処理( T M C P :.

T h e r m o
･

M e c h 弧孟e al C o n 忠君01 P 3? O C e S B) と , そ の 中 で利潤 して い る材料学的現象

お よ び塑性細 工 の 果 た して い る役割とそ の 効果を T abl e l - 1 に 示す 5
,
丑8)

. 従来 の

加 工 熱 処理(T M C P) にお け る塑性加 工 壮加 工 温度, 加 工 率, びずみ速度や冷却速

度 を樹御す る事 故 で あり , そ の 際 に 生 じる加 工 組織や びずみ を組錬制御に利用

して い る と い え る . しか しなが ら, 引張 , 圧縮 , せ ん断変形 な どの びずみ の 負

荷形態や , そ の 導入方 向な ど結集合組織 を制御す る場合以外 は ほと ん ど問題 と

され て い なか っ た . こ れ に対 し
, 結晶粒微細化放 で 杜今ま で の T M C P 手法 とそ

の 考 え方 を更 に発展 させ , 加 工 温度 や速度 , 更 には負荷形式 の 異なり が もた ら

す組織 と機械的性質 の 関係解明な ど, 従 来故に加 工 組織 , 再結 晶過短 , 再結晶

組織 とむ､ う概念 を付 け加 えて い る . そ の た め , 塑性加 工や負荷様式が 組織微細

化 に ど の 様 な働 き をもた らす か加 工 プ ロ セ ス に対す る検討 を含 め明 らか にす る

必 婆が あ る .
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1 . 3 結晶粒微細化幾 の概要溶よび加 工方駄

i . 乱1 結晶粒微細化機構

ア ル ミ ニ ウム 合金 捻 面心立 方格 子( fc c )金 属で あり, 変態点が存在せず同素捧

を持た ない こ と か ら , 鉄や チタ ン と結 果なり強化法 の 暗が 限られて い る 細
･

一

方 , 強化 の 考え方 に は転位翰的 な微視約 理論 と複合期的 な巨視的 理論 に大別 で

きる . 前者 に は析 出強 化 分散強化 お よ ぴ結晶粒微 細化 が , 後者 に 杜絶錐強化

が ある .

結晶粒微細化汝 絃塑性 変形 に より 蓄横 した エ ネ ル ギ ー

, す なわち転位感度 の

増加 に伴 い 増加 した駆動 力 を熱 処 理 に よ る組織 の 回復お よぴ再結晶を利用す る

こ と で粒径 を微細 にす る方法 で あ る 6 ･8
･
8 2)

. こ こ で い う再結 晶に つ い て ほ連続再

賠晶 と不連続再結晶に 分類さ れ る . 梯形成 理絵か らす る と, 前者 は転位が集積

した 亜結晶粒界や転位セ ル 組織 か ら の均 質核生成に よ り , 後者揺 変形帯 の よう

に マ トリ ッ ク ス 内 の 転位密 度 の 高 い 不均 一 な簡域や介在 物 , 晶 出物や結晶粒界

か ら発生す る不 均質核生成に よ ると 考えられ る 1 9
,
8 8)

. 1 9 9 7 年以 降, 精力的に研

究が成きれて きた E C ÅP 法 2O 感 や ÅR B 鎮 静 軸 な どに㈹表 きれ る強 抄ずみ加 工

鮭にお い て 軸 n 以 予の 超微細粒 を得 る こ と が 可能なの 払 い わ ゆる均質按 生成

をこ相 当す ると 思わ れ る .

- 方 ,
A l ･ 別b 系合金 の連続鋳造樹 を均質稚 処理/ 圧 延

/ 急速廟熱 した り , A l ぜe
･ 合金 を琵塵/ 熱 処理す る方駐捻 , 凝固時 の微細晶

出物母薬品粒子 が 再結晶榛 の サイ トとなる 不均質核生成と考え られ る 紗 細
. 転

位集積 に対す る析 出物 , 介在物 の 役割を 考 えた とき , オ m ワ ン
･ タイ プ で 捻転

位 の 集磯 が しやすく書 切断 タイ プ で は局所す べ り が起 こ り転位 の 均質な集積 ほ

発 しをヽ 轟望
･ 細

. 転位が局所的に集凍 し加 工 時 に動的回番お よぴ再結晶が 作用す る

練 熟 強びず み加 工材に て 軌 軸 n 軽度 の 亜結晶粒が 局所的に多数観療され た と

憩 わ れ る . こ の ニ と接凝 エ 時をこ動的 な回 復が 顕著をこ生 じて た た め で あ る と考良

られ る 斗

結晶粒微細化故に より材料内部 に教練結晶粒 が成形する と , 当藤で はある が

結晶粒界が材料 内部 に細 かく配分 きれる . こ れが転位の 動きを妨をずる た め転位

の 運動 は粒犀 で 止 め ら れ る .
つ まり軽罪 は塑性変形 の 障害とな るた め微細な金

属組織を有ず る ぼ ど強度は高くなる 事 い ま平均結晶粒径を d とす る と, 塑性変

形 きせ る た め の 応 力 ,
つ ま 哲 降旗 応 力 u y 捻 式 く1 . 1 ) で 阜 え ら れ , こ れ ほ

H a 温
･

P e 嘘 の 式 と して 知 られ て い る 昏
･
8 亀弼

.
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こ こ で , k y は結晶粒径 に依存しない 係数 で ある . また g i は結晶粒 に依存 し恋

い 応力 で摩擦力 と い い
, 結晶格子 自身が 転位 の 動き に対 して 及 ぼす抵抗力, 転

位な どに基づ く抵抗力な どで ある .

こ れま で機械 的特性 は , 例 えば同
-

材料 で 捻圧延 条件 , 圧延温 度を変える こ

と で 改 善でき る こ とは古 くか ら経験的に知 られ て お り , 実際 の 漁業に応周きれ

て い る . しか し, それ ら捻 工 場固有 の 技術で あ っ たた め研究 の 対象に娃 なか な

か進展 しなか っ た . しか し, 数少 ない 文献 から 19 望0 年代後半に既 に英国で焼な

ら し省略 の た め , 低書 い た ニ と が報告され て い る 5)
. 母 の 後も,

そ の 時 々 の 設備や技術の 制約 の 中 で ,
ニ

ー ズ に対応す るた め の 低 温圧延や制御

圧延 が行 われ て お り , そ れ が 今日 の T RqC P ( 凪 e 雷 m O
･

m e 血 a n i c al C o n t3? O 迫e d

p r o c e B Bi n g)
6

･
1 6) に進展 して い る . しか し, 機械的特性 は金属線織をこ依存する

こ とが 知 られて い るが , 未 だ加 工 -

熱処理 を用 い た方法 で は画期的 と い え る特

性 の 発 現 に は至 っ て お らず , ま た結晶粒 微細化 に用 い る加 工方法 の 異なり に よ

っ て機械的特性 も変化す るた め
, 微細粒 形成をこ対す る加 工 プ ロ セ ス の効果 に つ

い て は未 だ解明されて い な い 部分が 多い .

現在 , 結晶粒微細化法 が ど の よ うなア ル ミ ニ ウム合金 にお い て 適応 きれ , ど

の 様 な観点か ら取 り組 ま れ て い る か を国内外 の 研究動 向も含め Fig .1
･

望を芸示 し,

F i監. 1 ･ 3 結 晶粒微細化 - の 幾 つ か の ア プ ロ ー チ駄を示す 8
･
8 2

'

細
.
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1 息望 結晶粒微細化 の 原 理

結 晶粒微細 附 こ利周 で きる材料学的現象は T abl e l
･

1 に示 した よ うに , 塑性加

工 後 の 回復 お よぴ 再結晶で ある . す なわち , 塑性加 工 に より材料中 に多量 に蓄

積 きれ た転位 の ひず み エ ネ ル ギ
ー･が回 復や再結晶の 駆動 力と なる ･

一

般 に こ の

駆動力 が大 き い ほ ど, そ の 後 の 再結晶 の 際に再結晶接が 多量 に生成 して結 晶粒

桂微細す転きれ る . した が っ て , 結晶粒微細 仙 こ は材料内部す なわち結晶粒 内 に

如何 に多量 の 転位を効率 良く蓄積 で きる か に掛か っ て い る 1
･

1五,) . 再結晶 で は高温

で粒成長 が 起 こ る の で
, 粒成長 を如何 に抑網す る か も重要 で ある .

つ まり , 結

晶粒 を微細 化す る に捻 転位が 蓄積 し易 い 条件 の 下 で , 出来る だ け大き な塑性 ひ

ず み を導入す る こ と が 必要 で ある 1
･

1 1)
.

ア ル ミ ニ ウム 合金 の バ ル ク 構造材料 の 場合 , 結晶粒 を微細化す る方放 と して

ほ析 出物や加 工硬 化お よ ぴ焼 なま しを利用 した も の が
一

般的 で ある .
こ れ は主

と して 静的再結晶 を利 用 して い る .

一 方 で , 後述す る特殊加 工 蔭恕 ど揺動 的再

結晶 1 9 風 嫡 を利用 した も の で あ る . 静的再結 晶 で重要 な因子 軌 1) 核生成サ イ

ド ( 不均 一 変形儀域) の 密度 の 増大 , 2) 駆動力 (転位密度) の 増大, 3) 界面 の

易動度 の 減少が 挙げ られ る . 動的再結晶で 重要 な因子 娃 ,
1) 局所的な ひずみ 勾

配 と観織 の 回 復 , 幻 旧結晶粒界延長線 上 - の 転位境界 の 形成 , 3) 転位境界 の 方

位差増加が 拳 ぼられ る .

1 息 3 種 席 の 結 晶粒微細化故

結晶粒微細化故 結節項 ま で に記 した通 り , 加 工 と熱処理技術 の 組み 合わ せ で

行 わ れ て い るが , サブ ミ ク ロ ン レ ベ ル ま で超微細才ヒす る に杜 , 加 工 - 熱処 理 に

特別 なニ 来や技術 が 必要 とき れ る . 最近 で は従 来 の 加 工 - 熱 処 理法ヰこお 狩る加

エ プ ロ せ ス と加 工 温度 を組 み合 わ せ て 工 夫する こ と で , 材料に 付与す る びず み

蓋 を著 しく大きく し , 加 工熱処 理法 で 捻到達 できなか っ た数畔m
, 更には 1 . 恥 m

尉 下 の す プ ミク ロ ン レ ベ ル ま で結晶粒 を微細化す る こ と で 強度 や誇特性 の 飛 躍

的向上 を目指 し, そ の 細 エ方法 練多岐をこ渡 っ て い る 1 悶 由
.

こ三 で重要なの ほ , どの 事故 にお い ても共通して い るの は強 ひず みを材料 に付与し,

加 工 温度 ほ材料の 組織が 回復する温 閤域にて加 工を行 っ 七い る点である. すなわち,

ア ルミニ ウム 合金を初めとする低融点材料および積層欠 陥 エ ネル ギ ー

の 高 い 材料 で

の加 工 絃低 温型 の動 的再結晶あるも斗揺動的回復を利用して いると考えられる 鰍 き8)
. こ

こで
, 各方法が独自 の プ ロ セ スを有して い るの で , 以 下 に現在試みられて い る主な結

晶粒微轟酎臨駄と号 の 申で用も
'
､られる塑性加 工法 の 概要を述 べ る.

1

1 望



i ) 凝 エ ー 熱 処 理駄

加 工 - 熱処 理経とほ ,
パ ル タ材の結晶粒微細柁放と して 有効ときれ て お り , 塞

に加 工 に より材料申をこ多量 の 加 工 ひずみ を蓄積後, ジ ル 車バ ス などをこよ 賢愚速

加熱 して 再結晶処理 を行 うも の で , 高温 に な っ た ジ 沖 トある い 経済イ ル喜己浸津

す る こ と で 回復 現象を引き起 ニさずをこ新撰生成 と再結晶粒 を生 成す る亀 の で ぁ

る . そ の 他に , 比較的低 温度にて 加 工 砂ずみ と変形温度を制御 しき 塑性変形をこ

伴も､ 生成す る不均 質な転位下部組織を変形 申をこ童ず る囲擾ある い ほ再結晶を利

用 して 微細化す る手放が ある . 前者が通常 の 再結晶また は不連続再結晶で あ り,

後者ほ連続再結晶に務当す る .

こ の 方 経で 結 ,
工業的観点か ら礎束 の凝 工 捻を大晦に変更サ る こ と なく教練

な結晶粒 を希 よう して お り主に経歴凝 工 を用態㌔ る態 の が多も＼
. こ こ で重要な の

紘 , 通常の 再結晶を利属 した 場合, 如何 に材料内をこ高 い 抄ず み エ ネ)i, ギ - を蓄

積す るか で あり , 圧延 ロ ー

ル 抑 止常連度を変碓 き骨試料 - 強潮的を三強む､ せ ん 断

変形 を与 える異周速圧 塵 醜 や, 試料 の 元破屋翠を大きく し廓 工率 を播く
や

と とも蔓こ

- 度に大き な塑性 びず み を導Åす る未定 下圧塵 細
, きらに蓄積 した び ずみ が廟

工熱を己 より熱 エ ネ ル ギ
- と して 回復ずる こ と を防ぎ, 更に 結線料の 変形抵抗を
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限 に加 工 が 可能 と きれ て お り , 急速加熱 を利用 せず材料加 工申 の 温度, あ る い

絃初期 温度を加 える こ と で動的な回復現象 を連続的に引き起 こす方法で ある ･

( a) 粉末 の メ カ ニ カ ル ア ロ イ ン グ 鰍 4 6)

ポ - ル ミ ル を伺 い て 粉来 を室温 で ミ リ ン グす る と , 粉末は延 ば し, 折りた た

み , 圧按 な ど の 塑性変形 を繰り返 し受 軌 強 ひず み に より結晶粒 ほ微細化す 香 .

主 に鉄 鋼材料や金 属開化食物 に適応 され て い る . こ の 方経で 数十 n m の ナ ノ ク

リ ス タ ル か らア モ ル フ ァ ス の 構造 を持 っ た粉末 が得 ら れて い る . こ の 粉末 を開

化 焼結 して バ ル ク材 とす る方法 で あるが , そ の 過程 で 結晶粒 の 著 しい 成長が 起

こ る場合も ある .

也) E q u al ･ C もa n n el A n g u l a r P r e s si n 監
: E C A p 蔭 2 0

'

望望)

F i富.
1 ･ 4( a) の ような屈曲 した等断面 の ダイ ス 溝穴( 8 :屈折角) に材料 を通す こ と

に より , 屈 曲部 で材料に 単純せ ん 断変形 を付加 する方法 で ある . 加 工前後 で 材

料 の 断 面磯が 変托 しない の で
,

こ れ を何回 で も繰り 返す こ とが でき , 外観 の 変

形 な しに原 理的 に無限に大き なひず み を付 加 できる . こ の プ ロ セ ス は S 喝 al ら

魂7) より藤倉組織潮 御法 と して 考案きれ ,
1 9 8 1 年に公表 された が

, そ の 後1ゐ滋e v

ら 望1
･

望2).が結晶粒微細化 の た 路 の 強加 工 経と して利周 し, 屈折角 9 0
o

の 直角 ダイ

ス を用 い て 多く の 研究を行 っ た . A l 合金 に対 して は ,
こ の 方放と適切な焼 なま

しを行 うこ と で 1 0
-

1 - 1 e 乏
拝m の 広範囲 に及 ぷ 粒径 の 多結 晶棒 を得 てを､ る . しか

し, こ の 方牡 ほ濠尺 物 - の 適用は 困発 で あり , 応用範囲は 限定され る .

(a) 高静水圧 下 ね じり加 工法( T o r si o n U n 捜e r Ⅲ量gh P r e 8 B tl r e ,
H P 解 か 感

F i欝･羊
- 繊 紅 玉琴T の 模式 図を示す ･ ディスタ状 の離験片を支持台に乗せ

, 押し棒で

鱗料に大きな圧 力 をか吋ながら回転させることによりせ ん断び ずみ が導 入きれる. この

≡P T 汝結 ロ シ ア の S 血 n o v a ら 利 こよっ て 1 9 8 6 年 に紹介され , 結晶粒をサブミクロ

ンまで 微細化することが示きれて い る. しかし, この 事故 に関して 絃系統的な研究 ほな

きれて い ない . こ れ絃 , 離料サイズが大きくなく, 形状が ディスク状と限られて おり実周

的な闘)むが薄い ことが主な理由として拳をずられる.

細 線り返 し塞ね接合圧鷹 触 e n m d 象鮎 e 温 血
･ B o n di 喝 : A R B 汝) 紗 8 1)

ÅR B 汝捻 圧延 を利周 した強ひず み劫 エ で ある . A 混丑 の 原理 図を Fi誓.1 ･ 4( a)をこ

示す ･ 疲薮圧延す る と板厚は 半分と怒るが貴 さ杜 空 蝉軽度になる . そ こ で , 匠

楚板 を浸 き方 南に 望 等分 し, 望枚 を重ぬ繰り 返 し圧 延を行う方放 で ある . 繰 り返

し細 工 数を n 固行 うと ともをこ接合界面 絶 望革層に怒る . ただ し, 合わせ面 は接合

す る こ とが条 件 で あや表 そ の た め に接合面 の 清潔き ,
ロ ー ル径や ロ ー

ル速度な

14



ど の 圧延 条件接 限定され る . しか し, 板厚 の 薄もヽ板材の みを三関 して は微細鐙 を

得る有効な方法 で ある .

( 忠) 摩擦賛辞接合法(F 由e態o n S 由 W e皇 蛋: F S W ) 感 鯛

板厚 の 大きな板材 の 結晶粒微細他姓 と して は F S W 鮭 鰍 鴫 が拳をヂられる . F S W

綾 は従来 , 異種合金や長 尺材料 の 接骨 に使開 きれて きた草陰で ある . 近年 で 揺 ,

こ の 手法 をバ ル ク材瀞の 表層微細化 に潤 い た 報告が なきれて い る i F S 闇 法 は

1 9 9 0 年代初頭をこ英国溶接研究所( T W 捌こお い て発 明 書 開発きれた 50)
, こ の接合

概念 壮 F ig . 1 - 4 紬 に 示す ように , 丸棒状 の 回転 ツ
-

ルを芸よ り , 素材と の 閤で摩擦

熱 を発 生 きせ
,

, 同時 に ツ
ー

ル 発端 の 特殊 な形状を持 っ た ピ ン で塑性流動を起 三

しなが ら継ぎ手 の 開発を凍拝す る こ とに よ り接骨す る方法 で あ る . 摩擦熱 を発

生 させ る た め被接合材をこ剛性が ない場合臆養当て が 盛宴 と なる が , 適切なツ ー

ル と接合条件を選定す る こ とをこより , 欠陥 の 少な い 安定 した継 ぎ手性能を得 ら

れ る こ と か ら, 長尺 の アjt , ミ ニ ウム 合金製鉄道車両 の 製造な どに適周 きれてをヽ

る 5 1
L･5 8)

. 最近 で 軌 F S W を行 な っ た軌跡が超微細粒を生成す る こ とか ら, 接合

以外 に熱処 理に相当す る加 工 と して も注目きれ て い る .

1歩
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墨書遠 国内苑 時 節究動繭

塵廃線終結 産業の 基盤と 怒る材料である ヰ とり わ 狩ア ル ミ ニ ウム材料ほ
, 軽

塵鷹 狩 率で 態と撃 わ結構遮周樹料と して 艶属性の 高 い 金属線料で ある . 産 業技

衛 希発 展蔓芸伴を㌔塵属材料に牽褒 きれ る機械的誇棒軽率機能的特性 は益 身 高く な

つ で凝 り, 壕盈高強度才巨や長寿薗化等 の優れた材料特性 が求 め られ て い る 5
･

i 由
.

近年の 基礎的 な研究をこよ っ で ,

-

般顔料で も結晶粒径 を微細絶す る こ と で ,

強度 ･ 靭性 ･ 酎食性等が 大き( 向上す る こ とが確認 垂れ つ つ ある . 高強度 ･ 高

磯健棒軽を有す る艶層構 造櫛料を廓製す る技衛が 藤 堂 できれ ぱ , 社会基盤 を充

実きせ ると同時蔓≡ , 経済凝 よ ぴ社 会を≡及 ぼす効果 は非常に大き い . 例 えば r 強

度 慧倍 苧 寿歯 望倍j 帝 材料を使属す れぽ , 自動車 の 軽 量化をこ よる燃費向よ に も

繋が 繁華 目車重俸符 e e 望排出盈 を望 - 孟% 削減で きる とす る鮮算もある 36 ･
･ 鯛

.

ニ 帝 よう恕妖艶軍を芝お い て き 我国で 措 T ab呈e l
- 望 に 示す ように ス

ー パ ー

メ タ ル

プ 田 ジ 志 タ トと称 し 19 9 5 - i 9 9 6 年招
一

年間で 先導研究を行 い , 王9 9 7 年か ら 5

年間集中的を芝創製方蔭声 凝 工条件お よぴ種 身 の 静特性をこ開 し活発 に研究 を重 ね

て きた . し か し
,

三 れ ら経常究壷 すイ ズ で の 成果が ほ と ん どで あり , また微 細

粒材料を創製す る た め の 手練も特殊 なもの が 多く 目 立 つ . 圧 .延や鍛造 などの 従

来法 を利周 した事故 で 経 , 本給文 に て 著者等が 提案 して い る多軸鍛造法が澄も

実周柁 に近 い も の と考えられ る .

一 方, 微細粒材料の 常時性 に関 して ほ室 温 で

の 引醜鮮験結果が 塞 で あり, 破壊 靭牲お よ び疲労欝験等 を総合的に 評威 した デ

- タ
ー

は皆無に等 しい . また , 微細粒形成 の メ カ ニ ズ ム お よ び大型構 造用材料

- の 結晶粒微細柁法 の適応 の 可能性 を模索 しなが らも , より 詳細な機械 的諸特

性 を明確にす る必要が あり , 構造用材料 と して使 周す るに は 非常に 重要な深題

を抱え て い る .

結晶粒微細化をこ関す る研究者も 酌富.
1 ･ 望 に示 した ように対象合金 こそ 異なる も

の の 篠緋ヒ事故お よ び研究ア プ ロ ー

チ に おゃ､ て は 倣界的に 見て も我 国が発寒 し

ても､ ると考えられる 8 6
･

綿
. 田本 に溶 ける ス ー パ ー

メ タ ル プ ロ ジ ェ ク ト等に よ る

革新的な研究が , 海外をこお ける超 微細粒材料研究 に 大きなイ ン パ ク トを与 え ,

各 国がそれ ぞれ独自をこ微細粒材料プロ ジ ェ ク トを立 ち上 ぼ て い る の が現状 で あ

る . 以下に各 国の 研究例 を示すが , 主だ っ た研究背景お
､
よ ぴ最終的 な目標 結各

国とも共 通 の もの で ある . しか し, 微細材料戯製 の た め の加 工 プ ロ セ ス にお い

て ほ , 欧 鮒まより現実的で あり, 特殊加 工 な どを極力使用 せず従来鮭 の 改善に

よ り目標を達成 じようと取り組ん でも､ る .

まず軟鋼 で 観 望榊0 年 か ら 1 年間の E U プ ロ ジ 淀 ダ トと して超微細粒材料 の

部数に関する研究が 開始きれ 恕
' 内容は 軸 m 軽度の 微細粒材の 性質を調査 し,

ま8



有用性 を評価す る こ と を目的をこ, 冷同大 びずみ圧延 と焼なま しを組 み合 わせ た

加 工 プロ セ ス を中心 と して 研究が行われた ･ また
,

望O O 1 年か ら3 年間で 民間企

業と大学を中心と した E C S C プ ロ ジ ェ ク トが 開始きれ 評 高強度化を主眼 に微細

構造制御技術の 開発 が進 め られ て きた . プ ロ ジ 浅 タ ト成農 の 適屑範囲 と して 軌

自動車 , 建造物お よ ぴ パ イ プ ライ ン 等を念頭 に置 い ても､ る . 実 卿ヒしやす い 範

囲 と して 結晶粒径 望 -

軸 m の 微細材 の 創製 と実f馴比甲目処 を得る こ と を目 鰍･芝
,

超 急速冷却法 を開発 し, 熱蓮 ライ ン で の 微細粒材製造 にタ
- ゲ ッ トを絞 っ てむ､

る ･ 2 榊空 車か ら2 糾 7 年 まで に新た に E C S e 望糾望 プ ロ ジ 芸 ク トが始ま り , 高強

磨, 耐久性 , リ サイ ク ル 性 を探求 して い る .

一 方 , 米国 で 捻超微細粒材料に関す る研究 プ ロ ジ 淀 タ トは 特に見 られ なも､ 那
,

望0 00 年に発表 され た N a 血 n ai 即 皿 ぬ ぬ n ol o 野 Ⅰ滋 鮎 鮎 e 形
- 発と して , 結晶

粒微細化法 の み に留まらず , 各種材料 の 開発 が
``

G T a n 捜 C h a温 組 欝e 畠
''

の
- 例 と

-して 拳をずられ て お り今後 の研究動 向が注 目され る .

韓国 で 壮 丑9 9 & 年 か ら 5 年計画 で 田軸e T
- 望1 プ ロ ジ 孟 ク トが 始ま っ て い る . 日

本 の ス ー パ ー

メ タ ル プ ロ ジ ュ タ トと 同様 恕研究 を推進 して い る . こ の プ 四 ジ 淀

タ トに て 創製された微細粒材の 平均粒径 は板表面層 で 2 -

軸 m と療細 で ある が
,

中心 は 軸 m と粗大 で ある . 種 せ の 業界 か ら の 参加 も交え実周化 を考慮 し仕様設

計 か ら の 検討を澄 め て い る . 望0 0 3 年か ら 望0 0 7 年 の 輿 ニ期 プ 田 ジ 芯 タ 軒 で 揺 1 )

超微細粒材料 の 製造方式 の研 究開発 ,
2 ) 製造技術 の 実 証,

3 ) 大型構造物 -

の超 微細粒材料 の適用 に つ い て 研究等 を行う予 定 で 艶る .

中 国も ま た , 韓 国 と 同様 に 1 9 9 8 年 か ら国家 プ ロ ジ 濃 ク 終･ を意 ち よ皐ヂた ｡

”

d o 協bl e 8t r e 払欝ぬ 従m d i o r d o u b王･

e 爵e T Vi c e 辻良
''

を 目標 に , 微紳 他 高純度 軌

均質化 を孝 一 ワ
ー

ドに して い る . 構造用材料 で 望 -

軸 m 軽度 の 微細粒材料 の 癖

製を 目指 して い るも の の , 内容的に ほ 日本 の 卑 ヤ ツ チ ア ッ プが 童体 で ある . 近

年 , 中国 で は 積極的 に国際金森 を開催 して お
ゝ

り情帝凝集を実施 してむ､ る .

呈9
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五
. 5 番束溶 よ

J6

藤鰹樹瀞 で の 遜艶性愛潜

呈息呈 雀来 砕凝塑性
-

療

寒韻文 で 捻 , 教練経線 の 劇薬と 弼時毒こ鮭 塑性 の 発現潜 よ ぴ尊 の 変形機構

の紫電凱 蕗晶粒径お よ ぴ試験温度 の 常郵こ も塵 点的喜こ取 琴線ん だ . こ こ で
, 超

塑性をこ関す る
- 毅約 恕定義をこ つ を㌔･て 述 べ る 芝と喜こず る裾

金 属材料-を引蛮変潜 きせ ると 争 議常澄瞳 斡 轟態複線斡 でも敬 呈O-鶴.なを預 し 呈鵬 %

尉 官 呼 静ず みをこてネ ッ 卑 ン ダを盤 じ療重野蔓己至 る . しか し手 樽審 な経線を有する

金属喜こ対 して 特定 の 変形条件帯で 経ネ ッ 卑3 / ダを生 じる 三となく ず 数百か ら数

千髄 に態濃ぶ 巨東鱒びが寵轟き鈍 る . こ の 現象を適塾経と称 してをヽる s

･ 適塾軽喜こ鰐する最凝の 報督結 i 昏空母寧蔑･¢ 総 監由盛汲
,
露鼓Ⅶ療毛 -

畢
B 由 癖 迅 - 転覆感

奮こよ る態 の で s 芸蕊
-

戯
-

e Ⅶ 三売薬晶合金 の 曲ぼ変薄暮こおをヽて もろ旨､ 経ず 砕 塵廃線

料 が 帝 王線砥 で 変形 し異常喜こ東き な産経 を轟 サ ニ と を報馨 した ニ と蔓己始ま る .1

音符 蔑 , 共晶骨壷 の 異常鱒ぴ蔓こ着目 し辛 詳細な検討を待 っ た Q) 総 軍母 野･ 鉛 温 宅急粥種

年き 観 で ある . P 蜜 鮮 審e 漁 ら経
､
P 鮎

--S 汲 ぎ
B i

-

S 汲 共晶資金 で 星9 毘e % も の 韓ぴ を樽患 ニ

とも示 して い る 醐
, そ して 異常に伸 びる材料は異常をこ微細な結晶粒径 を持 っ て

い る こ と , 結晶粒 界 です べ り が起き て い る ニ と, 匪涜神 ぴをこも かか わ らず結晶

粒形状経等軸状 の ま漂 で神長 してもヽない こ とを明らか に した . 1 9 4 5 年蔓こ これち

の 現象に着目 した B o 血 v a T
,
P r e B n y 老友o v らに より , 泉常伸び に関す る系統的研

究 が 遜塑性 な る呼称 で 次 席をこ公表 きれ た . 適塾健 の 研究が活発をこな っ た の 経

u n d e 君 W O O & 8 6) に よ っ て 以七 の 成果 が 欧 米 - 紹 介きれ て か ら で 象 る . 時を芝 ,

B 由立of e 温 ら 締 結 N o d 由, ㍊ a nj o 由 醜 の ひず み速度感受性 の概念 を超塑性現象に

適応 し, 避塑性 にお け る異常伸び と びず み速度感受性指数とが 良い 対応 を示す

ニ と を種 身 の 合金を伺 い て 明 らか に､した 廿

適塾牲 絃金属材料 の み ならず , 微細な琴軸粒を有す る多結晶材料に現れ る
-

種 の 高温変形様式 で ある と考え ら れ , 材料 の
.

