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5 .1 緒 言

構 造周 金属材料 は種 々 の 条件下 にお 汁る機械的特性 を飛躍的をこ 陶土 きせ る ニ

と が望 ま れ る が , そ の た めをこ経結晶粒径 を 1 拝m 以 平 に 澄 習微細托す る必要が あ

る と報 告き れ て い る l ､)
. 本論文妄言お い て も第 3 肇ま でをこ圧延親 王 と鍛造凝 三 を組

み合 わ せ て伺 い る こ と で結晶粒径 を3 拝 m 以 下 に微細化 し, 引蛋強きや 降伏応力

揺 出発 材 に 比 べ ま. 5 倍線度上 昇する こ とを示 した . そ の 加 工負荷様式 と して 臆特

殊加 工 法 を適周 しなく と も , 従来 の 設備 にお い て 結晶粒微 細化 が十 分達成 可 能

な こ と , さら に簡便な手法 ゆ え特別 なノ タノ ､ ウを必 要 とせ ず 実三
.擾適応をこ対 し

有効 で ある こ と を示 して きた . 加 え て , 前加 工 と して 取 野 太 れ た鍛造 王経 の 負

荷様 式 に 改善を加 える こ と で結晶粒径 を 五拝 m 以 亨をこす る ニ とが 出莱, 機械的特

性 が 飛躍的 に向上する こ と を第 凍牽で 述 べ
, 鍛造加 工 の 有効性 を明 ら かをこ した .

特 に , 第 4 牽 で示 した ようをこ結晶粒微細化に 揺加 工軸教 将 多軸稚 , 微細組織形

成をこ捻 動的再結 晶が 有効 で あ る こ と を示 した . こ れ に よ り , 特殊加 工 に依 らず

と 私通 切 な負荷様 式 の 選 定を 正 しく行 い , 加 工 温度 を制御す る こ と で大型 バ ル

ク 材料 - の 結晶粒微細化法 の 適応 が現実 の も の となり つ つ ある .

こ れ ま で 報告 さ れて い る結晶粒微細柁法 望
･

1O) で は加 工 材 の 形 状が板材 ある い

結 逆 せ ん 断変形 を受 けた 丸棒お よ ぴ粉素な どに 限定き れ て きた が , 鍛造加 王をこ

お い て 結 晶粒微細化が 可能 な こ と は微細結晶粒 を宥す る大型 バ ル ク材料 の 創製 ,

棒材 の 作製お よび圧 延 と の 組み合 わ せ に よる板材搾製 , 特をこ微 細化 した材 料 を

圧 楚 で は用 い る た め強 ひずみ力持工 を施す こ と恕く種 J& の 板厚 あ る い 揺成形 凝 ヱ

に盈 点 を置 い た加 工 が可能 で あり実用性 に富ん で い る と考 え ら れ る u ラ
. と = ろ

で , 本 研究 で は こ れま で蔚粛 工 と して 取り入 れ て き た鍛造 を 腰 骨金 の 経線 が回

復 す る 温度 に て 様 J
il な方 向か ら加 工す る こ とで 微細粒 の 形成 が促進 きれ やす い

ニ と を示 した .

本 章 は鍛造加 工 によ る結 晶粒微細す巳の メ カ ニ ズ ム お よ ぴ機械的特性 に つ い て

検討 を行 い
,

こ の 種材料 を 工 業規模 で用 い る際 に 問題 と き れ て い るカ臆 方駄 を

明確 に し, 強度お よぴ延 性 を結晶粒建 と関連付 け調 べ 策 五経適応 の 観点 か ら他

の 特殊 加 工法 と比較検討 して 行く こ と を目的とする .

ア ル ミ ニ ウム 合金 にお 狩る微細粒創製 の 手段 と して は E C 鹿野 絵 馬･6)
,

Å盈B 鮭

叫 が 主 に提案 され て い る . し か し恕 が ら こ れ ら の 手 法 捻腰微細粒材料 の 翻単

に は優 れ て い る も の の
,

加 工方法が複雑 で あり巽 工 程 を応周 で き ない 等 の 問腰

点 を抱 え て い る . ま た, 試験片サ イ ズ を大型 にする と異方位や凝 王 が 因襲蔓こな

る な どの 報告も見受 けられ る 2
･

6)
. す なわ ち,

こ れ ら の ホ 型試験片 と国軽度 の 機

械 的特性お よぴ結 晶粒径 を有 し, 大型 バ ル ク材料に親 王経 を適応 して 屯護符性

1唾轟



が変イヒしない 加 工法 の 開発が 望まれ る . 著者等が提案 した 多軸鍛造法 7 - g) に よ り

種 府 の ア ル ミ = ウ ム 合金 の 結晶粒径 を 1 拝m 以 下 に微細化す る こ と を示 して い る ･

しか しなが ら , 強度と延性 夢 路晶粒径 の 関係 は未 だ議論 不足 で あ り , 多軸鍛 造

鮭 に よ り結晶粒微細化 した ア ル ミ ニ ウ ム 合金 に種 身 の 焼 なま し を施す こ と に よ

野 , 高 い 強度 を維持 した ま 濠延性を回復 きせ る こ とが 可能か否 か を検討する 必

要が ある .

-

般 に結 晶粒微 細化をこ よる強才酌ま材 料 の 延性 お よ び靭性 を損なわ ず

を三強慶 を向上き せ る ニ と の でき る強化法と され て い る 11
一

正2) が
, 結晶粒径が 1 純血

以下を三至 る広 い 粒 径範囲 にお ける強度 と延性 の 関係 は十分解明さ れ て い な い
.

多軸鍛造材 の 焼 なま しを芸 より , 格子 欠陥 の 消滅 に加 え超 微細粒 の 粒成長お よ び

結晶方位差 の 増進 が起 こ る と考え ら れ る . よ っ て , 機械 的特性 に及 ぼす粒径 の

影響 を広 い 粒径 範 囲を三て 明 ら かにす る必 要が ある , 本章 で は実用材料 と して 多

岐 に渡り使周きれ る 戯
-

M 富(J I B
-

5 0 8 3) 合金 を多軸鍛造故 に より微細托 し, そ の 機

械的特性 と種 身 の 温度 で 焼 なま し を施す ニ とに よる強度 と破断伸び の 変化 盈 を

結晶粒径 と 関連付 け調 べ た も の で あり , 結晶粒径 が 五匝m 以下 にま で 至 る広範囲

をこて 強度 と延性 の 関係 を解明する こ と 軌 微細粒材料 を構造材料 と して 用 い る

た め に娃極 め て 重要 で あ る .

王49



5 . 営 業敵方法

第 4 聾 ま で に示 した , 鍛 造を三よ る結晶粒微轟酎巳を本草 で 捻 バ ル ク材を三 毛適確

可能 で , 容易 に微轟田な結晶粒 が形成 でき 亨 機械 的特性 が 飛躍的を三内皇 する 三 盆

が で き る方法 と し て , 本章 で は 著者 らが提案 した 多軸鍛 造法をこ つ い て 組織 お よ

び機械 的特性 の 変イヒに つ い て 調 べ る こ とと した .

使周材料 はj u 湖 富合金( n S 儲 畠3) で あり , そ の 柁学級成 揺質盈 % で , S 豆:O . 1 0 ,

F e :e .
望0 , C u :0 . 0 望

,
M n :0 . 舶 ,

M g
:4 .5 4 , C 州 . 1 2 , 敬:0 .8 望 で残 り ほ 戯 で あ る .

材料 経線造樹で あり , 均質化熱 処理 を畠5 3 K で 望8 . 馳 s 施 し , 粒径 耶 拝n の 等細

粒 を得た . 板厚 5 0 m m , 板幅 5 8 m m , 濠 き 5 ¢m m の ブ ロ ッ ク材 を解離蹄 と し,

F i g .
5 - i に 示 す 加 工 模 式 耗 の よ う に 多軸 鍛 造 法 ( M 硯i 恵一

盈惑由 戯もe r n 盈畠v e

F o ぎg l 汲 g
: ) は 三 軸方向 か ら各 パ ス 毎に試料 を 9 0

o

回転 きせ 繰り 返 し愛互を己

負荷 した . 供試材 の 長 さ, 板暗お よぴ厚 き方向を 乱
,

L 習
,

S T と定義す る . 多軸

鍛造法 ほ 三軸方向 か ら 1 パ ス 窺に 解読材 を 9 0,
o

固転 き せ 繰り 返 し交互 に負荷 し

た も の で , 相当 びずみ 4 .8 ま で 凝 工 した . な軌 プ レ ス 速度 揺約 O . 5 m 汲f 5(初期

ひ ず み速度 且. O X I O
･2

B
･i) の 下加 工 を施 した . 多軸鍛造凝 丑 揺 5 連語監 で 3 . 馳 B 加 熱

保持 後, 基板厚 に対 し
一

回 の 加 工率 を 望0 % の 圧 下率 で 制御 し, 相当 抄ず み 揺細

工 前後 の 試料寸 法変化 より求 めた . 各パ ス 加 工後 に毎 回 5 舶 監, 乱.望k 畠 の 再 凝然

を 加 え , 加 工終了後 は直ち に永焼入 れ を行 っ た .

多軸鍛造法 は三 軸方向 か ら それ ぞ れ負荷を安室 に行 うた め原農Tj 的をこ揺加 豊 前

後 に お い て 試料形 状 の 変化 が なく , ま た結晶粒径状 は等軸粒 を維持 した ま ま微

細化す る こ とが 可能 な拳 法で あ る 7 19)
. 特 に等 軸粒 を加 工 後に維持 しても､ る 三 と

は 圧 延材や押 し出 し加 工材 の よ うに , 観察面をこよ り , 試料長 芋 方向を己対 し水 準

方 向 で は伸長 した 結晶粒 が , ま た他 の 面 で は等軸結晶療が形成 きれ る等 の 試料

内 に お 狩る結晶粒形状 の 混粒が 無い た め機械的将性 を把握 しやす い 中

1 轟窃
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多軸鍛造加 工 後 の 加 工材 ならぴをこそ の 焼なま し樹をこ対 して 室 温引 責試験 を第
4 章 4 ･ 2 飾と 同

-

条件 にて 行 っ た ･ 引 張試 験片ほ Fig ･5 1 をこ示 す L - L T 面 か ら切
り 出 し, そ の 寸法 も ま た 4 ･2 節 と同

-

で ある ･ 引蛮方 榔ま試験片 L 方 榔 三軍行
と なる よ うに切 り 出 した ･ 硬 き試験 は多軸鍛造加 工 後の 廓 三 好 なら び にそ の 焼
なま し樹 に対 して 試験 開始直前 と破断直後を… 破断部近傍で L ･ L T 面 よ り試料 を

採 取 し ピ ッ カ ー

ス 硬 き で 謝定 した .

組 織観察 に 軌 光学顕微 艶 走査墾電子顕微鏡(S 霊場 お よ び透過型電子 顕微鏡

( T E 嘘 を月恥 ､ L L T 面 止 にて組織観察を行 っ た . T E 凹 観察穏試料作製時 の イ 舟

ン ビ ー ム に よる八 熱 を避 けるた め , F 短. 5 1 2 に示す 高速イ 浄 ン研磨装置昏I P S) 杏

劉 ､ て薄膜化 した ･ ま た , 多軸鍛造加 工材 の L
-

LjT 面 に対 し結晶粒間 の 方位差 を

E B S P 解析 より 求め た .

焼 なま し処 理は 多軸鍛造故 によ り相当 び ずみ 連. 8 ま で親 王 を施 した試料 に 対

して , 結晶粒径 を種 身 変化きせ る ペ く 電気炉 を伺 い て 大鳥申をこて 焼 な ま しを 行

つ た ･ 加 工材 の 結晶粒径 は 0 +紬 m で あり等軸粒 で ある . 焼 なま し ぼ 4 7 3 監 か ら

6 7 3 監 ま で の 種 々 の 温度 にて そ れぞ れ i . 8 k s 施 した 後, 試料 結露ち に永 冷 した .

こ こ で の 焼 なま し処理 お よぴ そ れ に伴う結 晶粒 の 成長や緒晶方位 の 増進 は 静 的

不連続再結晶 に よる も の で ある .

F ig . 5 ･

2 A 炉p e a F a n C e Oぎv a Ti 盛I e a 毘欝呈e p 野e ei 由o n i o 盟 P O量i至ぬ由g

B y 劇恐 m (P I P S) .

息昌望



5 .3 実験線果

5 息 1 多軸鍛造故に よ る過敏細粒形成とそ の 機械的韓軽

多軸鍛 造加 工を三よ る相当 抄ず み 畳 の 増加 に伴う加 工材 の 公称応 力 ー

ひ ず み 曲

線を Fi欝ふ 3 に示す . 相当 びず み を l
.
2 付与する ニ と で , 引求強 きお よ び降伏応

力接供試材 時 の 引張強さ と降伏応 力そ れぞ れ 望6 4 M P a と 1 0 3 M P a に比 べ
, そ れ

ぞれ 3 2 0 A W a お よ ぴ 2 0 0 M P a ま で 著 しく増 加 した . そ の 後は加 工 に よる相当 び

ず み 盈 を増加 して も強度 は緩や か な向上 を示 し, 最終的 に相当 ひず み 4
.8 付 阜す

る こ と で , 引張強さ と降伏応力 捻そ れぞれ 4 10 M P a と 3 2 5 M P a と なり , 供試材

の 1
. 6 倍 と 乱2 倍 に ま で 向丘 して い る . こ の とき破断伸び 娃相当 ひずみ を 0 .6 付

与す る こ と 習 五望% か ら 1 0 % - 減少 しそ の 壊相当 ひず み 畳 を増 加 きせ て も 9 % を

維持 した まま で あ っ･ た ･ 次 に加 工 硬化 の 目安 と した 硬 さ試験 の 結果 を Fi 賢. 5
- 4 に

示す . 硬 きは供試材時 で H V 鎚 で あ っ た が , 相当 びず み を 0 . 6 柑阜 する こ と で

H V l l 望 ま で 著 しく硬化 し, 供試材 の 1 .3 倍 に達 して い る . そ の 後 の 硬 きは相当

びず み を 1 . 8 付与す る こ と で fi V 1 2 1 を示す が こ の 後 は ほ ぼ
-

定健 を維持 し, 最

終的に供試材 の 息.5 倍を芸達 した . こ こ で 三軸 か ら の 負荷 が各 一

回 づ っ 終了 した と

き の 相当 び ずみ 揺 臥6 で ある .

相当 抄ずみ を i .望 お よ ぴ 連. 8 仲 冬 した と き の 多軸鍛造加 工材 の T E M 組織を

野主監- 5 1 5 に示サ . F 呈g .5 潮 a) で 隠粒径 軸 m 程度 の 結晶粒 内部 に転位 の 残存 が確 認

きれ る と同 時をこ
, 局所的を三亜 結晶粒が 形成 きれ そ の 内部ほ転位密度が高く , 粒

界も未 だ直線的に な っ て い ない . 開園に示 す回折橡 (S el e ct e d a r e a a c 塩o n

p a 枕e 若n B : S A D P) は単
-

の ネ ッ トパ タ - ン で は解釈 でき ない 多数の 回折 斑点 よ

り なる複雑 恕図形 を示 した . これ ら 経 き 絞 り の 大き き線度 の 狭 い 健域 に大き な

局所方位差が 生 じて い る ニ と を示 して い る i3)
.

こ ニ で , S 鬼D P 像は視野 の 中心

をこ直径約 鞄 迅 g) 制 限視野絞 野 を挿入 し得た . しか し
, 局所的 な方位 差が 存在 じ

て も こ の 時点 で 捻未 だ に大き な方位塞が存在 せ ず , 兼再結晶組繰ある い ぼ 鑑角

粒 界に溶 い て 形成きれ て い る こ とが粒 界形 状お よ ぴ転位 の 残 存 に より わ か る .

加 工初期 の た め転位 の 残存す なわ ち転位密度 の 導入 が あ っ た こ と を示唆 する も

の で ある が ,
こ こ で T E A a 組 織 の 塊 つ か の 領域 ( 図中に朱印 で 示す) にお い て 約

2 拝n の 転位を含まない 微細粒 お よ び壷結晶粒界が結晶粒 内部 に形成 され , 結晶

粒 を分断 しても㌔る様子が 見受狩 られ る . 最終的に多軸鍛造樹 は 酌g . 5
-

5(b) より結

晶粒径 O . 軸 m の 等軸軽 か らなる超微細粒組織 の 形成 に成 功 して い る ･ S A D P も

リ ン グ状を示 し , 結晶方位 を有サ る多結 晶材料 で あ る こ とを示 して い る が , 読

料全体に わたり超微緬粒 は形成 されず
-

部 に兼 帯結晶組織 を有 して い た .

1 昌3
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5 息 慧 焼なま しを三よ る機械的特性 の 変化

多軸鍛造加 工材な らびをこ種 身 の 温度 で 1 瀧 s 焼なま しを行 っ た試料の 公称応

力 - 抄ずみ 線図を F i琶85
･

6 に , ま た焼なま し後 の T E M 組織 を Fig . 5 ･ 7 に 示す .

焼なま し温 度が 高く なる ほ ど, ず なわ ち粒 内転位密度が減 少 し結 晶粒 が再結 晶

お よ ぴ粒 成長 を引き起 こず ほ ど, 変形応 力 は 小 さく な っ て い る . F i g .5
-

6 よ り ,

多軸鍛造加 工材 で 揺引 蛮強さ 4 1 0A W a , 破 断俸ぴ 9 % で ある が , 焼なま し温度

4 73 温 か ら 5 7 3 琵 の 範節で 引求強き捻 5 O M P a 低下 し, 破断伸 び は 1 6 % か ら 3 0 %

- 東きく回 復 した . 焼 なま し温度が 4 7 3 監 以 下 で は強度はわずか に低下す るも

の の 機械 的樽性 の 変化 は小 き い . ニ れ は焼なま しに 伴い
, 転位密度は減少す る

もの の 結 晶粒が 加 工材 暗か ら大きく成長 して い な い こ と
, す なわち加 工 ひず み

の 回復が 少 ない こ と に対応 して い る 削 5)
. F i g . 5 瑠 に焼 なま しに伴 う粒径 と 硬 さ

の 変化 を示 す . 硬 きも強度と 同様 に , 焼 なま し温 度が 高くなる に つ れ軟化傾 向

を示 し , 5 7 3 濫 で 供寓材と同程 度の 値 と な っ た . 強度 の 変化 が最 も大き か っ た

那3 K か ら 5 7 畠監 の 範 囲で , 硬 き揺 琵V 2.0 低 下 し, 結晶粒径 は 1 . 7 拝m か ら 7 . 軸 m

ま 守成濃 して い た .

F主監. 5 ･ 7 お よ ぴ F i夢. 5 1 8 か ら 4 悶 濫 以 上 の 焼なま しに より結 晶粒径 は連続的 に

粗大托 し言 い る . 三 れ に対応 して 強度揺 低下 し, 破 断鱒 ぴは 大きく 回復 さ れ て

い る . しか し, 焼なま し壊 の結 晶粒径 が 1拝m 以 下 に対応す る焼 なま し条件 で は

破断伸 び 捻 ほ とん ど回復しない .

- 方, 結晶粒径 が 軸 m 朗 上 にな ると破断伸び

は東きく 回復 した . こ こ で , 結晶粒径 が 2 拝m 以丑 つ ま り焼 怨ま し温度 5 2 3 E 前

後 にお い て 静的不 連続 再結晶が 起 こ るた め
,

こ れ ま で結 晶粒 内に存在 した転位

が 消滅 ある い ほ 近く の 結晶粒界を己吸収され る 三 と に よ り 隣接 閑結晶粒界方位差

が ほ とん ど高角燈 界 - 移 行 した と考え られ る 馴 5)
. こ れ は F i瞥. 5 - 9 に 示 した

T E A i 組織(b) -( e) か ら, 焼な渡 し温度 の 土 昇 とと も に粒 界は 直線的 になり昇平衡

状感 削 ?) か ら熱的に安定な平衡状態 に な っ た こ とか らも明 らか で ある .

つ ま り高強度を維持 し延性を改善す る に経絡晶粒径が 1 拝m か ら 望拝m , 焼なま

し温度 ほ 那3 温 か ら5 望3 監 となる ような非常に狭 い 範囲に 限 られ る こ とがわ か る 書

しか し, 多軸鍛造故をこよ り微細化 した材 料 を種 J @ の 温度条件を≡て 焼 なまサ ニ と

管 , 周途をこ応 じた 樹料を創製する こ とが 可 能 で あ る , 多軸鍛造法 に よ り創 製 し

た微細粒材は
- 部 at

-

C u
, 戯

･ 班琴儲 系合金 と代替 でき る ま で に達 した ･
つ ま り ,

結晶粒 微細柁法揺 元 素添加 に よる特性 改善とをま異 なり , 材料 が再利 周 し易 く環

境負荷 を最小 限に 出来 る こ と を裏付 柑て い る ｡

1 昏7
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5 息 3 結晶粒 径 と均
-

鱒ぴお よ ぴ局 部伸 び の 関係

焼なま しによ り得 た降伏応 力と破断伸び を結晶粒径 の 関数と して H a皿･ P e t c h

の 関係 と , 破断伸び を均 -

伸び と局部鱒び に分 けた結果 をそ れ ぞ れ F ig . 5
- 9 お よ

ぴ Fi 富. 5 ･ 1 0 に 示 す . 多軸鍛造加 工材 の 均 -

伸び と局部伸 び はそ れ ぞ れ 7 . 7 % お

よ び 1
.
3 % で あり , 4 7 3 K 焼 なま し材で 捻 1 2 % お よび 2 % ま で 回復 して い る . さ

らに焼 なま し温度 を上昇 させ る こ とで 2 8 . 1 % ( 供試材時 の 2 . 7 倍 に相当す る .)

と 6 % ま で増加 した , 焼な ま し温 度 を丘 昇 きせ , 結晶粒 を成長きせ て も破断伸び

に対する均 -

伸 びお よ ぴ局部伸 び の割合は さほ ど変化 を示 さなか っ た .

均 -

伸び は粒径 3 . 軸 m か ら 1 拝m の 間で 急激 に変化 して い る . 均 -

鱒 びが 増加

サ る 理 由と して , 焼な ま しに よ る転位密度 の 減少 と結晶粒 の 成長 に よ る変形応

力 の 低 下 が挙 ぼ られ る . また , 既報 した よ うに結晶粒 が成長す る こ と で 変形 に

よる細 工硬化 盈 が大きく異 なるた め で あ る 9)
. F i g . 5 ･ 3 お よび Fi夢. 5 - 6 よ り結晶

粒 が微 細に なる ほ ど降伏応力 と引 薮強き の 唐 紙近く な っ て い る . す なわ ち, 引

張強さ 節 結晶粒径依存性 は降伏応 力 に比 べ ′j ､ さ い と思わ れる .

近年 , 結晶粒径 1 拝m 以 下 の 微細粒 に関 して も , こ の 関係 が成り 立 つ こ とが明

ら か とな っ て い る 叫 Fi 各 5 - 9 より , 降伏応 力 は大 ま か に H a 皿I P e t c h の 関係 に

した が い
, 直線 の 傾き 巌 捻 1 5 2 G P a

･

m
L lj望 で あ っ た . こ の 値 は , 従来ア ル ミ ニ ウ

ム 合金 で報告 きれ て い る健 とは 東き く異 なる 申 し か し, E C A p に より結 晶粒微

轟馴ヒした 戯 ･ 3 % M 富掌 戯
･

5 . 5 % M g 恩望% L i 胤 1 望% Z F 合金 で は ,
k の 厳 と して そ れ ぞ

れ ま速9 お よび 玉7 5 を報告 して お り 王7 朋)
, 今回 の 健 はそ 艶 に近い

. すなわ ち , 多

軸鍛 造 と い う簡便 な拳法 で 結晶粒微細化 し て も , 既報 され て い る結 晶粒径 お よ

ぴ 強度特性 と同等 の レ ベ ル まで 結晶粒 を微細化 し強度 を 向土 きせ る こ とが 可 能

で ある .

1 6 ま
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5 .4 考 察

5 . 4 . 1 多軸鍛造陰 に よ る結晶粒微細化機構

ぎi欝.
5 ･ 1 1 お よぴ 野i冨.5

･ 1 望 に E B S P 解析 で得 られ た 王P 野 マ ッ プとそg) 極点図

を示 す 阜 F i g . 5 ･ 1 1( a) , 糾 は そ れぞれ相 当 びずみ を 1 .2 お よ び 4 . 轟 仲冬 した後 の

多軸 鍛造加 工材 の･ ‡P F マ ッ プ で あ り , 男日工 盈 の 進展 に伴も､ 結 晶粒 が微 細絶 し

個 身 の 結晶粒が そ れ ぞれ異な っ た結晶方位 を宥 し て い る , 加 えて
,
F i g . 5 ･

製望(め,

也) よ り相当 びずみ 1 .空 で 捻極点図絵 ラ ン ダム 恕配同性 を 示す こ となく , そ の 強

さ ほ療太 で 1 4 .8 で あ っ た..

- 方 , 相当 びずみ を 4 .8 濠 で増加 き せ る と極点図 抵

特 定 の 組織配向か らラ ン ダム な配病性 - と変化 し巣食組練 の 強き も 鍾. 7 - と減

少 した .
つ ま り , 加 工 を様 府 な方 向か ら連続的をこ褒蘭す る こ と で微細結晶粒 を

形成 す る と 同時をこ
, ラ ン ダム な組織配向性 を示 した 結果 と して 延性 の 大き な損

失 なく機械的特性 が 向丘 した も の と考 え られ る .