内約因子 で ある組 織 , 樽喜こ結晶粒

径 と , 外的 因子 で ある 温度とひずみ 速度と の 閉経 ある釣合い が保 た艶て い る餐

形状態 で発現す る . 結晶粒が等軸微細漕 あるニとが適塾牲発現 の
一 要因 で ある 一

緒 に , 其祈 あるもゝ経典晶合金 の よう な柁学級戚の 異 なる ニ 相 が混在す る観緒を

持 つ 合金 にお い て 適塾性が 多く見約･垂れ てを篭る の 軌 単相合金 より 態微細粒を

得 る こ とが 容易で あり ,
T n/望 ( T m 経絶対温度 で の 融点) 腿上 の 温度にお い でも

粒成長が 起 こ りをこく い た め でもある 鰍 細
. したが っ て

, 数拝m の 安定な微細

粒親勝 と変形 温度お よび 抄ずみ速度が適 齢 こ簸み食わされ 晩
- 定の碓学級威

に限定す る こと なく; すべ て の樹科
･

をこ感激嫌が発現ずる可能性 がある 書

ゝ望圭



超塑性変形 の レ 浄 ロ ジ -

的な特徴は 高い びずみ速度感受性 で ある .

-

般 に ,

超塑性 変形 柱式 ( 1 一 望) で表 されてむ､ る 6 1 ･6 2)
.

g - K i
m

( l
･

2)

こ こ で , げ ほ涜動応 九 i 揺 ひず み速亀 鑑 は定数で ある . なお , 指数 の m

健繕 抄ずみ 速度感受性指数と呼ばれ , 引張試験 にお ける材料 の ネ ッ 卑 ン グ抵抗
の 目安と なり , m 健が 0 .3 以止 か つ 2 O O % 軽度の 大きな伸びを示 した場合を

-

般的に超塑性状態と見 な して い る 醐
.

従来 , 避 塑性 を得る た め に は変形騎に微細 な等軸粒 で ある こ とが 必要 と され

て い た ･ 起 こ ろカ琶
, 高温変形前 に未再結晶粒 を含む加 工組織 の 2 O 2 屯 8 0 9 0 系 ア

ル ミ ニ ウム 合金 7)
, あるい はβ型 チ タ ン合金 の粗大組織 繊 で も超塑性 の 発現が

報 告され て い る ･ これ ら捻 変形申に動的再結晶 , ある い 揺動的回復 が 生 じ結晶

粒 が微細絶す る た め で ある と考えられ て い る 19
･
8 3

,
馴 4)

. したが っ て , 加 工 組織

材料費粗大結晶粒材料か ら出発 した適塾軽挙動 が体 系的 に検討 きれ , 超塑性 を

発現 きせ る た め の 条件が決 定され る ならば , 超塑性 は現在 よ り も広 範囲 に渡 っ

て応用畠琶期待で きる .

生息 2, 微細粒材料にお ける適塾性変形

適塾牲劫 エ に 結 工穐 削減お よぴ 多品目 書 複雑形状 に対応 で き る と い う利 点が

ある .

- 潜 で , チタ ン合金 に代表 きれる ように冷間加 工 が ほ と ん ど不可能 で あ

り , 熱闘加3: 温度も高く か つ 適塾牲発環 温度の 範囲が狭 い 金属材料 軌 薄板 ,

帯封 よ び線材な ど - の 廓 ニ も･困難で , 最終的な
-

決裂晶と して の 材料費 の 増大

を掲甘ヽて い た . また , 超塑性発現 温度も高く ,
こ の ような金属材料 を利属 した

腰塑性凝 工 にお い て ほ金型費も高く なる た め , 製品 の ト
-

タ ル コ ス トが 高価 な

もの と なり適塾軽部 工 捻 - 部娩壁 ･ 宇宙関連部晶 の 加 工 に用 い られ る に過 ぎな

か っ た .

- 方 , 鱈晶粒径 をより微細化す ると超塑性発 現温度絃低 下す る と されて お り ,

結晶粒微細托 に関する研究が 啓発 に行 われて い る . 例 えば,
1 9 9 6 年 に経 緯晶粒

径 を 1 0 押m 以下にサる こ と で変形速度は 高速倒 -
, 変形 温度は低 温儲 - 移行す

る こ 恕が 王もg a Bもi
,
L 盈芸曙d･o n ら 酔 郵 こよ甲報告きれ るまで に 至 っ た . ア ル ミ ニ ウ

ム合金 で ほ ,
戯 -

封g 合金 をそれぞ艶 選e Åp 故 鰍 6 7)
,

戯 由 猿 轡 こ よ甲･ 強びず み

廟 Ⅱ L た微細粒材料 擬 径 1 拝n 以下) を 耶3 正 に て 変形 きせ た練乳 丙材と

も m 燈 ほ 臥4 で 3¢8 % 軽度の伸びを示 してむ､ る . 加 えて,
こ れ ら微細粒材料措 ,

ニれま で 薄給 き耗て きた 血 泌g 系合金 (粒径 1 軸 m ) よりも比較的高 い 強度を′

望望



維持 してむヽる .

と こ ろ で , 松木 ら の 報告 に よれば , 粒径 軸 m 経度抑 稀 府 の ア ル ミ 芸 ウ良 禽塵

を潤 い て 試験 温度 各望3 監 で変形を給与 した結果 ,. 適塾性が 顕著に現れ る条件 下

で ほ軽 罪す べ 哲 の 寄阜率経 7e - 紬 % と報告 きれて態､ る 脚 軌 一 方 で
歩 道微細粒

の 超塑性変形は数多く報告されて い るも の の
, 粒径 丑拝血 以 下で の 低 温高速適 塾

性 の 発 現の みが 述 べ られ , そ 将 変形機構 (軽罪す べ
ー野 , 粒 内変形 , Ⅴ 由捜 の 形成)

に触 れ た もの は非常毒こ少 な い
･ また , こ

ゝ

れま で の 超微細粒 ア ル ミ ニ タム合金を三

お 狩る低 温適 塾牲 の 轟論 の 多く絃 , 試験 温度 那3 E で実験 した結果が 童 で あ撃

6 才
一

6 8
･ 相

,
こ の 温度ほ ア ル ミ ニ ウム 合金 の 再結晶 温度より 高く , 就敵 温度到達ま で

に粒成長 が起き ると考 えられ る 望か 細
.

超塑性変形 を利用 した成形加 エをこ対 して 絃 手 微細粒材料が有効 で ある こ と 絵

柄 える もの の
, そ の 変形機構 の解明お よ ぴ変形また 姥就醜 貌慶を己対す る結晶粒

径 と の 関係 は遜微細鰹節料 の 分野 で は未熟 で ある . 的確 恵加 工 条件潜 よ ぴ変形

機構 を示す こと は, 低温 ある い 絃 高速感塑性 の 利点 をよ智明 らか にす るも の で

あり , 製品 の ト ー タ ル コ ス トを掬 え る可能性が ある . 飽 嵐 加 工 条件碁こ より 変

形 機構 が異 なる ならば, 製品 を搾製す る際 の加 工 条件を種 身 選択サ る ことが 可

能 と なり , 暗広 い 選択肢を得る こ と となる .

本 研究 で は , 前述 の ごと･ く超微細粒材料お よぴ結晶粒擾 を種 身 変碓 藩せ たと

き の 変形榛構 に つ い て も憩給 し, ど の 軽度ま で 超塑性発 現温度 を低 温側J h 移行

す る こ と が 可能か解明す る こ とも 目的 の
- つ と して い る.

慧語



呈.6 添文 の 構成

本翰文は , 本牽 悌 呈 牽序鞄ラを含め て , 重体と して 次 の 8 牽か ら構成され る .

第乱 牽 序鶴

第2 牽 圧延加 工 に よ る結晶粒徴表酎ヒ

第3 牽 前加 工鮮 卑圧延 に よる結晶粒微細化

第4 牽 ア ル ミ ニ タ ム合金 の 結晶粒微細化 - 及ぼす びず み負荷様式 の 影響

第5･ 牽 多軸鍛造故によ り結晶粒微細化 したア ル ミ ニ ウム 合金 の機械的特性

第6 牽 腰微細粒 戯 ･ 池野唐金 の 低 温超塑性 と変形機構

第7 牽 低

欝8 牽 線括

付僚

塑性をこ及 ぼす初期結晶粒径 の影響

E} 下 に各章の概要 を述 べ る .

抵 巳めをこ, 第 壬 牽 (本革) に溶 い て , 研究 の 背東 と目的お よ ぴ従来 の 研究概

念と奉研究将蜜義, 牽 じて 本給文 の 構成と概要を記述 してむ､ る .

次 にs 第 空 襲を芸お い て ,.
'
ア ル ミ ニ ウム 合金 の 代表と して 展砕材料と して広く

周 い られ て い る非時効唐金 で ある 11 0 0 , 3 0 0 4 お よ ぴ･5 0 8 3 ア ル ミ ニ ウム 合金 を

採り 上 ぼ, 最も薬層化 しやすい圧延加 工 と熱処理 を組 み合わせ た結晶粒微細化

蔭に つもヽて 検討 虹て い る . 鼻捧的をこは , 冷間匠延 あるい ほ極低 温圧延加 工 に よ

る転位密蜜 の 増加 と丁再結晶処理に よ る結晶粒微細すヒ条件を調 べ
, 微細化 した 本

合金 の機械的特性 , 結晶粒擾と加 工 プ ロ セ ス に つ もヽ て検討 して い る . そ の 結果 ,

確廉か ら行 われて W る単純な圧延 で 絃微細結晶粒 を得る こ と が 困難 で あり , 微

細燈を得るた妙音芸揺 より強静ずみ瀬 エ漆が必要 で ある こ と を明藤に して い る .

第 3 牽で 軌 前章の 冷開瀬 よぴ極低温圧延加 工 前に蔚加 エ と して鍛造加 工 を

組み合わせ た強 駈ずみ細 工 絶っ い て , 結晶粒微細化 に及 ぼす鍛造加 工 お よ ぴ加

工 びずみ の役割溶 蓋ぴ漉 £濃度経 つむ､ て 検討 して い る . す なわ ち, 前加 工 と し

て の 鍛造の 僚鞠を輝 康 の細 工温度∈極低温お よ ぴ温聞知 工) 下で体系的 に調 べ
ず

機械的将牲に及ぼす微細粒組織の影響を検翻する . また , 冷閏圧延 に 比較 して

極低温圧楚 で絃 緒卑 し浩塑性 註 ネ㌔レギ - の 韻発が少 恕く
､

, 内部組織抵 よ り均 -

に変形轟替 る こ と添罵可能 で 轟り
･

, 加 工率に形成され たサ ブグ レ イ ン や結晶粒 の

状
･健か ら, 既存エ樫を経み食わせ た簡便な事故にお い て も微細粒 の 生成が十分

可藤恕 ニ とを示 しても1 る .

急速



第壇 牽で 絶 滅 魔 王 盆L f て採撃 A 艶た轟造細 工 将 み 背鰭晶軽蘇掛転が琴密 艶

負荷様式 とを勺う儲 磨か ら検討 したも 招 で ,_ 菅笠済 をこ盗 る欝轟な親耗観察か転遜

エ 申をこお 狩る結晶粒敢謝絶 の 機構 を轟 むてを㌔ る 車 恕 艶 鮭散華第二 層粒子 群威

の 影響を韓除サ るた め 工費済耗 ア㌔レミ ニ 野良 資金竃鬼盈ま桝 昏塵きを済む､ で撤緬叱

鴇構蔓こ つ を㌔て逓 ペ て を㌔ る 書 こ こ で 軌 鍛造魔 王 将 み で も産経 の 線条が
､

極め て 少

憩く き 引車強姦が 読敵前 m . 望 倍数七喜こ鞄息 し† 結晶粒産も 主幹甑 駄下を己蓉轟酎転ず

る ニ とが 可能 で ある こ と を示 して u･る き 同時をこ
,. 鰭晶題額線托 を効率よ宅行 う

た 範 の 負荷礎式と魔 王条件 に つ を､ て 明轟蔓こ じ手 盛,呼 醜抄 ずみ魔 王睦 と撤廃線験

お よ ぴ機械的特性 を比敬 して も遜色が 恕態n- ニとを闘魂をこ して態ヽ る.

寮 墨 筆 で 経 , 前章までを芸示 した鍛造凝 工 と魔 王粂静か ら薬五経 - 呼 応頗 可能

な寮監 密漁 砂ず み凝 工 経と して 多軸鍛造渡 を擾案 じてを㌔･ 愚 . 寒 牽で 経 計 薬 五 経

を念頭をこ教 え愚 ペ く ア ル ミ ニ 撃ふ 骨壷 帝 中 で も施療約広範囲峯芸.健頗 垂れ, 寮費

の 鮭東 も期韓 で蓉 る 鬼轟¢轟蓬脅塵 を多軸鍛造添をこ.よ 撃藤顔絶 し藍 . こ の と, き磯磯

約 醇牲 経 魔 王 砂ず み量 の 増廟 灘 よぴ藤細結晶粒 の 生成韓構 藍関連緒 拷示 してをヽ

る ♯ 慈恵劇薬した 簿細粒樹斡 を軽 舟 将 温度で焼麿 潰 しす る ニ 藍をこよ る , 引垂線

き筆 降験応 丸 硬 轟袈 よ ぴ鱒 ぴ を破断鱒ぴ き 鞄
-

鱒ぴ 夢 魔寮 静ぴき の 変化 を結

晶粒擾 恕 よぴ療なま L 温度の 関数と して 轟 じてを､ る . 垂 ら毒こ
き 焼な潰 し凄 も鰻

の 強 静 ず み廟 エ 経 と同 等尉滋 野 蝉牲 を示す と同 時蔓こ
, 療最澄擾と磯城約時性 抑

閑鋳 を塀確を芝 してをb･る .

第 窃 聾 で 軌 低 温適塾鰭発現をこ及 ぼす諸舞 子 の 影響 と変酵機構経 つ を与て 榛翻

して態､ る . 経 じ 捌 こ
, 高温 引褒韓性 宅凍動感 鳳 破断鱒ぴ, m 健き を磯 舟 形 変

形 温度と･ 砂 ず 奉速度条件 で俸轟的 紅調 べ
筆 破断鱒ぴをこ対す る粒贋ず 端 野 溶 よぴ

鰹内密酵 の 嘗尊率を 弼藤紅 してを㌔ る . 俸療恕観潮蘇晶綬 を窟す る材料で 結線繰

の 囲寮 監密 紅おを㌔ て も遜塑鰹 が発現 し
争 童怒髪酵槻構 絃瞭内憂彩で あ 番 ニ と を

観察∴経晶鰹 砕 珂転 とす べ 撃凝 よぴア 弟 ペ タ 軒比孟 撃示 してを篭る 一 審ら経 き

鑑 温盛塑性発現に 対す る低 温墾動的再結晶 と粒成轟 の影 響をこ つ を､ て ,′ 轟療変偲

と変形量 の 増遜 紅 鮒 る緒盈粒 野 潜錬愛社 よ智明確喜こ じで 終 る ･ 凝滞結晶粒が

微細で ある ニ と 軌 適塾牲 の 発舜を よ撃低温磯 - 移行 す る ニ とが琴療 習あ 野 手

変形温度紅 よ智 そ の変形 きi
r
薬 療る 三 とを晃戯 L 'T 転写る .

欝 嘗 牽 で 晩 餐寮乾 温と垂れ て きた 温度よ哲も更蔓こ 望紳 濫 獲産も乾む 憾 塵で

遊資鰻重翼竜現す る か換封 じ恵 も野 で ある . 低温感激瞳を発襲轟せ るた め 狩 条件

と L; て き 蓋 紅凝弟嫁轟粒擾を≡焦慮 を攻撃 軍 種 身 の 凝滞結晶粒径 藍 砂ず轟速度をこ

緋 与 て 瀦 ペ
., 乾温避塑鰹 節発現零資 恕結晶鰹擾蔓こ づ を㌔て 繰封 じて 終 る 一 変好機

壌蔓芝野 して も結晶醍経と破断面毅轟 き 家政鼻糞薗麹練およぴ 管露鮎 と節連館

緒検酎 L-, 凝練経線静粛の 変密韓韓盛犠 貌適塾陸 将霧 鄭藍俸を僻 頗 ずる 芸 とを

擾雷 してをう
Eる .

こ 抑 穫樹静狩 変形機構を解明す る恵 め腐 楽観手 雛 こ経験
- 的 恕

翌春



も の が 無く 定量的 な評価が成きれても､ な甘､ た め
, 実験手法にお い て も ー

部新た

な評価放と して 提案 して い る .

第 8 牽でほ , 本研究で得られた主な研究成果 に つ い て総括サるとともに, 本研究に

関連した将来展望に つ い て述 べ て い る.

また , 本論文をまとめる段階で 壮論文内容 に直接関与しなか っ たが , 著者らが自作

した 二 軸引頚試験機 に関する内容を付録 に記述した . すなわち,
二軸引張試験機 に

は 童に ニ つ の 目的が あり, 第
一

をこ確轟の 数倍計算による塑性加 工 シミ ュ レ ー シ ョ ン の

高精度化 , 第ニ にせ ん断変形 が 巨視的には 作用しない 二 軸応 力部で の 相当応力と

組織変化に つ い て検討を行うペく設計作製したもの で ある. 全て の 軸は独 立制御とな

つ て い る. この ため , 動件に必 要なプロダラミンダを示し
, 試験片形状算出に使用した

底部S Y S 三 次元解析結果と開時に設計書と設計仕様を添付して いる.

望感
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乱1 緒 嘗

第 1 牽 におむ､ て
,

ア ル ミ ニ ウふ合金 の 強化機構 紅際 し相愛藩 が利潤 で きず, 漢

た 環境面 - の 配慮か らも結晶粒微細化法感電有効で あるが , 礎束 狩 凝 エ ー 熱処 理

放 で 絶縁晶粒 の 微細化 に限界が あ野 き 業 工程 - 将 適応が困難 な特殊 な強駈ず み

放 で しか微細粒材料が 得られ てむゝな い ニ と を述 べ た . 同時に , 強びずみ廓 工蔭

と凝 エ ー 熱処理蔭 を系紋的に検討したも の 緒 恕く , 第ま 翠に て 述 べ てをヽ るが
,

加 工 - 熱処 理 経と強びず み迦 エ 放 で 揺迦 ニ 申にお 汁 る内懸絶織変化 が重く異な

る . した が っ て , 従来 の加 エ ー 熱処 理経と強抄ず み加 工 絵 を双 方 の 加 工プ 田 牽

ス
, 組織変柁お よぴ榛械的特性 の 面か ら比瞭瞭酎す る ニ と毒こ経意味が ある .

と こ ろで , 結晶粒微細職級が現在絶えてもヽる濠も重要 な陳腐結実潤化 できる事

故 の 礎盤 で あ る. 環在 の金属廟 エ書こおをもて圧延経基静と怒る生産事簸 で , ア ルミ製

晶 の 轟¢% 揺圧塵をこより生産垂れて態与る王･空き
一 そ の ため既存野菜置を凋む聴 強化放でな

狩れば経済的な面からも実周托経困難であ哲, そ の廟 エ プ ロ セ ス 経実三 扱 - 野 適応

を前提 と しな狩れぱ 工業紛をこ接無意味 で ある . 本章 で 絃加 工方 添を 工 夫す る こ

と で 従来 か ら行なわれ て い る細 工 - 熱処 理鮭 の 廓 工 工 経 を大幡をこ変更する こ と

なく , 結晶粒微細化 による 高強度絶 と微細結晶粒 の 形成が 可能か凝 三 プ ロ セ 罪
,

組織変化お よぴ機械的特性そ れ ぞれ の観威か ら検討 した .

近年 , 大量生産 ･ 大量使周きれ る金属材料をこお い て ス ク ラ ッ プ再生経年席 増

加す る腐 肉に あ_りリサイ ク ル材料 の 轟め る翻愈は大きく な っ て い る 8 噛
q 牽期的

展 望をこ立 て ば, す べ て の 材料がリサイ ク ル を歯軽 と して 設計 ,. 製造きれな狩れ

ば な らな い . こ の ような社会状況 の もと で 絃よ り 高強度か つ 高低寵化 垂れた材

料 の 開発 に お い て も添加元 素を出来る だ柑少なくす る 必要が ある . 藤島粒径 と

強度 の 間 に紘 , 三 a退
･

P e ぬ の 関係 5
･ 7) が

一

般をこ認 め られ て お り ,
こ の 関係式によ

る と数十抄m の結晶粒径を 軸 m 軽度まで微細化す革と, 降伏強きが 望 翻 - 3 翻

程度 上昇す る と推定される 6
'

写)
. 塞

i

の 手法と して , 抄ず み加 工 - 再結晶

法 が有効 で ある こ とが これま で報告きれ てを､ る 8)
. また , びずみ エ ネ ル ギ ー 導Å

の た め に 経 せん 断変形加 工 に よる強ひ ずみ細 工 が 微細な再結晶粒創製着こ有効 で

ある と報告 きれて い る 6
･

7)
. とこ ろが , 第 1 牽で述 べ た ようをこ, 塑性加 工 と熱処

理 を組み合わせ た事絵 ( e p) に よる結晶粒微細化溶 よ ぴそ の 加 工 プ ロ セ ス

に つ い て 鼓簸 じたも の 絃少 憩く絃ない が , 強 ひずみ加 工法 9
･ 1 9) と の 加 工 プ ロ セ ス

,

組織変偲お よび機械的特性 の 差異に つ い て 系統 的 に轟鎗 した報告 結ぼ とん ど見

られ な い . また , 再結晶挙動絃 強びずみ細 工 法 6 傭 豊8) では主審こ動的連続再結晶

鰍 望l) で ある の に射 し, 細3:
-

熱処理添で 接静的不連続再結晶を利潤 して態､ る ･ つ

まり , 結晶粒微細化鮭 を案 尉 ヒに適 した手経と して 開発サ る に経強 ぴずみ加 工

3ま



放と従来 の 加 工 -

熱処理蔭の 差異を理解する ことが重要 で ある .

そこで本牽で は , 微細粒生成に必要である再結晶核 つ まり加 工 による駆動力(転位

密度) の 増大 を図るため に
, 加 工 一 熱処理 法として冷閤圧延 洗お よび極低温圧 延と

熱処理を組み合わせ微細粒材料 の創製が可能か模索したもの で ある . 極低 温 で の ア

ルミニ ウム合金の 加 工 は, 材料温度をあらかじめ低 温 にしておくことで , 加 工 の 際に付

卑した加 工 抄ずみが熱 正 ネル ギ - として開放されることを抑止し, 材料内部 の 転位密

度の 増加 を意図したもの である. 加 工 プロ セス に大きな変更を加えず に, 細 工 条件お

よび組織変化から微細粒材料創製に つ い て検討を行なっ た .

本 草で 結 , 通 常の 圧延迦 エ よ りもよ り 多く の ひ ずみ エ ネ ル ギ ー を得る手段 と

して , 圧産加 工 温度を極低 温(7 7 E) と した . 本論文 で述 べ て い る極低 温圧延 とは

あ らか じめ試料を液体窒素 中に 浸潰 し, 試料温度を 7 7 E . と した 後に圧延加 工 を

施す こ とを持 して おり , 極低温下 で加 工 を行なう こ と で材料中に多量 の ひ ずみ

を蓄積 した 後に急速加熱す る方鮭を用 い た . す なわち, 転位密度の 増加 に伴う

駆 動力 の 向上 を意図 して お り , 後 の 静的不連続再鰭晶に て微細粒 をよ り得やす

い 条件を搾襲す る こ とを目的 と して い る .

3 望
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慧息宝 鑑蓮加 工

圧延加 工 娃 ロ - ル径 及5 0 m m の 宝殿圧延機に て ロ ー

ル 速度 1 0
.
O m ! h i n と し全

圧 下率 9 0 % , 最終榎原 1 . O m m ま で 10 % j 五p 盈B S で 冷間圧延を行 な っ た . 使用

圧延機の 外観を F ig . 望･ 急 に示す . 圧延条件と して , 通常の 圧延加 工 と比較 して 材

料内に 多量 の びずみ エ ネ ル ギ
- を蓄積す るた めに 治具 を用 い た 圧延 と, 比較 の

た. め通常の 圧延 を行な っ た . 治具俵周 の 目的 と して , 上 下ロ ー

ル か ら受 ける力

を異な らせ摩擦 に よる強聯的なせ ん 断変形を得る た め で ある . 圧延 温度絃極低

過 ( 7 7 監) と塞温 で 行な い
, 極低温圧延 は耗料を加 工 轟に液体窒素 に浸漬 し, 圧

延 開始温 度を 7 7 監
- 定と した . また 室温圧 延 で ほ加 工 終了毎 , 試験片が室 温状

態 に な っ た 後 に次 の 加 工 を施 した . こ の とき ,
1 p a B S あた り の 匠下率は元 板厚 に

対 し 1 0 % と した . 実験 工穐 の 流れ をF ig .
2 ･

3 に示す .

室 温圧延 は極低温 圧延 が どの 経度加 工 ひずみ の 蓄積に 有効 で ある か調 べ る と

開時 に , 結晶粒径お よ び機械的特性 の 差異 を明らか にする た め に行 な っ た . 皮

延加 工 の 模式図を Fi欝. 望- 4 に示す . 途 熱 加 工率 5 0 % (板厚 5 .O m m ) にお い て

組織制御 ( 析出物 ･ 転位固着渡 の 増加) の た め低温熱処理 を行 な っ た . そ の 温

度と時 間をつ泡も1 e 望･

… = こ熱 処理 工線 を Fi g . 2 - 5 に示す .
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監乱3 再結晶妻 の 淘定

薄給晶温度は33 S ぢ馳 飽 柁 n 由出 勤 弧 惑温誓t:盛¢東ぬ 醜哲郎轟望写母型 : 理 学電 職
務 定妄こ より索 療た ･ 試料パ ン 捻 ア ル ミ サ襲容馨 を虜酌 ､

, 詫料塞畳 揺約 諾e m 富平 昇
温速度緩 ま窃濫 地 温 と し, 示差嶺域経 那護 - 轟望讃監 で ある # 瀦定評料と同量の 基

準鞄質と して供米蹄 に･6 望鉱 毒こて 汲 独 s の親密ま しを施 したも帝 を使潤 した ゎ

沸審雰 囲気結束気と設定 しヂ 同条件 の もと ま 療捧をこ つ き 基 因 職 務定 を行なむ､
,

B S e 曲線で 最も発熱反応砕 激 しな､ 点を再結晶温度と定 めた . 圧塵魔 王 直後 の 樹
料温度 と材料内部 に番凍き艶 た エ ネ 舟 ギ - - の 辞儀 を明らかをこす る た め , 再結晶

温度と定 めた範顔をこて 発熱量 を激産す る こ と で , 加 工 の 逐展をこ伴う熱盈 の 変偲

を線審 した .

乱慧.連 再結晶処理

D S C 親藩に よ り褒めた 温度 を基をこジ ル トバ スをこて急速廃 熱を行な態､
, 廟 工 に

よ 智者磯 した 砂ず み そ転鐙き を -

拳蔓こ開放す る手旗 を採潤 した . プ ル 軒パ ス 擾

凍時間 経 蓮如穿 と しそ の 観 衆凍 を凋も､ て急冷を行な っ た . 三 の
- 連 呼 滞蕗晶処

理をこよ 哲材料内部 に蓄えられ てももた 砂ずみ 孟 ネ ル ギ - ( 駆動力) を開放 し
, び

ず み の 無を憾 細結晶粒 を創製 した . ゾ ル トパ ス の組成 執 硝酸カ リ ウム 紬 % と

硝酸 サ トジ タム さ¢% を混合 した もの で 轟る . 再鍍晶処理 工程 を 酌監.望 割 こ示す ,

最盛量ea 盛番頭 w & s 血 盈ぬ壷鼓昏d

F i夢. 望-6 鮎 e 払¢達ぱ 3T 紀 野 東

題晋

急患¢温 患E
!

e 亀恵蓋捜e n 毛.



望.2 .5 組織観療

結晶粒微細化故に より微鰍 こな っ た 結晶粒径 , 潜 よび そ の 結晶方位関係ほ微

細材料が常時性向止 - 及 ぼす要甑 を知 る意味 で欠 かす こ と の 出来な い . そ こ で ,

より正確に結晶粒 の 状態お よ ぴ軽 罪構造を評価す るた め 三通 り の 組織評価方 法

を月恥 ､ た . こ れ 経微細結晶粒 の 畢均結晶粒径 , 結晶方位算出に 捻未だ決定的な

親密鋲が無く , 結晶組織を正 確に評価す る に杜 内部組織 , 粒 界方位差お よぴ結

晶粒径を知 る必要が あるた めで ある 望針2 5)
.