と こ ろ で , 機械的特性 は相当 ひずみ 1 . 望 ま で に 飛躍的 な向上 を示 し F主監. 5
･

5( a)

よ り結晶粒 内 - の 転位 の 集積 お よぴ残存が Fi欝- 5 - 5 鮎 に比 べ 多い こ と か ら , 細 工

の 初期段 階喜こお 汁る機械 的樽牲 の 向J = は 転位 の 準Å すなわ ち加 王 硬維を三よ る と

こ ろが大 きむ､ と考 え られ る . そ の 後細 工 盈 の増加 と と もに こ れ ら の 転位 揺節 4

牽 に おも､ て 述 べ た が , 低 角粒界 ある い は 亜結晶粒 罪 - 吸収 きれ る こ とをこより 微

轟郎ヒ - つ なが っ た と考え られ る . 微細粒 形成通 観蔓こお け る機械 的特性 の 向丘 柱

F ig . 5 - 3 か ら相当砂ずみ 1 .空将与す る こ と で引張強き揺約 正郎R W 急 病止す る も の

の ,
こ れ以降相当 抄 ずみ.盈 を 4 . 8 ま で増加 き せ て も引張強 き経釣 5 ¢M P 象 形 向土

に留 ま っ た . 同時をこ硬きも Fiぎ.
5 - 4 に示 した よう に相 当 ひずみ i . 望 ま で絃硬化 を

示 す も の の そ れ以降結 ほ ぼ - 豪儀を示 してむ､ る , す恋わ ち , 相当 びずみ 1 .
望 ま で

は機械 的特性の 向上 に は転位導入に よる加 工硬 化 が 強く 作潤 し
, 母 野 後相当 び

ず み 4 . 8 ま で は加 工 中をこお ける動的再結晶が 頻繁をこ起き底角軽罪 の 轟 尉巳が促

進 きれ た と考え ら れる ユ如 5)
. 多軸鍛造材が強 い 結晶配 向を示 きない の 軌 鍛造

細 工 に よ るせ ん断 変形 と 圧縮変形が 三 軸か ら交 互 に付与 きれる ニ 起 に伴 うせ ん

断 ひ ず み の･切断 ･ 積層 19) が繰 り返 きれた た め と考 え られ る . また , 本手捷に よ

り 結 晶粒微轟酎ヒした材料 捻既報 され て い る 手法 と 同線魔 の 強度 , 結晶粒擾をこ達

す る こ と感電可能 で あ る
- 方 で , 延性 の 損失が非常 に少 な い ･

多軸鍛 造加 工毒こお ける初期遠軽 で 経結晶粒 内 - 転位 の 導A が爵発を芝行わ れ 再

男･田熱 お よぴ 動的再結晶 の 働き によ 哲低角粒興が 形成き れ る . こ の 時慮 で 捻粒 内

へ の 転位 の 集積 お よび軽 罪 - の嘩横が優発的をこ働くた め激 工硬 柁 を示 し藍 と思

わ れ る . . そ の 後 , 静的不連続再結晶 と男ロ工 申 の 動 的連続 再結晶 の 相 互 搾 卿 こよ

王6速



り , 生成 さ れ た 多数 の 低角粒 界お よび 亜 結晶粒 界 - 加 工 に お い て 導入 さ れ た 転

位 が吸収 さ れ る た め相 当 ひずみ 4 . 8 で は粒 内に 転位 の 残存 が認 め られ ず, 微細 な

結晶粒 が 形成 され た と考 え られ る . こ こ で 重要 な の は微 細な再 結晶粒 を 形成す

る に は , 後 の 動的 再結晶 を効率よ く働か せ 微細粒 を形 成する た め の 低角粒 界お

よ び亜結晶粒 界 の 生 成が加 工 の 初期段 階にて 起き る必 要 が あ り 1 4)
,

こ の とき は

回復 お よ び 再結 晶 に比 べ て 加 工 に よる 転位 の 導入 割合 が 大きく なる た め , 加 工

硬化現象を 示 した も の と考 え られ る .

F i g . 5 ･ 1 1 に示 した I P F マ ッ プ よ り, 相 当 ひずみ 1 . 2 で は結晶粒
一

つ
一

つ が ラ

ン ダム な配 向性 を 示す こ と なく , 特 定 の 方 向 - 傾 い て い る こ とが わ か る . 加 工

硬 化 の 目安 と した 硬 さ か らも こ の 時点 で は加 工 硬 化 の 影 響す な わ ち転位密 度の

増加が 回復 械少 を 上 回 っ た た め, 複数 の 配 向性 が 存在 せ ず特 定方向 - の み 組織

が 変形 した 結果 , 低 ひ ず み 畳を付 与 した だけ で も強度 は 向上 を示す 一 方 で破 断

伸 び は低 下 した も の と考 えられ る . 相当 ひずみ 量 を 4 . 8 ま で増加 す る こ と に よ り ,

内部組織 は ラ ン ダム な組織配 向 を示 して い る . つ ま り , 再加熱 によ る静的不 連

続 再結晶お よび静 的回復 と加 工 中に お け る 動的連続再結晶 ある い は回 復 の 影響

に よ り結晶粒 は微細 に なり 特 定方 向に 傾 い て い た 組織 配 向 も ラ ン ダム な配 向性

- と変化 した と考 え られ る . 多軸鍛造加 工 材 は最終 的 にそ の 7 0 % 程度 が 粒界方

位差 15
q

以上 の 高角粒 界 に より形成され て お り , そ の 頻度が相 当ひ ずみ 量 の 増

加 と と もに 高く な る こ と を示 して い る . 得 られ た ヒ ス トグ ラ ム の 形状 は ラ ン ダ

ム 粒 界 を示 唆す る も の で あり , 組織 が ラ ン ダ ム な 配 向性 有 して い るた め破断伸

び は著 しい 減少 を示 さ ない も の と考 え られ る .

結晶粒微細化機構 に つ い て 概略 図を Fig .5 ･ 1 3 に 示 す . 加 工 の 初期で は塑 性 ひ

ず み の 導入 に より , 小 さな亜結晶粒が材料 内部 に幾 つ か 形成 し( a) , そ の 後動的

あ る い は 静的回復 と更なる 塑性 ひ ずみ の 導 入 に よ り傾角 を持 っ た粒 界 - と 亜結

晶粒 が転化す る(b) . 次 の 加 工 で 一 つ の 大傾 角粒 界 を生 じそ の 内部 には複数 の 低

傾角粒 界 ( サ ブ グ レ イ ン) を含ん で い る( c) . こ の と き既 に動的 な再結晶 に より

一

部結晶化 して い る も の と考 え られ , さ ら には 回 復 を利用 した微細整 粒化が 進

行 する . 加 工 を進展 さ せ る こ と で 大便角粒 界 に挟 ま れた 幾 つ か の サ ブ グ レ イ ン

が傾 角 を有 し始 め低傾 角か ら大傾角粒界 へ 転化 す る . そ の 時新 た にサ ブ グ レ イ

ン
, 低 角粒 界あ る い は亜 結晶粒界 も形成 され る( A) .

こ の 形成 に よ り粒界 の 間隔

が 狭く なる と同時 に 二 本 の 大便角粒界に 挟 まれ た 内部 にそ れ と は異 な る方 向 に

大便角粒界 を形成す る結果 , 等軸 に近 い 結晶粒 を得 る こ とが 可能 で あ る と思わ

れ る . ま た こ れ ら連続的な組織変化 - 大 き く 寄 与す る 因 子 と して , 回復 と単
一

の す べ り 系 の み で なく 幾 つ も の す べ り 系 が 活動 した こ とが 挙げられ る ･

1 6 5



ト1 1 P

a
4,
q

･芸ち
音

●

邑
∃甲

岳至

言妻遍

.B 零墨

眉着実
O

h D
J

コ 芦 3

妄言
I

B

16 6



E]

也
h

J ･ j

の

【
■

d
q )

白
h

tB
①

｢ ゴ

q〉
l {

A

p

d

∃
0 )

'

a
●

∈

β
く弓

Ej
｢ コ
Q)
b ♪
～J

. 良
一 J

C C
.

0 寸

① / I

鳥篭
-S c q

.

凸 J
- 一

三 3

芸
.

冒
一 + ＋ J

I
_ .1 の
ー

+ 一

言項
}

>

竿
'

邑
LE > 8)

書息

ロ

8 ⊂さ ○ ⊂⊃ O a

⊂ ⊃ ⊂⊃ E 3 0 ⊂⊃ O

T
I

C ) 0 0 ロ O

q l

'

l
■

l
ー く事) ト

1
∫1 0 ▼

-

l⊃

lと

t=

l =

E n

O

毒害邑

欄篭萱
l

,
Il

'
'

1 o 戊､
t

l
L J

) /
v

＼
-

､

2 -

tP

き
二⊆
E E)

4)

声量邑

湖篭 -
18 . l

■

t

●

l

愛≡轟皇

16 7

/
/

=tj

.
/ J 乙

-

()
＼

/
‾ ､

､
､

＼

/

; 蘇
,
/ ◎
t

l

t
@

竿7
/

)
/

/
メ

メ
/

､

＼
/ ○

P)A
∨ し ′

＼
＼

W

9
/

､

- -
_ ■

⊂〉

0

0



J J

□
q〕

a
也)

a
①
h

畳屋
.a g

召壱

昔毒
冒 .当

室
･

B
召二喜
蓋篭

e o S

: 局

著7S

む
也

一

句
【]
ゴ
く⊃

A

F3
･

■ イ

c d
h

eLZl

①

也

実
.J j

署

I

首
a
ゴ
C I

I Q

･岳
h

5L)

i J

bL)

FI
c 6

a

3

望

む
く弓
｢ コ

3 B
月
(弓

払

卓
抑

f

l

f

I

I

l
l

J -

1

て
‾

I

毒

く
I

> ･

i
_

I

I
ヽ

ヽ ●
■

1 6 8

･i
､ = J(

′

′



5 . 逮.望 焼なま しを芝よ る機械的特性 の 変化

相当びず み 4 . 8 L を付 与 じた多軸鍛造加 工材に種 身 の 温度にお い て i ･ 8 k s の 焼な

ま しを施 した 際 の 引 張強 き , 破断僻 ぴ お よ び結 晶粒径 の 変化 を Fi欝･ 5
･

6 か ら

酌各5
-

8 に示 した 一 こ こ で 供試材 の A l
-

M 富合塵 の 引薮強 き, 降伏応 力お よぴ破断

伸び絃 そ れぞれ i e 3 a ,
望6 鐘M P a お よ ぴ 1 3 % で ある . 1 . 8 k s 焼 なま しを行 っ

た場 胤 焼なま し温度が 那 泥 以 下で は強度お よぴ硬 きはわず か に低下 する も

の の機械的特性 の 変化 は非常 にホ さ い ･ これ は粒内 の 転位凄 度捻減少 す る も の

の 結晶粒が ほ とん ど成長 して お らず , ぎi欝･ 5
-

7 に 示 した T E M 組織 と対応 して い

る . 逢7 3 濫 鎚土 の焼なま しに よ り結晶粒径 は Fiぎ･ 5 - 8 に示 した よ うに連続 的に増

加す るも の の
,

それ に対応 して 引張強 さと降伏応力 絃低下 した ･ しか し
, 破断

砕ぴ の 変化ほ 非常に不連続的 で あり , 概ね結晶粒径 1 - 2 拝m に対応す る焼なま

し条件 で 繕 ほ とん ど延性 捻改善きれ ない ･
こ の 結果 か ら , 破断伸 び と強度が あ

る線度両立す る結晶粒径範囲 捲 る い 桧焼なま し発 射 は 1 -

紬 m となる よう

な非常に狭 い 範囲 に限 られ て い る こ とが わか る ･ こ の とき硬 さ捻 5 7 3 監 以 降
⊥

定 の 僚を示 した . そ して , 平均結晶粒擾 3 - 1 軸 m が得 られ た 5 望鑑 か ら 6 7 3 監

の 焼 なま しで 軌 引韻強 きお よび降伏応 力はそ れぞ れ 7 5 M P a お よ ぴ 10 0 M P a

軽度 の 低常 を示 し, 破断伸 び揺 3 5 % 程度濠 で 改牽きれ て い る r こ ニ で , 結 晶粒

径 と降伏応流 の 閤をこ抵 H 弧 P e t 血 の 関係が成立す る こ とが知 られて い る が , 上

述 の 結果 より 焼なま しを芝伴 う結晶粒径 の 増加 に伴 う強度 何 位下 絃降伏 応力 の 方

が 顕著 に現れ る 一
つ 渡り , 焼なま しを施 し結晶粒 を粗 対 比させ た場合 降伏応力

線 引 蛍強 削 こ比 べ 粒 径をこ対す る 依存性 が 強 い こ とが 伺 え る f こ の と き硬 さば

5 望拭 か ら 那 瓢 の 範囲に て H V 3 O 経度 で あ るが 著しく低下 して い る ･ 硬 き か ら

判断ず ると 夢 ニ の 際材料 内部 で は静的不 連続再結晶 が起 こ る と 同時 に結晶粒 の

成長 が起きた こ とが伺 え る ･

1 6 9



5 .4 . 3 楼械的特性 と結晶粒擾 の 関係

i

整

本 研究 で 経 , 多軸鍛造法を芝より結晶粒径 をi 押m 以帯を三過敏細化 した冒 ル ミ ニ

ウム 合金をこ対 して 種 J & の 温度条件 帯 の 下 i i 馳 s の 焼 なま しを施 した . 焼なま し

温度 の 上昇 と と も に結晶粒径 は連続的をこ増加 し, そ れを芸伴う強度 と破 断鱒 ぴ の

変化 が 明 らか と な っ た .

近年 , 結晶粒撤轟酎E:法 に開サ る研究 の進展 と ともを己
, 結晶粒擾 1 捗m 以 予 の超

微細粒 に対 して も Ⅲa 退
･

P e ぬ の 式が成り立 つ こ と が 明ら か と怒り つ つ あ る 廿 例

え ば1 ね弧e v ら 鰯 は T b r Bi o n S もr ai n i n g をこよ り結晶粒 を微轟糾ヒし, 焼なま しを施

した 励
-

1
. 5 % M 欝 合金 の硬 きと結晶粒径 を調 べ

, 寧均結晶粒径が 0 ･ 王5 搾温 か ら

鞠 m の 粒 径範囲 で H 姐
- P e t ぬ の 関係 が 成り 立 つ こ と を示 し てV ㌔ る ･ ま た

F u m 友a w a ら 1S) 経 E C A P に より搾襲 し浩過激細粒 Å1 - M g 唐金をこ対 して 臥望柊訊

か ら 1 0 恥 m の 粒径範囲 で 同様 の 関係 を見 出 して い る ･ き らに鋼 の 場 数 監 m u T 遜

ら 急五) が轟か 3 0 n m 程度 の 粒径 濠 で 同様 の 関係 が成愛す る こ と を示 しても､ る ･ こ

こ で , 鋼 の 場合 ア ル ミ ニ タ ム 合金 より 屯結晶粒萎ま超微細化 しや すくま たナ j レ

ベ ル 濠 で の 微細化も容易 で ある こ と を付 け凝 えて 溶 く ･

こ の ように , 超微細粒材料 の 強度と延性 の 関係が 明 ら か となり つ つ あ る
一 方

で , 鷹牲 と粒径 の 関係 結束 だ報告例 が極 めて 少 怨も､
･ こ の原 因 の

-

つ 起 し苛 ･

従来 の 強 ひず み親 王鮭が 実験室的をこホ きな鱗料 を 対象 と した も の で あ っ て
事 多

数 の 韓験片 を採取 でき るだ 時 の 能力 に乏 し い 三 とが 挙狩 られ る 8 多軸鍛造渡 野

太き 恕利 点 の
-

つ に 結束型 バ ル ク材をこ従来設備 の 利周 の み で 適応可 能 で ある こ

とが あ 哲 , 実験結果 で 示 した よ うをこ 臥 軸 m 程度 か ら数十押迫 軽度ま で の 比較的

広 い 結晶粒擾範 囲をこ溶 い て 強度と破断俸ぴ , 均 -

鱒ぴ潜 よ ぴ局部伸びをこ つ い て

デ ー タ を得 る こ と が できた . 得 られ た結果は F皇欝. 邑･ 9 と Fi g ･ 5
- 1 0･ に示 す通り で

あ る . こ こ で 特筆 して お きたも､ の 軌 多軸鍛造法 と い う簡便 な手練をこお い て も

超 微細 結 晶粒 の 創製が 可 能 で あ り そ の 粒 径 お よ ぴ 機械 的 特 性 捻 ÅR B 3 ･磯
野

E C Åp 5 磯お よ ぴ異周速圧延 呈0) と い っ た手法 と同程度で あり , 特別 な凝 工 } ヴj ､

ウを 巌要 とせ ず未墾バ ル ク材を微 細化す る こ
′と で板材お よ ぴ丸棒な どの 形状 -

高強度 を維持 した まま加 工 す る こ とが 可能な点 で 熟 る ･ 代表的 な特殊加 工 法 の

ほ と ん ど経路晶粒微轟郎態後 の 試験舟形状通覧既 に決 定きれ てを､ るた め , そ ニ か ら

板厚 お よぴ試料形状を選択す る こ と抵不 可 能 で ある が , 多軸鍛造をこおむヽて 絵 三

れ ら の 問題 で きえ も解決 して い る点をこ工 業的をこ意義 を有 しで 態､ ると考 え られ る ･

F i 昏. 5
･ 9 か らわか る ようをこ

, 降伏応力結束ま かを芸 琵 aii
･ P 哲 ぬ の 関係蔓こ ほ が

っ て い るが , 直線 の 傾き 汲 絃 温5 慧岱P a
書

m
-

Ii望 で あ野 , 雀来 ア} レミ ニ 野良 資金 で

報告 きれて い る健と大きく異 な っ ても､ る ･ しか し, 古川 らぼ E e3 腰 により結晶

粒 を超微細化 した 戯
-

3 % 鞄 お よ ぴ 戯 朋 % 温海
一望ザ望% L i - 軌1 望% 完君合金 にお 狩る k

ま冒昏



の 健 と して そ れ ぞ れ 1 4 9 と 丑75 を報告 して い る ま7
･

1 8)
. 加 えて 迂 らは A 盈B に よ

り感激 細托 した A l l 納 骨塵 にお け る k の 値 を i 2 6 と韓督 して い る 13)
. 本研 究 で

の値 は 1 5 望 で あり Å1 - 3 % A 5 g 禽金を E C Å瀞 に て 超微細化 した とき の 健 と酷似 し

て い る 事 蒸 研 究 で使 用 した合金 は A呈- 4 . 5 % M 琶 合金 で あ る . 結晶粒微細化蔭お よ

び使周 合金種 に より そ れぞ れ健 は異なるも の の , 結晶粒微泰郎ヒに より傾き k の

健 は大き く なる と同 時に , 本研究 の 結果 と E C A P で の 結果 が酷似 して い る こ と

か ら も多軸鍛造 駄 の 有効性 を示 唆 して い る . こ 三 で Fi欝. 5 ･ 9 よ り蔑 つ か の 点 に お

い て 直線 か ら若 干 で ほ ある が外れ る も の が存在 した . 堀 田 ら 16 ･ 17)i こよれ ば , 超

微細 粒 の 軽 罪構 造 は 通常 の 結 晶粒界 と は 異なり , 凹E5 の あ る不 定型 な形状 を 持

つ と 同時 に 内部 に大きな びず み を有 しても､ る こ と を 見 い だ し ,
こ の ような粒界

を非宰衡粒 界 と 呼ん で い る ･ Ⅴ弧 e v らは T o r Bi o n S 毛ごai n i n 琵 におも､ て 作製 し た

戯 -

i . 5 % M 野 合金 の 場合 , 低 温焼 な潰 し材 の 粒 界 は 非平 衡粒 界 で あ る た め に

H ai丑- P e七c h 別 に した が わ な い と報告 して い る 20)
. 多軸鍛造材 で は大 き なぱ ら つ

き は 見 ら れ な い も の の , 焼 な ま し温度 に伴 う結 晶粒径 の 増加 が 不連続的 で あ る

ニ と か ら も , 多軸鍛造材 の 超微細 粒 も類似 の 軽 罪構 造を有す る 可能性 は十 分 に

あ り,
こ の こ と が ば ら つ き に 関係 して い る と考 え られ る .

1 7ま



5 .
4

.
4 焼な ま し に伴 う延性 の 変化

破 断砕 び に 関 して 絃 F ig . 5 - 9 お よぴ Fig . 5
･

1 0 よ野焼怨ま しをこよる結晶粒径 昭

増加 に伴 い 不連続的 な増加 を示 して態､ る こ とが わ か る . 焼 なま し温度 那3 監 に

お け る破断伸 び は約 1 5 % を示 し, 供試材時と同等ま で 回復 し 5 望遠温 ま で 桔姥瞭

的連続 的 な回 復傾 向 を示 して い る . しか しなが ら焼 な慈 し温度 が 5 望3 監 以 降をこ

なる と破 断伸 びは著 しく 改善 し, 最終的 に捻 3 5 % に達 して い る 一 三 芸 で破 断伸

び を均 一

僻 びお よ ぴ局 部砕 ぴ に分けた場合 , 焼 な ま し温度 の 増加 に伴も､ 均 -

鰭

び が 飛 躍 的 に向よ して お り , 被断碑 び に対す る割 合 は
- 定健 を維 持 した ま ま で

あ る .

- 方 , 局部僻 ぴ 揺焼 なま しを施 し結晶粒径 を粗大化 き せ て も 5 望3 盗 ま で

揺 - 定健 で あり , そ の 後焼なま し温 度 の 上 昇と と も に若 干 の 回復揺 示 す も の の

そ の 儀 は 5 % 程度 で あ る .

焼 な ま しを施す こ と に よ り , 強度 は大きく低 下 す る も の の 破断伸 び と均
- 伸

び 捻 飛 躍的 な改 善を 示 した . こ こ で , 塑性変形 に よ る成形加 工 に揺均
-

伸 び が

重要 で あ り , 均 一 鱒 ぴ が大き い ぼ ど加 工成形漆芸し易 い こ 恕が 知 られ て い る 官
,
丑き1 6)

つ ま り , 強度 を維 持 した ま まあ る程度 の 延性 を回 復ず る に は結晶粒擾 1 - 軸 m

の 極狭 い 粒径範囲 に留 ま る が , 結晶粒微 細化後 に 焼なま しを施サ ニ と で破 断伸

び経験 顧 線時 の 望. 冒 倦 ま で 肉よ を示 し歩 こ の と き の 強度 経験蔑蹄時に ま で焼野 し

て も1 る . 成形腐 工 の 観 点 か ら述 べ る怒 ら ぱ , 微細結晶粒材料 を凋も㌔ て 焼なま し

温度をこ よ る結晶粒擾 を朝顔サ る ニ と で使周周途を≡応 じた強度 と塵性 を両 立 した

樹‾鰐 の 創 製お よ ぴそ の 選択放 野 宿が広を､ こ とが わ か る . 第 望 牽お よぴ解 語 寮濠

で着こ示 L f た 極低 温圧 延 招 み 招 結晶粒獲 で 経 亨 焼 な濠 し書こ伴 う鷹鰹 の 不連続的回

復 を調査 す る こ と が 不 可能 で あ撃 5 機械的特性 将 観点 か らも牽結 準 星声汲 尉 官 招

結晶粒 を有 す る超微細経線料 の 創製が塵要 で ある 専

と ニ ろ で 管 絃晶粒 を磯轟音巴サ る こ と で 翫夢中5
-

豊をこ示す よ う喜こ均 -

鱒 ぴが低下 し夢

破 断鱒 ぴ も低 下す る 専 じか し恕が ら , 奉研究 搾 よ うな遜 微細粒磯域か ら観東経

儀域 に お 狩 る粒径 と磯衝鱒 ぴ , 均 一

鱒 ぴ潜 よ び園 部鱒ぴ の 節磯 をま と め恕デ -

タ 経斎藤 ら 量感が Å呈呈粥 普 塵をこおもヽて こ れ ら の
{関係 を韓資 した鎚 外峯こ捻 三 れ ま で

常澄 さ 艶 て 凝 らず , 戯 一 関富 合塵 将 結晶粒擾 と強度 お よぴ塵牲 の 鰐額をこ つ を､ て 経

本研究をこ よ 撃観 め て 明磯 に轟 き艶 た も 将 と思わ れ る . した惑篭 っ て , 結 晶粒擾が

且
.

腿 下をこ達す る避微細経線料 の 韓異恕力学的帝位をこ関 して 経 声 き 転暮こデ -

タ

を凄 み重 ね る 起 と も喜こ
き 前逓 L , た鰹鼎構 造 の 影響 恕 ども凝醸 し つ つ そ の機構 を

骨 擾 よ 野詳 細をこ検討す る 患要 が あ る も狩 の 夢 奉研 究 野 結果 よ 撃尭きな強度 とや

蓉な塵瞳 を 両立 きせ る 三 と 狩 で き る鰻 恕潰 し衆件 茅 あるも 噌 粒径範囲 臆非常をこ

駿を､ 額域毒こ限定きれ る こ と が明 らか と怒 っ た 書

星習望



5 .
敏5 結晶粒径 と廟 王硬柁盈 の 関係

加 玉樹と焼なま し材 で は F豆欝. 3
-

5 に示す 公称応力 - びず み線図 の 形状( 塑性変

形域 の 大林) が 異な っ て い る に も拘わらず ,
F i g . 5

･ 1 4 に示す引蛮試験前後 の 硬

き変化 か ら どの 焼なま し温度にお い て も加 工硬化 盈に差異は 生 じな か っ た . 悲

称応力 - び ずみ凝 固か ら焼 なま し材 ( 特 に 6 7 3 K) の方が加 工材 に 比 べ てカ日工 硬

碓 急が 多い と推 測 でき る も の の , 本案教 練果 で 結 境なま し温 度 つ まり 結晶粒径

の 太か に よ 9 試験前後を言お 狩る加 三硬化 畳 に差異 は 見ら れ なか っ た . 篠 田 ら経

済 - ス テ ナイ 鞍( γ) 鋼を周 い て , 引求変形 に伴 う転位セ ル 形成過程 に及 ぼす結 晶

粒径 の 影響を調査 し加 工 硬化挙動に つ い ℃ 鎚 下 の ように報告 して い る 2 2)
.