本 研究 で の 組織観寮 接光 学敢 微鏡 , 走査型 電 子 顕微鏡(S c 弧 n i n g El e ct r o n

姐 c r 噌 C O p e : S E W ) お よ び 透 過 型 電 子 顕 微 鏡 ( 取 a n s mi si o n El e ぬ o n

姐 c r o s c o p e : T E N ) にて行 な い
, 結晶方位差娃 E B S P ( El e c七君O n B a ck S c a tt ･

e r

P a 触 m : E B S P) の 自動結晶方位解析装置 に より湘定 した .

i) 光学顕微鏡

試料 を冷閣樹脂 に 埋 め込み , 観察面 ( T D 面) を ェ メ リ ー 紙 に て # 4 0 0 か ら#

2 O8 0 番ま で 将に研磨 し, 粒径 O . 軸 m の ア ル ミ ナ研磨邦を使用 レ 駕 フ 研磨に て 鏡

面仕息 捌 こ した . 試料作成工 程 を Fig . 針 7 に 示す . こ の 試料 を電解腐食にて ニ ッ

チ ン ダ した も の を観察試料と した . 電解腐食液経蒸留水 1 8 0 c c , ホ タ酸 鞄 , フ

ッ化永寮酸 1 S c c の 溶液で , 陽極に韓料を, 陰極 に純度 9 9 .9 9 % の 純ア ル ミ ニ ウ

ム を 劇 ､ 3 島Ⅴ に て癖4 5 s 行 怒 っ た . 電解研磨法 の 概略図を Fig .
2 鳩 に示す .

光学顕微鏡 にて観療 した組織に切片法 ( A S T M E l 1 2 - 榊 T) 2 2) を適周 し, 帝

埼結晶粒径 を策出 した . 伺 い た切片法 の 定義とを の 式 を以下 に示す . こ の とき

測定対象と レた結晶粒の 敏枝最低望0 0 個で ある . 切片放 で は対象となる試料断面

をこ全長 L の 河本か の 直線を引き, この 直線が横切 っ た結晶粒 の 数 n L を求める一 直線

の 凍がそ の 内部にある結晶粒 結(1 虎) 額と数える.

この n L の健より式(望. 1) を潤 い て 平均結晶粒度i を算出する .

£
i = -

n
L

(望.1)

直線が彪ずしも結晶粒 の 中央部を横切らない た め , 切片長さが結晶粒経と比 べ て

赤きい償を皐えると考えられる. そこで , 式 払 望) を 卿 ､ 円換算に修正 し平均結晶粒径

を夢出する.

D =

( 那 方)

i

≡ 1 ･13 i (乱2)

3 8
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2) 走査型電子 顕微鏡(S e 弧 n 皇n g 馳 c t r o n 施 c T O S C O p e : S E W ) 観察

引 東試験後 の試験 片表 面および破断面観察 ほ S E M (∫s m
-

6 3 0 0 : 日本電子 製) お

よび ぎE ･ S E M (S 那 g o : 日 立製施 用 い た ･ F E 溺 Ai とは Fi el d E m i s si o n S e a n 血 監

濫1 e ct T O n 独 c 君O S e O P e( 電界放射型 走査顕微鏡) の 略で ある . 通 常 の S 濫 M は W フ ィ

ラメントを使周 して い るの に射し
,
F 宝･

S 濫Ai は冷陰極電界放出型電 子鏡を使 用して い

る 申 そ の た 軌 通 常 の S E 朗: は 主 に 粗大 粒 材料 の 組 織 観 察 に使 周 した .

- 方 ,

F 濃
･

S E M 捜そ の 高分解能性より微 細粒材料 の 線路観察 に使用した . F E - S E M には

高分解 能 ･ 高解像度という利点があり, きらに絃通常の S E Ai に比 べ 焦点深度が深 い

ため粒界す べ りを起ニした面 や凹 員を伴う破 断 面観察に は最適 である. 特 に空 隙 の 形

成およぴ軽 罪す べ りや粒 内変形に伴う結晶粒 内部 で の 湾曲模様を捉えやす い .

本研究 で は S 濫M 観察 を行なうに際 し, 予 め試 験片観察 面 を ェ メ リ - 紙 によ る

研磨 と パ フ 研磨 に より鏡 面 と して い る . こ れ は , 後述 する が 抄ず み誘 起 に よ り

粒 界 お よ び 結 晶 粒 が 試 験 彼 の 腐 食 な し観 察 で き る 利 点 が あ る . F i g . 2
-

9 に

F E ･ S E M の 外観像 を示 す .

屯 手鑑
- 王P . i

啓
一

コ ン ヂ ン 争 レ ン ズ

∀ ･ l は tl H V ÅL V 芯き

芦ニ コ ン ヂ ン サ レ ン ズ

扱料雑軌緋匿

鶴監

p ～ l P . 皇

ビ ー ム 屯 エ タ 扱ウ

･
叫

･ l P .良

財物甲癒班珍

偏向 ○ イ i レ

対物 レ ン ズ

拭飼

料 盤

F i g . 望- 9 T h e a p p e a r a n c e 吏弧 a 嘗e Of F E
-

S E 関: e q u i p m e n t ･

嶺0



郎 透過 型電子 顕微鏡( 取 組 弧 i s si o n E旦e cもぎO n 姐 e 若O S C O 瀞e : T 濫閲∋観察

T E M (f 2 - 9 O O O : 日 立製) に よる経 緯観察捻加 速電圧 3 0 0 k V をこて ブ 制限視野 を

約 軸 m と設 定 して 行 な っ た . 官E 関 揺光学顕微鏡と異な 野材料 の 内部構 造を詳

細 に 把握 で き る利 点が あ 野 , こ れ によ り転位 の 状態 や粒 界構造 ､ 結 晶粒 の 形状

な ど得 られる情報 捻膨大 で ある . しか し, T E 関 観察に 伺 い る試料 ほ観 察範囲が

書取 ら れて お り 広範 障の 観察は 不 可能 で , 材料内に 導入 した 抄 ず み の 不均 -

性 や

再結晶時 の 混粒 な どが あ る場合, 観察す る検体数 を増や す必 要 が ある .

本研究 で は バ ル ク材料 を潤 い て い る た 軌 T E M 摺 の 試料作成に はまず フ ァ イ

ン カ ッ タ
ー

により 板厚 0 .5 m m 以 下 の 薄片 に 切 断 した後 , 観察する 薗 の 両側 を晩

節 磨 ･ 精密研磨 の順 で 行な い鏡面仕 上 げ と した . こ の 段 階で故障 捻約 3 軸 n 軽

度 と し た後に 歩3 . O m m の 円形 に打ち抜き , イ オ ン ミリ ン グ ( 選 一 3 8 8 型 : 日立

輿) を周 い て イ 身 ン 衝撃に よ り試料 を薄膜 と し観 察試料 と した . F孟富. 望-

量O( a) に

透`過麗子 顕微鏡 を , 払) に イ オ ン ミリ ン グ 外観像 を示 す ,

F ig .
盟- 1 8 A p p e a T a n e e Of 恥 a n 配n i鳥S皇o n 馳 ぬ豆c 姐 c r o 鳥C O P e (T E 醐 a n d

l o n
･

m illi n 欝 e q u ip m e n も.

壕1



凄) E B S P 法( E 呈e et 君O n B a c k ･ S e a 毛毛e 君 D 汲 a c七i o n P a 鮎 r n) に よ る結晶方位解析

E 義S P 経とは ,
官選M で観 察きれ る菊池線 の 発 生 原理 と 同

-

で あ る . E B S P す

なわ ち反射電子 に よ っ て 得 られる菊 池線 捻 , 本来 の 菊池線 と 区 別す る 意味 で
,

最初 は 監立返u e h i D i 飽 a ぬ o n ( B 濫D ) と名付 けられ 現在 に 至 る 23 ･2 5)

創製 した 微細結 晶粒 材 料 を T S L 社 の 0 Ⅰ朋二 自 動解 析 シ ス テ ム に 基 づ い た

濫B S P 漸 定 にて ,
ス キ ャ ン ポイ ン トを 0 . 恥 m と し高分解 能 で 解 析 す る た め

野E - S E M を周 い た . 測定領域は解析試料 の 最/j ､ 結晶粒径 を参考 に
, 結晶粒 が 1 O O

倍以 上 測定で き る よう設 定 した . また ,
ス キ ャ ン ポイ ン トは T E M 観察 に より得

た結晶 粒径 を顔考をこ し定 めた . 激定項目 は , 平 均結晶粒 の 算出 , 粒 界 マ ッ プ
,

T a 薗 ( 圧延 方 向 に対 し永平な 面) 観察に溶 け る R D と N D 方 向 の 結 晶方位 , 測

定領 域を三対 す る結晶粒径 の 分布 と , 横角分布 , 傾角 を変化さ せ た とき の 平均 結

晶粒径そ して 極点 図 で ある . こ の 方法 は , 血迷 した光顕写真 ,
T E M と は 異な り 事

バ ル ク 材 の ま ま 一 度 に観察面 の 数百願 の 結晶粒 を解析す る と同 時 に , 光鉄線織

で は不 明 なサ ブ グ レイ ン の 頻度や位置を マ ッ プ と して 見 る こ とが 可 能 で あ る .

F i g .
2

-

l l( a) に E B S P 解 析 に お ける ハ
ー

ドウ ェ ア 処 理 の 概略 図を , F i g . 2
-

l l(b) に

E B S P 解析 の模 式 図を示 し, 更に実際 の解析 に い て得られる菊池線 から算出 した複

数バ ンドと指数付けを示 したもの を Fi g . 2
-

1 純) に示す .

(≡-
0
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書
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望息 6 機械的特性試験

結晶 粒微細化法 に より 作製 した試料 の 機械的特性 を調 べ る た め , 引 束 試験 に

ょる 降伏応 九 引 張強きお よび破 断伸び健 の 算出, 更に試料 に蓄積 きれ た ひ ず

み 註 ネ ル ギ - 盈 と 軟すと状態 の 把握 の 目安 と して マ イ ク ロ ピ ッ カ ー ス 硬 き試 験 を

行 な っ た .

硬 き試験 捻 マ イク 日 ピ ッ カ - ス を伺 い 荷重 3 0 8 g , 押 し込み 時間 3 0 s と した ･

ピ ッ カ - ス 硬 き を求 める に あた り , 試料縦断面 にて 厚 き方向 に 0 .
2 5 m m づ つ 3

点を取 り , 試料長芋方 向 ( 圧 延方 郎 に等間隔 で 9 点測定 し合計 2 ? 点と した ･

そ の 後 , 健 の 最大値 と最jj ､ 燈 を省略 し実際の 健 は 2 5 点で 求め た ･
ピ ッ カ - ス 硬

き H V を式(2 . 3) で 東め た .
こ こ で ,

P をま押 し込 み荷重を , d 揺圧 痕 の く ぽみ 平

均対 角線長 き を示 して い る .

H V =

1 .8 5 4 P

d
2 は. 3)

引張試験 は板厚 且m 軌 板宿 5 m m , 長 さ 及6 m m の 平行部寸 法を有す る小 型 引

張試験片 を伺い 初期 抄ずみ速度 5 . 2 × 1 卵 s
･

1 でイ ン ス トロ ン型 舟 -

トグラ フ を

開 い て 行 な っ た . 引張 強き , 降伏応力 お よび破 断伸び を算出 した . 被 断伸 び は

破 断後をこ標点 間 の 寧行 グ 1) ッ ド間i
o

の 伸 び Al を計親 して 求 めた ･ 試験片 の 引東

方向は圧 延 方向に平行 で ある . 以 下巻こ寅 ひ ずみ E 警 と真芯力 g T の 箪出法を記 す .

こ こ で , g 温 は公称 抄ず み で ある .

l
o

ヰ a l
耶

l
o

g
T

- l o g n(

P P l
g

T

A A
o
P

o

) - 及o g n(1 ＋ g
n) ( 2 .逮)

- g
n(1 ＋ g

n) (2 .
5)

趨4



2
. 3 実験結果

2 沼 . 1 せ ん断 ひず み付与 圧延

試料 - よ り 多く の びずみ を蓄積 さ せ 再結晶 - の 駆動力 を増加 す るをこは , 加 工

熱 以外 の 入熱 を極力抑 止 する こ とが挙 げられ る 即 S 廓
事 そ の た めに は材料温度 ,

あ る い 絃 加 工時 の 温度 を より低 温側 - 冷却する こ とが 有効 で あ り , 奉研 究で 撞

こ れ ら条件 を満たす べ く 7 7 正 にて 圧 延加 三 を施 した . ま た , F豆g .
望･

≠= 三示 した よ

うに 漁具 を伺 い て 無潤滑下 に お い て 試料 を圧延 す る こ と で , 試料をこ付 阜 きれ る

摩擦抵抗 を 高く し, よ り大き なせ ん 断 ひずみ を試料 に導 入 しようと した .

そ の 結果 , 加 工材 にお い て Fi g . 2
-

1 2 に 示す ように室 温圧 延材( a) で 経 せ ん断欝

2 7) 発 生 に よ る波状 の マ ク ロ 繊 維組織 が 見 られ る が , 極低温 圧 延材(ち) で は せ ん 断

欝 は 見 ら れず ,

一 様 な繊維組 織 とな っ て い た . しか しな が ら, 後述す る機械 的

特性 か ら も 明 ら か で あ る よ うに 主 目 的で ある せ ん 断変形 付与 - の 拾具 の 効果 は

見 られ な か っ た . 加 工 中に圧 下す る こ と は可能 で あ るが
, 極低 温圧 延 で は治鼻

と 試料 間 に付着氷 が で き ,
こ れ が潤 滑材 の 役割 を果たす こ と で 圧 延機 に噛み 込

ま せ る 際 に 試料が ス リ ッ プ した た め で あ る . 後 述す る 硬 き試 験結果 Fi欝.
2

･

1 4 で

示 ず よ うに治具 の 有無 で は硬 き の 差は見 られず , 圧延 に採周 した極低温(? 冒E3 も

室 温加 工 材 と比 べ 東差が無 か っ た .

F i 冨.
宏

一

且3 に示す ように せ ん 新帝 の 発 生 は 室 温圧建 材 の ほ-うが極低 温圧産 材 に

比 べ そ の 頻度 も 高く 組織が波 状に湾 曲 して い る こ と か ら も明 ら か で あ る . しか

しな が ら Fi g .2 -

1 4 に示 した T E M 組織 か ら で は商材 にお い て 明磯 な差異ほ 認 め

られ な い も の の ぎi g . 2
･

1 4(b) に示す極低温圧 延樹 の 内部組織 で 揺室 温圧 延将 に施

ペ 伸長 した結晶粒 内お よ び 粒界 - の 転位 の 集横 と堆積 が 大き い 三 とが わ か る .

ま た , 亜結晶組織 を形成 し始 めて い る こ とか ら も後 の 微細粒形成 の た め の 路 坐

成 サ イ ト の 頻度 捻極低 温材 の 方が 高 い よ うに見 える . し か しなが ら, 室 温圧 産

材 の 内部組織 を示 した F i監.
2

･

1 3( a) に お い て は払) に 比 べ 転位 の 蓄積度食 い 桔少 な

い も の の 伸長粒 内部に 既 に憂結 晶粒 を形成 して お り , 全体的 に転位が 国毎 によ

っ て 消滅 した か
, あ る い 枝粒 界に吸収 きれ たよ うな組織形態で ある . ユ れ緒

,

圧 延 加 工 率に材料 内部 - の 入熱 が極低温 圧延材 よ り 態大 き く 鰐属 し , 回復現象

を引 き起 こ した結果 で あ る と推翻され る .

本 草 にお い て 微細結晶粒 を得 る手 渡に 絃静的不 連続再結晶 , すなわ ち加 工 後

の 熱 処 理 を利用 して い る た め , こ の 時点 にお い て 転位 が存在 しな い 室 温荘 厳材

で 壮粒 界 の 方位増進は 起き る と考 え られ るが , 核 生成サ イ トの 蓋 となる転位密

度が 低 下 して い る た め微細結晶粒 の 形成 は望 め な い と考 え られ る . 地 裁 極低

鍾昌



温 圧 逐 材をこお い て も局 所的 に は既に 薮結晶粒界や転位 セ ル 壁 を形 成 して い るた

め 9
,
急速

,
姻

, 蓄積 した転位 が 一 部回復 して い る こ と は明確 で あ る ･ 加 工 終 了後 の 加

工 材を芸お い て こ の よ うな結果 と な っ た こ と は後述す るが
, 圧 延材 の 板厚が薄く

なる に つ 艶材 料 へ の 入 熱が激 しくなり , 内部組緒 を回復さ せ た こ とに起因す る ･

材料申 の 転位 密度 を著 しく高 め るた めに 行 な っ た極低温 圧 延 にお い て も材料

へ 入熱す る傾 向 ほ高く , 組織 が 回復 して しま うが局所的 に微細 な亜結 晶粒 の 形

成が 見 られ た .
つ ま り , 親 王 変形 申に 起 こ る組織 の 回復す なわ ち動的回復現象

を利周 す る こ と で微細 な結晶粒 が得 られ る こ とを示唆す る結果 で ある ･ ただ し,

動的現象 を利用 す る 場合 に お い て も導入 さ れた転位 に より 轟 粒 界や 低角粒界 が

生成き れ るた め転位 の 導入 捻 行なわなけれ ばな らず, 加 工 温度お よび板犀変化

に伴 う材料 - の 入熱 の 関係 を明 ら か にす る 必要 が ある ･
こ れ らが解 明 され る こ

とに より , 圧 延加 工 の み で も微細結晶粒 の 創製 は 十分可能 なも の と考え られ る ･

唾6
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2 . 乱慧 中間低 温熱処 理 の 効果

冷 間圧 延 と再結晶処 理 の 間に T a転呈e 望
一

語をこ示すよ うな低温 で の 中間 熱処理を三よ

野 チ 圧 延加 工をこよ り蓄積 きせ た び ずみ の
-

部 を回復 き せ る 三 と で , 転位 を 南 紀

列 さ せ 静的再 結晶故に有利 とき れ 6
f
l O

･

卑 微細結晶粒 を得る た 捌 こ必要 恕転位 セ

ル 壁 を最終加 工 材 にて 多数形成 き せ る こ と を 目的 と した . しか し , T 汲b旦e 望
-

鐘 に

示す板厚 王･ O m m の 圧 延板 にお 締る D S C 分析 結果お よ び 鞄 一望
-

旦那 三示ず 硬 き試

験結果 に お い て も 差 揺認 め られなか っ た .

一

丸 T a b l e 2
一

壕 の結果 より 室 温圧 延 で 杜絶鼻 の 有無 に 関わ らず 再 結晶温度穏

A 3 0 0 4 合金 で は 5 9 1 監 で あり ‡ 拾長 の 効果 は な い こ とが 明 ら か で ある . ま た ,

極低 温圧 延樹 (治具有 り) の 再結晶温度 揺 A 3 粥 連 合金 で 揺 5 7 泥 と室温 圧延 緒

に 比 べ 若 干低 い 健 を示 した . F i欝. 望
一

王3 に 示 した T E 脱 組織 か らも 圧延 凝 工 率に お

け る 入熱 に より 組織 の 回復 が起き る こ と を示 した が , カほ て 中間 乾 温熱処 理 の

際 に蓄積さ れ た
一

部 の び ずみ (転位) が 再 配 列 し, セ ル 壁 も しく 臆壷 粒 界 を形

成 した た め , 後 の 再結晶 処理 で 隠 き ぼ ど熱 エ ネ ル ギ ー を必要 と しな く なり , 再

結晶 温度が低 い 値 を示 した と推察 で き る .

A 5 O B 3 合金 に お い て は どの 加 工法 に お い て も再結晶温度は 5 6 3 毘 で あ っ た 書

A 3 O O 4 合金 , A 5 O 8 3 合 金 で 再結晶温度 が 加 工 法に よ り異 な る原 因 と して M 欝 の

図解が 考 え られ 29 ･3 0)
,

A 5 0 8 3 合金 揺 室 温圧 延 お よ び極低温圧 延 の どちら の 加 工

法 に お い て も加 工 硬化は 同程度 で あ り , 加 工 温度が 室 温 およ び 低温 の どち ら の

場合 も塞が無 い .

T a b息e 2
･

4 R e c ry s七alli 2:a もi o ii もe m p e T a 患t w e d e cid e d b y D S C 盈m a呈y 畠呈飢

氏. T .
: R o o m も母 m P e r 扱tt l r e

タ
C Ty O . T : C r y 喝 e nic 七倍 m P e T aもⅦ T e .
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望｡ 3 . 3 圧延樹 お よぴ焼恵ま し材 の硬 きと組織

A 3 0 0 連合金お よぴ Å5 0 8 3 合金 で中間低温熱 処理 招 異なる室 温圧 延材 ( 治具有

り ･ 無 し) , 極低 温圧延材 ( 漁具有り) の硬 さ , お よ ぴそ れ ら の 熱 処理材 の 硬 さ

は ぎig . 2
-

1 4( a) , ( 級 ( c) に示 すようになる . こ 三 で の 熱処 理 温度 は D S C 分析 で

の発 熱反応 に より 求めた 温度 で A 3 0 0 複合金 は 5 9 1 E , A 5 0 8 3 合金 は 5 6 3 毘 を示

し, そ れ ぞ れ 3 0 0 s にて 1 .さ瓶s 焼なま しを行 な っ た . お 互 い の 差 壮極 めて 少 な い

那
, 強 い て い えば A 3 0 0 複 合金 で は加 工材お よぴ熱 処理材 と も極低 温圧延樹 の 方

が硬化 して お り ,
A 5 0 ･8 3 合金 で はカ日工材 お よび熱 処理材 と も極低 温圧 建材 の 方

が 硬 さ は低く な っ て い る .

ま た , F i g .2 ･

1 5 に A 5 0 8 3 合金中間熱処 理 4 73 瓦 の 室 温圧 延材 ( 治具有り) と

極低 温圧 延材 (治具有野) を最終圧 平準 9 0 % ( 板厚 五. O m m ) ま で加 工 した も の

を 5 6 3 正 に て 再結晶処理 き せ た光療組織 を示 す . 観察面は縦断面 ( T D 面) で あ

る . 光顕巌織 か らもわ か る が , 圧 蓮加 工 の み によ る低 い ひ ずみ 毘 ネ ル ギ 一

番積

で は結晶粒 を微 細にする こ と は困難 で あ る . 圧 延 加 工 で は加 工 前 の 板厚 が 定 め

られ て しま うた め, 板厚 を 大きく する か , 圧延 加 工前 に前加 工 を付与す る 必 要

が あ る 略 醜
. た だ し

,
F i野.

望一

旦6 に示す ように せ ん 断変形 を強く 受狩る表層部 で

は 結晶粒径 結 目標 と した 乱恥 血 税度 まで 微細化され て お り, 抄 ずみ エ ネ ル ギ ー

の 大幡な静穏揺結晶粒微細化 に有効 で ある と い える . F iぎ. 2 -

1 5 お よ ぴ Fi g .
2

-

1 6

昭 光節線織 よ り憐片法 を伺 い て 算出 した平均結晶粒径 は 6 . 軸 m で あり 予 圧延 温

度 に よる結晶粒径 の 際ほ認 め られ なか っ た .

1 6 0

畠息舶

慧皇望0

召柑8

遥ヨ

琵 S O

題

澄 6 0

4 0

3 0 0 趨Ai

4 7 3 監

3 0 糾Å豊 3 0 0 凌Å1 5 0 8 3A i 5 0 8 3-Å1

昌宏昌濫 駅員監 那 3 箆 5望3 K
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2 . 乱魂 機械的特性 の 評価

F主g t 2 - 鐘 に 示 した 2 段圧延機をこ£ り供試材を I p a s s あた り圧 下 率 1 0 % に て 板

厚 i 臥O m m か ら最終的に 1 .O m m ま で圧 延 を行 な っ た . ニ の とき の 全圧 下率は

9 0 % で ある .･
一 例と して , 加工材 と 5 6 3 濫

,
3 0 0 s 急速加熱 に よ り再 結晶き せ た

Å5 0 8 3 合金 の 引張試験結果を T a bl e 2 - 5 に示す . 加 工 後で 引張強 さは 4 5 2 M P a
,

降伏応力 は 4 5 2 M P a となり破断伸 びは ほ とん ど無 い . 供試材 に比 べ 引張強さをま

1 - 6 倍 , 降伏応力 は 3 . 1 倍 の 上昇 を示 して い る . こ れ を再結晶処 理 した 場合 , 引

張強き と降伏応力 捻そ れぞ れ 3 0 4 M P a お よび 15 3 M P a と なり破 断伸 びは 1 8 %

ま で 回 復 した . 供試材時 と比較 して も , こ れ ら再結晶処 理材 の 機械 的特性 は ほ

と ん ど同
一

で あ る . 加 工 材時点 で引垂強き が 1 .5 倍 しか 向上 して い な い た め蓄積

し た ひ ず み 塵 が 非常 に ′j ､ き い こ と は 明 ら か で あ る . ま た ､ F i富. 2 - 1 5 お よ び

Fi g . 2 -

1 6 か らも結晶粒径ほ約 軸 m ま で微細化 で きた も の の 機械的特性 の 向上 に

捻 至 らず , サ ブ ミ ク ロ ン オ - ダ -

に ま で結 晶粒 を微細化 しなけ れ ば機械的特 性

の 飛躍的 向上 は望め な い と考え ら れ る 16
,
2 0

･
3 0)

T 最もI e 2
｡

5 M e c h a n 皇e al p T O P e f 鮎 B Of 50 8 3 Aユ aもv a ri o u s c o n d 紙io n s .

( a) R o o m もe m p e T a七u r e w ith もo o1 , 也) C r y o 酢 n ic も母 m p e T a もu r e w 池 t 鵬 l .

( a) 書
_
T e n sii e 畠t r e n 監t h 伽:P aj Y まei冨

‾
Bもr e B B( M P a 柑 1 o n 雷魚 鮎 n (鶴)

A B X
･

Oi呈e a 4 5 2 4 5 2

R e 与T y Sも盈1i皇盗e d 3g 4 1 5 3 1 8

(重き 丑
‾
T e n 畠ii e ぬ e蒜読h 仁M P aj Y i e は sもr e s s〔姐P a) E l o 喝 a もi o n ( %･)

･ÅB. r oil e d 4 6 2 鐘6 2

鼠e c T y 畠臨呈Ii冨e d 3 0 5 1 5 5 1 9
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翌盛凌 考察

乱逢. 五 経二塵魔 王 に よ るせ ん 断変形緒尊

圧 塵をこ よ野せ ん 断髪形紺 阜を紳 卑した場合, 酌誓恩 互5 お よ ぴ 軍壷誓思 量6 か 転明

らか で あ るが ,
E3 -

ル と試料 の 接鱒癒着こせ ん断変形が 轟く 起 こ る た め 9 鳩
事 爵磯

き れ る 抄ず み 臆試料豪腰 添が大きく な哲 ∴内部 - 将 蓄積 ぼ醇をこ板厚 が 厚も㌔場合

に は 不 可 能 で 象 る b 模 式鍔絶 した も将 を Fi誓書望一

畳守蔓三森 し予 習泡惑星e 望瑠をこ為臼玉 紗ず

み 蓄積盈 に 及 ぼず圧延条件 の影響 を示サ . 経歴 i p 盈S S で 捻褒層をこせ ん断変形が

蓄積 き れ , 鞄急患鳥 以降は蓄積 き 絶た 嗣
-

態所をこ丘塗 哲 の よ うをこ 静ず 毅 が蓄積 きれ

て む㌔く . 加 工率が 増親 し薄板 にな る とj笠 下カが増大 し抄 ずみ 揺 均 一

に 導見 き艶

る が , 薄板をこな る 以 前 に表層舞 に 蓄横 き れ た 抄 ず み 捻 非常 に 強 い も のをこ怒 る

昏･ 織 豊6
,
望齢

. こ の結果 s 試料端部 でほ教練結晶粒 を形成す る も の の 内部 で 結粗大結

晶粒 を形成 に至 っ た と考 え られ る .

転 位 の 回 復 を抑 え ぴずみ の 蓄積量 を増大 きせ , き ら に再結 晶時 の 駆動弟 を増

為田させ る こ とに よ 哲蹄発 生 骨 イ トを増 やす た め極低 温 下 で の 圧 延 も試み た が

Fi欝.
望一

旦望 に 示 した よ うに 巌繰均
一

加 工 に措効果 が あ る反 面 ,
ぎ皇g . 2

･

呈4 灘 £ ぴ

T 盗も漫e 望
･

5 に示 した機械的特性 向土 - 揺効果 を轟 き なか っ た .

ま た , 異方向圧延 軸 と称 し室温 お よぴ極低 温 で 圧 延魔 王をこよ る結晶粒微細柁

が行 な われ て お り き や 捻 り表層部に 強も､ せ ん 断び ずみ が 導入 垂 れ た た め 再 結晶

処 理 後 で 経 廟 工 面 の結 晶粒 が微寮那こなる と報告き れ て い る 事 特殊加 工 法 とき れ

る A R B 呈 郎 舜にお い て は こ の 歯向 を上手 く利潤 し
,
F 皇g . ユ

ー5( a) に示 ず ようをこ歴 鷹嬢

試料 を切 断 , 重 ね合わ せ をす る こ と で試料内部 に 紗 ずみ を導Å t / て い る . 圧 渡

瀬 工 にお い て 試料 内部ま で ひず み を導Åする に 軌 I P a s 畠 当 甲 の 匠 下 盈 を大き

な健 と し, 薄板 で ある こ とが望 ま しい が ,
上述 した 鬼盈B な どの よう に 工夫 をす

る こ と で解決 で きる問題 で もあ る .