結晶粒径が か きい ぼ ど牽 ル 形成が促進 きれ , より低 ひ ずみ で 試料全体を転位

セ ル が凄 い 尽く し,

-

つ の す ペ り面 丑 を運動する転位の 移動距離 が ′j ､ きく なる .

そ の た めをこ - 定 の びず み を得 る た め に よ り 多く の 転位 が動く こ と に なる . そ の

結果 , 多塵す べ り に よ る 転位 同 士 の 絡 み合 い が 生 じやすく なる の で セ ル 形成 那

促進きれ ,
こ の よう怒せ ル 化促進効果 に よ っ て 結晶粒径 が 小 き い ほ ど加 工 硬 化

畳 結束きくなる .

三 の 韓昏に 対 して 轟 研 究 で周 い た 鬼呈･ M 富 合塵 で も同
一

の こ とが 述 べ られ る か

を調査 した . F ま監.5
-

1 5 に破断後 の 破断面e ) T E M 組織写養 を示 ず ･ F i賢愚 且5 より

旗 工 樹 で は軽 罪付 近 で 転移 ゼ ル の 形 成 が確 認 で き , 5 望語監 焼 なま し材 お よ ぴ

那昌監 焼 な濠 し樹 と結晶粒 の 粒成長をこ伴 い 転位 セ ル が試料重体 を凄も㌔ 尽く しで

い る 芸とが磯認 でき る .
つ ま り篠 田 ら 望2) の報 告同様1姐･ 鮎富合塵をこお い て も結晶

粒径が jj ､ き い 寓料 隠 ど大き な加 三 硬化 を示 ず と考 え られ る . 以 上 ょ り寒帯 究をこ

おも､ て 亀, 結晶粒径が 呈拝m 以干 の親 王樹ず なわち塑性変形域が焼なま し樹に 臆

ペ 罪常を芸狭 い 範掃 で & ,る喜こも拘わ らず , 塑性変形域が尭きむ㌔ つ 渡 り破断鱒 ぴ の

来蕃態､ 結晶粒穫 が ま軸 迅 程度 の 粗未練晶粒 (特 に 那3 監) と同程度 の 加 重疎音虹量

を示 した Fi欝息 畳複 狩 結果を説 明す る こ と が可能 で あ哲 , 超微 細粒樹 で 措親 王硬

柁 の 遵展 が従来微細 ときれ て い た結 晶粒径 よ 野屯畢む､ 三 と が明 らか と な 4 3 た .

豊写昌
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5 . 4 . 6 種 々 の 結 晶粒径 にお ける破断面形態

結 晶粒 径 の 大 小 に よ っ て 破断面形態 は異な っ て い る 一 字行 部寸 法に 対 する粒

界面 積 に 関 して は , 引 張試験 にお い て 応力 の伝 達は 隣接する 結晶粒 間に働く 三

次元 的拘束 力 2 3
･

2 4) に よ っ て 行 われ て お り , 個 々 の 結晶粒径 が /j ､ さ い ほ ど三 の 三

次元 的 拘束 力は大 き い . そ の た め応 力伝達効率は 高く なり , 破 断 の 際に よ り大

き な応力集 中を受 け る こ と になる 2 5 卑 こ れ を平行離 7Y 法に 対する 粒界面積 に

着 目 し て 考 える と, 結 晶粒径が微 細なぼ ど粒 界面積 は 大 きく なる が 三 次元 的拘

束力 が 大きく なる た め大 き な応力集 中を受 ける .
つ ま り , 結晶粒 径 の 小 さ い 加

工 材 は 6 7 3 監 焼 なま し材 と比 べ て 均
- 俸び は小 さく な り Fi g ,

5 - 9 お よぴ Fi琶･ 5 ･
-

且O

に 示 した 実験結果 と
一

致す る .

次 に , F i g . 5 -

1 6 に引哀訴験後 の 板面 S E M 組織 を示 す ･ F i g ･5 -

1 6 に お い て 加 工材

お よ び焼 な ま し材 の 結 晶粒 は引張 方 向に比 較的 に 均
一

な変形 を示 して い る ･ こ

れ ほ ,
三 次元 的拘 束力 が 大きく 結晶粒 が破断 の 際に それ ぞれ の 結晶方位 に応 じ

て 自由 に 変形 し難 く なる た め結晶粒 が均 -

な変形 を した も の と 考え られ る ･ そ

の た め ラ 加 工材お よ び焼なま し材 は Fi g .5
･

1 7 に示 す破 断面 S E M 組織 の よう に

破 断 の 際 に等軸状デ ィ ン プ ル の 形成 に至 っ た と考 え られ る ･ さ ら に , F i g ･ 5
-

王7

に お い て 6 7 3 K 焼 なま し材 は加 工材 と比 べ て デ ィ ン プ ル の 深 さが 深 い ･ こ れ は

破 断 の 際 の ひずみ 盈 が大 き い こ とすなわ ち 均
一

変形盈 が 大き く な っ た 三 と を意

味 し て お り 22
･

2 6)
, F i g . 5

- 6 に示 した 焼な ま し後に お け る公称応力
- びずみ線拭

の 結 果 と
-

致す る . 6 7 3 監 にて 焼 なま しを施 した場 合タ 内部組織 で は最終破断 に

至 る ま で に微小 空 洞 の 連結 を伴 う粒界変形 を起 こ し, 層状に 等軸昧デ ィ ン プ ル

を 形成 した も の と思われ る .

1 7 6



&
ト喜

ぷ
J

毒
ヰ J

u

;弓

こ畠
宅コ
ヰ J

'T d
①

己
h

も莞 .

名 宝

喜竜
山

営 象
ロ→ 噌
宅乃 む

竜
.

邑
L

i
f
i t

_
i . t ヽ

葛至芸
敬 一昏

芦 ⇒ ミ良

惑 メ 句 -
,

一義望
モ 威

せ

担 惑
忘き

葛篭

態 s=
･ *

ミ汚 環

蓋 亀
軍専

悪 霊
監 感

電芸
事東 L i -

慧表
慧 慧

寺
i ぷ

撃 召
取撃 ヂ㌔

=

琶 ､慧

嘗守守
岳

▲
を を



義
①

.弓
u
む

良
く乃

憎
む

鍔
`

詔
a
①
く乃

%
O
u

′ ㌔

u
㌔ _ .

- ･′

増

惑
I

,当
惑

a
ち暫

過
才

‾

ヽ

遼
4 t q

卓表
a
@

盛
男

讃
卓

亀き

熊

襲

竜
磨

避

巨竜

巨喜

覧J 望

憎
む

喜
; ～

遥

遠

良

一喜
①

弘
こ乃

海

く乃
む
くJ

濯
ぎ
こ乃

①
h

男
#

&
惑

適

笥

範
J 暫

崇
葛
諾

意
iB-
首重
電謡

■甘

言

表
弼
琶招

&
弼

f

蛾
8

著

農冒8



5 . 凄- 7 多軸鍛造廟 蓋故 に溶 暗る再結晶現象

こ れ濠 でを三第 4 牽お よぴ第 5 肇におむ､ て述 べ た多軸鍛造抵にお け る再結晶現

象 をま とめ る と , 再結晶と絃塑性変形 と加熱をこ伴う薪粒 の 生成現象を指 し, 吹

の 二 種類 に 大別き れ る . すなわ ち, 東角境界 で 因まれ転位 をほ とん ど含ま ない

領域 ( 再結 晶按) が無秩序をこ生成 し
, そ の 境興が長 距離移動 す る と い う 二 段階

過程 を経て 新粒組織が 生まれ る の が , 通 常の 再結晶また 経不連続再結晶 で ある

節
. そ れ に対 し, 東びず み変形をこよ っ て 生 じる種 j& の 転位境界が 変形 と動的回

復 に伴 い 次 第看こ東角柁 と局所 的微 か移動 を起 ニ し, やが て 全領域 で新経線織が

均質
- 様 に 生 じる の が 連続再結晶で ある . した が っ て後者は 新粒 の 按生成 の み

が起 こ り , 大角境界 の 長距離移動 を伴わな い
-

段階過観 で ある と考え られ る 2 7)
.

本論文 で は後者 の 連続 再結 晶に つ も､ て 詳 しく検討 を行 っ た が , 変形 欝と称 さ

れ る不 均質 変形領域 の 形成 と そ の 境鼎 に 関 して 結 系統的 な研究 捻 なされ て い な

い 1磨
. 微細粒形成 の原 因と なる変形欝 の 生成条件 とそ の境界 の 構造解析 が再結

晶挙動 を議 論す る に あた り今 後塵 要 に 怒る と考 え られ る . 幾何学的に 必要 な転

位境界 G N B ( G e o m eも血 an y N e c e s 畠a r y B o Ⅶ n ぬ 野y) 以外 に卑 ン ク 帯やそ の 境罪

で あ る遷移 欝や マ イ ク ロ シ ア パ タ ン ド境界が変形をこ伴もヽ顕著 な太角化 を起 こ す

こ とが指輪 きれて い る 娘
. こ 三 で

, 単軸加 工 で 結 滞 イ タ 田- シ ア バ ン ドが ある
-

琴南を芸だ 将軍行暮芝生 じる 藍倣 麗 した場合 声 欝i 琶i昌
一1 8 に示す よ うに多軸加 工 に よ

っ て 複数 の 変形帯が蓋む＼をこ糞 菱ず る こ と が 可綾 と なる ♯ ニ の 交差蔓こ よ っ て 元 の

結 晶粒 内を微細か つ 均
-

を≡分割ず る た め , を の 結果 と して高 砂 ずみ域 で は萎まぽ

等軸 の 微細粒経緯 が 生 じる過担 が低 温型動 的再結晶 で あると 現在考 え られ て い

る l 唾)･
. すなわ ち, 多岐蔓≡渡る結 晶粒微細碓 鮭にお い て 著者 らが 提案 した 多軸鍛

造細 工法は微細結晶∋殴の 生成に最亀有効な加 三放 と考えられ る I

1 写9
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5 .5 緒 言

こ れ ま で 結 晶粒微細柁 が抱 える問題 と して , 実周 工程 - の 適用お よび従 来 の

加 工 工程 の 大幡 な変更が 必 要 で あ る こ とが 挙をずられ て きた . 本研究 で は ,
こ れ

らを解決す べ く独 自 の 結晶粒微細化法 と して 加 工 法 と して も容易な鍛造 を複数

軸方 郎 ゝ ら 紗 ずみ を負荷す る と い う多軸鍛 造法を提案 した ･ 工業的 に需要 の 多

い Al
･

M g(JI S 潮 8 3) 合金を周･v
､ て

, 多軸鍛造故に よ りそ の 結 晶粒径 を 1 岬 以 下

に避微細促 しそ れをこ伴 う機械 的特性お よ び焼なま しに伴 う組 織変化 弟 よぴ機械

的棒性 変化 を明 らか に した . そ の 結果 , 多軸鍛造法 の よ うな簡便 な手 法 にお い

て も近年 戯 合金 の 超微細粒材料 の創製法 と して 注目 きれ て きた E C A P 法お よ ぴ

威 B 経と 同等 の 結果 を得る こ とが 可能で あ っ た . 本研究 に よ っ て 得 られ た 主 な

結果壮 以下 の 通野 で ある .

紘) 多軸鍛造加 工材 の 平均結晶粒径 は約 0 . 軸 m の超微 細粒 で あり , そ の 7 0 % 程

度が 高角粒 界 で あ っ た . また , 得 られた超微細粒 は 互 い に大き な方位差 を持 つ

多結晶捧 で あ っ た .

紐) 多軸鍛造加 工 材 の 引張強 きお よび降伏応力抵 そ れぞ れ 4 i O a と 3 2 5 腔 a

を示 し, 供試材 の 1 . 6 お よ び 乱2 倍 にま で 向上 した ･

一 方 , 破断伸び捻 1 望% か

ら 9 % をニ低下 した .

(3) 細 工 の 初期義那皆で は 多軸鍛造加 工 に よ る転位 の 導入 が 回 復現象 を上 回 り 結

晶粒 内を三転位 の 残 存が認 め られ る .

- 方 で , 導入 きれ た転位 が 再加熱お よ び加

工 申をこ局 所的 な方位差 を宥 し始 め , 加 工 申 に揺動 的回復 と再結 晶が搾用 し, 再

加熱 申を芸捻静的不連続再結晶が 搾潤 した た め加 王 の 終盤に ぼ底 角軽罪 か ら高角

軽 罪に結晶粒 界方位 差揺推移 した .