本研 究に 溶 い て は ,
バ ル ク樹 を使周 し圧 延加 工 の み で微細結 晶粒 を形成き せ

る こ と を 目的と したた 軌 圧 延加 工 法 を大幅をこ変更サ る こ とは な か っ た ･ そ の

練 熟 結晶粒 を 軸 m 程度 ま で微細化する こ と捻可能 で ある も の の , こ の 経度 招

結晶粒 サイ ズ で 経機械的特性 の 向皇をこ効果結無 か っ た . 加 え て ラ 試 料表層部 の

み が微 細な結晶粒 を生成 した 要因と して Fi監. 望
･

丑7払きを 阜p 盈S S 目とす る と,
. 塑性

加 工 に よる び ずみ は内部 ま で届 かず表層 掛 こ留ま 野, (b) を 鞄 a B 畠 目 とす る と 声

蜘 B き の 廓 工 に よ り表層 掛 こ蓄積きれ た せ ん断変形 - 退塾り の よ うな形 で蓄積

重れ る . き らに加 工 を進め , 敦 P a s s 攻 の 試料 の 様子 を転) と仮定す る と, 壊厚 を

非常 に薄く しな･ 狩れ ぱ内部ま で せ ん断変形は 届き産も､
･ そ の 練 熟 三 れ ま で の
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加 工を三 より表層部 に 捻 か な野 太きなせ ん 新発形が 蓄積 きれ る た 軌 再 結晶処 理

を した ときに材料表層部 と 中心 部に て 結晶粒 の 混粒 を引き起 こ した も 符 と考 え

ら新しる .

T ab呈e 望唱 E 駄 eも oF y oi呈ま£将 e O n di 鮎 n aもi n c T e 迅 e n も of sもo y e 舶も柑i n e 温e r gy ･

扇磯村琴匿璽 商 > 低

庄 平
■
率 高

一

低
ロ - ル 径 太 > 小

ロ ∵ ル 速度 高 > 速

( a)

( a)

＋

辛

辛

＋

払)

/ /

＋

＋

F i欝･
2

･

i 7 R el atio n s h ip b eもw e e m t ot al T e d u etio n

d e 欝r e e 弧 & 細 r e d pi a 畠tie sもぎain ･
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2
. 4 . 2 微緬結晶粒 と機械的特性

圧延加 工 の み に よる結晶粒微細化法 で 捻結晶粒径は 6 . 軸 m 軽度ま で微細をこす

る こ と 絃可能 で ある が
,

F i賢.
2 -

1 5 お よび Fig . 盟-

1 6 の ように内部混粒が激 しく ま

た , 蓄積 さ れ た ひずみ 魔 の 目安 と して 伺 い た硬 きも Fi欝.
盟-

1 如 こ示 す ように低 い

健 で あ っ た . T a b l e2 ･ 5 に示 した引喪試験結果も再結晶処 理 を行 なう と, 供試材

と 同等 の 償 と怒り 引或 強さお よび 降伏応力 は 向上 しなか っ た . ニ れ ら の結果 よ

り結 晶粒 を 6 .
0 拝 m 程度 に微細すとして も機械的特性 は ほ とん ど闘

-

の 値 を取 り ,

さ らなる微細化 が必 要な こ とを示 唆 した .

こ こ で , 注意 しな狩れ ばなら ない の が材料内部をこ蓄積き れ た びずみ ( 転位)

は
一 概 に硬 さ で表す こ と は不 可 能 で あり , 硬柁 お よび軟化慣 向の 指針 と して 用

い る必 要 が あ る . 材料内部 の びずみ (転位) 導Å度合 い を知 る方法と して T Eiほ

に よる組織観療が 拳をずられ , 今後内部組織 の 動 向 を詳細に調 べ る こ と が 必要 で

あ る q

H a n
- P e t ch の 関係式 に した が うならば当然 の 如く , 結晶粒径 が微細 になれ ば

そ の 影響が 現れ る の は降伏応力 で あり , 逆 に降伏応力 が 向上す る なら ば微細結

晶粒 が形成 ある い は材 料 が加 工硬4ヒする こ と で 内部 に密度 の 高 い 転位組織 を形

成す るはず で あ る 約 16
,
1 8)

. よ っ て 実験方法と して 試料 に謝 し負荷 と除荷 を繰 り

返 し行 ない
, 降伏応 力 を向よ き せ る こ とが 考 えら れる 17 灘 8 0)

. ニ の とき, 繰り

返 し数 を増加き せ るた め の 試験 温度条件 は 温閉域が 有効 で あ る と考 え られ る .

何 故 なら試料 を加 工硬化 き せ ず に , 蓄積 した びず み を常 にサ ブ グ レ イ ン あ る い

は 亜結 晶粒妄こ転化 でき る 可能性が 轟 い た め で ある .

-

方 で , 駆 動力 に頼る 方法

で あ る ならば冷閤加 工 に て 試 験 を行 なうこ とが有効 で あり再結 晶温 度 と熱処理

時間 さ らに冷却速度 の 検討が 必 要 で あ る .

本研 究にお い て ほ , 供試樹 寸法が基板厚 1 O m m で最終板犀 を 1 m 血 と してむヽ

る た め に細 工 率を稼 ぐに 捻厳 しい 条件 下 で あり , 目標値をこ総連 しなか っ た が圧

延加 工 の み に よ る結晶粒微細化 は必ず しも不 可 能 で はな い
. 放 つ か の 圧逐加 工

を用 い た結晶粒 微細化 法 を以 下 に記戟す る . た だ し
, 引 下をこ示ず結 晶粒微細化

法 は実 工軽 - の 適応 ほ
一

般的 に困難 と考 え られ て い る . そ の た め,
こ れ ま で 示

して きた よ うに板厚が 1 8 m m 軽度 の試料 を圧 延 した場合で 屯腰 三 条件 の 改善と

動 的回復お よぴ 再結晶現象 を利周する こ と で微 細結 晶粒 の 創製揺 可 能 で あ る と

憩 われ る .

1) 元 板厚 を大きく し, ド
- タ ル 加 工 率を稼ぐ大庄 下庄 蓮 28)

盟) 上下 ロ
ー

ル 速度 を変化 きせ 強制せ ん断 ひずみ を導入する異周連荘蓮 19)

3) 繰 り返 し重ね接合圧 延 (A R E) 14 鳩
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望A . 3 静的再結晶を三お け る結晶粒微細化機構

本 章をこお 狩る圧 延加 工 後 に熱処 理 によ り 再結晶処 理 を行なう こ と を
一

般的 に

静的不 連続 再結晶 と称 して い る 針7
-
2 1)

. こ れ は , 第 1 牽 で も述 べ た が結晶粒内 の

転位 密度を加 工 に よ り導 入きれ る び ずみ を利潤 し増加 させ , 不 連続 再結晶 に必

要 な按 生成サイ トの 形成 と駆 動力 の 向上 に より微細結晶粒を得 る手 法 で あ る .

F i 富.
2 -

1 8 に 菅 デ ル 化 した も の を示す . ( 級) の ような初期結晶粒が ある とき圧延加

工 に よ り砧) に示 す ように転位 は粒内, あ る い は軽罪に集積お よ び堆積 する . 醍

動力 の 理論 か ら考 える な らば, こ の とき粒 内 の 転位密度が高 い ほ ど後 に得 る結

晶粒 は微細なも の となる 6
･

7)
. 次に熱処 理 を施す こ と に より(a) に示 す ように幾 つ

か の 転位ほ新軽罪形成 の た め に消滅 し, 残 り は横形成サイ トと して 作周す る こ

と になる . そ の 後浸漬時間 の経過 と とも に粒界方位差捻次第に 高角化 し(a) に示

した初期結晶粒径 を分断す る ような形 に て粒 界が形成さ れ結 晶粒 は微 細化する ,

と こ ろが , 圧 延 加 工 にお い て 板犀 が薄く な る に伴 い 加 工 に よ る試料 - の 入熱

が激 しくな っ た た め , 加 工 に より 導入 され た転位 は 蓄積されず に 回復現象 を引

き起 こ す . 加 工 中を芸起き る固復現象 を動 的回復 と称 して い るが こ れ が搾周す る

こ と で 内部転位 密度は 減少 し, 亜 結晶粒 ある い は低角粒界を形成 し始 め る . こ

の とき , ぎi欝. 2
･

1 9 に示す模 式 図よ り① は高角粒 尉 こ囲まれた結 晶粒 で あり②と

③は低頗軽 罪を宥 した 結晶方位差 が まだ 十分 にない 結晶粒 を表 して い る . こ こ

で 登賓な 捌 ま, 低頗粒罪揺核 生成サ イ トと して の役割 は果 たせ な い 望0 - 望i 細 と い

う こ と で ある .
つ ま り , 回復現象 が起 こ る結果 と し て低角粒界 ま た は 塵粒 界が

生成 き れる なら ば必然的を三微細結晶粒 を得る の に必 要 な按生成 サ イ ト抵減少 す

る こ と に なる . 核 生成サ イ トが減少 する 結果 , 駆動力 を高めて も微 細 な結晶粒

を得 る こ とが でき ない
.

こ れ は本章で 行な っ た実験結果 と符合す る .

低角粒界や亜結 晶粒 を加 工 温度お よ び転位 の 導入 とよ辛 く組 み 合わ せ 結晶粒

微細化 を行 なう事故が動的連続再結晶 で ある 望1
,
3 望)

. 動的連続再結晶 には低 角軽

罪 の 存在が必 要 と考え ら れ , 導入 き れた 転位 は加 工 率の 回復に より移 動 しやす

く なり近く の 軽罪 に吸収 きれ そ の 粒界が 有する結晶粒界方位差 を増進 さ せ て 行

く . そ の た めき 転位密度 を高 め
- 部 が低角軽罪 - 転化 した と して も転位 の 吸収

お よ び 消滅や 亜結晶粒 の 創製 と願角増進が 連続 的に搾用す る こ と で微 細結晶粒

を得 る こ とが 可能 で ある . た だ し, 加 工 材 で微細結晶粒 を得 る こ と 娃 可能 で あ

る が性 的再結晶 と異なり材料内部 に転位 が残留 ひずみ と い う形 で 残存す る場合

が 多く低 温焼な ま しを施 し, 延性 を回復 き せ る と同時 に , 結晶粒 の 方位差 を増

進 きせ る必要が ある .
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盟.5 結 雷

美 玉提 へ の 適応 と い う観点か ら, 従来 の 加 工 - 熱処 理 工程 を大幅 に変 更す る

こ となく結 晶粒微細化 に よ る強度 の 向皇 を試み た ･ そ の 結 鼠 結晶粒 を微 細化

す る に 絃加 工 びず み を材料 内部に蓄積す る こ と , すなわ ち転位密度 を増加 きせ

駆動 尭を高 め る こ と で 後 の 再結晶処 理 に て 微細結晶粒 を得 る た め の 核 生 成サ イ

トを 生成きせ る 必要が あ る ･ 本章 で は材料 に圧 延加 工 の み で 大 き なせ ん 断 抄 ず

み を導 入す る べ く試 験温度 を極低 温(7 7 K) と した ･ 加 工 途 中 にお い て 組織制御

(析 出物 ･ 転位 固着源 の 増加) の た め低 温 熱処 理 を施 し , 最終 的に 蓄積 した加

工 ひ ずみ を開放す るた め の 熱処理 い わ ゆ る静的不 連続再結晶 を行 な っ た ･ 本 章

に お い て 得 られ た結果を以 下に示す .

( 1) 加 工 温度 を冷 問 お よび極低温 と した と き加 工 後 の 結 晶粒 径 に 差異 結 語 め ら

れず両条件 とも に約 軸 m 程度 の 微細結晶粒 を形成 した ･

(望) 試料 と圧 延 口
-

ル 接触部に は摩擦抵抗 による せ ん断変形が 強く 作用 し, 表層

部 の み に せ ん断 び ずみ が 蓄積 きれ た た め再結晶処 理 を施 した 後に試料表層部 と

内部 にて 混粒 を引 き起 こ し
, 表層部 の結 晶粒径 は 3 拝r n 程度 の微 細粒 で あ っ た ･

(8) ･ 中間処 理 と して行 な っ た低 温熱処 理ほ 転位 の 再配列 お よび 憂結晶 艶 低角軽

罪 の 形 戯 こは有効 で ある . し か しなが ら , 低角粒 界捻転位密 度 を著 しく 増加 さ

せ た後に焼 な ま しを行なう再結晶故 にお い て 核生 成サイ トと して の 役割 を果 た

す こ と は なか っ た .

紬 圧 延 温度 にお 狩 る極低 温 按結 晶粒微藻靴 にほ効果は な い も の の , 冷間圧延加

王を≡比較 して , せ ん 断幣 の発 生頻度 が低く組織を均 一

に 変形 さ せ る には 有効 で

ある .

鰯 鬼5 鵬 3 骨壷をこお い て引 張強き と降伏応力は 再結晶処 理後そ れ ぞ れ 3 0 4 M P a

お よび 1 5 基 肥 a となり破断伸 び 柱 1 8 % ま で 回復 した . 引東強 さお よび 降伏応力

とも供試樹時 の 約 1 . 望倍 の 向上 に と どま っ た .

(6) 結晶粒径 を 軸 m ま で微轟那巳す る こ と 捻圧 延加 工 の み で も可 能 で ある も の の ,

こ の 経度 の 微細化 だ けで 捻機械 的特性 の 向上 は望 めず,
さ らなる微細粒 の 創製

が必 要で ある .
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乱1 緒 言

圧 延 凝 工 の み で ほ試料 内部 - の 抄 ずみ 蓄積は 困難 で ある と同 時喜芸
, 再結晶後

に は試料表 層部 つ ま り ロ
-

ル接触部 と試料 内部 で は結 晶粒径 の 混粒が存在 し
,

そ の 原 因 と して 試料 と圧 延 ロ
-

ル 間 に生 じる摩擦抵抗 に よる せ ん断 ぴずみ が試

料表層部 の み に蓄積 きれ る こ と を第 望 牽にお い て 示 した . こ の とき 予 試料 全体

の 平均結 晶粒径ほ 6 i 軸 m で あ撃 , 引張強きと降伏応力 は供試材時 将 且. 望 倍 に留

ま っ た .

- 方 で , 圧 延加 工 にお ける極低温 の 役割 ほ材料組織 の 均
- 牲 にほ 有効

で あ る も の の , 結晶粒微 細化お よび機械的特性 向上 - の 効果 は少 な い も の で あ

っ た .

本研究 で 捻 , 従来ま で操業に て 周 い られ て き た加 工 プ ロ セ ス に大き 恕変 更 を

加 えず , 実 工 緩に適応可能 な結晶粒微細托法 の 確立 を 目指 して い る た め第 望 牽

にお け る問題点 の 解決 に 経 , 初期板犀 を十 分に持た せ た材料 に対 し大 琵 下 に よ

る圧延 加 工 と再結 晶熱処 理 にお け る浸済 時間 の 短縮が 考 え られる . しか し
, 尭

圧 下 圧 楚 で は加 工 硬す巳が激 しく ロ
ー ル 接触 部に ほ摩 擦 によ る せ ん 断変形が試料

表層部 - 蓄積さ れ , 圧 延後 の 表層 と内部結 晶粒 の 混粒 お よ ぴ組織 の 配 向牲 に 差

異 を生 じやすく 1
･

了き
, 材料 系に よ っ て 捻軍部 れ が発生す る な ど必ず しも適切 と い

える方法 で 揺 なも =
f 紬

. ま た 夢 再結晶処 理 を適切 な温度お よ び時間を三て 行 なわ

な け れ ば材 料内部 に こ れ ま で 蓄積 した び ずみ が 残 留 びず み , すな わ ち転位 と し

て存在す るた め後 の 欠 陥 の
一

因となる可能性 が轟 い .

近年 手 練 晶軽微細 似 こ関す る試 み が各種樹料 で 盛 ん に行なわ れそ の 加 エ 法 も

種 身 報告きれ て い る 呈
･

1 9)
. そ の 中で も バ ル ク材 を素材 と した これ ら加 工 プ ロ セ ス

に溶 い て結 晶粒微 細化 の メ カ ニ ズ ム は転位 の 再配列 , 回復 , 再結晶 1王
一 晩 嫡

, サ

ブ グ レ イ ン の 方位頗角 の 増加 7 -

1 2
･
i 釦な ど, なお法論 の 分 かれ る と こ ろ で あ る . し

か し , ア ル ミ ニ ウ ム合金 の 結晶粒微細化 の 手法 におむ､ て 凝 三 プ ロ セ ス に薬通 し

て い る の 捻 強 びずみ加 工 を材料に 蓄積する こ と で あ る . また , そ 将 た め の 褒帝

様 式 と して ほ せ ん 断 びずみ を導Å する こ とが 有効 で あ ると い われ て い る 轟璃
.

そ こ で本 章で ほ } 加 工 プ ロ セ ス と して ほ複数使 潤する こ と にな るが , 圧 延細

工前 に前加 工 と して 鍛造加 工 を深層 し,
こ れ ま で に報 告きれ た ア ル ミ ニ タム 合

金 と 同様 な微細粒径達成 - の 可能性 を探 る こ と を主 目的と した . こ れ 絃従 来 か

ら操業 に て 用 い られ て き た手 法 の 組み合 わ せ で あり 書
こ の加 工 プ ロ セ スをこて 微

細 な結晶粒 を形成 させ機械 的障性 に優 れた材料 を創製す る 三 とが 出来る なら ば

ニ れ 捻 三 業的 に も重要 で ある . 丘述 したが 通常, 圧 延加 重 だ 柑 で ほ準Å きれ た

魔 王 び ずみ が材料 内努 ま で 十分に蓄積で きず, そ の 後 の 再結晶 で も結晶粒微 細

碓 は 困難 で あ っ た 星
･

き 郎)
. し か し , 圧 延廟 工 前に前細 工 と して 鍛造 三経を採り丸
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れ る こ と で , あ らか じ め 内部 絶縁 を十 分 に発達 きせ る と ともに 再結 晶 - の 駆動

力と な る ひ ず み エ ネ ル ギ
- を 十 釧 こ試 料内部 - 蓄積す る こ と が 可能 で あ る ･ ま

た , 第 2 牽 か ら極 低温 予 で 圧延す る こ と に より冷 間圧 延 に比 べ
, 材料 は比 較 的

均 - なび ず み 導 九 高 い 硬 き と高強度を有する と い う結果が得 られ た こ と を踏

ま え , こ れ ら迦 工 プ ロ セ ス の 組織微 細化 - の 効果 とそ の 役割 に つ い て 検討 を加

えた . こ の 加 工 プ 田 セ ス は 強 ひずみ加 工 の
- 種 となる た め , 報告き れ て い る強

びずみ 加 工 法 と 同等 の 結 晶 粒径 と機械 的特性 が得 られ る なら ば, 実 工 程 - の 適

応 に対 し結 晶粒微 細化抵が
-

歩前進ず る も の と考 えられ る ･

本 肇 で は , そ の 組織お よ び 機械的特性 に つ い て 次 の ような観点 か ら検討す る

こ ととす る .

1)

盟)

南海 工 付 与圧 延 にお け る 鍛造加 工 の 役割

鍛造条件 を極低温お よ ぴ 温 間と した とき , 加 工 温度に よ り転位密度 の 増加お

よぴ蚤結 晶粒 の 形成等 の 組 繰 変化お よ び最終粒径 に もた らす影響

3)

4)

再結晶粒 を得 るた め の 最 適 な熱処 理方法

転位密度 の 増加 に効果 が ある と考 え られ て き た極低 温加 工 に対す る , 機械 的

特性お よ び組織変化か らの 検 討
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3 .豊 実験方法

使潤 した材料 は Å1 1 0 0 合金 ( 王 菜摘耗 ア ル ミ ニ ウム) , A 3 O O 趨 ( 鬼且 -

M 汲 系)

合金 で 板メ撃3 0 × 横 幅 3 0 × 長き 6 0 m m の 鋳造材 で ある . 材料 には 8 9 3 監
,

2 8 . 馳 s

の 均質イヒ熱 処 理 を施 し
, そ れ を供試樹 と した . そ の 化 学成 分 と機械 的特性 を

T aもl e 3 -

1 , 苧a b且e 3 ･ 2 に示 し, 供試樹 の 光教組織 を Fi欝. 3 -

1 毒こ示 す . F i g . 針丑を芸

は均質化熱処 理後 の 平均結晶粒径も併せ て 示す .

供試材 は 前加 工 と して 長芋軸方向を回転軸と し 且P a B S 庵に 9 8 度回転 き せ , 厚

さお よ び幅方向の 直交 二 面を厚き 望2 m m (庄 下率 2 7 %) ま で , 温 問( 那 3鑑) ま た 揺

極低 温(7 7 K ) で鍛 造 した . こ の とき 1 P a s s あた り の 加 工 量捻 元板厚 に対 し 望0 %

の 圧 下 率 で 制御 した . そ の 後 ,

-

面 の み鍛造 し板犀 星8 m m の 素材 と した(庄 下率

6 7 % ) . 圧 延加 工 桂第 2 肇 2
.
2 鱗にお い て 述 べ た手 法と同様 で あるが , 本章で 揺

漁具 の使用 絃行な っ て お らず , 板犀 0 .5 m m ( 元厚み に対 し圧 下 率 9 8 %) ま で圧 延

を行 な っ た . 比較材料 と して 鍛造な しの 圧延 加 工 の み を施 した圧延好 も伺 い た .

加 工 の模 式 図を ぎi 旨.3 - 2 に, 使周 した低 温圧延 機 の 概観像 を ぎi欝. 3
- 3 を三示す ･

こ れ ら伺 い た 加 工 プ ロ セ ス の 材料 を区 別す るた めに , 以 下 , 温 間鍛造 ＋ 極低

温圧 延加 工 した試料 ほ W C 材 チ 極低温鍛造＋ 極低 温圧延 加 工材 を C C 材 , そ し

て 極低温 圧延加 工 の み行 な っ た試料 を C 温材 , 室 温圧延 加 工材 を 況混 材 と定義す

る . ま た , 機械 的特性 の 評価 は硬 さ試験 と引再試験 に て 行な い
, そ の 試験条件

は 第 2 輩 望. 2 希 2
.
6 飾と同様 で ある 事

焼なま しに捻 ゾ ル トバ ス を用 い 急速加 熱 を D S C をこよ る再結晶温度親定結果 に

基 づ き 5 73 正 一 定 の もと種身 の 浸薄暗間に て 行 な っ た 事 そ の 後餅料措漉冷 した .

周 い た材料 揺主 に最終圧 下率 9 8 % 材 で ある . ま た , 最適経済時間捻 ゾ ル トパ ス

浸潰 時間を 3 0 - 3 0 0 畠 変化き せ 淘定 した硬 きよ り求め た軟化 曲線をもとをこ決 定

した . 組織観察ほ光学顕微鏡 と T E M に て行 恋い
, 結晶方位解析 と結晶粒径測定

に は E B S P を伺 い た . 光鱗観察お よぴ E B S P 解析 捻圧 延方向をこ対 して永 平な薗

(縦 断面 : T D) に て 行ない
,

T E M 観療は圧 延面 (板面) で行 な っ た 事

上 記 した機械的特性試験 , 組織観察 , 方位解析 捻 前章で述 べ た労添 と弼
- で

ある が , 本 章 で は鍛造加 工が どの 経度下 部組織 の 発達をこ寄与 した か , 更に微細

結 晶粒 の 判 定を 詳細 に実施サ るた め , 光学顕微鏡 の 観 に鱗科内部 の 組 織変化 を

詳細 に観察するた め T E M を潤 い た .
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T a bl e 3
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T a b l e 3 -

2 朗二e ch a n i c al I) r O P e r ti e s of m a t e ri al s .

O .
2 % P r o of T e n sile El o n g a ti o n W ic k e r s H a r d n e s s

S 蛭e s s ( ”P A) S & e s s ( ”P A) ( %) H V

l l O O 4 呈 8 8 3 6 2 9

3 0 0 4 6 3 1 5 8 1 8 5 2

( a) (b)

× 1 0 0

F ig 事3
･

1 0 p も豆e al m i c T O Sもぎu ぬ r e of al u m i n u m all o y s a 氏e r h o m o g e n 主監e d

a も8 9 3 K 望8 ･ 馳 s ( a) A l 丑e O 蝕) A 3 0 0 4 a n o y .
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3 .3 実験緒魔

3 . 3 - 1 材料親 王 硬柁 - の 前凝 三村与 の 効果

結晶粒 の 微細 柁持 た め に びず み エ ネ ル ギ
-

を出来る だけ多く材料内に 蓄積 き

せ る観点か ら, 加 工 を各種行 な っ て い る が , そ の 増加 と とも に そ の 硬 化 の 様子

を知 る 三と が 道 草 で ある . 奉研 究 で は加 工 に より 導入 した ひず み 毘 ネ ル ギ - 畳

の 目安 を推 定す べ く マ イ ク ロ ピ ッ カ - ス 硬 さ試 験 に より 強 ひず み加 工 に よ る材

料 の加 工硬化 特性 を詞 ペ た . 試験条件お よ ぴ使用装 置は第 2 草 と同
-

で あ る .

F i g . 3 一 塊 は W C 材 , C C 材 の 極低 温圧延過程 申の 圧 下 率 の 増加 に よる硬 き の 変化

を示 した も の で ある . 横軸は鍛 造加 工率 を含 めた圧 下率 を示 して お り , 圧 下率

9 8 % で板厚 は 臥5 m 汲 で ある . ま た 図申に 披比較 の た めをこ C 混 線 , R R 材 の 圧延

加 工 の み の 試料 の 硬 きも示 して い る . W C 材お よ ぴ C C 材 とも鍛造終了 時(6 7 %

圧 下率 , 板厚 1 O m m ) で の 硬 きは 既 に H V I O O 前後 で あり供試射
こ

の 硬 き の 1
.7 -

1 . 9 倍蔓こ達 して い る . 硬 き揺 9 0 % 圧 下率 の C R 材お よび R R 材 と 同程度 となり ,

商 魂 王 と し て 採 り Å 絶た 鍛造加 工 が びず み エ ネ ル ギ ー 蓄積 に 非常に 有効 で ある

こ とを示 し濫 , また , R 混 線で 揺 粟を三 9 7 . 6 % ま で 圧 下 率 を増加 して も硬 さ捻 ぼ と

ん どJ = 昇 しない i5 1 鳩
I

三 れ に比 べ
,

こ れ ら鍛造材 捻加 工 の増 加 と と もに 硬 き 絃

増廓 し崖下率 9 畠% で 琵V 1 帥 を 示 し供鮮樹 の 望. 8 倍をこま で上昇 して い る . す な

わ ち 事 導入 きれた 抄ずみ 註 ネ ル ギ - も C R 材,
R 逸 材をこ比 べ て 増加 して い る と推定

重れ る - ま た , 硬 轟萎ま土昇儒 向に あり後述 の 加 工材 におをナる砕 ぴ測 定結濃 か ら

も極低温下 で あれば更なる強細 工 も可能な ニ とを示 して い る .

更をこ ニ れ ら前加 工 処理材を開 -

圧 下率 で 比較す る と , W C 材揺 C e 樹 よ りも強

ヰ巳きれ鍛造蔓こ よ る鍛錬効果 措 , 温閤鍛造 ＋ 極低温 圧延 の 細 工 プ ロ セ ス の 方 が有

効 で ある ニ とを示 して い る .
三 れ 抵 Fi欝書誌

･

5 を己示 した極低 温お よ び温 間鍛造後 の

縦 断面を光学顕微鶴 で観察 した組織 より , 結晶変形 状態 , 変形 帯発生 の 有無 ,

ある い は既 報 の 低 温圧鷹 , 温 開圧 延 で の 光癖観察か ら 温間加 工 で の 下 部組織 の

発 達が 顕著で な こ たか らも推定 で き る 象1 7
･

五8)
, 母 こ で , 温間鍛造擾をこ組織が どの

ようを･こ変化 し恵 か を£ り詳細舵把握 サ べ く , 縦断面蔓こ射 し T 濫M 観察 を行な っ た .

そ の 観察結果 を 艶欝.､針番をこ示 す . 酌欝. 3 - 6( a) 経全体像 で あり , 既 に結晶粒径 望･ 軸 m

軽度 の微細 な結晶粒 を形成 して い る . しか しなが ら, 軽 罪近傍 や粒 内 に転位 が

藩 め られ ,
セ J 機 韓を形成 して お り

- 部 で 経既 に 農拝m - 程度 の 微細な結 晶粒が形

成 きれて お転そ の 周 囲をこぼ転位の 集積 が少 な い . ニ こ で , T E M 組織 にお い て結

晶方位 を十 鄭 こ有 した材料を観察 した場 合, 畠黒 の ヨ ン トラ ス トが強 く なる こ

と か らもこ れ ら の 局所的を≡生成きれ た結晶粒 接十分な方位差 ( 高角軽罪) を有

6 8



し て い る と考え られ , 転位 の 残存状態お よ ぴ結晶粒形統か らも 温間髪形申を芸動

的 回 復ま た ほ再結晶を引 き起 ニ して い ると考え られ る . 形成きれた結晶粒 閑 を

虻大 した も の が 同 図馳) で あり , 平均粒径 乱写声m 搾凝微細粒 を形成 して い るも 時

の 結 晶粒 界が 直線的 で なく, また軽 罪に 揺
-

部転位 の 堆積 が見 られ る ニと か ら

も方位 が 少な い サブグ レ イ ン で ある 三 とが わ かる . F主監.3
-

5 を≡示 した光鎖線騰 よ

野 , 両 材とも完 全 な結晶組織 で 柱な い が , 組織 が十分を三発達 した た め 夢 通常圧

延加 工 の み で は 高 い 加 工 率 で 見られる 高密度転位セ ル 壁 の 形成溶 患 ぴ結晶粒 が

圧延方 向 に伸張 した パ ン ケ
-

率状組織 の形成 畠
･

9) に至 っ て お 琴 , 温 間加 工 経線織

を発 達き せ るに効果的 で ある 三 と がわ か る .

6 昏
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乱3 . 望 前加 工付与圧延材 の 機械的特性

A 3 0 0 4 合金 にお ける圧 下 率 9 ヲ% (板厚 1 i 8 m m ) , 9 8 %(板野 0 . 5 m m ) そ れぞれ の

W C 材 と C C 材 の 引張強きと降伏応力お よ ぴ破断鱒び を F i欝息 7 に示 す . 同図( a)

は 圧 延材 の 強度を , (b) 図は再結晶処理 後 の 強度 を示 した も の で ある . ( a) 図 にお

い て 圧 下率9 8 % の W C 材 の 引 韻 強さと降伏応力は 最大で それ ぞ れ 4 5 0 M P a お よ

ぴ 4 0 0 M P a で あ り, 加 工 法 の 違 い に よ りそ れ らは W C 材( 9 8 % ) , C C 材(9 8 % ) ,

W C 材 (9 7 % ) , C C 材 (9 7 % ) の 慣 に低 下 して お り ブ 同 -

圧 下率 の 下 で 揺 W e

材 の 引 張強 さ, 降伏応力 は C C 材 よ り幾分東 きな健 を示 して い る 一 ま た , 5 8 3 監,

3 0 0 s 焼 なま し後にお ける引東 強さ と降伏応力 の 大き き の横序 揺 , (b) 図 の よ うに

加 工 材 の そ れ と同様 で ある .

前加 工 の 無 い R R 材 , C R 材 の 圧 下率 9 8 % によ る引張強き と降伏応力 捻, 加

工 材 にお い て そ れぞ れ 3 9 0 M P a お よ ぴ 3 7 5 M P a で あ 哲 , R 毘 材 と C R 材 で そ の

差 は見 られ な い . また 6 2 3 監 にて 3 O s 再結晶 処理 した R 鼠材 は引 薮強 き 且9 0 M P a ,

降伏応 力 9 0 M P a , 破 断伸 びは 2 0 % と報告 きれて い る 17
･

1 8)
. こ れ に比 べ て , 圧

下 率 9 8 % W C 材 は F ig . 3 -

7( a) 固 よ り 加 工材 で 引 東 強 き 4 5 0 M P a , 降伏 応力

3 9 6 M P a と な り 5 8 3 監 , 3 0 0 s の 再 結 晶熱 処 理 後 で ほ払) 囲 の よ う に 引張 強 き

2 1 0 M P a , 降伏応力 1 1 0 M P a で ある . 再結 晶熱 処理 条件が 艶分異 な るが
, 前加

工 を付 与す る こ とで 引張 特性 揺 よ り 高い 値 を示 し て い る .

一 方 , 破 断伸 びは 加

工 材 の 場合( a) 図に示 した様 に , W C 材(庄 下率 9 8 %) で も ? - 8 % で , 更なる加 工 も

可能 な こ と を示 して い る .

F i g . 3
-

8 絃 A l 且0 0 合金 にお ける圧 下率 9 8 % ( 板犀 0 .5 m m ) に お 狩 る W e 材 ,

C C 材 の 焼 なま し時間に伴う機械的特性 の 変化を示 した も の で ある . 加 工材 の 場

合最大 で引 張強さ と降伏応 力 はそ れ ぞ れ 2 5 7 M P a お よび 1 9 2 M P a と な り , 5 8 3 正

に て 3 0 0 畠 の 再結晶処 理 した場合 で 絃引 蛮強 き 1 2 3 M P a , 降伏応 力 8 1 M P a で あ

ら .

一 方 , 破 断鱒ぴは W C 加 工材 の 場 合 8 % で あ っ た .

E
同

-

圧 下率 の 下 で ほ W C

材 (9 8 % ) の 強度 は C C 材 (9 8 % ) の そ れ より も若 干低 い . こ の 傾 向 は前述 し

た A 3 0 0 連 合 金 の 結果 と同
-

で あ る . しか し, 浸漬時間3 0 s 以降 は両 親 工 材 とも

同程度 の 健 を示 しなが ら強度 は低下 し破 断伸 び の 回復が 見 ら れ た . 5 8 3 既 にて

3 0 0 s 焼 なま した材料 は引張 強さ , 降伏応力 と も加 工材 に比 べ そ れぞ れ 2
1

1 の 低

下 で あ っ た .

本加 工 プ ロ セ ス で は , 温 間鍛造 と極低 温圧 延 の 組 み 合わ せ によ る簡便 な手 法

で ,
A 3 0 0 4 合金 で は 5 8 3 E. , 3 0 0 s にて 再結晶処 理 した後 の 圧 下率 9 畠% W C 材 の

引強強 さと降伏応力(b 図) はそ れ ぞ れ , 加 工材( a 図) の 2
･ l お よ び 3

･ 1 - 低 下 して

い る . し か し, 引張強さ と降伏応力は供試材 の そ れ(6 3 凹
‾
P a , 1 5 8 細ぎa)を芝比 べ そ

れ ぞ れ 1
. 3 倍 ,

1
. 8 倍 となり破断伸 び は 2 6 % とい う結果 を得た 半 A l l 糾 合塵 で

7 3



ほ 5 8 3 監
, 3 0 0 s で 再 結晶処理 した後 抑 圧 帯率 9 呂% W C 材引蕪強 さ と降伏応力は

供試紺 の そ れ(8 8空岨P a , 4 1 M P a) に比 べ そ れぞれ 1 . 4 倍 , i . 8 倍 となり破断鱒び

捻 2 5 % と い う結 果 を得 た .
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3 息 3 機械的特性 と組織観察

再 結晶温度 は D S C に よ り発 熱 の 有無を測定 し, 最大 の 発熱反応 が 起 こ る 温度

と した ･ D S C 分析 の 結果 ,
A 3 0 0 4 合金材 の 再結晶温度は 強加 工 の 程度 を変化 さ

せ て も 5 63 - 6 2 3 E ･ の 範囲内 で あ っ た . D S C 曲線 の
-

例 を Fig .3 - 9 に示す .

圧 下 率 9 8 % の W C と C C 材 を使用 して 5 8 3 監
一 定 の も と , 焼 なま し時間 の 増

加 に伴う硬 きと降伏応力 の 変化 の 推移 を Fig . 3
- 1 0 に示す . ま た , そ の 時 の W C

材 にお 狩 る光顕組織 を Fi監. 3 ･

-

1 1 に , E B S P 解析 20
･

紬 よ り得 た ⅠP F(I n v e r s e r ol e

F ig tl r e) マ ッ プ を Fi欝. 3 -

1 望 に 示す p な取 得 られた I P F マ ッ プ の 色 は 図中 に 示す

標準 三 角形 より 決 定きれ る . 硬 さ は焼 なま し時間 3 0 s で 一 定値に達 して い る .

焼 なま し時間 3 0 s で 絃 Fi g . 3 - 1 1 の 光顕組織 の ように圧延 に よ る変形 帯も見 られ

ず ,
3 0 0 s で は 既 に粒成長 が 生 じ て い る .

更 に Fi富. 3 ･

1 2 の E B S P 測 定か らも加 工 びず み の な い 結晶粒 の 存在 が確認 出来,

鶴身 の結晶粒 が異 な っ た方位 を有 して い る こ と より焼 なま し時間 3 0 s は再 結晶

に十分 な保持時間 で あ る . こ れ は ,
F i g .

3 -

呂(b ･) に示 した 3 0 畠 焼な ま しを行な っ た

A 3 0 0 連 合 金材 の 引張 強き, 降伏応 力 と破断伸び の 関係 か らも明 ら か で ある . こ

の 時 の 降伏応力 は 1 7 4 M P a で , 破 断鱒 ぴ 桂 1 4 % で あ っ た . F i g . 3 一

丸1 と Fi g . 3 増

よ り ヂ 焼なま し保持時 間 の 増加 と と も に硬 きは 変化 しな い が 結晶粒 の 成長 が起

こ っ て お り 降伏応力 は低下 して く る .

F i賢. 3 -

1 望 で 示 した E B S P 観察 より 5 8 3 濫 にて 3 0 s 保 持 した W C 材 の 平均結 晶

粒径 は 3 . 袖 m
,

3 0 0 s 保持 の そ れ は 軸 m で あ っ た . ま た , 3 0 烏 保持 試料 の 傾飼別

平均粒径 を測定す る と簡角 5
o

で 3 . 7 拝m , 1 0
o

で 3 . 7 抄 m , 1 5
o

で 結 3 . 軸 m と ほ

とん ど変化 が な い . 僚 角庵 の 平均結晶粒径 を T a bl e 針3 に示 す . これ ら の 解析 結

果 よ り ,
こ の 再結 晶粒 ほ 比較的大 き な結晶方位 を有 して お り短時間 の 焼 なま し

処 理 で も十 分に 亜 結晶粒 で ほ なく結晶粒 を生成 する こ と が可 能 で あ る こ と を示

して い る . こ れ は純 A l の L パ ス E C A P 樹 の 平均粒径 乱丑拝m
, 健輿 の 最大分布

が 10
o

前後に存在 する結果 と大 き な適 い が な い 2 2)
. こ こ で , 熱処 理時間 3 0 s で

の 結 晶粒滞定繕切片法 を伺 い て い るが
, 他 に T E M 組織お よ び E B S P 解析 に よ

り決 定 したも の で あ る 串 E B S P 解析 にお け る額角 5
o

の 結 晶粒径湘定結果 は , 切

片法 によ り衆め た結晶粒径 と非常に近 い 健 を示 した .

7 6
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内部組織 よ り加 工後 の 圧 延餅 の 組織変柁, 加 工 材が 再結 晶す る に最適 な浸潰

時 間 の 算出と結 晶粒 が形成 きれ て い るか を確認す る た め , ニ れ ら強腰 三好 - 逮

過型電 子 顕微鏡 打濫M = こよ る組織観療を行 な っ た . T E 施 観察周試料 捻 箆蓮 薗

か ら採取 し草 加速電 圧 護榊k V で行 な っ た . 弼 限視野 回折図形 の 嬢彩蔓こ 結露径

盟. 軸 粗 野 視野潮限絞 哲 を潤 い た . F i欝. 針畳語をこそ れぞ れ条件 の 異なる T 濫凹 組織

を示 す . (由
一

(a) ほ Å3O 糾 合金 で あり
き (お経 鬼i呈0 8 合金 で ある .

特筆す べ き 経 Fig . 3
-

1 3( a)着こお い て 加 工材をこも拘らず微細な爵晶粒 が形成きれ

ても､ る こ と で ある . 局所 的 で は あ る が結晶粒 界形状お よぴ転位 将 残存 な どか ら

聴角粒 界 に囲 ま れ た結 晶粒 と高角軽罪 に囲ま れ た結晶粒が混在 じて い る と考 え

ら れ るが , ニ の とき の 平均結晶粒径 は 0･ . 軸 m 経度 で ある . こ れ揺 第 2 輩 にお い

て も述 べ た が , 温間鍛造 を付与する こ と で 強 びずみ を仲 冬 し材料内部 で は低飼

粒 界お よ び 薮結 晶粒 の 生成が 活発をこ行 な わ れ た と考 え られ る . そ の 後 , 極低 温

圧鷹 に て 凝 工 を施 した が後述す る Fi富. 3
･ 1 7 か らも , 壊厚 2 . O xxx 弧 にて 大き 恕発

熱反応 を示 すと 同時 に , 加 工 に よる 入熱が激 しむ､ こ と 措明 らか で ある 事
つ ま り き

温 間鍛造 に お い て 予 め財科内部 に低 角軽罪 を形成 した こ とに よ り , 極低 温 圧 延

に よ っ て 付 与さ れ た転位 は軽罪 に堆積 しなが ら , 恕 工 に よ る 入熱が 重なり低角

粒 界 を 高角す巳き せ
, 局所的 に微細 な結晶粒 を形成 した と考 え ら れる . こ の と き

材 料内 部 で 経 国 復に よ る局 所的応 力 勾配 乳28
･

望感が 生 じた の も微細粒形盛 の
一

掬

子 と考 え られ る . 転位密度増加 の た 捌 こ行 な っ た 鍛造に よ る前細 王 と極低 温圧

延 の 組 み合 わ せ 加 工 で は ある が , 艶 聞域 で の 加 工 が材料 内部に活発 な観織変化

を促 しそ の 搾声削 こよ哲微 細な結晶粒 を形成する こ と が 可能 で あ る こ と を轟 L , て

む､ る . 短時 間 の焼 なま しに お い て T E M 組織 お よび E B S P 解析 にて 転位 の 残存

が 無 い 結晶粒が確 認 で きた の も上述 した椎周 の 効果 と考 えられ る .

S 汲



( a) a s r e n ed (9 8 % )

(a) a 畠 a 汲 n 組 ie 盛 a t 8 8 泥 , 3 0 鎧(9 8 % )

紘) a s a n n e al e d a七5 8 3 K
, 3 0 s (9 8 % )

(戯 a s a n n 組Ie d a毛5 8 3 E
,
岩o s (9 8 % )

甘D

毘D

F豆琶.3 ･

1 3 T E N m ie T O ぬ tl e恵u r e i n r o n i n 欝 pl 乱汲e Of th e sp e c吏m e n s

ぎOli e d Ⅶp
; 毛o 9 8 % . ( か ( a) 3 0 0 4 al u m i n Ⅶ 皿 alユo y , (由 1乱00 al u m 由t -

a11 呼
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3 . 3 .
4 焼 なま し特性

前倦 ま で に 述 べ た よ う に , A 3 0 0 4 合金材 の 場合焼 な 潰 し時間 緒 Fま欝. 3 -

臥

F皇g 3 - 1 0 - F i欝. 針 1 3 ま で で 明 らか に した ように 3 鮎 が最適と考え ら鈍る . ま た ,

急速 加 熱 ･ 短 時間焼 なま し の 組織と機械 的特性 の 変イ如こ つ い て ほ既 に前節 ま で

に示 して い る た め ,
こ こ で 捻 5 8 謹監 にお ける短暗闘焼 怨ま し の 結果をこ つ も､ て 述

べ る ･ F i g . 3 -

1 4 に なま し時間 の 変 脚 こよ る硬 き の 変化 を , F i欝や選
一

王5 にそ の 時 野

党顕組織 を 示す .

F i g . 3 -

1 4 よ り A 3 榊連 合金 は 舜 常に短 時間 で速 い 軟化 特性 を示 す のを-= 対 し

A l l O O 合塵 材 結浸藤崎間 6 鮎 ま で砕 身 に軟化 し, 反比例 を示 すよ うな直線的な

軟化 を 示 して い る . F i冨. 3 - 1 5 より A 3 桝 4 食塵 は比較的 早 い 段 階 で視野 の 全 面 に

結晶粒 が 生成きれ て い る の に対 し, A l 丑㈹ 合金 で は浸漬時間 6 鮎 腿 降に結晶粒

が 生成 き れ て お り , 添加 元 素に よる影響が大き い と考え られ る 畳め
. F i夢息 1 3 に

示 した T 濫朗: 組織 よ り両材 とも浸潰時間 3 0 s 程度 で 結晶粒 桂生成 きれ て 潜 り , 粒

内転位 も ぼ と ん ど見 られ な い が , 結晶粒界 の コ ン トラ ス トや Fig . 3
-

1 4 溶 よ ぴ

Fig . 3 -

1 5 か ら Å3 0 糾 合 塵 の 結晶粒僚 剣 こ比 べ A l l O O 合金 の そ れ 捻低 い 健 を示す

と考 え られ る . ま た , 焼 なま し申に起 こ る転位 の 再 配 列 ,. 低 角軽罪 の 高額角化

や , 元 素 添加 に よる結 晶粒成長抑 止 効果 に よ 野粒成 長速度 が 異な る 1 軌2 5) た め

3 0 0 s なま した結果,
A l l O O 合金揺最終的に大き な結晶粒径 に整 っ たも の と考 え

られ る . A l l O O 合 金 に対 して E B S P 解析 揺行 な っ て い な い も の 形 Fi欝身 1 3そ戯

に 示 した 管E M 組織 お よ ぴ F ig . 3
-

1 5 に 示す光顕巌撒か ら微細結晶粒形成をこ経費

潰 時間 6 O 惑 で 十分 で あ る と考 えら れる が ,
こ の 場合 Fi夢. 3

-

a(崩を≡示 した機械的縛

牲 よ り 破断伸 び ほ 1 O % に留ま る こ とか ら A l且O O 合 金材 の 最適浸涛 時間絃 盈5 O s

が最適 と考 え ら れ る .

本 研究 で 経 再結晶開始 の 目安を軟化 が開始 き れ準とき と し, 硬 きが
一 定億 を

示 し始 め た点 っ ま り軟柁 が 終了 した時点 を再結晶 が完 全を芸終了 した と捕 ら え て

v ､ る . 通常静的再結晶 で は微細 な結 晶粒 が得 られ る が , 商連 した Fi夢幹3 ･

ま3 r の結

果 よ り 教化 を開始す る以 前 に局所的をこ結晶粒が 生 成きれ て お り ,
こ れ ら ぼ外 部

か ら の 熱 を吸収 し隣接 する結 晶粒 と合体 ･ 成長す る こ とをこよ哲 学埼的 に大き な

結晶粒径 を示 した も の と考 えられ る 王
･
･1 9)

.
っ まり , 静的再結晶 鴫 別 名牝 て 焼怨

ま しを 行なう場 合 , 加 工材 内部 に産 経晶粒 また 捻底角軽罪が既をこ生 成き れ て い

る な らば軟偲 が完全 に終 了す る より 以 前をこ再結晶 経終 了 レそ の 後 揺粒成長 を示

すも の と考 え られ る .

磨詔
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( a) 払)

F 噛. 3
･

1 5 T h e c h a n g e 主n g r a i n 由 e w it h v a ri o u s a n n e al 血哲もi m e in 9 8 % h e a v y

w o r k e d sp e c 血 e n s a も5 8 3 K ( a) A 11 0 0 , (b) A 3 0 0 4 弧1 o y .
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3 息 5 極 低 温圧 延 の 効果

Ai 合金 の 温問 2) お よ ぴ 室 温圧 延 加 工 で は , 前章で 示 した F i旨. 2
-

1 2( a) の ように

せ ん 断 帯発 生 に よ り波 状 の マ タ u 繊維組織 を生 じ易 い が , 極低 温 圧 延 で は せ ん

断欝 を形 成 せ ず , 結晶学的す べ り変形を均
一

に生 じ る こ と に よ り試 料 内部 - ひ

ず み エ ネ ル ギ
-

の 均 一 な蓄積 を もた らす i
,
5 ･1 8)

. ニ れ は F i g 3 -

1 6 に 示す よ うに

R 民 材 , C R 材 の 縦 断 面 内 に お け る板厚方向 の 硬 さ分布 を測定す る と , C R 材 の

方が浮 き方 向 で の 硬 き分布 の 違 い が 少 な い こ と か ら も示 さ れる . ま た , F i g . 3
-

4

に示 した よ うに試 料厚 み が大 きく て も極 低温 下 で の 強加 工 が 可 能 で あ り , 加 工

率に 著 しい 転位 の 消滅 や 回復 現象 を引 き起 こ さな い た め , 再結晶 に て 機械 的特

性 の 向上 を 目的 とす る場合 に は 極低 温 加 工 を組 み 合わ せ る 事 は有効 で ある . 過

常 , 圧 延 で 大 き なせ ん 断 ひず み を試料 に導 入 し よう とする と無潤滑 圧 延 が最 適

で あるが 15 ･ 1 6)
, 本 研究 で用 い た試料 寸法お よ び 圧逐 条件下 で は , 霜 等 が発 生 し

潤 滑 の 役 目 をす る こ と も なく 強加 工 す る こ と が 出来 た .
こ こ で 述 べ て い る 再 結

晶 と は加 工 後 の 熱 処 理 を利用 した静的不 連続再結晶 で ある .

各 パ ス 轟 の W C と C C 材 の 圧延 後 の 試 料温 度変化 を Fig .3 ･

1 7 に示 す . 図 より

板 厚 2 .O m m か ら急激 な温度 上昇が 見 られ る . 図 中 の ▲ 印は そ の 加 工 率 にお ける

試料(C C 材) の D S C 親 定より 得 られ た 再結 晶温度域 で の 発熱 量 を示 して い る .

加 工材 の た め昇温 過程 で 転位 の 再 配 列 , 回 復に伴う多く の 発 熱域が み られ る が ,

こ の 温度域 は D S C 曲線で 簸 も発 熱反応 が激 し い 点 で あ る . 加 工 に 伴 い 試料温度

上 静 の 少 な い 板厚 5 . O m m で は発 熱量 も少 な い が , 加 工 に よ り大 き な温度 上昇 の

見 られ る板犀 2
.
O m m の 加 工率 の 点で は発 熱量 も大 きく な っ て お り , 内部組織 に

大き な変化 が 生 じて い る と思 わ れ る . し か し, 板厚 2 .O m m 材 よ り も 1
. O m m 材

で の 発熱 量 が 少 な く な っ て お り , 加 工組 織 の
-

部が 回復 し蓄積 ひず み エ ネ ル ギ

ー

の 減少 に 繋が っ た結果 F i富. 3 -

1 3･( a) に示 した ように , 加 工材 に お い て も 亜結晶

粒 を伴う結晶粒 組織 の 生 成が 確認 され た と考 え られ る .
つ ま り加 工 温 度 を低温

に維 持 して も , 強 ひずみ 加 工 に よ る入 熱 に よ り材料 内部 に 局 所 的 な方位差 を有

す る結晶粒 界が形成 き れ , そ れ ま で 蓄積 さ れて い た転位 が方位増進 の た め に粒

界 に 吸収 さ れ た た め に 粒 内にお け る転位 の 残存 は礎 認 さ れ な く な っ た と 思わ れ

る .

-

方 で , 板野が厚む､ 時点 で は外部 か ら試料 - の 入 熱 は抑御 さ れて い る も の の
,

板 犀 が 薄く なる に つ れ 外 部 か ら の 入 熱 が激 しく な り 極低 温 の 効果 が 薄 れる 結果

とな っ た .
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詰も遠 考察

乱巌豊 前魔 王紺尊 が結晶粒藤麹 総量ニ慶喜ま
'

す影響

ざ重恩3 - 義 経 盈3 紳連 合塵甜fF} 温間 素 よ ぴ藤聴温鍛造凍iF} 変形G) 様子 を綻断面 に

て 観察 し藍 も 将 で き 盲監閤鍛造 将 愛 潜 薄暮ま党是が馨 しく 極低 温ti
7

j そ れ に 比 べ 弼
■
藤

な 下露鮭感 錯 覚 達が 予想 蓮鈍 るよ う恕変形 常 盤㌢を顧成 してit t
s ㌔ る 中 野豆欝. 3

-

6 喜こ示 し

た 温 間 藤造甜 将 官濫& L
:f 経路 よ 撃 ぎ 蔑喜三籍細療結晶粒 が幾 つ か形 成き絶 て 灘 撃 s- 動

的再結晶 の 浮腰-を示唆ず る 量感ホ鱗頗軽罪嘗 セ ル趣縫お よび垂 粒瀞 轟- 9
タ
主監望遠きを確 認

ず 愚 ニ とが 拙藻 る l 驚喜こ 苧 ニ 艶 転義.
3j弱工 処 理蹄を同

一

琵 ず率 で蛙瞭する と き 闇 t:

頚薄暮
.

蕊 -琵g 樹 よ智 恵 観音転き 弘前廓 工甜 尊効果 経温間藤造と纏畿 温迂鷹 狩 魔 王 プ ロ

暫 浅 野 寿が 宥葡 恕 ニ と を示 し ても'㌔る &
こ 艶 経温 間 鍛造率に 形成 き艶 る転位が極

駄 温 鍛造 の そ 艶 よ 撃 も容易妄ニ運動 し
き

立 通 した駄角軽 鼎尊重 結晶粒 興 野 存在喜こ

よ･つ T
,
遜 工をこ よ野 生盛 運 甑た転位 が遵鮭約妄こそれ らをこ療駿きれ る 番磯 恵 め微 細 で

発 達 した 親裁 潜盛喜≡効 果的 で あ る と考 え ら 鈍る 群 前親 王 瀞阜 甜 抑 み を沈 察する

と 温間 藤造駆が 藤盤 監察造樹tF} 韓鏡約 特性 お £ ぴ組織変柁が 馨艶 て態t㌔る 三 と か

ら , 動 的回 復お よ び再 結晶が 連続 的に作周する こ とが 最も結晶 粒微 細他に 効果

的 で あ る と考 え られ る . こ れ ら は F i g .
3 - 5 に 示 した 極低温 お よ ぴ温 間鍛造接 の 縦

断 面 光顕観察 , F i 欝.3 - 6 に 示 した 温 間鍛 造後 の 守E M 組織よ 9 明 らか な よ うに結

晶粒 の 変形状態 , せ ん 断変形 発 生 の 有無 , ある い は既報 の 低 温圧 延 , 温 間 圧延

で の 党務観察 と T E M 観察 か ら, 温 間加 工 で の 下部組織 の 発 達が 顕著な こ と か ら

も容 易 に推 定 出来る 2
一
色)

F i g . 3
･

4 は W C , C C 材 の 極低 温圧 延過程中 の 圧 下 率 の 増加 に 伴う硬 き の 変化

形
- 例 を 示 した も の で あ る . 元板厚に 対 し圧 下率 6 7 % ま で鍛造 した材料 の 硬 さ

は 温問お よ び極低 温鍛造 で若干 の 違 い を示 して い るが , 既 に供試材 の 丑一7 ～ 1 ･9

倍 に達 して い る ･ こ れ は圧 延加 工 の み を行 な っ た R R 軌 C R 材 の 崖 下 率 9 8 %

の 材料 と同程度 で ある ･ 圧 下率 9 0 % で比 べ る と C R 軌 R R 樹 で硬 き の 療著 な違

い は 見 られ な い . 同様 な事実 は室 温お よ び 7 7 瓦 で異方 向圧 延 1 7
.

1 8)
,

-

方 向圧延

17 感 した 結果 で も報告 され て い る . ま た , 圧延 細 工 の み で 更 に 9 7 . 6 % ま で加 工

率 を増 加 さ せ も硬 さ は ほ と ん どよ 昇 しな い 1 7
･

i 8)
. こ れ に比 べ

,
こ れ ら鍛造 掛 ま

加 工 の 増 加 と と も に 硬 き は増加 し圧 下率 9 8 % で 供試材 の 2 ･ 8 倍( H V 旦6 0 ほ で達

し て い る . す な わ ち , 導 入 きれ た ひ ずみ も C 昆 材と R 鼠 樹 に 比 べ て 増腐 する と同

時 に , 鍛造 時に形成 さ れ た微 細結 晶粒 によ り強度 が 向 上 した と推 定 きれ る ･

-

方 ,
W C 材 と C C 材 間で も鍛造時 の 硬 き の 差がそ の ま ま崖 下 率 9 0 % に 至 っ て も

維持 き れ て い る ･
つ ま り , 強 びず み加 工 に お い て 大き な 抄 ず み を蓄積す る に 揺

8 9



圧 延親 王 よ り も鍛造カ 臆 が 有効 で あり , 鍛造加 工 に お ける動 的な回復 あ る い は

再結晶妄三 つ い で 検討 しなけれ ぽならない .

こ れ ま で 廓 王 熱処 理 蔭 に よ る 静的不 連続再結晶 に つ い て 従 来法 の利 周 を踏ま

え検討 して きた が
, 静的 再結 晶よ り も変形 申に起 き る 動的再 結晶 が微細結 晶粒

の 形成 お よ び機 械的暗軽 郡司上を三対 する効 果が 高く , 本 章で は鍛造 と い う従 来

力 臆 を潤 い で も結晶粒微 細化 が 可能な こ 豊 を示 ず結果 を得 たた め , 負 荷様 式 と

加 工 条件お よぴ魔 王 申に起き る組織 変柁をこ つ い て 再検討ずる彪 蜜が ある .

本研 究 で採 周 した 前加 工 と し て の鍛造加 工 は , そ の 後 の 圧延 加 工 と組 み 合 わ

せ る 三 と で 9 0 % 以 よ の 庄 平率 で も硬 きは圧 延 の み の そ れ と 結果なり
- 定値 に な

らず , む しろL 昇す る傾 向 で あ っ た . よ り
-

層 の 高強度化 を行 なう に は前加 工

で の 加 工 率増進 を図 る 三 とが 重要 で あり , 前述 した組織的観 点 か ら も微 細結晶

粒形成をこ寄与 する 因子 で ある/j ､ 傾角粒 界,
セ ル 縫紋お よ ぴ亜結晶粒界 4) を 連続的

を芸発生 き せ る こ とが 必 要 で あ る 1 2)
, 同時 に y 圧延 加 工 の み で は 困難 で あ っ た 内

部組織 - の びず み を導入 す る
-

事 故 と して , 極低 温圧 塵 の 前に鍛造 加 工 に より

大き な びず み を試料 内 に練 甲込 む こ とで , 高強度 偲 と微 細結晶粒形成 が 可 能な

こ と を示 唆 した .