(壕) 焼 なま し温度呼 止昇に伴 い 5 2 3 温 ま で は超微細粒桔連続的 な結晶粒成長 を 示

ず - 方 で , そ れ以 降 の 焼 なま し温度 で は不連続的 な結 晶粒成長 を示 した . ま た ,

結晶粒径 が 鞄 n 以 土蔓こなる と延性 は売時 に向上 し盈大 で破断伸び 絃 3 4 % とな

っ た .

(5ラ 碇断碑 ぴ 結焼恵ま し温度の ぶ昇 とと もを三回 復す るが , 均
一

伸 び と局部伸 びが

轟め る割合 捻 どの 焼なま し温度 にお い て も ほ とん ど
一

定 で あ っ た ･

一

風 高強

度 を維 持 し伸 び を維 持す る た め の 焼 なま し条件 措 辞 常 に狭 い 粒径範 囲 ( 1 -

紬 m ) をこ限 られ る こ とが わ か っ た ･

1 8 1



(6) 多軸鋳造法 にお い て 創製 した遜微細粒蹄料を= 溶 い て 態 , 降伏応力 と結晶粒径

と の 間に は H a 氾 - P et e h の 関係 が成立 した . こ の とき直線 の 嶺き 返 は 多軸鍛造材

に お い て 1 5 望 を 示 し これ絃 E e A P にて A丑- 3 % M 賢合金を遜磯泰郎E した とき の 傾

き k = 丑4 7 と非常 に近 い 値で ある .

(7) 多軸鍛造法 に よ る結晶粒微細化 捻従来設備 を利用 し
, 来栢な加 工 工程 の 変更

捻行 っ て い な い も の の , 特殊細 工 に お 狩 る結晶粒径 , 機械的特性 お よ ぴ焼な ま

し特性 と 比較 して も遜色なく , ぼ ぽ弼 -

の 偉を示 した .

王8 望
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6 . 丑 緒 言

第 5 牽ま で に従来 の 細 工 プ ロ セ ス を東暗 に変更ず る こ 藍なく実 五経を≡応潤す

る ニ と が 出来, 東型 バ ル ク 材 に適応 可 能怒結晶粒微細粍 蔭蓋 して 多軸鍛造法 を

提案 し, きらに結 晶粒経 と機 械的韓桂瀬 よ び組織変化を三 つ い て述 べ て きた . し

か しなが ら , こ の 種合金 の 需 要を促進 きせ るた 捌 こ萎ま室 温特性 の み ならず , 遜

故細 粒 材料 の 有ず る機能性 を 明確に し, 成形凝 王 とむ､ う観点 か らも利 点を宥 し

て 甘､ る こ と を示 す 必要 が ある . そ ニ で , 遜微細鐙材料 の 代表的 な特性 符 ま つ で

ある超塑性 の 発 現 に つ い て 奉肇 で述 べ る こ と とする 申

第 1 肇を芸お い て も述 べ た が , 成形恕 三 三経 の 大幅な削減 ,
3 ヌ 鞍上昇 沿 線止

お よ び複雑形 状部品 の 細 工 が 容易 に 出来 る成形魔 王 蔭 起 して 題塑性 成形が 注 目

き れ て き た . 近 年 で 絃 , 遜微 細結 晶粒 の 劇薬をこ伴む､ 塵塑性をこ閑ず る研 究も活発

に 行 わ れ , 従来 の 変形 温度 よ琴低 温 に て感激軽 が発現す る ニ と も韓 昏きれ て い

る 呈
･

9)
. し か しなが ら , そ の 具 体的な変形機構や変形後 の 試験舟表 面撰態をこ つ

･

い

て の 報告 に は至 っ て い な い . そ の た め , 凝微細粒材料 を潤 い た 壕昏をこお い て 変

形 温度 を ど の 軽度 ま で 低下 きせ る ニ とが 可能 な の か , ま た結 晶粒径 の 差異が 変

形 条件 に も た らす影響 を明 ら か にす る必要 が あ る . 最近 の 追徴細粒 材料 を周 い

た 低宅 塑性をこ関す る多く の 報告 捻 S c を添加 し微 細綬 を維持 したま ま教子 % の

巨大伸 び を如何 に発現 きせ るか に集 中して い る よ うをこ思わ れる 5
･
7)

. 第 主 賓か ら

第 5 肇 に述 べ て きた ように , 超微細粒材料 の創製 目的 ほ飽元素 の 添加 無く , 塗

性変 形 の み で機械 的特性 を改善す る こ と で ある と 同 時に , リすイ ク} レ性 の 爵もヽ

材 料 を創製す る こ とに ある . つ ま り ,
こ こ で の 元 素添加 捻結晶粒微細化 の 目的

か ら外 れ る も の で ある .

と こ ろ で
夢 魔 塑性 を発 現 轟せ る組織条件 と して は ぎ 準 単相 ア ル 悪 ニ ウ ム骨壷

に適 切 な加 工 熱処 理 を施す こ と に より 1 軸 m 以 下 の 微細軽 か らなる再結晶組織

と す る か , 高温度 で 安定 に存在 でき る加 工 あるもヽは 回復組織ま た 揺超微細軽親

繊 と す る か の ニ 種類 に大別 され る 4)
. 前者 揺既 に再結晶が完 了 した絶縁 で あ撃 ,

加 熱 ･ 保 持 中にき らなる結 晶粒成長 を示 サ . そ の た め , 軽罪す べ り の 頻度が 低

下す る と 同 時に , 析 出物や粒界 三 塵点に おむ蔦 て応 力集 中が椎頗する た め空 隙 を

形 成 しやすく なる . も ち ろ ん , 変形 申をこお 狩る 動的再結晶が 起 こ らず微細粒 を

形 成す る こ と は難 しい 書 後者 の 兼再結晶組織お よ ぴ遜微細粒組織 か ら の 超塑性

発 現 に 軌 再結晶組練 の もの に 比 べ て 蔑 つ か の 利点 が挙ぼ られ る ･ 代表的 な屯

の に 揺 且) 結晶粒が教練 に なる ほ ど軽 罪す べ り を頻繁をこ引き起 こ すた め の粒界面

積 が 大きく 望) 加熱保持申に罪平衡状態 にある結晶粒界が熱 的に安定す る 3∋未再

結晶線織 披講験 温度潮速ま で に粒成 長せず , 静的不連続再結晶を芸よ 苧簿細粒 を

1 8 8



形成ずる 等が 土をずられ る . W a 枕 s ら の 研究以後 , 超塑性発 現 の た め の加 工熱 処

理 法と超塑性特性 に関 して 多く の 研究が 成きれ て い る 1 2)
. 未再結晶組織か ら新

粒縫紋 が 生 じる過 程 軌 新粒 の 梯 形成とそ の 高傾角粒 界 の 移動 に よ る 不連続再

結晶 で は なく , 変形組織 申の 低傾困惑粒 界が変形 申 に高儀 剛ヒしそ の 場 で 新粒

組織が 生 じる過程 ,
い わ ゆ る動的連続再結晶 屯8) に よ る と考 え られ て い る . しか

し, 束 帯結 晶組織 の超 塑性変形 に伴 う結晶粒 の 細粒 化過程 と ともに発 現す る超

塗,陸特性 とそれ ら の 機構 に つ い て は未 だ不明な点が多い
.

超塑性を≡ よ 野 2 0 0 - 3 0 0 % 経度 の 伸び が得 られ れ ば超塑性 変形 を利潤 した成

形加 工 ほ十分可 能 で ある 18
-

1 7) こ と か ら , 本章 で は前章ま で に述 べ た多軸鍛造法

を≡よ り創 製 した 微細粒材料 の 低 温遜塑性 の 発現お よ びそ の 変形機構 に つ い て 変

形条件 の 差異 に よ る組織 変化 と機械的特性 と い う観点か ら検討 を行 っ た ,

従来 , ア ル ミ ニ ウム 合 金 の 高温 変形 に 関 して は全変形 畳 に対す る粒罪す べ り ,

粒 内変形 , 拡散 お よび 空 隙形 成 の 寄与率が 求 め られ て お り ,
こ れ ら に より超 塑

性 発現 の 変形機 構 按粒 界す べ り が 重要 な役 割 を担 っ て い る と考 え ら れ て い る

1選
一

1 7ラ
. 戯 ･ Z n

- M 欝,
戯 ･ M 欝

･ L i ･ Z r
,
7 0 5 5 A l 合金等 の 種 々 の Å1 合金 で超塑性 が顕著に

現れ る条件下 で は軽罪す べ り の 寄与率は 7 0 - 8 0 % と帝告 き れ て い る 1皐
.

2 e)
.

一

方 ,

遜微細粒材料をこお い て は よ述 の 寄皐率 をそ れぞれ 算出す る に は 至 っ て い な い
.

また , 三れ ま で の 超微細粒 A l ･ M g 合金 にお ける低 温凝塑 性 の 議論 の 多く 紘 , 試

験 温度 6 悶 濫 で 実験 した 結果が 童 で あ る 叫 こ の 温度ほ 第 2 牽お よ び第 3 牽 に

示 した ア ル ミ 芸 ウ ム 合金 の 再結晶 温度 より 高く , 試験 温度 到 達ま で に粒成長 が

起き る こ と が報告き れ て い る 16)
. 同時 に , 従来親諭 され て きた 変形 温度は低 温

凝塑性 の 定義 か ら外れ て い る ｡ そ の た め , 超微 細粒樹 枝 変形 前 に結 晶粒粗大化

将 影響 を受 け て お 琴 , 変形機構e) 議論 には前述 の 粗 大化 の 影 響 を排 除 した 実験

が 遊 撃 で ある 一 変癖機構 の 差異をこ伴 う組織 変化 と機械的 特性 の 変化 を明ら か に

す る こ と 軌 超微細粒材料 の 高 温 に お ける 変形特性 が粗 大粒 時 と どの よ うに異

なる か言及 す る こ とが 可能 と な野 き 超微細粒材料 の 利 点 を よ りわ か り やすく 示

す こ と が出来 る . ニ れ ら の 結果 を 示 す こ とは超微細粒材 料 の 成形加 工 に対す る

有周性 を示 す結果 に繋が る と思 わ れ る .
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6 .
2 実験方法

使周 材料 は j u
-

M 欝合 金(JIB -

5 鵬 3) で あり , そ の 化 学組成 は質盈 % で , S 細 . 略

F e :0 . 2 0 , C u :0 . 0 2
, M n :0 . 6 4 , M g

:4 . 5 4 , C r : 臥1 2 , T i :0 . 0 2 で残り は Å丑 で あ る .

材料 は 鋳造材 で あり , 均質イヒ熱処 理 を8 5 3 K で 望8 .8 k B 施 し, 粒径 6 7 拝m の 等軸

粒 を得た . 板厚 5 0 m m , 板 幅 5 0 m m , 長き 5 8 m m の ブ ロ ック材 を供試材 と し,

F i旨. 6
-

1 に 示す よ うに多軸鍛 造法 伽i1 は ･

a 威 al Å豆毛e m a 塩v e F 肝 由迫ぎ
: ) をこ

より 加 工 を行 っ た 事 供･試材 の 長 さ, 板晴海 よぴj寧さ方向を L , L T , S T と定義ず

る . 法は 三 軸方向か ら 1 パ ス 庵に供試材 を 9 0
o

困転させ繰 り 返 し交三亙をこ

負荷 した も の で , 真 ひず み 6 . O ま で加 工 した . 加 工 は 5 4 3 監 で 3 . 蝕 畠 加熱保持 後 ,

元 の 板厚 に対 し 1 パ ス 当た り の 加 工率 を 2 0 % の 庄 平率 で 制御 した . 各 パ ス 加 工

後 に転 回 5 4 3 K , 1 . 2 k s の 再加熱 を加 え , 加 工終 了後は 直ちを= 永焼Å れ を行 っ た 廿

M A 軒 材 より , 板 厚 1 m m
, 板宿 3 m m , 長 さ 3 m m の 平行部寸法 を有ず る引薮

試験 片 を L - L T 面 か ら切 り 出 した . 試験片 の 長 芋方向 と供試材 の L 方向 揺平行

で ある . なお , 最終的 な加 工 方向お よぴ試 料採 取面 が後 の 引強訴験結果 の 違 い

に影 響す る こ とは なか っ た 2 1 ･ 2 2)
. 引張試験経 4 7 3 監 と 6 7 3 E にて , びずみ 速度

2 . 8 Ⅹ 1 O
･1 - 2 . 8 Ⅹ 1 0

･

4
s

･

1 の 範 囲で行 っ た . 試験温度 4 7 3 濫 で 揺, 引張試験開始 直

前 ま で に 粒径 は 1 p m 以 下 を 維持 して い る こ と を確 認 した ･ よ っ て , 超微細燈材

の 低 温適 塾性 の 変形 挙動 を より 明確 にする た め に試験 温度 を 4 7 3 K と した . 餐

試験条 件 にお い て 試験 温度 ま で 0 . 1 7 監s
･

i で昇 温 した . 試験温度到 達後捻 0 . 弛 畠

保持 し 引張試験 を 開始 し, 試 験終 了後 は炉冷 した . 変形彼 の 試験片板面 を光 学

顕微鏡 と 走査型(S E W ) , 透過型電子 顕微鏡( T E 知) を潤 い て 観察 した . 試験片鏡

面 を 予 め エ メ リ
ー 放 と パ フ 研磨 に よ り鏡面 仕 上をヂし

, 変形前後 で 同
一

箇所 を

s E A a 観察 した . T E M 観察は試料 に機械研磨 を施 した後 , 高速イ 舟 ン 研磨装置

に て 薄膜化 し加速電圧 望0 蝕 Ⅴ で行 っ た . 結晶粒径 は切片 綾 2 3 牝 よ り謝定 した .