こ れ ま で の 実験結 果 よ り , 加 工 温度 は冷間 あ る い は極低 温 よ り も内部組織 が

活発 に活動す る こ とが 出来 る温 間加 工 2
･
8

･
1 2) が 結晶粒微細化 にと っ て -

つ の 重要

な因子 で あ る と 考え ら れ る . こ の とき温間 加 工 の 利 点 は動的回 復お よ ぴ 再結晶

を利属 す る た め
, 加 工 後 に行 なう熱処 理 は より短 時間 に なり , 加 工 中に お い て

も再結 晶温度 を上回 ら な い た め結晶粒成長 を抑 止 する 点が挙げ られ る .

9()



乱屯望 極低 温圧 延 の 特性 とそ の役割

発 達 した サ ブ グ レ イ ン を有する 下 部組織 の 形成 に前加 工 が有効 で あ る ニ と は

前節 で述 べ た通 り で あ る . こ れ に 対 して , そ の 後 の 加 工 で ある圧 延 工程 は単 に

必 要 な材料 寸法 に 変形 きせ る だ け で なく , 組織 や機械的特性 に対 して どの 様 な

寄与 を果 た す の か 検討す る .

第 2 牽 で 示 した Fi 旨.2
-

13 は j u 材 の 冷間圧 延材 と極低 温圧延 材 の 変形 の 様子 を

擬断 面 で観 察 した も の で あ る . 極低 温圧 延 で は明 ら か に 変形 バ ン ドが 直線 的 で

あ り
, 冷間 圧延材 の そ れは波状 の 変形帯が 見 られ る . 直線的 な変形 バ ン ドを形

成 サ る た め , 加 工 率 が 増加 し て も組 織 を 均
-

に加 工 す る こ とが 可 能な こ と は

F i g . 3
1 1 6 か ら も明 らか で あり , 絶縁 を均 一

に加 工す る に は極低温圧 延 l
,
i 5

･

1 8) は有

効 で あ る と い え る . F立欝A
-

1 7 は 野 C と C C 材 の 圧 延 壊 の試料温度変化 と試料内

部 エ ネ ル ギ ー 畳 の 変化を示 した も の で あ る . 圧 下 率 8 5 - 9 0 % 以後 試料板厚 の 減

少 と と も に 急激 な温度 上昇が 見 られ る . こ れ捻 室 温 お よび 極低温 と も に 見 ら れ

る現象 で あ り , 板厚が 薄く なる に連 れ試料発 熱が激 しく , 加 工 時 の 入 熱抑止 の

た め の 極低 温 は 効果的 で は な い . ま た , 圧 延 加 工 時 の材 料 の 発熱 に より 蓄積 き

れ た ひ ず み の 幾 ら か ほ解放 きれ て お り軟すヒ現象 を示 すはず で ある が , F i琶. 3 ･ 4 で

示 した 硬 さ測 定 か ら発熱反応 が 見 られ た に も拘わ らず硬 き の 上昇が 見 られ た .

硬 さ 沸 定結 果 にお い て 鍛造加 工 が 微 細 結晶三陸径製 に効 果 的 で あ っ た の は ,

F i g . 遷･ 6 に 示 した T E M 組織 より 明 ら か で は あ るが 材料 内部が十分発達 して い る

ニ と が 挙 げ ら れ , 加 工硬 化 を単に引 き起 こ す より は 内部 組織 を発 達き せ る こ と

が ひ ず み エーネ ル ギ
-

蓄積や機械的特性 の 向上 に 有効な こ と を示唆 して い る . ニ

の と き の 変形機構 は 動的連続 再結 晶が 底 角 粒 界 や 塵粒界 そ し て 盛結晶粒 の 生成

に 有効 で あ ると 考え られ る . し か し, A l 材 の 再結 晶温度 は加 工 率 を変化 きせ て

も , ま た W C お よ び C C 材 に拘わ らず大 き な変化 を示 さず 5 6 3 - 6 2 3 琵 の 範囲 内

で あ る .

-

方 , 前加 工 の 無い R R 材 と C C 樹 を比較 して も両材料 の 硬 き は ほ とん

ど変イヒが 無 い . ニ れ ら の 事実よ り A 正樹 にお い て 抵冷間加 工
, 極低音温顔 王 の 遣 い

接大 きく 現 れな い も の の , 板厚 1 . O m m の 圧延 凝 工材 で 縦断 面 を板厚方 向 に 硬 さ

を測定す る と Fig - 3 ･

且6 の 様 に極低温圧 建 材揺 ほ と ん ど
-

様な硬 き を示す .
･ こ れ

に 射 し , 冷間 圧 延材 の そ れ は ロ
-

ル 接触部 で の 表層部 と中央 部で は値 が疎 ら で

あ り変形 が
-

様 で ない こ と を示 して い る u 5 ･

1 8 )
.

F i欝.3
-

1 3( a) は W C 材 の 圧延 加 工後 T E M 組織 で あるが , 極低温 圧延 後 にも拘

わ らず粒 内に転位 の少 な い 明確 な微 細結晶粒 が形成 きれ て お 姿 , 中に は ユ. 軸 m

以 下 の 超 微細粒 の 存在 も確認 でき る , また , F i富. 3 -

1 抽) チ( e) ,(a)をこ示 した 3 鮎 娩

な ま し材 の T 濫M 組織お よ び F主監. 3
-

1 望 に示 した E B S P 解析 か らも加 工 組織 の 残

存結滞 め ら れな い . 圧 延加 工 後に こ の ような内部組織 を示 したた め F主監. 3
-

ま鍾 に
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示 すよ うに 非常 に短時 間 将 焼 なま しに て 軟化状態 に入 っ た と考 え られ る . こ の

よ うな微細 粒形成に強 びず み旗 工 法 が どの よう に影 響 した か を考え る と , 極低

温 圧延 に よ る凝 三 ひ ず み導入 と い うよ り は 前述 した よう に, 前加 工 と して 取 り

Å れ た鍛造加 工 に よる 下部組織 の 発 達が彩管 して い るも の と考 え ら れ る .

更 に同 じ 戯 材 に お い て も 戯 ･ M n 素食金 で 捻加 工 率 の 増進 と と も に硬 さ は増

加す るも の の
, 戯

-

M g 系合金 の 場合 ほ逆 に硬 さ は飽和す る と い う現象 も見 られ

る ま0
,
ユ2)

. 既報 に よ る と , A l - M n 系合金 に お い て 7 7 % 加 工 した 場合 の ピ ッ カ
-

ス

硬 さは M n 塵 が 多く なる ほ ど困さは増大 し
, 低温加 工材が 室 温加 工 材 よ り硬 さ

は 呈o - 2 0 % 高く な っ て い る .

一 方 , 戯
･

M 琶 系合 金 で は M g 盈 の 増 大と と もに硬

き は増加す る も の の 室 温加 工材 と低 温加 工材 で は ほ とん ど差 が 無 い か
, も しく

捻 極低温加 工材 の 硬 さが低く なる と示 され ,
こ れ を F i哲.3

-

1 8 に示 す 10)
.

- 般 に ,

A 且 原子 に 対 して M 琶 原 子 が大き い こ と か ら , M g 原子 が コ ッ ト レ ル 雰囲気を形

成 して 転位 を固着き せ ,
マ トリ ッ ク ス を強化 さ せ る 作周 が あ る こ と が 知 られ て

い る ･ しか し, 低 温 で は室 温 に比 べ M g の 拡散速度が 遅く ,
M g が転位 を 固着す

る 位置 に移動 しにく い た め, 室 温加 工 材 の 場合 ぼ どひず み が 蓄積 さ れ な い と考

え ら音n ! る 2 5)

以 よ よ 哲 , Åi 材 に つ い て 圧 延 過程 で の 極低 温 圧延 揺板面 内 で の 組織均 - 悼

i
,
五5

･

1 8) を もた らす が
, 加 工 ひ ずみ エ ネ ル ギ

ー

の 蓄積 お よ び増 加 に対 し て 顕著な効

果 を示 きず , 健二用合 金 に より極低 温 にお ける硬 さ増加 傾 向 は 異 な る と 考 えら れ

る .
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3 . 建一3 強 抄ず み 加 工材 の 機械的特性

A 3 0 舶 合金 に対 し温 間鍛造付与極低 温圧 延( W C) を 圧 下 率 9 8 % ま で施す こ と

で , 加 玉樹 の 引 長藤さ と降伏応 力 は ぎi琶. 3
-

7( a) よ り最大 で , そ れ ぞれ 4 5 0 M P a

お よび 舶O M P a まで 強化す る こ と が 出来た ｡ 前加 工 を付与 し ない R 洗 練. C R

材 の 臣 下 率 9 8 % にお ける 強度 は 加 工材 にお い て 引 張強 さ 3 9 0 M P a , 降伏 応 力

3 7 5 M P a で あ り 農民 材 と C R 材 でそ の 差は 見 られ ない
. こ れ を 6 2 3 正 に て 3 00 s

の 再結晶 処 理 を施 した R R 材 は引張強さ 1 9 O M P a , 降伏応力 9 0 M P a
, 破 断俸 び

は 2 O % と韓告 きれ て い る 1 5
.

i 8)
. これ に比 べ

, W G 材 を 5 8 3 監 , 3 0 0 s の 再結晶処

理 後 で は Fig . 4
-

7(もほ り引 張強 き 2 1 O M P a , 降伏応力 1 1 0 M P a
, 破 断伸 び は 2 6 %

と なる ｡ 再結 晶温度 は幾 分異なる 態 の の
, 前加 工 を付与す る こ と で加 工材 お よ

び再結 晶処 理材 ともに引 蛮特性 は よ り 高い 髄 を示 す . こ の と き破 断 俸び も改 善

して お り, 組 織均
-

性 に 有効 な極低 温圧 延 と強 ひ ずみ加 工 に よ り あ ら か じ め材

料 内部 にサ ブ グ レ イ ンや低角粒界 を形成 した後 に 再 結晶 処理 した た め , 結 晶方

位 は ラ ン ダ ム な 配 向性が 高く なり破 断伸 び の 回復 に繋が っ た と 考 え られ る .

一 方 で , 加 工 材 の 被断碑 び は 1 O % 以 下 に低 下 して お り , 破断伸 び は焼 な ま し

に よ り 回復 き せ る こ とが 可能 で あ る が , 加 工材時 点 にお い て 破 断伸 びと 強度 の

バ ラ ン ス が とれ た材料創製に は至 らず 濫C A P 7
,
i 4) お よ び A 況B 9

,
ユ3) と同 様 の 傾 向

を示 した .

E C A P や Å温B によ る超微細粒 の 創成加 工 手 法で は ,
ヱbi m 以 下 の 超微 細粒 結

晶粒 が 得 ら れ , 高強度 を示 す材料 が得 られ て い る , し か し延性 が 加 工 量 の 増加

と と も に損 な わ れ , 高温 焼 な 潰 し を行 な う こ と で 強制的 に延性 を回 復 さ せ て い

る . こ れ ら の 手 法 を伺 い た A 旦1 0 0 合金 にお い て , 鱒び を得 る た め 5 7 3 K にて 3 0 0 5

の 再結晶熱 処理 を行なう と結晶粒 捻 4 . 軸 m となり引張 強さは加 工材 に比 べ 3
- 1

に低 下 し
, 強度 は加 工 前 レ ベ ル に 戻 る た め , 高強度 を経 緯 した ま ま伸 び を改善

す る こ とは 困難 で ある と考え ら れ て い る 2ヲ)
. こ の 理 由 と して , 微細 粒材料 ある

い は サ ブ グ レ イ ン を含 む組織 の 結晶 粒界 は 直線的 で は なく , 曲線 的 で あ り熱 的

に非平衡 i4
,
2 2

･

2 3) で ある こ と が挙げ られ る .

- -

方, A 3 O O 4 合金 で も E C A p 法 に よ

り 引張強 さ と降伏応力 の 再結晶処 理後 にお け る低下率 は 前述 した A l l O O 合 金 と

同程度 で あ る 2 2)

本 研 究 で の W C 材 を 5 呂3 監 に て 3 0 O s 再結晶 処 理 し た 場 合 , F主監. 3
-

7 と

Fi欝. 3
-

8( a) に示 した通り引 張強 さ, 降伏応 力 ほ加 工材 に比 べ A l l O O 合 金 で は そ れ

ぞれ 2
･

1
,

A 3 0 0 4 合金 で は そ れぞ れ 2
･

1
, 3

･

l と低 下 して い る . E C A P や A R 馴 こ

比 べ 引張強 き の 低 下割合が少 ない 要 因 と して E C A P お よ び A R B と も加 工 後既

に凝微 細結 晶粒 (栄再結晶組 織が 残存 して い る) が形成 きれ て お り , 既 に 形成

き れ た結 晶粒 が そ の 後 の 熱 処 理 に よ る熱 エ ネ ル ギ - を容易 に吸収 し, 粗大 化 し
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て し ま う こ とが 挙げら れ る , こ の 現象は多く の 強 び ずみ 加 工 材にお い て 見 られ ,

そ の 因 子 と して創 製 した微細粒 の 軽罪が非平衡状態 に あ り熱的に不安定 14
き
2 2

-

2 3)

な こ と が挙 げられ る . こ れ ら 二 つ の 加 工法 は動 的連続再結晶 によ るも の で あ り ,

こ れ に 比 べ 前加 工 付与 極低 温圧延 法は転位密度 を高 め るタイ プ の加 工 法 の た め

ll
,
1 5

･

1 6)
, 再結 晶処 理 した場合 , 静的不連続再 結晶が拝眉 する結果と して , 再結 晶

核 の 生成 が 起 き再結晶粒 が 形成 きれ る . そ の た め , 既 に 結晶粒 尉 ま平衡 状態 に

あ り 同 じ時 間 の 熱処 理 を 付与 して も , 結晶 粒 が粗大化 を開 始す る ま で に や や 時

間が 掛 か るた めと 考え られ る .

次 に 温 間鍛造付 与極低 温圧建 材 の 圧 下率 9 8 % にお ける A l l O O 合金 , A 3 8 0 4

合 金 の 加 工材 と 同条件 下 で の 再結晶処 理材 で は引張強 さ , 降伏応力 の 向上 と低

下 度合 い が 上述 した よ うに異なる . こ の 違 い は T a bl e 3
-

1 の 合金組成値 を参照 す

る と ,
M g 含 有量 の 大小 に対 応 して い る こ と が わ か り , E C A P に お い て も A l l O O

合 & , A 3 0 糾 合 金 , A 5 0 8 3 合金 の 煩で 強度 は 同加 工 率 に お い て 高く な っ て い る

こ と か ら も明 ら か で あ る . 全 て の 合 金 枝供試材 段 階 で ほ 十分焼 なま さ れ た状態

に あ り , 晶 出粒 子 や析 出粒子 は大 き く な り強度 に は あま り影響 を及 ぼ さず , 強

度 は マ トリ ッ ク ス に固溶 した M g に よ る 固溶 強化 に よ り支配 き れ る と考 え られ

る 1 4
,
2 5)

前 加 工 付 与極低 温圧 延 加 工 にお い て , 圧 延加 工 の み の 加 工材 よ り 屯強度は 向

上 し, 結晶粒 径 も 紬 m 以 下 ま で微 細イヒさ せ る こ とが 可能 と な っ た ･ し か しなが

ら , 加 工 量 の 増加 に伴 い 著 しく破断 伸びが 減少 し 工 業周材料 と して 周 い る に は,

な お 加 工 プ ロ セ ス に 課 題 を残 す結果 と な っ た ･

9 5



3 . 鍾, 4 焼 なま し組織 と機械 的特性

F主g . 3 -

i 4 か ら阜) 明ら か なよう に, A 3 0 0 4 合金 で 揺 5 8 3 監 - - 定 の 下 で 再結晶 処

理 を行 なうと 3 鮎 で 既 に軟柁傾 向を示 し, そ の 後浸漬時 間を変化 さ せ て も硬 き

は
一 定値 を維持 した まま で ある . しか し, 降伏応 力 は F豆g .3

一息0 か ら浸漬時 間 の

増加 に伴 い 3 0 - 3 0 0 s で約 5 0 M P a 綴低下す る . そ の 原因 の
- 一

つ に粒成長が 考 え

られ ,
こ れ は Fi腎.3 -

1 2 の E B S P 測定 か らも 明 ら か で あ る . よ っ て A 3 0 0 4 合 金

にお け る最適轟漬時間は 3 O s と考 え られ , F i 欝. 3 - 1 3 に示 した T E M 組織か ら も

再結 晶粒 を確認す る こ と が で き た .

一 方 A l l O O 合 金 で 軌 Fig . 3 ･

1 3 に示 した

T E M 組織 で は i . 軸 m の 微 細結 晶粒 を確認す る こ と も で きた が , F i監. 3 - 8 に 示 し

た よ うに浸漬時間 3 0 s で は破断僻 び が 回復せ ず , 十分 な破断伸 び を回復す る た

め の 熱処 理時 間に i 5 0 s を要 して い る .
つ ま り ,

A l l O O 合金 の 最適 な澄渡時間 は

1 5 0 s と鞠断 で き る . こ こ で は鱒び が 回復 した時点 を最適 浸潰時間 と した .

Å3 0 0 4 合金 にお い て 捻 Fi g . 3
-

1 3( a) に示 す ように , 極低 温圧 延 加 工材 に お い て

既 に サブ グ レイ ン が藤 認 され て お り ,
L N 温度 域 で こ の ようなサ ブ グ レ イ ン が観

察さ れ た 理 由 と して , 強 ひ ずみ 加 工 によ っ て 非常 に狭 い 範 囲で の 大 き な方位 変

化 , す なわ ち大 き な局所方位差 2
･
1 2) が 多数導入 され た こ と と, F i g .3

･

1 7 に示 した

よ うに板厚 が薄 い 段階 (板厚 2 . O m m ) で ほ , 加 工 に よ るÅ熱 が著 しく , 圧 延 加

工 率に 組織 が
一 部回復 し転位密度 の 轟い 願所 に垂 結晶粒界 やサ ブ グ レイ ン を 生

成 した 可能性が 挙げ られ る . すな わ ち動的回 復 と 再結晶 が起 き た こ とを 示唆 す

る も の で あ る .

こ の よ うに再結 晶 に対 す る 駆動力 の 増加 を図 る だ け で なく , 組織 を 回復 き せ

加 工 び ずみ の
- 部 を壷粒 界 も しくは サブ グ レ イ ン - 転化 し, 次 の 圧 下 の 際 に こ

の サ ブ グ レ イ ン の 横 角増 進お よび 亜結晶粒界 に あ る転位 の 解放 を連続的に行 な

え ば , 加 工 酎 ヒは 著 し い も の とは な らず に延 性 を維持 した微細結晶粒材 の 創 輿

が 可能 で あ る と 考 え られ る . そ の た めに は , 回 復現象 が容易 に起 こ り うる 温 問

域 で の 加 工 が 必 要 で あり , 動的連続再結晶 に よ る結晶粒微細化 を行 な うこ と が

有効 で ある 1 2
, 紬

T a b l e 3
-

3 に 示 した E B S P 解析 よ り傾角別 事均 結晶粒径 を測定す る と結晶粒 罪

方位差 5
o

- 1 5
o

で は ほ とん ど変化が 無 い . こ れ ら の 解析結果 より ,
こ の 再結 晶

粒 は比 較的 大き な傾璃 を有 して お り 産経晶粒 で は 無く結 晶粒 で あ る こ とが わ か

る 書 こ れ は純 ア ル ミ ニ ウ ム の 額角最大分布が 1 0
o

前後 に存在す る結果 と大 き な

違 い が 無 い 2豆)
,

現 鼠 稀 府 行 なわ れ て い る結晶粒撒轟郎ヒ法 の 特徴 と して 声 強ひ ずみ 加 工 に よ

れ ば高強度 脚 ま可能 で あ る も の の , 破断鱒び は 1 0 % 以 下 ま で低 下する た め , 焼

なま し に より 延性 を回復 さ せ て い る ･ しか しなが ら, 本研 究に お い て も結晶粒
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径 3 . 軸 m 以下 , か つ 高強度樹料 の 創製 にをま成功 した も の の ,

-

方 で破断伸 び 招

損失 が 大きく 工 業周材料 と して 伺 い る に は 問題 が ある ｡ 今後捻 , 破 断鱒ぴ を如

何 に 観 なわず に高 強度化 , び い て は結晶粒径 を サ ブ ミ ク ロ ン オ - ダ - を三微 細柁

で き る加 工 法を考案 しな け れ ばな らな い . 同 時に ラ 微 細粒材料 を実周才巳す るをこ

揺 , 結晶粒径 と破 断僻 ぴ ( 均
-

伸び と局部鱒び) き らに強 度 の 関係 を明確 に し チ

加 工 プ ロ セ ス を簡易化する必 要 が ある .
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乱5 緒 言

強度向 上 の た め の 微細結晶粒 を得 る 手 段 と して , 工 業的 にも容 易 な鍛 造 に よ

る 前加 工 と組織変化 が 均 一

で ある極低 温 圧 延加 工 を組 み合 わせ て 結晶粒 微細化

を行 な っ た ･ こ こ で
, 鍛造温度は jAi 合金 の 組織 の 回 復温 度に相当す る 温 間と転

位密 度 を高め る こ と が 可 能な極低温 の 2 通り に て 行 な っ た . 鍛造 を伺 い た 理 由

揺 , 温 間鍛造 で は 材料 内部 を予 め鍛造 に よ る鍛錬 に て 十 分に加 工す る こ と で 発

達 した 組織 を形 成させ る こ と で あ り , 極 低 温鍛造 で は 駆 動力 の 考え に 基 づ き材

料 内部 の 転位密 度 を増加 させ る こ と に あ る . こ れ ら従来設備 を利 周 し結晶粒径

軸 m 経度 の 微細粒 が得 られ る ならば, 実 工程 - 結晶粒微細化 法 を適 周す る に塵

要 な進展 で ある と考 え ら れる ｡ 前加 工 付 与圧延 加 工 に お け る加 工 プ ロ セ ス お よ

ぴ組織 変化が 結晶粒微 細絶 と機械 的特性 に も た らす 結果 は 以 下 に 示 す 通 り で あ

る .

(1) A l l O O 合金お よ び A 3 0 0 4 合金 に前加 工 を付 与 した場合 , 極低 温 下 にお い て

圧 下率 9 8 % 以 上 の 強加 工 が 可能 で ある . また D S C に よ り加 工材 の 発 熱お よ び吸

熱反 応 を調 べ た結 果 , 再結晶 温度は 5 8 3 K で あ っ た .

( 2) 使周合金 によ り 再結晶享温度 に大き な違 い は 生 じなか っ た も の の , そ の 後 の 再

結晶 処 理 にお け る 最適 な浸潰時 間に 捻差 異が 見 ら れ た . こ れ 捻合金 組成 お よ び

材料内部 に 存在す る低角粒界 あ る い は 藤結 晶粒 の 頻度 に依 存する .

( 3) 前加 工 と して 試料 内部に 大 き なひ ず み エ ネ ル ギ - を 付与 蓄積す る た め に採

り入 れ た 鍛造 に よ る鍛練 は結晶粒 微細化 お よび加 工 申 の 内部組織変 化 に効果 的

で あ っ た . 温 間鍛 造後極低 温圧 延 を施 した圧 下率 9 8 % 加 工材 の 引束強 き , 降伏

応 力 お よ び ピ ッ カ - ス 硬 さ は A 3 0 8 4 合金 にお い て そ れ ぞ れ 鶴O M P a , 3 9 0 M P a

お よ び 琵V 1 6 0 で あ っ た . ま た加 工材 の ま ま で 7 - 8 % の 破 断伸 び を 示 した ･

(4) 極低 温 圧延 は試 料内部 で の 組織均 - 牲 をも た らすが , 加 工 ひ ずみ エ ネ ル ギ
ー

の 蓄積 お よ ぴ増 加 に対 して 顕著 な効果 を 示 さず , 使周合金 に よ り極 低 温 に お け

る硬 き の 増加 傾 向は 異なる .

(5) 奉加 工 プ ロ セ ス に お い て 結晶粒微細 化 に対 して 最 も 効果的 で あ っ た の は 温

間鍛造 で あ り , 亜結 晶粒 お よ び低角粒 界 の 生成 が活発 に行 なわ れ て い た ･

(6) 9 8 % 加 工 材を 5 8 3 琵 にて 3 0 s の 再結晶熱 処 理 を行な っ た結 鼠 粒 界方位差 を

十分に 有す る 平均結 晶粒径 軸 m 程度 の 微細 な結晶粒 を得 る こ とが で き ,
こ の と

き引車強 さと降伏応力 は供試材 の そ れ と比較 して そ れぞ れ最大 で 2 ･5 倍 の 止昇

を示 し, 加 工 組織 の 残存 は確認 きれ なか っ た ･
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(7) 極低 温圧 延 を実施 した にも拘 らず, 板厚 が薄く なる に伴 い 極低温 の 効果 は 薄

れ , 板メ撃2 m m 時 で加 工 に よる 入 熱が大き く なり亨 組織 の
一

部が 回復 を起 こ した

結 果転位 が 開放 き れ た 一 こ の た め , 加 工材 にお い て 亜結晶粒 と---
-

部 で は結晶粒

が 確認 さ れ , そ の 結晶粒径 は い ず れ も 乱拝n 3 以 下 で あ っ た .

(8) 本章 にお い て 目標 と した結 晶粒径 3 拝 m の 微細材 の 創製は加 工 方 法 を 工 夫す

る こ と で , 従来設備 を利用 して も可 能 で あり圧 延 加 工 の みをこよ る結 晶粒微細化

で は強度 の 向上 は供試材 の 1 , 2 倍 に と どま っ た が, 前加 工 を付与 する こ と で 2
. 5

倍 ま で 達す る こ とが 可能と な っ た .
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4 , 1 緒 言

第 3 肇ま で に転位 を材料内部に蓄積 し転位密度 を増加 き せ , そ の 後の 熱処 理

に て 微 細 粒 を得 る い わ ゆ る静的不 連続 再結晶 を利用 する こ と で , 実 工程 - の 適

応 を前提 と した 高強度 を有する微 細粒材料創製 の た め の 結晶粒微細柁法 の確 立

に 取 り 組 ん で きた ･ す なわ ち , 圧 延 加 工 前 に前加 工 と して 鍛造 を採 哲Å れ た 場

合 , 結晶粒微轟靴 捻従来 の 加 工 プ ロ セ ス の 組み 合わ せ の み で 屯十 分可能で あ り ,

そ の と き得 ら れ る結晶粒径 は 3 . 軸 m 程度 で あ る こ とを示 した . し か しな が ら,

結 晶粒径 を更 に3 . 恥 m 以 下 の 粒径 1 拝 m 以 刊 こ超微細化 する こ と で機械的諸特性

が 向上す る こ とが期待 で きる 1
･

3)

本章 で は 第 3･ 章 にお い て 結晶粒微轟郎ヒに 効果的 で あ っ た温 開城 に 溶 狩 る鍛造

加 工 を採周 し, 負 荷様 式 と組織変他 の 関係 お よび機械 的特性 の 向土 と結晶粒 の

種 々 の 特性 に つ い て 検 討を加 え た . こ れ ま で の 研 究結果 より
, 従来 法 を利用 し

結 晶粒 を よ り微細 にす る に 絃変形 中 に起 こ る組織 の 回 復 を利 摺 した亜結晶粒 お

よ び低 角粒 界 の 生成 に よ る 局 所方位差 の 導入 2) と 同時に , 動的連続 再結晶あ る い

は 回復 現象 おを引 き起 こ す こ とが 必要 で ある と推潮 され る . そ の た め , ニ れ ま で

の 転位鷹魔 の 増 加 に 伴 い微 細結晶粒 を得る , す なわ ち駆動力 的概念 ま
f
4) と対 称に

あ る 動的再結 晶 を利用 した 加 工 方法 を確 立す る 必 要 が あ る . 動的再結晶 に お い

て 重 要 な こ と は 回復 温度 に お け る加 工 と転位 の 導入 に よ る 低 頗 粒 界 の 生 成 で あ

る . 低 角粒界 で は転位 が材料 内部 に多量 に 蓄積 き れ て も核生成 サイ トと して 締

用 せず , 転位 を教収す る こ と によ り粒 界 の 方位 を増進 さ せ て い る 2
-
3)

. 結晶 方位

を 増進 さ せ なが ら動的連続再結 晶を引き 起 こ しな が ら材料 内部 に局所方位 差 を

導 入す る た め の 手 段 と して 絃 , 強 ひ ずみ加 工 法が最も適切 で ある と考え られ る .

微細 結晶粒 を も つ 材料 は 室 温 で の 強度が極 めて 高 い こ と に加 え
, 低温 高速超

塑性 の 発現 2
･

4)や疲 労特性 の 向上 5) な ど優れ た 性 質を示す こ とが知 られ て い る .

微細結 晶 粒 を得 るた め の 手法 捻多岐 に渡り ,
バ ル ク材 に対 して は E C ÅP 樋 q tl al

C h a n n el - A n g Ⅶ1 a r P r e s si n g)
6

･

1 0)
, ÅR B (A c c t l m u l a ii v e R o n

･ B e n d皇n g)
u

･

1 4)
, 異周

速 圧 延 法 1 5)
, 極低 温圧 延 法 16 ･ 2 O)

, と い っ た強 ひ ずみ加 工 法が提案 きれ て い る .

こ れ ま で の 強 ひず み 加 工 に よ る結晶粒微 細化 に 関す る研究 にお い て , 微細化 き

れ た材 料 の 破断伸 び は著 し い 減少 を示す こ とが 明 らか とな っ て お り , 強度 を保

つ と 同 時 に蔵 断碑 び の 損束 を最小 限 に と どめ るた め に焼 な ま し特性 に つ い て研

究が 成 さ れ て い る 1 4
3
1 6

,
2 2 ･2 3)

. 前述 の ような結晶粒微細化 法結審易 に微細結晶粒

を形成 さ せ 靭性 を損なう こ となく 強度向上 が 可 能な手 法 とき れ て い るが , 加 工

段 階に お 吋 る強度 向上 と同 時 に破断伸び の 損央 を抑 止 する有効な負荷様式 狩 選

定 と組織 的尚子 の 関係 に お け る帝告揺数少 な い . そ こ で き 強度 向上 が 困摩 と き

10 2



れ て い る 工 業周 純 ア ル ミ ニ ウム を伺 い
-

鍬 あ る い は 二 軸 か ら負荷 し結晶粒微

細柁: を行う こ と で
, 高 い 強度を維持 した ま ま破 断伸 び の 大幅 な減少 を抑 止 す る

た め に必 要 な因 子 と , 抄ず み負荷様 式 の 違い に よ る組織 変化 と の 関係 を調 べ る

こ と に した . 本研 究 で 捻 , どの 様 な ひ ずみ 負荷様 式 を材 料 - 適用す る こ とが 微

細粒形 成を より 容易 に可 能 なもの とす る か , 負荷様式 の 違 い に よる 機械的特性

ぉ よ ぴ組織変化 を髭ヒ較検討 し強度 と破 断伸 びが 両 立す る結 晶粒 微細化法 を提 案

す る も の で ある .

l o ョ



4 . 豊 実敵方鼓

使周 材料 は 工 業周 純ア ル ミ ニ ウム(A i l O O
-

O 緋 で あり , T a b豆e 4
-

1 に そ の 化学
組成 を示す 一 材料は鋳造材 で 均質化熱処 理 を 8 5 3 K にて 2 8 . 8 k s 施 し≠ 平均結晶
粒 径 6 軸 m の 等軸結晶粒 を得 た ･ これ を供 託材 と し Fi旨i 糾 をこ示す細 工模 式図
の よ うに ,

- 軸鍛造( U n i a xi ai F o rgi n g) と 二 軸鍛造(B i a xi al F o r gi n g) の 二 通り の

び ず み負荷様 式 を採周 した ･

-

軸鍛造は
-

軸方 向 か ら , 二 軸鍛 造は 各 パ ス 庵 に

試料 を 9 O
o

回転させ 二 軸方 向 か ら繰 り返 し交互 に負荷 した も の で あ る . 供 試材
斗 法 は , 板厚 5 0 m m , 板幅 5 0 m m , 長 さ 5 0 m m と した . 丙負荷様 式 とも供 試材

を 4 7 3 瓦, 3 ･ 6 k s 加熱保持 嵐 基板厚 に対 し
一

回 の 加 工率 を 2 O % の 圧 帯 率で 制御
し , 相当 ひ ずみ(言) は加 工 前後 の 試料寸法変1ヒよ り求 めた . 加 工 後は転回 4 7 3 Ⅹ,

1 ･ 2 k s の 再加熱 を行 い 加 工 終了 後は手 早く永焼入 れ を行 っ た . 伺 い た 加 熱温度 は

再結 晶温度 6 0 0 E 以 下 で , 第 2 牽 で述 べ た D S C 解析 より定 めた .

-

軸 お よ び 二 軸鍛造加 工材 よ り , 板厚 1 m m , 板 幅 3 m m
, 長 き 5 m m の 平行

部 寸汝 を有する 小型引東 試験片 を R I) ･ T D 面 か ら採取 し, 室 温引蛮試験 に供 した .

引張 方 向は R D 方向 と平行 で あ り , 初期 ひずみ 速度 1 . 6 7 Ⅹ 1 O
･

a
s

･ 1 に て 行 っ た .

組織観察 は光学顕微鏡お よ び透過電子 顕微鏡(T E N ) を周 い
, R D - N D 面上 に て

行 っ た ･ T E M 観療 ほ 試料 を機械研磨 した 後 , イ 身 ン ミ リ ン グに て 薄膜イヒした も

の を , 加速 電圧 2 0 0 k V で 行 っ た . 光 顕ま た は T E M 組嬢 写真 - 切片法 幽 を適周

し て 結 晶粒 の 平均切 片長 きを求 め , そ れ を平均結晶 粒径 と した , ま た , 同
-

面

上 に お ける E B S P 解析 芝5
1

2 7) より 結晶粒 間 の 方位 差 を栄め る と同時 に , 平均結晶

粒径 の 算 出や方位 マ ッ ピ ン グ像 を鰐製 し , 機械 的特性 と の 関連性 に つ い て 検討

を加 え た .

T aもl e 4 ･

1 C h e mi c al c o m p o si ti o n of 1 1 0 0 a h l m i n u m 8 必o v ( m a s s % )

Si F e C u 鴫 C T Z n 瀧 A l

A l l o o a
.
1 3 0 .5 5 0 . 0 7 0 . 0 0 3 0 .0 0 望 O .0 2 b a並.

l o 鐘
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叡議 案敦結果

逢息 i 負 荷様 式 の 差異が機械的韓性をこ及 ぼず影響

ぎ主監 漆望 に
-

軸 き
二 軸鍛造緒 の 迦 工 塵 の 増迦をこ伴 う加 工蹄 と加 工 後をこ 那 3 監 ,

且
.
望監s 熱処 理 を施 した も の の 硬 き を示す . 両鍛造財 と も凝 工壊 と熱処 理接 の 硬 き

に 大き な差ほ 鼠 ら純な か っ た . こ の 熱処 理 条件 揺各 パ ス 後に 行 っ た 再 蔑熱 条件

と 同 一

で ある . 丙凝 工樹 と も相 当tF ずみ妄言き昏.5 程度 まで 硬 き 捻著 しく 増遵目しぎ

供試樹 時 の 且. 5 倍 に達 して い る . そ の 後, 加 工 量 の 増加 とと も書こ
-

軸鍛造紺 野 硬

蓮は さ ら なる 上昇 を示 した .
こ れをこ対 して 二 軸鍛造樹 の そ れ 経言= o . 7 以毒敷 硬

陀 の 進行 が抑 え られ ぼ ぽ
- 定鮭 を維持 して 旨､ る . 何 れも 三 軸鍛造樹 形 方が低む､

硬 き を示す が
チ 最終的 に

-

軸 幹
二 軸鍛造紺 の 硬 きは それ ぞ れ駄栄樹 野 望古望 倍 ,

呈. ? ∵倍 に達 した . また ヂ 低 びずみ簡填で 柱 両加 工材 と も加 工疎 陀が 回復現象 を上

回 聖顔 工硬叱 を 示すが , 中 抄 ずみ領域以 降で ほ
- 軸鍛造凄那 弱音き続 き 緩や か な

遡日工 硬陀 を示す 捌 こ謝 しニ 軸鍛造樹 の 硬 き は
-

定健 を示す . 後述す る T 玄関 組織

お よ ぴ E 誤S P 解 析か ら も明 らか で はあ るが
,

二 軸鍛造材 で萎ま乾 び ずみ磯城 に お

い て 既 に高 ひず み転位 セ ル 壁 を生成 し, 申 びずみ 領域 で は結晶 粒罪 が よ り 鮮明

な結 晶粒組織 を形成後 に結晶方位が 増進 し等軸結晶粒が 形成 き れ , 加 工 の 早 い

時期 で加 工硬憎 が飽和 して い る と考え られ る ｡

-

軸 ,
二 軸鍛造材 の 引破談験結果 を Fig .

4 -

3( a) お よ ぴ(b) に示 す さ 両加 工材 と

も引 求 強 さ 揺加 工 量 の 増加 に伴 い 向 上す る が ,
二 軸鍛造材 で は言冨 急事5 で 1 呂0 a

ま で 到 達 し , 以 後ほ ぼ
一

定値 を維 持 す る も の の ,

- 軸鍛造材 で ほ ど = i ･ 5 7 で

1 5 0 M P a を示 した後 , 加 工 量 の 増加 とと も に 引求強さは 上昇す る傾 向に あ る ･

こ の 傾 向 は Fi欝.4
･

2 に示 した硬 さ試験結果 と よく対 応 して い る r 最終的な引張 簸

き は
-

軸お よぴ 二 軸鍛造材と も大 差 は示 きな い が
, 破断伸び は

- 軸鍛造材 で 揺

1 0 % 未満 で あ る の に 対 し,
二 軸鍛造材 で は引 張強 さ の 向上 に 伴 う破 断碑 ぴ は急

激 な低 下 を引き 起 こ す こ と なく加 工 後に お い て も約 2 6 % を維 持 し藍 ･ ま た ぎ 公

称応力
- ひずみ線 図 に着 目す る と Fi g ･ 4

- 3 よ り
- 軸お よ ぴ ニ 軸鍛造 に て 開

-

形

加 工 量 を付与 した試片 の 公 称応 舟 ぴずみ 関係 に異なりが 見られ る ･
三 の よ う に

負荷様 式 を変化 きせ る こ と で引 蛮強 きは ば ぼ同
一 な倦 を示ず が , 破 断僻ぴ と加

工 硬 化 の 進展 状況 が異 なる こ とが硬 き試験 お よ ぴ引 張試験結果 か ら明 ら か と な

っ た .

異 な る負荷様 式 にお け る米韓で の 組織 変柁 を Fi琶 朋 を三示ず 一 加 工 の 初期 で 捻

商材 と も等軸結 晶粒 で あ るが , 旧 粒内 と思わ れ る 軒に新 し い 粒 界 が発 生 して い

る こ と が わ かる 一 更にカ陀 の 中盤 で 揺
- 軸鍛造材 の 組練 は 横方 向 - 伸 索 し梯 身

皇O G



な方向 J -

- 変形帯 呈6
,
2 2

･
2 8 ) が 形 成 き責㌦ て い る ∴ - - 方ラ

二 軸鍛造材 で は等軸 の 結 晶粒

を保 っ て お り , 初期 に 比 べ 旧結 晶粒 内申 に明瞭 な新 し い 結晶組織 が確認 で き る ･

加 工 の 終盤 で看護
- 軸鍛 造材 の 板厚 は i .5 m m と なるた め横方 向 - 鱒薮 した組績 を

形成 して お り
一

つ の 組 織をま非常 に厚 い の に 対 し,
二 輪鍛造材 で 捻 フ ァ イ バ - 状

の組織 となり 非常に薄 い 組織 を形成 して い る . こ の 時 の 板厚 は 1 5 . O m m で あ る ･

相当 ひ ずみ で言 = 2 書5 付 与 した力日工 材 の T E M 組織 を Fi琶A
-

6 に示 す か

-

軸 ,

面鍛造材 と も縦 断 面 か ら 試料 を採取 して い る ｡ こ の 時 の 平均結 晶粒径 は そ れ ぞ

れ i . O p , m と 0 ･5 終m で あ り , 両村 と も回 折 パ タ - ン が リ ン グ状 を描 い て い る こ と

か ら 隣接間 粒界方位差が 大き い 高儀角粒 界 を有 し た微 細粒材 料 で あ る こ とが 明

ら か で ある 1 4
-

1 5)

1 0 7
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4 息慧･ 微細結晶粒 の 形成

本項 で 捻加 三 の 進 展 に伴 う負荷様式 の 差 に よ る組織 変化 を F ig . 4 ･

7 に示 す .

F i g . 鐘
-

7 ( a)
-

( a) 揺
-

軸鍛 造材 を, F i誓A
-

7(a) - 胎は 二 軸鍛造材 の T 王) 面観察に よ る

T E M 組 織で あ る . T 3j 面 で は結 晶組織 が負荷 軸に対 して 垂 直方向 - 伸長 した組

扱が 観察きれ た 申 F i 賢一壇
･

7( a) お よ び(a) より加 工量 の 少 ない 段 階 で は 旧 粒界近傍 -

多畳 の 転位 が 導 入 され て い る 一 導 入 きれ た 転位 は 旧粒 罪近傍 お よ び結 晶粒 内 に

高密度転位セ ル 壁 を形 成 した 後 , 加 工 の 進展 と と も に Fi g . 4(b) と( 伝) に 示す よう

に , 明薩 な粒界 を有す る組織 - と変化 し, そ の 形状 は伸長組織 2 8) で あ っ た .

- 軸鍛 造材 お よ び 二 軸鍛 造材(言 = o -
2

, 0 . 3 4) で は そ れ ぞ れ 僻長粒 の 平均厚 き

鮎 は 1 . 恥 m , 0 . 8 拝m
, 平均長 き( 泌 ま2

.
1 杵m

,
皇.5 p m で ある . 最終加 工 率(言= 2 . 5 2 ,

2 . 3 8) で 接鱒長粒 の 大き さ捜そ れ ぞ れ d t = 0 . 軸 恥 0 .5 拝 恥 di - 1 . 叫 m
,

0 . 軸 m で あ

っ た . こ の 時, 結晶粒 の 形状 の 指針 と なる ア ス ペ ク ト比(di/ d t) 揺
-

軸鍛造材 で は

1 ｡ 7 - 2 . 6 - 増加す るが ,
二 軸鍛 造材 で は 2 . 0 - 1 .3 - 加 工 量 の 増加 と と もに減 少

した . す なわ ち ,

- 軸鍛 造材 の 結晶粒形状 は伸長粒 で あり 二 軸鍛造材 で の そ れ

は等軸 に近 い 形 - 変化 して い る こ と を示 して い る . こ の 様子 は Fi g . 4
-

8 に示 す

T 濫M 組織 か ら も, ニ 軸鍛 造材 で は 組織が 加 工 に より伸長する の み で なく伸長粒

組織 率 - 多数 の 新粒界 が新た に形 成 き れ , 砕長粒 を分断 して い る ニ と か らも伺

える . ま た , 後述する E B S P 解析 に よ る粒 界 マ ッ プ に お い て も , 高角粒 界 で 囲

ま れ た結 晶粒 申に飾 状 の 低 角粒 界が 多数形成 され て い る事実と も
-

致 した 書

1呈3
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敏乱3 結晶粒方位お よ ぴ隣接 閉経 犀方位差 の 測定

負 荷 抄 ずみ様 式 の 遠 い が結晶方 位 - ど の 様 な影響 を及 ぼす か 両加 工 材 と も ,

t F ず み 塵 を妄 - o . 9 付 与 した 試料 に 対 し5 E B S P に よる 方位解析 を行 っ た . 解析

は T D 面 に て 行 っ た も の で , そ の 結果 を Fi賢一 4
･ 9( a) ･(ち) に 王P 粥王n v e T S e P o豆e

F i g 態 君e) マ ッ プ と して 示 す b 王P F マ ッ プ の 色は 紺 申に 示 す 逆極点固 よ り決 定きれ

る 2 5
.

2 7)
.

-

軸鍛造材 で は , F主旨. 4 潮 盈) に示 され る ⅠP F マ ッ プ より特 定 の 色( 方位)

で 表 き れ る領域 が 罪 常 に 多く , 強 い 組織配 向 を有 して い る傾 向が 認 め られ る ,

こ れ よ り , 活 動 し て い る す べ り 系が 限 られ て い る こ とが わ か る 一 こ れ に 対 し,

二 軸鍛 造材 で 揺 F主監.4 - 9 舶 に 示 す ように特定 の 色が 多 い と い う傾 向 は 無く 手 強 い

組織 配 向 は 認 め られ な い . また 隣接桂岡 士 揺 異なる 色を 示 して お り 方位 差 を十

分 有 して い る と考 え ら れ る . す なわ ち, 二 軸鍛 造材 で は結晶方 位 も 特 定 形 配 向

で は な く 比較 的ラ ン ダ ム な配 向を示 して い る こ と か ら声 複数 の す べ り 薬学 変形

帯 が 活 動 して い る こ と が推察 きれ る .

同一-･･磯 野 で の 各 々 の 粒 界方位 差に つ い て Fi g A
-

1 0( a) -

( 戯に軽罪 マ ッ プ と健偽

ヒ ス トグラ ム を示 す . 粒界 マ ッ プ 中の 赤線 は粒 界方位 差 i 5
o

未満 の 低璃軽 罪 ,

黒線 捻 方位 差 i 5
o

i;iL 上 を有す る高角軽罪 を示 して い る . 潮 定規 野 に お け る 轟偽

粒 罪 の 顔度 は
-

軸鍛造材 で 5 6 %
,

二 軸鍛造材 で 6 8 % と ほ と ん ど嗣
-

で あ る ｡ 大

き な差 は 低飼 粒 界 の 形成状態 で あり ,

-

軸鍛 造材 で は倍 角粒 界 は各 所 に 点在 し

て い る が , 二 軸鍛造材 で は 高角粒 界 中に 鱗 状 の 低 角 粒 界が 高角 粒 界 を分断 す る

よう に 多数 形成さ れ て い る .

こ こ で , F i g ｡ 4
･

1 1 に ニ 軸鍛造 に て言 = 2 3 8 付 与 した とき の I P F マ ッ プ , 軽 罪 マ

ッ プ お よ ぴ願 角 ヒ ス トグラ ム を示 す .
二 軸鍛造 を繰 り返 し付与 す る こ とに よ り

伸 長 した 結晶粒 を分断 す る よ う に低偽粒 界が 形 成き れ る と同 時を三加 工 率に 起き

る動的 再 結晶お よ び 再 加 熱申 に起 き る静的再 結晶 の 影響 を受 け結晶方位 差 も高

角側 - 推移 して い る こ とが わ か る 2 i)
｡ こ れま で言= o .9 程度 で は ラ ン ダム な組織

配 向を 示 す こ とは 無 い も の の , 結晶粒 が微 細化 さ れ個 々 の 結晶粒 が 粒界 方位差

を 有 した結 鼠 言= 2 . 3 8 で は ラ ン ダム な組絡 配向 を示 し活 動す るす べ り 系 が多く

な っ て い る こ と を示 して い る . 上 述 した が , こ の よ う に 強 び ず み加 工 に よ っ て

結 晶粒 を微 細化 し , 個 々 の 結 晶粒 が 十分 な 粒 界 方位差 を有す る な ら ば破 断伸び

の 著 し い 損 失 を招く こ と なく材料 を高強度化 す る こ とが 可 能 で あ り , 鍛造 と い

う 従来 か ら伺 い られ て きた 手法 にお い て もそ れ は十 分達成 す る ニ とが 出 来 る ･

i 1 6
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4 息 4 負荷様 式 の 差 異に よる結晶粒微細化機構

三 軸鍛造材 にお い て 負荷 びずみ 盈 を増加 き せ た とき の 縦 断面 T 濫M 組織 と回

折像 の 変柁 を F i琶A
-

1 望 に示す . F i g . 4
-

1 2( a) よ り低 びず み域 で 高密度転位 セ ル 壁

を形成 して い る様 子 が わ か る . こ の 時, 結 晶粒 界 ら しき も の を 形成 して い る が

方位 差 は 非 常 に 少 な く 回 折 パ タ
ー

ン も ネ ッ ト状 を 示 し て い る . 中 ひ ず み 域

( Fi欝. 4 ･

丑望(b)) ま で加 工 を進展 きせ る長 芋 方向 に伸張 した 組織 ( パ ン ケ
ー キ 状

組織) を形 成 し て く る . た だ し, 長芋方向 に組織が 伸長す る の み に留 ま らず に

パ ン ケ - 卑 状組織 中に 放 つ か の 新 し い 粒界 が発 生 し結 晶粒 を形 成 して お り , 回

折 パ タ ー ン も先 ほ ど の ネ ッ ト状か ら リ ン グ状 の パ タ - ン を示 す よ うに な っ て い

る . 高び ずみ 域 ( Fi g . 4 -

1 2( a)) ま で加 工 を付与する と視 野 の 全 面が 微細 な結晶粒

で 埋 め 尽く きれ て お り , 今 ま で 観察 さ れ て い た パ ン ケ
- キ状組織 か ら等軸 の 結

晶粒 - 変托 して い る様 子 も伺 え る . 図中 の 回 折 パ タ
ー

ン か ら も明 らか で は あ る

が結晶粒 同 士 が方位差 を有 して い る こ とが わ か る 醜
. 更に パ ン ケ

ー

キ 状組織 の

厚 さ お よ び幅 ともそ れぞ れ 加 工 の 進 展と と も に厚 き ほ薄く ま た幅 捻狭 く な っ て

き て お り , 前述 した よ うに
一

つ の パ ン ケ
-

キ状組織 内に幾 つ も の 結 晶粒界が 導

入 き れ , そ の
一

つ
-

つ が 加 工 の 進 展 と とも に方位差 を有 し始 め 最終的 に は独 立

した
-

つ の 微細結 晶粒 の 形成 に 至 っ た と考 え られ る . ≡ の 時 の T E M 観察 に よ る

平均結晶粒径ほ 0 軸 m と なり超微細粒 が形成き れ て い た ･

転位形成 の 観 点 か ら観察結 果 を 見 る なら ば , 転位 が サ ブ グ レ イ ン の 粒 内お よ

ぴ軽罪 に非 常に 多く生成 きれ て い る . さら に加 三 度 が増 凝す る と粒内転位 が 葬

常を≡多く なる
- 方 で , そ れま で軽罪 に 生成 ある い 捻堆積 して い た転位 捻 少 なく

な っ 貰 い る . 前者 は更 なる加 工 と と もにす べ り あ る い は 回転 現象 を引 き起 こ し

パ ン ケ
- 卑状組織 内に新 た な軽罪 を形成す る あ る い は 産経晶粒 の 生成 2 9 儲 鳩 た

め旨三役 立 つ と考 え ら れ , 後者 は 加 工 びず み 導入 以前をこ形成 き れ て い た 方位 差 の

少 ない 低角軽罪 の 方位牽増進 呈9
j
望由の た め に結晶粒界 に吸収 き れた と考 え られ る ･

こ れ ら組織 内離 の 動 き絃 ,

-

つ は 温閉域 で の 凝 工 に よる 動的再結晶 と 回復 が 挙

ぼられ る と 同時 に加 工 の 際 丹 カ ( 圧 舟) が 何 らか の 影響 を も た らす た め 転位や

サ ブ グ レ イ ン が 容易 に運動 ぼ た 揺運動 の 助長 を) す るた め , 種 舟 行 なわ れ て

い る研 究常 磐 で は妄 魂 0 軽度 で超微細結晶粒が形成 きれ る の に対 し 6 郎 l
.

1 3)
, 杏

研究 で 揺相当びず み言= 望i 5 で 容易を三越微細結晶粒形成 に至 っ た と考 え られ る ･

負 荷様式 の 差 異をこよ る結晶粒微細化 - の 影響 を調 べ るた め , 相 当 抄 ず み 1
･ 5

にて
-

面鍛造お よ ぴ 三 軸鍛造加 工 材 の F 主監. 射 馴 こ示 した T E M 組織 を 比瞭検討サ

る . 両 軸 工 材 と も に パ ン ケ - 卑 扶組織 の 粒界 揺鮮明 に形成 きれ て い る点 で ほ差

異 捻無 い 屯 の の
,

二 軸鍛造為 臆 材 の パ ン ケ
一 考伏線線内部 でさ恵方位差 を有 して

い る と考 え られ る 多く の 結晶粒 を穣 認ず る こ とが 出来 , ま た新 し い 争 プ グ レ イ

呈望豊



ン が 多数確 認 で き る . 方位差 の 観点か ら も粒 界が鮮 明妄三組て い る箇所 と隣り 合

わ せ て 軽 罪が 薄く確認 で き る 箇所が ある . 既 報 によ ると こ の よ うな箇所 は方 位

差が 非常 に大きく , 粒界が 鮮明な箇所 は数 1 0 度 の 額角 を有 して お り 薄く 穣認 で

き る 箇所 の 粒 界方位差 総数度 と きれ ,
こ の よ う恕材料 を微 細材料 と定義 して い

る i
,
9

･
2 9

1

3 0)
. 本研究 で 捻 こ の 既報 と同様 の 結果 を得た .. ま た 同

-

の 抄ずみ 盈をこお

い て T E M 組織 を比 較す る とパ ン ケ
- キ状組織 の 分断な どの 様子 か ら負荷様式

と して は 二 軸鍛造 が結晶粒撤轟酎ヒを容易 に実現 でき る ようで あ る . 親 王 の 進 展

と と もに パ シケ
- キ状組織 は紳哀 して 行く の で 接 なく , 組織内 に結 晶粒 を形成

して い く と前述 したが F i欝. 4 憎 か らも明 らか で ある よ うに娩 つ も の 結晶粒 が 形

成 き れ
一

つ の パ ン ケ
一 考状組織 か ら等軸粒 が幾 つ も形成 きれ る様子 が わ か る .

こ れ ら の 微細粒 の 結晶方 位 を調 べ る た め に ､
二 軸鍛造加 王 材 と 那3 昆 に て

1 . 望k 畠 の 焼 なま し を施 した試料に つ い て E B S P によ る観察 を行 っ た . F主旨. 速
･

呈3

には そ の E B S P の 王m a g e Q u 急追もy マ ッ ピ ン ダ 脳 下 哨 マ ッ プ と記す) を示 す .

喝 マ ッ プ で は I m a g e 恥 a 五七y ( 以 下 喝 と記す) の 高 い 領域 は由く マ ッ ピ ン ダ

さ れ る .

一

般 に は , 残留 びず み が高 い 場合 に は領域 の 喝 健 が低 い と きれ ても､ る

た めホ さ い 等軸 の 由 い 領域が 再結晶粒 と思 わ れる 望5 - 望7)
. F i監. 4 -

1 3 より加 工材 お

よ び焼な ま し材 の 喝 マ ッ プ に大差は見 られ ず‡Q 僚も細 工材 で 約 弧 焼な ま し

樹 で 約 8 B を示 して お り , F i g A ･

2 お よ び F呈ぎ.
4 ･

3 の 機械 的特性が 高 ひ ずみ域 で 既

に等軸粒 となり 飽和す る こ と , F i g . 唾
一 拍) お よぴ F i g .

4
･

玉2 に示 した加 工 材 丁濫M

組織 に て 結晶粒 が 確認 き れた こ と と
- 致 し , 加 工後 に再結晶処 理 を行わず と も

前述 した よう に高 い 機械 的特性 と破 断伸び を有 した材料 を創袈す る こ とが 可能

で ある .

呈望望
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4
. 3 . 5 加 工 によ る結晶方位お よ び 粒界方位差 の 増進

二 軸鍛造加 工 材 (言 = 2 . 5) と加 工材 を 4 7 3 K にて 1 . 2 k s の 焼なま し を施 した 二

種類 の 材料 に 対 して E B S P 解析 を行 っ た . そ の 縦断面 観察 に お け る IP F マ ッ プ

を Fig .
4 ･

1 4 に 示す . そ れ ぞ れ観察面内 にお ける R D 方 向お よ び N D 方 向 の 方位

分布 を示 して お り I P F マ ッ プ の 色は 同園に 示す逆極点図 に よ り決定 さ れ る 2 5
･

2 7)

観察結果よ り 明 らか で あ るが加 工材( a) にお け る N D 方 向 の 方位 は圧 縮変形 を受

け た も の で あり R I) 方向 は引張変 形 を示 して い る . 4 7 3 K , 1 . 2 k s 焼 なま し材(b)

で は R D 方向 の 方位 はや や引 蛮変形 を示 す が( a) に比 べ や やラ ン ダ ム 粒 で あり ,

N I) 方向 にお い て は特 定 の 方位 を持た な い ラ ン ダム 結晶粒 か ら成立 し て い る こ

とが わ か る .

F i g .
4 ･

1 5 は F i g . 4
-

1 4( a) , (b) と同視野 で観察 した傾角毎 の 平均結晶粒径 と測 定

視 野 にお け る結晶粒径 の 頻度 を示 した も の で ある . 結晶傾角 5
D

- 1 0
o

の 範囲 で

は結 晶粒径 は 1 . 0 拝 m オ ー ダ ー で あ り , 傾角 を 1 5
o

以 上 と して も 2 .O ll m 程度の

非常 に微細 な結晶粒 で あ っ た .
こ れ は 前述 した T E M 組織 と

一

致する . 更 に 4 7 3 K

に て 焼 なま し処 理 を行 う こ と に よ り ごく 僅 か で は ある が結 晶粒 径が 細 か く なる

傾 向 を 示 した . 測 定イ醍角 と 平均 結 晶 粒径 の 関係 を T a bl e 4 ･ 2 に 示 す .
こ の 結 果 と

T E M 組織観察よ り , 回 復 温度 で の 焼な ま し処 理 は 結晶粒 界お よびサ ブ グ レイ ン

粒 界 の 平滑 化 を 引 き 起 こ し, 結晶組 織全体 を整頓 さ せ る働 き が あ る と 考 え られ

る .