なお , 引 蛮変形 後 の 伸 び 捻試験前後 の原 点間際離よ り算出 して い るが , 平行

部 寸 法 が微′j ､ なた め
,

Fi 各6 ･ 2 に示す ように ピ ッ カ ー ス 硬 き試験機 を使潤 し圧痕

中心 拒鮮 がそ れ ぞれ 0 . 3 m m となる ように予 め試験片に印 を つ けて い る . 試験前

後 お よ ぴそ れぞ れ の 試験 温度 に お け る琵痕 の 変形形状 か ら も変形 盈 を謝定 した ･

一 例 と し て ,
4 7 3 K お よ び6 7 3 馴 こて 初期 びずみ速度 2

. 8 Ⅹ 蛤 豊
島

`

皇 で
, 変形 を5 O %

付卑 した 彼 の ピ ッ カ ー ス 圧痕 を･ F i富.
6 - 3 に示サ ･

息8 ?
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6 .3 実験結果

6 息 且 多軸鍛造加 工 法 に よ る道教細粒創製 と熱 処 理 に よ る組 綴変粍

Fi 腎. 6 ･

4 に M A F 材 の T E M 組織 と E B S P 解析 よ り得た ‡㌘郎王n v e 君S e P ol e

F i g u r e) マ ッ プ お よ び 粒 界 方位 差 の ヒ ス ト グ ラ ム を示 す 一 な 艶 甘E Ai 観 察 と

E B S P 解 析 は L - L T 面 に て 行 っ た . E B S P 解析 は 0 . 1 拝m ス テ ッ プ で 行 い
, 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 決定さ れ る . F i 欝. 6 -

壕(急き申 の

制限 視野 回 折像は 直径 軸 m の 領域 より得 た も の で あ る さ 回折後 はリ ン グ状 で あ

り , 微 細結 晶粒 を有す る多結晶材料 で ある こ とが わ か る . (h) で 示 した 王P F マ ッ

プ は特定 の 色(方位) で衷 きれ る領域 が幾 つ か存在 して い た . ニ れ より 餅 は

完 全 な再 結晶材 で ほ なく ,
こ の 加 工 条件下 で は部分的 に未再 結晶組織 も残 存 し

て い た . し か し , 特定方 向 - の 強い 配向性 は 見 られ な か っ た . ( c) か ら, 潜定視

野 の 7 0 % が 高角粒界 を有 して い る こ とが わ か っ た . こ こ で , 軽罪方位差 2
o

以

上 丑5
o

未満 を低角 粒界 , 1 5
o

以 上 の も の を高角粒 界 と した 2 4)

加 工 材 を 4 7 3 K と 6 7 3 K ま で加 熱 し
,
0 . 9 k s 保持 した 後に 水焼入 れ した とき の

光政組織 と T E M 組織 を Fi ぎー6 - 5 に示 す . F i g . 6
-

5 は い ずれ も引張 試験直前 の 組

織 に 対 応す る . 4 7 3 Ⅸ お よ び 6 7 3 監 で の 平均 粒径 は そ れ ぞれ 0 . 軸 m と 1 恥 m で

あ っ た . 6 7 3 瓦 で は 変形前 に 再 結晶は既 に 完 了 し
, 粒成長が 起 き て い た ｡

i 9 1
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6 . 3 . 望 超 塑性挙動 の 発現

びず み速度 望. 8 Ⅹ 1 8
･

l - 乱8 Ⅹ 丑0
･

唾
s

-

i
, 試験 温度 4 7 3 監 と 6 7 3 濫 で 引張試験 を

行 っ た際 の 公称応力 - び ずみ 曲線 を F ig .6
･

6 に , 最大応 力と破断鱒 び を ひず み速

度 に対 しで 示 した 屯 の を m 値 と ともに 野i欝. 6
-

7 に示 す . F i g . 6
-

6 お よ び F ig . 6 - 7

より 各試験 条件を三お い て , 遜 塑性 の 発現 とと もに最大応力が 低下 して い る . 注

目す べ き は , 低 温魔 の 4 7 3 琵
, ひずみ速度 乱8 Ⅹ 1 0

･

3
s

･

1 で m 値 o . 3 9 , 3 胡 % の 大

き な破 断伸 び を得た こ とで ある . 適塾性発現 の 目安と して , m 燈 桂 8 . 3 以 上 か つ

2 0 O % 程度 の 伸び を有す る こ と が挙をずられ る 15
･

1 ?)
.

っ ま り , 4 7 3 監,
2

. 8 Ⅹ 1 0
-

8
s

'

l

で の 変形条件 下 で超 塑性 が発現 した と考え られ る . びずみ速度 2
. 8 Ⅹ 1 0

-

3
s

-

1 で は

唾73 K と 6 7 3 監 で破 断伸 び は ぼ ぼ同 じ健 を示 し
,

m 値捻そ れ ぞれ 0 . 3 9 , 0 . 3 5 で

ある .
こ れ は , 試 験温度に より粒 界す べ り と粒 内変形 の 寄与率 に差異が 生 じた

た めと考 え られ る . Fi g . 6 - 8 に種 J& の びず み速度 に溶 い て , 試験 温度 4 7 3 温 に て

破断 ま で変 形きせ た とき の 試験片 写菓 を初期 びず み速度お よ び破断伸び と と も

に示す .
こ れ より ,

那 3 監 と い う 戯
一

関 g 合金 に と っ て 捻極 め て 低 い 温度域 で 屯

超塑性 の 発現が 可能 で あ っ た .

1 9 唾
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6 息議 高温引薮変形をこ伴う観練変柁

那 泥 と 6 7 3 監, 抄ずみ 速度望
. 8 Ⅹ 1 0

･

3
s

-

i で破断 させ た試験片 の 破 断部近傍 の

T 藍班 組織お よぴ S 貰脱 線練を野呈富. 6 ･ 9 を三示 す . 6 7 3 琵 で 桂変形 申に結 晶粒が 1 軸 m

か ら 望軸 m ま で成長 して い た . 6 7 3 濫 で の 変形 揺 , 耽韓 7
'

9) で 示 されて い る様 に

結晶粒 何 回転と軽罪ず ペ り 盈が 尭きく , 動的再結晶 と粒成長 が 寄与 して い る と

思 われる . ニ れ に対 し 逢悶 琵 刊 も 幅( D LT 賂 軸 m , 長 き( D 加 ･ 7 終m の 引張方 向

ヘ 鱒慶 した結晶粒 で あ っ た . しか しタ 試艶終 了後 ほ 3 望3 温 ま で炉冷 して い る た

め 那昌監 で 結線織が 回復 した 可能性が ある . F i g . 6 - 1 附 こ 那 3 監 , ひ ずみ速度 望･ 8 L

芸 皇0 増
s

･

ま で破断 きせ た 試験片 を水焼Åれ した とき の T E M 組織を 示す ･ 永焼入 れ

は試験終了 後 3 0 s 以内 に行 っ た . 線内 で の 転位 の 存在揺 Fig ･ 6 - 9 鰍 こ比 べ 多く ,

軽罪近傍を芸転位が轟穣 して い た . ニ の とき D ∽ 揺 臥7 8 拝m で D L は 1 軸 m で あ

っ た .
つ まり炉冷中 の 回 復 に よ っ て 転位 の 再配列 と消威 が起 こ り , 亜結晶粒か

ら明瞭 な軽 罪 を示す結晶粒 - と変化 した ･ しか しなが ら , 炉冷後 の 結晶粒 捻静

養軽 か つ 粒内を乙転位を有 して い た ･ つ ま り , 変形前後 で の 結晶粒 の 形状 と粒 内

転位 の 存在か ら 逢7 3 琵 で の 変形 に は粒 内変形 の 寄与 が あ っ た と推 察さ れ る ･

F i監. 6
- 5 と Fi g ･ 6

- 9 を比較す る と 事 那 3 E で 措粒 榔 こ転位 が 生成 され るが結晶粒 捻

極端を㌫阻却ヒする こ と無く微細粒 を維持 して い た ･ こ こ で D L T と D L 経 で濫脱 線

織 か ら得た約 1 O O 儲Q) 結晶粒をこ対 して 鱗 片捷 を用 い て 求 めた ･

低温変形を芸伴 う観織変化 を知 る べ く ,
那 3 濫 ,

望･ 8 Ⅹ 1 0
･急

患
･

i で 引求愛形 を約

5 ¢% 灘 よぴ 皇5 0 % 付与 した . そ の T E M 組織 を 鞄 6 ･ 1 1 に , 粒 内変形 の 目安 と し

て 引 東方 向とそ れ に垂 直方向 の 平均 粒径 と ア ス ペ ク ト比 払 下 Å融を 管a bl e 6 - 1

をこ示す . 管ab l e 6 ･ = こ捻 4 7 3 監 と同 - 変形条件 にお い て 変形 を 6 悶 濫 で 付卑 した

とき の 結晶粒径 よ変化 も比瞭 の た め示 し て い る ･ 変形温度 4 7 3 監 で 経変形 を 5 0 %

仲冬 した とき転位は既 に粒内に 生成き艶 , 戚 結髪形直前 の 0 ･9 8 か ら 1 ･ 2 9 ･ - 餐

托 し 恕 変形 を 15 0 % ま で増加 きせ る と 威 捻 1
･
5 望 で , 粒径は 幡方向に大きな

変化 捻 無i , 引蛮方向 - 伸長 して い た ･ そ の 後 , 碗断 ほ るま で に 戚 は 1 ･ 5 2

か ら望串1 - 朝 日し,
こ れ 揺変形直前の A R の 望 倍 に達す る ･

- 方 , 変形 温度 6 7 泥

で 揺変形 を 5 0 % 紺与 した とき転位捻粒 内に 抵生成きれ て お らず ･ 結晶粒 榔こ析

出物 の 生成が 見受げ られ た ･
こ の と き ,

威 は変形直前の 1 ･
0 且 か ら 1 ･ 1 3 - 変化

した , 変形 を i 5 0 % ま で増加 きせ る と 戚 絃 1 ･ 望 で , 粒径 捻幅方 糾 こ大きな変化

捻 無く , 引強者 向 - 伸長 して い た ･ そ の 後, 破断に薫 る ま で に 戚 抵 1 書望 か ら

1 . 4 8 - 増加 し,
こ 紺ま変形直前 の… 娼 の 1 ･ 5 倍に達す る ･ こ れ より ･

那 3 笈 で の

引 魂変形 は 6 7 3 E の 槻 より 転位 内変形 の 寄与率が増激 して い る と考え られ る ･

超微細粒材を周 い て 6 7 3 瓦 で 行われ た既報 の 戯 ･ 3 % 馳
･

0 ･ 望% S c 合金 ( ひず み

速度 乱3 Ⅹ 脚 s
･

1) 嘩 , 超観 - Å5 舶語 合塵 ( 砂ずみ 遠 別 i
7 Ⅹ 1 0 脚 S) で

1 9 呂



の 試験結果 に よる と( 1) 変形前後 にお い て 結晶粒 ほ等軸状態 を維持 した ま ま粒成

長す る . (幻変形 中に は粒 界サ ペ り に起因するク ラ ッ タ が観察 き れた , ( 3) 空隙は

数十拝m の 等軸形状 で あ っ た . 以 上 よ り 6 7 3 毘 で行 わ れ た既報 の 結果は 声 びずみ

速度 に 差異 は ある が 内部組織 変化 経本研究結果 と ほ ぼ 同
-

で あ る .

- 方 , 本筋

究 で の 4 7 3 E の結果 は(丑) 変形前後 にお い て 結晶粒形状は 等軸軽 か ら砕長粒 - 餐

化 し極端 な粒成長 は示 きな い . (2) 変形後を三は粒 内に転位 が生 成 きれ , 粒 尉 こ沿

っ た ク ラ ッ ク ほ観察き れ な か っ た . (3) 空隙は引東方向 と挙行 に伸長 して い た .

つ ま り , 内部組織観察 にお い て 6 7 3 監 お よび 4 ?3 濫 で 変形 の 進行 に対する組織変

イヒは大きく異な っ て い る .

1 9 9
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6 息 4 空隙 の 形成

Fi欝.6
-

9 に示 した S E M 組織 にお い て , 6 7 3 監 で は約 6 2 拝m の 等軸状 の 大きな

空 隙が破 断部近傍 に 多く 見られ る .