加 工 の 進 展 と と も に 機械 的特性 は 飛 躍的 に 向上 し伸 び は損 な わ れ な い こ と は

既 に 述 べ た が
, 伸び が 損 なわ れ な い 理 由と して Fi g . 4

1

1 4 に示 した よ う に 結晶組

織 が ラ ン ダ ム 粒 界 で あ る こ とが 挙 げ られ る . 次に機械 的特性 向 上 の 因 子 と して

傾角 の 増進が 上 げら れ る . F i g . 4 ･ 1 6 お よび Fi g .
4 -

1 7 に 二 軸鍛造材加 工 に お い て

言= o .9 お よび 2 . 5 付与 した加 工材 の結 晶傾角頻度 を グラ フ 化 した も の と粒界 マ

ッ プ を示 す . 赤線は方位 差 5
o

以 上 1 5
o

未満 の 粒 界, 黒線 は 1 5
o

以 上 の 粒界 を

示 して い る . 粒界 マ ッ プ より言= o . 9 付与 した加 工 材 に 比 べ 言= 2 . 5 付与 した加 工

材 の 方 が視野全体に 1 5
o

以 上 の 結晶粒 界が分散 して い る . 低角 粒界 ( 赤線) の

分散度合い は どちら も 同程度で あ る も の の言 = o .9 付与 時 で低傾 角 で あ っ た も の

が言 = 2 .5 で は 高傾 角側 - 推移 して い る と考え られ , 傾 角分布 を 示 した グ ラ フ か

ら も若干 で は ある が加 工 が進展 す る に した が い 高傾角側 の 頻度 が高く な っ て い

る . す なわ ち加 工 度 の 増加 と と も に結晶粒 界 の 方位差 ( 傾角) が高角化する こ

と は 明 ら か で ある .

1 2 5
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4 . 4 考 察

4
.
4 . 1 負荷軸数 の 差 が機械的性質 に及ぼ す影響

ひ ず み負荷様 式 の 差異 が機械的性 質 へ 及 ぼす 影響 を強度 と組 織変化 か ら検 討

を 加 え た . Fi g . 4 ･ 3 よ り加 工 量 の 増加 とと も に引 張強 さ の 上昇傾 向 は 両村 に お い

て 同
一

で あ るが , 破 断伸 び を 比較す ると
- 勧銀 造材 が 1 0 % 程 度 ま で 低 下す る .

一 方 , 二 軸鍛造材 は 2 5 % 程 度 の破断伸 び を有 して い る , こ こ で
,

二 軸鍛 造材 の

最 大 引宅 強 さお よ び破断伸び は E C A P 加 工 6 回 押出 し材 6) とほ ぼ 同 程度 で あ っ

た ー F ig . 4
･

3( a) , (b) で 得た破 断伸 び を鍛造予 ひずみ の 関数 と して , 均
一

伸 び と

局 部伸び に分 け た結果を Fig . 4
-

1 8 ( a) , (b) に 示す . 同図 に は最大応力 時 の 硬 さ の

推移 も示 した .

- 軸お よ び 二 軸鍛造材 の 均
- 伸 び は 4 %

, 1 0 % と大 きく 異 な り,

F i g . 4
･

2 と比較す る と
-

軸鍛造材 で の 引張 試験 の 最大応力時 の 硬 さは試 験 前 の そ

れ と差 異は 認 め ら ない . それ に 対 し二 軸鍛 造材 で は予 加 工 量 の 増加 と と も に 試

験 前 の 硬 さ と比 べ る と最大 応力時 の 硬 さ は 増加 し, 鍛造 予加 工 量 の 増加 と供 に

硬 さ の 増加 量 は著 しく な る . 均
一

伸 び に 大 きな差 異 を も た ら した 原 因 と して ,

F i g A
-

3 お よ び Fi g . 4
-

1 8 よ り 二 軸鍛造材 は
-

軸鍛造材 に 比 べ 加 工 硬 化 量 が 大 きく

な っ て い る た め で あ る .

均 一

伸び に 差異が 生 じた 因子 と して , 内部組織観 察に よ る と ,

- 軸 鍛 造材 の

均
一 伸 び の 低下 は そ の 組織 が 強 い 結 晶配 向 を有 し伸 長粒 内部 に 転位 が 存在す る

た め と 考 え られ る .
二 軸鍛造材で は 伸長粒 内部 の 転位 は 最終加 工 段 階 で ほ ぼ 消

滅 し, 組織 は ラ ン ダ ム な配 向性 を有 し て い る .
二 軸鍛造 材が 強 い 結晶 配 向 を持

た な い の は , 加 工 に よ る せ ん 断 変形 と圧 縮変形が 二 軸 か ら交互 に付 与 さ れ る こ

と に 伴 うせ ん 断 ひ ず み の 切 断
･ 積層 2O ･

2 8) が 繰り 返 され た た め と 考え られ る ･ し

か し , 加 工 後 の 再加 熱処 理 に より 内部組織が どの 程度 回復 した か調 べ る に は 至

ら な か っ た .

1 3 0
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長 した結晶粒内部 に 存在 し, 変形 は 粒 内変形に担 わ れ て い る と考え られ る .

-

軸鍛 造材 に 比 べ
, す べ り 系を多く有す る 二 軸鍛造材 に て リ ッ プ ル が 多数観察 さ

れ た こ とは E B S P 解析結果 と 良く
- 致す る .

こ の よ うな事実 か ら二 軸鍛造材 は

- 軸鍛造材 に 比 べ より延 性破壊 の害す合 が 大 き い と い え る -
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4
.
4 也 3 負荷様式 と組織形成

ふ

軸お よ び ニ 軸鍛造材 の 加 工 の 進 展をこ伴 う結晶組 織 と方位変化 に関 して 検討

を加 えた ･ F i欝. 郎 お よ ぴ F i富I 4
-

1 0( a) , ( c) よ り
-

軸お よび 二 軸鍛造材 とも加 工 の

初期段 階に お い て 粒 内 - の 転位 の 集磯は ほ とん ど同
一

状態 で あ る も の の
,

-

軸

鍛 造樹 で は加 工 に よ り 生成 きれ た 転位 は周 囲 の 高嶺粒界 - 優先 的に作周 し, そ

の 軽 罪が 有す る 方位差増進をこ繋が っ た と 考 え られ る . こ の 様 に 高角軽罪 中に新

粒界 が形成き れ 発 い こ と ほ結晶粒 微 細化が 起 こ り難 い こ とを示 唆す る も の で あ

る 豊9 潮
,

-

方 ,
三 軸 鍛造材 で は 高角粒界 に囲ま れ た領域 申 - 小角粒界が 多数形

成 きれ て い る . 加 工 を言= 2 . 3 8 ま で 進展 き せ た場合 Fi g .
4 -

l l(b如こ示す よ うに高角

軽罪 捻視野 の 全域に 細 か く分散 し , 加 工 に より 生成さ れ た 転位 は
- 軸鍛造材 と

捻異 な吟 声 サ ブ グ レ イ ン軽 罪 に て 吸収お よ ぴ消滅す る こ と で 小 角粒 界が方位差

を増進 き健 高嶺粒 静内 - 移行 した も の と思 わ れ る . 高角粒界 の 療度が 加 工 を行

う ニ と で 増加 して い る こ と捻 F立欝. 4 -

1 0(a) と Fi ぎ. 4
･

1 i(a) か ら明 らか で ある .

-

軸鍛 造材 に お い て , 等軸状 で 結晶方位差 の 大 き い 結晶 粒 が得 られ難 い の は

加 工 量 の 増加 と と も に 結晶粒 は伸 長 し, 組織 の 変形方 向が特 定方 向 に限 られ て

い る た め , サ ブ グ レ イ ン 粒界が 効 率 よく粒 罪方位差 の 増進 に繋が ら ない た め と

考え ら鈍 る .

- 風 三 軸鍛造締 結 ず プ グ レ イ ン絶勝 が形成 され易く き 親 王 に よ

り 豊 虚 した 転位 が す プ グ レ イ ン 軽 罪 に て 吸収 ･ 消滅 き れ結晶粒方位善が 来 きく

な撃 易く恕撃
≠

三 れ 揺 撤癖線材に お い て 活 動転位 が変形 申に 消滅 し粒 内転位密

度が 増加 し 恋い こ と を 示 してを､ る .
こ れ 抵凝 工軸 を 回 転き せ る こ と か ら変形方

向 の 逆 転 に 伴を､ 藩 分 約 な 回復 を 生 じた結 果 で あろ う , つ ま 野 手 南 海 工材 と も

で濫細 線厳 密 よ び 濫患S P 解析喜こて 示 き れ た よ うをこ
多 結晶粒 内に転位が集積 し て も

そ の 後 符 加 工 と 再凝 熱 に よる新 k , い 結晶粒界形成 母 方位 差 の 高 郎巳の メ カ ニ ズ

ム 捻展 な っ て い る ,

こ 艶 よ撃 ニ 軸鍛造 の £うに複数 の 方向 か ら せ ん断変形 を阜 え , 結晶粒界 を高

剛転す るをこ十分な魔 の 転位 が 生 成 き れ る なら ば, より 等軸か つ 微緬 な結晶粒 を

得 る こ とが 可 能 で あ 野 , ニ れ が 結晶粒微細化を容易に行 う遂要 条件と い える ･

も3缶



4 . も4 集合組織 形成と負荷様式 の 関係

負 荷 ひ ずみ様式 の 適 い が結晶方位 - 差 展を 明 らか にす べ く 詐

- 軸お よび 二 軸

鍛造加 工材 とも妄 執 9 付与 した 試料 の 極点図を F孟欝. 射望0 お よぴ Fi欝.
逮-

窒息を芝示 ず .

F i g .4 一望0 経加 重材 の 集合組織を , F i 欝.
4 - 望1 臆 そ れ を再加 熱と同条件 にお彰㌔て 熱

処 理 を施 しそ の 後凍冷 した も の で ある . 解析 は T D 面 に て 行 っ た もの で ある .

F ig
･

. 鐘 ･ 望8 にお い て そ の組織配向牲 は
-

軸お よ び 二 軸鍛造親 王蹄で 穏大 きな差

捜 生 じて お らず , 最も組織 配 南が強 い 部分を芝お い て もそ の 強度はそ れ ぞれ 8 . 6 8

お よ び 7 - 1 で ある .

- 軸鍛造加 三材 の 極点図は ニ 軸鍛造加 工材 に比 べ 若干 強い 組

織配 向 を 示 しこ れ は前述 した IP F マ ッ プ と
-

敦す る . す なわ ち , 加 工材 の 時点

にお い て F呈g .
4 ･ 7 お よぴ Fi g . 壊･ 8 をこ示 した T 濫M 盈繊 か らも

- 軸鍛造蹄 で 揺 声 鱒

長 粒 を分断する よ うな産経晶軽罪 の 形成 が 見 ら れず粒内 に転位が蓄積 きれ加 工

に よ るひ ず み に より粒 内 の 転位密度が よ昇 した た め 主す べ り系 が特 定 の 方向 に

強く 作潤 した 結果 と して 破断伸び 捻 二 軸鍛造材 よ り も低 い 健 を示 した と考 え ら

れ る.

.
二 軸鍛造加 工材 の 極点図にお い て も

- 軸鍛造甜 の それ とは大 き な差は 無

い が ‡P F マ ッ プお よぴ T E M 経絡よ り , 憂結晶粒界 の 形成 が
- 軸鍛造材 より も

目立 ち , ま た活動 して い るサ ペ り系も 多く 存在 して い る .

こ れ ら を再 加熱 と同条件 に て 焼なま しを施す こ と に よ り F豆欝A
一

望1 の ようを芸集

合組繊が 変絶す る 半 焼なま し を施す こ と で静的不連続再結晶が促 進き れ 藍結果 s

観練 配 向が 強 い 部分 にお い て もそ の 強度 ほ
- 軸お よ ぴ 三 軸鍛造材をこお い て そ れ

ぞ れ 6 . 9 島 お よ ぴ 屯 1望 ま で 低下する . つ ま り 亨
二 軸鍛 造材 で は遜 王毒こ より噂Å き

れ た 転位 が効率 よく軽 罪に吸収 きれ る , あ る い 捻 産経晶粒界 の 生成 に繋が り結

晶 方位 を増進 きせ て い る と考 え られ B)
, ニ れ ら の £樫 を繰 り 返す結果特定 の 組織

転向 を示 き な い 微細粒 の 形成に役立 っ た と推察 き れ る 豊&)
. ニ の 作周 によ り結 晶

方 位 絃 比較的 ラ ン ダム な 配 向を示 し, 複数 の す ペ り 系 お よぴ変形帯 が活動 しや

す い 状態 を維持する こ とが更なる結晶粒 の 微細化 に繋が っ て い る と思 われ る ･

一 方 ,

-

軸鍛造樹 で 揺焼 なま しを施す ニ と に よ 撃組織配 向ほ若干低下 サる も･

の の 約 7 程度 の 健 を示 し二 軸鍛造加 エ材 と開
-

の 強 さを示す . 静的不連続再結

晶 揺再 加熱 申に起き て い る と考え られ る が
,

酌欝A 鳩 に示 した T E M 娩撒 か ら態

伸長 粒 内に単 に転位密度 の 高も､ 箇所が存在す る の み で は結晶粒隠微細柁 きれず ,

材 料内部をこ産経 晶粒 あ る い 結底角粒鼎 を生 成サ る ニ と が必要 か を示唆 して い る 事

す なわ ち ,
こ れ ま で行わ れ て き た静的不 連続再結 晶 を剰周 した腐 工 - 熱処 理故

に 緋 ､ て も転位感度 の 増加 と開時に , 樹 科内 掛 こす ペ 野系 の 増加 と 塗絵晶樫原

の 創 製が 可 能な らば動的変形 下 の み に 留 ま らず静 的再結晶に お い て 亀十分微細

な結 晶粒 を生成す る こ と経 可能 で あ る と思 わ れ る ･

- 軸鍛造樹 で 絃 ニ 軸鍛造樹

をこ 比 べ 童す べ り 系 の 数 も限 ら れてむ㌔ るが , 発達 した条件 を満たすならばニ 軸鍛

盈3 6



造材 と 同 等 の 機械的特性 を よ り容易 な加 工 法に て 得る こ とが 可 能 で あ る と 考 え

られ る .

以 上 よ り , 負荷様 式 と して は 多軸応 力状態 を作 り 出す こ と が重要 で あり , 加

工 方 法 に よ り 人為的 に 粒径 を操 作す る こ とが 可 能 で ある こ とが 実験結 果よ り明

ら か と な っ た . 最終的 に 結晶粒微 細化法 の 実 工 程 - の 応用 を考慮す る ならば 多

軸方 向 か ら加 工 を加 え, 材料 内 部 の 転位密度 を高 め なが らも転位 を低角粒 界 に

吸収 さ せ 結 晶 方位 差 を増進 さ せ る こ と と , 導入 され た転位 か ら 亜結 晶粒 を如何

に 作り 出 す か が 結 晶粒微 細 化 に と っ て 重要 な因 子 で ある こ と が 明 ら か と な っ た .

1 3 7
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4 - 4 ･ 5 結晶粒微細化 に及 ぼ す負荷様式 の 影響

Fig ･ 4 ･ 2 に - 軸お よ び 二 軸鍛造材 の 硬 さ を示 した が
, 両加 工 法 と も加 工材 を

4 7 3 K で焼 なま し処 理 した 場合の 硬 さ の 変 化 は 同程度 で あり , 加 工材時 の 硬 さ の

差 がそ の ま ま熱 処 理 し た硬 さに 反 映 さ れ て い る . 二 軸鍛 造材 に 比 べ -

軸鍛造材

の 硬 さ は 1
･ 5 倍 ほ ど高 い値 を示 す . ま た 二 面 交 互鍛造材 で は言= 1 . 0 で硬 さは 一

定値 に な る が
,

-

軸鍛造材 は加 工 の 進展 と と も に 加 工硬 化 を引き 起 こ して い る .

言= 1
. 0 ま で は 両材 と も加 工 硬化 を引き起 こ して い る . 言= 1 . 0 以 降 に お い て 前者

で は 加 工 後 の 再加 熱時 に 加 工硬 化 され た 材料が 容易 に 回復 現象 を引き 起 こ し ,

一

定 値 を保 つ が 後者 は再 加 熱を行 っ て も 加 工 硬 化が 回復現象 を上 回 り 更 な る硬

化 を示 唆する結果 とな っ た . ただ し, c

-

= 1 . 0 以 降で はそ れ以 前 に 比 べ 硬 さ は 緩

や か な 曲線 を描 い て い る .

F ig . 4
-

5 に 示す光 執組 織 か らも負荷様式この 差異 に よ り組織形成 が 異 な っ て い る

加 工 の 初 盤 で は 等軸粒 を形成 して い る が 中也 で は
-

軸鍛造材 の 組織 は 長 手 方 向

に 伸 張 し, 旧 粒 内ある い は変形帯が様 々 な 方 向 に 向 い て い る の に 対 し,
二 軸鍛

造材 で は ま だ等 軸粒 を保 ち 旧 粒内 に 新 粒 界 が 形成さ れ て い る こ とが わ か る . こ

の よ う に組織 に遣 い が 現れ た の は 上 記 し た硬 さ と同 じく言 = 1
. 0 で あ っ た . 加 工

の 終 盤 で は 両材 と も フ ァ イ バ ー

状 の 組 織 を 形成 す る が 二 軸鍛造材 の 方 が 幾分 細

密 化 し て い る .

二 軸 鍛造材 の T E M 組織 を Fig . 4
1

1 2 に 示 した が . ひ ず み 真言= o .3 4 で は転位 セ

ル 組 織 が 多数 形成 さ れ て い る .
セ ル 壁 は 高密度 転位 に よ り 形成 さ れ て お り R D

方 向 に や や伸 張 し て お り回折 パ タ ー

ン は ネ ッ ト状 で あ っ た , そ れ以 降 の言= 1 . 0

で 既 に パ ン ケ ー キ 状 組織が 形成 され ,
パ ン ケ

ー キ状組織 内 に も複数 の 粒 界 が存

在 して い る . ひ ず み 畳言= 1 .5 で は Fi g .
4

- 8 に 示 す よ う に パ ン ケ ー キ状組織間 の 粒

界 は
-

軸鍛造材( a) お よ び 二 軸鍛造材(b) と も に 明確 に 現れ て い る . 大 き な違 い は ,

パ ン ケ
ー キ 状組織 内に 新た に 発 生 して い る新粒 界 で あ る . ( a) で は 一 部粒 界が 鮮

明 で あ る も の の , そ の ほ とん どは薄 い 線 で表 され て い る.

一

方 , (b) で は視野 全

域 に 渡 り粒界 が鮮明 に現れ て い る . T E M 二に よ る粒 界 コ ン トラ ス トは結晶粒界方

位 差 を示す こ とが 知 られて お り
1 4

･

1 6)
,

こ れ に よ れば( a) よ りもO )) の 方が 高角粒 界

で あ る と判 断 で き る . 高角 粒界 を黒 太 線 , 低角 粒 界 を黒 細線 で 示 した模式 図 を

F i g . 4 - 2 2 に 示す .
こ の よ う に 高角粒界 が 多数 発 生 し た箇 所 を多く 有す るこ と が

微細粒 を得 る条件と も報告され て お り 2 1
1

2 3)
, 上 記 した 結果 か ら結晶粒微細化 に

対 して 有効な負荷様 式は 二 軸鍛造で あ る と い える .

上 述 して き た ように
一 輪鍛造材お よ び 二 軸鍛造 とも盲 = 1 . 0 で硬 さや組織変化

を示 した 理 由 と して 以下 の 事項が挙げ ら れ る .

1 4 0



( iき 二 軸鍛 造加 工 で は微細粒組織 が形成きれる と同時に平均転位密 度ほ 減少 し,

そ 野 接 は 導Å き れ た びず み 接 連続 的な珂 擾を三よ り 転位 の 再 配列 に よ り容易 に粒

界が 整 え られ る と 同時に 撃 方位変化 を引き起 こ サ ニ とで 高儀角 を有す る凝微 細

粒 - 転柁 した .

蜘 - 軸鍛造加 工 で は転位セ ル組織 は形成 きれ る も の の パ寧き方向 の み の 変形 に

より ぎ豆欝1
4 1

8 をこ示 した よ うに
,

ニ 軸鍛造 に 比 べ 微細結晶粒 を形成す る こ とが 困難

で あり , 導Å きれ る びずみ と 回復 の バ ラ ン ス が とれ ずに転位が 砕 身 に蓄積 した

ため加 工棟柁 を示 した .

(3･) 二 軸鍛 造緒 で は親 王 の 早 い長那哲で強度 が飽和 状態 に達 した . こ れ は 前述 した

組織形成や 各サ べ り 系活動状況 に よ る と こ ろが 大 き い と考 え られ る .

- 軸 鍛造

樹で 経線 線形成が 二 軸鍛造材 の そ れ より も遅い た め Fig . 4
-

2 の 硬 さ結果 お よ び

F 嘘. 4
-

5 の 光顕組織 に異なり が 生 じた もの と考 え ら れ る .

( a) u n 皇
･

盈濫i al f o rg i 喝

L o w a n gl e ぎT a皇n b o u 血d a 君y

(h) B i
･

a xi 汲I f o F gi n g

H i琶h 組 gl e 酢 ai n b o u n d a r y

冒ig ･ 4 ･ 2 望 S ch e m 盈ti c il豊悦 ぬ 最もi o n of 払 w a n d h ig h a n gl e 酢 ai n

b o 硯n d a fy di B & 呈もu ti o n of 1 10 0 a h m i n u 皿 Ob もain e d b y ( a) uLn i - i a旦

f o 噛 n g( 若 = 1 .5 7) , 払) 払i 盈Xi all a 触 n a 七i v e f o r gi n g( i
= 1 ･ 5)･

i 逢1



4 . 屯6 種 身 の ア ル ミ ニ ウム 合 金 と男
■

日工駄 と の 比較

本 実験 に お い て , ひず み負荷様 式 の 差異が引張特性 , 結晶方位 お よぴ 内部組

織形 態 - 大きな影響を 及 ぼす こ と 捻純 ア ル ミ ニ ウム Åi 且8 0 合金 を対象 と して 明

ら か に した . ま た , 負荷様 式 を変化 きせ る の み で容易 に強度向 丑 を 達成す る ニ

と を 示 した . そ こ で , 強度 と伸 び の 関係 をア ル ミ ニ ウ ム 合金 の他 の デ - タ 細
,

例 え ば A u 8 0 合金 を潤 い て S ai七o 等が行 っ た A R B 法 u
･

呈種)
, H o 由毛盈 等が行 っ た

E C A P 法 6 ･ l O) の デ -

タ と本実験結果 を Fi欝. 4
-

2 3 に示ず 事 な 艶 ÅR B 放で は 板厚

1 m m
,. 板暗 5 m m , 長き 1 0 m m , E C A P 法 で 揺板厚 2 n m , 壊幡 昌 m 温 , 濃き 5 m m

の 平行 洛寸法 を有す る引薮試験片 を用 い て お り 手 本研究結果 と十分 比較が 可 能

と考 え られ る . こ れ よ り
-

軸鍛造材 と A R B 樹 き
三 軸鍛造材 と 濫e A P 樹

こ

の ヂ -

タ に類似 した傾 向が見 ら れる .

- 軸鍛造材 では 強度 の 増加 と と もをこ強 い 組織 配

向が 形成 さ れ た た め伸び 繕極端 な低下 を示 し,
A 盈B 樹 よ り も低 い 健 で あ る 書

A R B 材 にお け る結 晶方位 は あ まり強 い 組織配 向を示きな い 13 ` i 屯2 2きとき れて い る

こ と よ り , 組練 配 南が 破断伸び - 影響 を及 ぼすと 考え られ る .

- 方 で ,
ニ 軸鍛

造 は 高 強度 を保 ちなが ら極端 な伸 び の 低 下 を示す こ と なく E C A p 放 と類供 し

た傾 向が現 れ た . そ の 原因 の
-

つ に加 工法 が挙 ぼられ る . 二 軸鍛造は加 工 毎 に

試 料 を 9･O
e

回 転きせ 二 軸 か ら負荷す る事故 で あり タ 試料形状 捻異なるが E C 慮P

故 に お い て も加 工 庵に試料を 9 0
o

ず つ 回転 させ , せ ん断 変形 を仲冬膏 る凝 三 を

行 っ て い る . 以 上 より , 圧縮 ･ せ ん断変形 は結晶粒微轟郎比を行 うた め の 条件 で

あ る と考 えら れ る が , 伸 びを維持 したま ま 高強度化 を行 うには , 負 荷軸 を多軸

イヒす る こ とが必 要 で ある .

本 研究 の 結果 に着 目す る と, 特 に 二 軸鍛造材 で 絃強度 と伸 び の バ ラ ン ス は 尭

き く改善き れ ,

- 軸鍛造材 の そ れ より も良好 で ある . ニ の結果 か ら ダ A 1丑紳 合

金 で あ りなが ら も結 晶粒微細化 を行 うこ とで , を の 機械 的特性 は JA l
･

鮎 温 系や -

部 戯
･

馳 系合金 と代替 でき るま で に達 して い る ･ すなわ ち , 緒晶粒微轟靴 法 は

合 金 元素 添 加 に よ る特性 改善と 桔異 なり , 材料が 再利潤 し易く 環境負荷 を最 ホ

限 に で き る こ と を裏付 け て い る . さ らに , 本手法をこよ れば実周親 王 と して 容易

な鍛 造 を用 い
, 複数方 向か ら負荷ず る こ と で 容易 に バ ル ク材 の 微細粒形威 が可

能 で 伸 びを極端 に低 下 さ せ る こ となく 強度向上 を達成す る こ と が可能 で 轟る ･

1 逢望
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4 . 5 結 論

温 間域 にお け る鍛造加 工 が 結晶粒微細柁をこ対 し効果的 で あ っ た こ とか ら , 敬

細結 晶粒 を より 容易に 形成 さ せ る に ほ どの よ うな負 荷様式 が効果的 か負荷 軸数

杏
-

軸 お よ び 二 軸 と して 鍛造加 工 を行 っ た . こ の と き , 添加 元 素 の 彫響 を 受柑

ず 温 間域 にお い て も安定 な状態を維持する こ と の 出来 る 鬼1 王脚 三 業周純ア ル ミ

ニ ウ ム を周 い て , 負荷様 式 の 差異が もた らす機械的緒J経と結晶粒微細化過程 の

差異 を調 べ た . 加 えて , ひ ずみ負荷様式 と して
-

軸お よび 二 軸鍛 造頗 工 を行 う

こ と で , 負荷軸数 と微 細結晶粒形成機構お よび 強度 向上 の 関係 の 解明と鍛造加

工 の み で よ り微細な結 晶粒 を形成きせ る こ とが 可能 か も検討 した . 三 れ ら を放

較す る こ と で負 荷様 式 が 結晶粒微轟那ヒ - 及 ぼす彩響 を機 械的特性 , 結晶組織お

よ ぴ結 晶方位差か ら検討 した結果 を以 下 に示サ .

( 1) - 軸鍛造材 で は強 い 組織配 向を有 し, 破 断伸 び は強 度陶土 と と もを三番 しい 低

下 を招く が ,
二 軸鍛造材 で 揺 ラ ン ダム な組練配向を示 ずた め故断碑 び は 望6 % と

大 き な儀 を示 して 加 工度 が増 した割 に低下 は少 な い .

也) 破 断面 形態 は
-

軸お よ ぴ 二 軸鍛造材 と もデ ィ ン プ ル 液 面 を形成 して 延性破

壊 を 呈 して い る も の の , 二 軸鍛造材 で はす べ り 面分離 が 生 じて い る こ と が 可能

な こ と を示 して い る .

(3) 二 軸鍛造材加 工材 の 引轟強 さ と降伏応力 に揺大き な差 揺見 ら れず,
･ 1 8 0 a

お よ ぴ 1 7 O R W a にま で達 し,
こ れ は供鱗材時をこ比 べ そ れぞ れ 望. 1 倍 と 3 . 7 倍 に

相 当す る .
こ の とき , 加 工材 で ある も の の 破断鱒 ぴ の 損発 ほ ほ とん どなく , 軽

罪方位 差 を十 分 に有 した結晶粒 を形成 して い た ･

細 び ずみ負 荷様 式 と し て 措 二 軸鍛造 の よう に様 カ な 方 向か らせ ん断 びず み を

導 入 す る こ とが 結晶粒微細化 に は有効 で あり , 低頗粒界 が高角毅 郎 こ囲 まれ た

領 域 を飾状 に分断す る こ と で加 工 に よ り導Å き れ た転位 が動的な 回復 と再結晶

の 助 長 を受 付低角軽罪 に 吸取 きれ る こ と で結 晶粒界 は 高 剤ヒし ,
ニ れ ら の 作周

が 連続 的 に侍潤す る こ と で結晶粒が微細化 き れた ･

( 5) 結晶粒微細柁機構 絃 主 に動的な 回復 と再結晶が搾属 して い る と考え ら鈍 る ･

き ら に , 再加 熱時に静的 不連続再結 晶が 起き る こ と で廓 三 お よ び再 廃熱 利 己結

晶方位 差を増進 きせ るた め , 結晶粒擾 丑拝 m 尉 下 の 避微細粒 の 形成 が可能 で ある 書

i 逮夜



(6ラ 奉研究 習採周 した 三 軸鍛 造材 の 機械的特性は E C A p 材の そ れ と 同程度ま で

改善きれ て お り , 特殊な加 三 法を用 い る こ と なく強度向 上が 成 され ,
こ の 材料

が宥す る強度は 戯 ･ M n , 戯 ･ M g 系合金 な どに
- 部代替 で きる 可能性が ある こ と

を示 した .

(7) 結晶粒径 1 拝m 以 下 の超微細軽が創製可能 で あり , 延性 を維持 した ま ま高強

度を示 した ニ と に よ り , 従来 の 加 工 工 程 を大幅 に変更す る こ と なく 鍛造加 工 の

み で も結晶粒微細化お よぴ 高強度材料 の 創製絃 可能 で ある .

£4 邑
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