一

方 , 4 7 3 K で形成され た 空 隙は引 張方向に

伸長 し, そ の 大き きは幅 5 ii m , 長 き 温5 抄 m 程度 で あ っ た ･ ぎig ･ 6 - 5 , F皇g ･6
-

9 お

よび Fi g .
6 -

i 皇 の T E M 組織 よ り , 鐘73 琵･ で D L 梢 変形前後で 0 ･8 it m と 変化を示

さ なか っ た . 破 断ま で 変形 を付 与 した に も拘わ らず D L T が変化 を 示 さ な か っ た

の は , 前述 した が 変形 申 ある い は炉冷中 に 回復 に よ る組織変化 を受 けた と思め

れ る ,

- 泉 D L ほ 変形前 後で 1 . 恥 m か ら 1 . 7 拝m ま で 変化 し
, 引東方 向 - 伸長

し て い る . 粒 内変形 の 寄与が 大き い 結 鼠 結 晶粒 と 空 隙が と も に伸長 した と考

え られ る . こ れをこ対 し 6 7 3 監 で は 学 従来 か ら報告さ れ て い る様 に 5 郎 1)
, 引張方

向に 直愛 して 成長 して い た .

こ こ で , 初期 ひ ずみ速 度 2 . 8 Ⅹ 1 0
･

3
s

･

1 で 破断ま で 変形 させ た試験片 の 表面 組

織 を F ig . 6
-

1 2 に示す . ( a 栂 4 7 3 K , (b) は 6 7 3 琵 の 試験片表面 で ある ･ 後述す る

酌各6
･

1 3 お よぴ Fi g ･6
-

1 4 か らも明 ら か で あるが , 6 7 3 Ⅹ
･

で 捻粒界す べ り が頻繁

に起 き る と 同時 に , 結晶粒 の 回転 が 起き る た め ･ 粒 界 の 三豊 点 を境 に試 験片表

面 の 凹 凸化お よ び空 隙 の 形成 が見 受 け られ る ･

- 方 ,
4 7 3 K で は粒界 の 三 重点 よ

り も隣接す る結晶粒 間 に 1 岬 以 下 の 剥 離模様 が見 受 け られ ,
こ れ らが 変形 畳 の

増加 と と も に引喪方向 と水平に連結 した と考 え られ る ･ 低温域 の 4 7 3 K に お い

て も , く び れ は生 じる ニ となく破 断 に 至 っ て 郎 そ の 表 面 に は 大き な空 隙 な ど

が 見受 け ら れ な い
. ま た破断 に至 る ま で の 変形機構 も大 きく 異なる こ と か ら ,

超塑性 変形 を利 潤 した成 形加 主 に お い て そ の周途 に 応 じてカ 臆 温度 を変化 さ せ

る 三 と が 必要 で ある .

2 0 4
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6 . 4 考 察

6 A 1 粒 界す べ り と粒 内変形を三及 ぼす試験 温度 の 影響

那3 監 で の超 塑性発 現 に は粒 内変形が寄与 して い る こ と を示 した . しか し, 超

塑性発 現 の 機構 は
- 般 的 に粒界す べ り によ る と され て い る 16

-

2 0 )
. そ こ で , 試験

温 度と粒 内変形 の 寄与に 対 し検討 を加 えた . 変形 前に 0 . 3 拝 m の ア ル ミナ 粉末 を

周 い て 試験片表面 に ス ク ラ ッ チ を付 け, 変形 を約 1 0 % お よび 5 0 % 付与 した とき

の S E M 組織 を Fi g - 6
-

且3 に 示 す . F i監. 針 13( a) -( c) は試験 温度4 73 K の組織 で あり ,

(a) <f) ほ 6 7 3 E の 組織 で あ る ｡ (b)(a) の 高倍率像 を(e)(銚 こ示す . 変形 を 1 0 % 付与

した( a)(a) で の ス ク ラ ッ チ は 直線状 で あ っ た . 5 0 % ま で変形畳 を増加 さ せ る と ,

ス ク ラ ッ チ は(b) で は粒 内 にて 波状 に湾曲 し, ( 管) で は 粒 内で は直線 で 粒界 に て そ

の 傾斜 は変化 した . 払) は転位 運動 に よる粒 内変形が , ( e) は粒界す べ りが超塑性

変形 の 主 な変形機構 で あ る と推察 され る . 通 常(ち) の よ うなス ク ラ ッ チ の 湾 曲は

m 値 0 . 3 以 下 ,
つ ま り粒 界す べ り の 寄与 率が非常に低 い 時に観察され る i O

･
1 8

,
2 5)

.

しか し, 4 7 3 E , m 償 0 . 3 9 で も こ れが生 じ, 転位 が存在する と した Fi g . 6 -

1 1 の

T E M 巌織 と
一

致 し, 粒 内変形 畳が 6 ヲ3 昆 に比 べ 大 き い こ と がわ か る . こ こ で ,

結 晶 粒 内お よ び粒 界 で の 変 形 を よ り 明 確 に す る た め , F i g . 針 1 4 に 高 分解 能

F E - S E M 像 を示す . 4 7 3 監 で 変形 き せ る と,
1 拝 m 程度 の 結晶粒 内 に既 に ク ラ ッ

ク が 発 生 し, 同時 に粒界す べ りをこ よ っ て 生 じた と 考 え られ る 隣接結晶 粒間 で の

剥離模様 な ど変形機構 が 6 7 3 K で 変形 させ た 場合 と大 きく 異なる こ とが わ か る .

粒界す べ り に よ り粒界 で ス ク ラ ッ チ の ずれ が 生 じる . した が っ て , 粒 罪 で の

ス ク ラ ッ チ の ず れ角 ∂ を調 べ る こ と は粒界す べ り盈 の 指針 と なる 18)
. 同時に ,

ず れ 角 の 大き き 8 は表 面 に 対 し垂 直 なす べ り と して の 面外す べ り 畳 を測定す る

こ と は出来な い が , 粒 界 の 面 内す べ り畳 に ほ ぼ対応 する と推察 され る . こ こ で

8 は 二 次元 的な組織写 寅上 で評価 し, 5 0 % 変形 した各試 験片表 面 の 任意 1 0 0 傭

の 結晶 粒 に つ い て Fi g-. 6 -

1 5 に 示 す よ うに 鴻定 し
, そ の 平均値 と して 求 め た .

4 7 3 監 で は粒界す べ り 盈 8 は 4 . 3
o

に 対 し, 6 7 3 K で の 0 は 2 5
o

で 変形申 に顕著

な結 晶粒 の す べ り と回 転 が 起 こ っ て い た . 変形 を約 5 0 % 付 与 した 段 階 で は ,

那 3 K に比 べ 6 7 3 K で変形 した方が粒界す べ り畳 は大 きく , 0 の 健 か らも明 ら か

で ある . こ こ で ,
ス ク ラ ッ チ の傾斜 方向と粒界す べ り の 方 向 は

- 致する と報 告

きれ て い る 取 2 5)
. 粒 界 で ス ク ラ ッ チ の く い 違 い が頻 繁 に発 生す る こ と よ り ,

6 7 3 監 で の 変形機構 ほ粒 界す べ り に よる と推察きれ る .

次 に , 粒 内変形 の 寄与率 を変形前後 にお 狩る結晶粒 の ÅR か ら評価 した 2 6 ･2 8)

粒径 は 変形 を 5 0 % 付 卑 した試験片 の S E M 組織と T E M 組織よ り , A R は粒径

2 0 6
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i) L と D L T を測 定 し求 めた ◆ 全変形畳 に 対する粒内変形お よぴ粒界す べ V) の 寄与

率 ( E
g お よ ぴ E

g b s) は そ れぞ れ 次式( 1) お よ び(2) を 剛 ､ て算出 した . 読(1) にお

け る R o お よ び R はそ れ ぞ れ変形 前後 の A 混 の値 で あ る . また , 読( 2) に示す n
L
は

単位 長 さ の ス ク ラ ッ チ と交差す る結晶粒 界 の数 で あり , 百8 は U
i

の 平均で あ る .

こ こ で , n
L
お よび 打

i
は F i g . 6 -

1 5 で 示 きれる . これ らよ り求 めた粒内変形 の 寄与

率 は 4 7 3 E で 約 4 3 % , 6 7 3 E
. で約 1 6 % で あ り, 粒 界す べ り の 寄与 率は 4 73 E

.
で

約 2 8 % ,
6 7 3 E で 約 7 0 % で あ っ た . こ ニ で , 4 悶 E で の 粒 内変形 の 寄与 率 の 燈

は 6 7 3 毘 より約 2 . 7 倍 も高 い 俵 を示 した .

g
g

- 1 -

( R
o
/ R)

( 2 / 3)
(6 . 1)

g
g b s

- (1 ＋ s
.

i) n
L

u i (6 . 2)

既 報 で は , 7 0 7 5 A l 合金 を 6 7 3 K , 初期 ひずみ速度 1 . 7 Ⅹ 1 0
.

3
s

‾

1 で試験 した と

き 粒内変形 の 寄与率は 1 6 % と報告 き れて い る 2 4)
. また ,

A l - Z n
- M 琶 合金お よ び

剤 - M g 合 金 を 7 3 3 K , 初期 ひずみ 速度 を 3 ` 0 Ⅹ 1 0
'

3
s

-

1 お よぴ 1 . 1 Ⅹ 且0
'

3
s

.

1 で 変形

さ せ た と き の 粒 内変形 の 寄与率 は 互 い に 1 5
- 2 0 % と報告 され て い る 18

-

2 O)
. こ れ

ら の 報 告事例 と本 研究 の 6 7 3 監 の 結果 を比較す る と , そ の 儀 は ば ぼ
-

資する .

以 上 よ り , 変形機構が 粒 内 変形 の み で は大き な伸 び と高 い m 健 が得 られ な い i

っ ま り , 4 7 3 K , 2 ..8 冗 1 0
･

3
s

･

1 で の 超塑性変形 は 6 73 E で の 変形 よ りも粒 内変形

の 影 響 を 大 きく 受 机 変形 中に 粒内 の 転位運動 ほ活発 に起 き て い る . そ れ が粒

界す べ り と密接 に関係 して い る こ と で 大き な伸 び と m 健 を得 る こ とが 可能 で あ

っ た と推 察 され るが , こ れ は以 下 の 項 で検討す る .

望0 7
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6 . 逮_ 慧 低 温超塑性 の 発現 に伴 う親戚変化

超塑性 の 主 たる変形機構 絃粒興す べ り で あるた 観 ぎi各6 - 9 お よぴ F 皇g . 6
-

製1 を≡

見 られ る よ うな亜結晶粒や転位組織 は
-

般的 に経形成きれ な い 4
･
2 4

,
望9)

. 4 7 3 監
,

2
. 8 冗 1 0

･

3
s

･ ま で変形させた 後 の Fig . 6 - 9 お よぴ Fi欝. 6 - 1 正 に示 した T E M 組練 より ,

変 形畳 の 増加 に伴 い 結晶粒 内に転位が 生成 きれ 産 経晶粒 - と変化 し , 結晶粒 は

引 張方 向 - 伸長 して い る . ま た , 鱒長粒 と等軸状 の 微細粒 に の 箇所 を国中をこ

東印 で 示す) が観察 され た . 上述 の ようを芝
,

逢73 監 で 捻粒界す べ り B … 4 . 3
o

で ,

粒 内に転位 を有 して い た . つ まり ,
F豆g .6 -

1 0 か ら亜結晶粒 の 存在が確 認 され た

こ と か ら も 産経晶粒 が微/l ､ なが らもす べ り と回 転 を引き起 こ して い る と考え ら

れ る . 内部組練 , 結晶粒 の 回転と軽罪す べ り の 関係 は酒井 ら 屯鮎
,
B O) に よ る と, 局

部 的 に 生 じる軽罪す べ り と亜 結晶粒 の 回転 が起き る . そ れ が低角軽罪 を高淘化

さ せ , 高 ひ ずみ 域 で新 た な微 細粒 を形成 し, そ の 因子 揺動的再結晶 と報告き れ

て い る ｡ こ ニ で の 高 ひずみ域 と 軌 変形 を 1 5 0 % 付与 した もの で あ る . こ の とき ,

s 濫M に よる試験片板面観察 で 絃観察領域 全て が等軸粒 に な っ て い る . なお , 餐

形 を 5 0 % 付与 した とき の粒界す べ り 0 は 2 5
o

と も述 べ て い る 屯鮎
声
B 8き

本研究 に お ける 4 7 3 濫 で の 結果 は( 1) 変形 を5 0 % 付与 した とき の粒 内変形 の 寄

与率 は 逢3 % で あ っ た . (2) 0 揺 4
. 3

o

と非 常にホ きい 健 で ある が
, 粒界す べ り を

示唆 して い た . (3) T E M 組織捻転位 を有す る産経晶粒 で , 破断後 ほ伸長粒 の他 に

等 軸粒 の 形成が雄藩 さ れ た . 以 よ よ り , 粒 内変形 の 寄与率 紋様来聴昏 きれ て い

る超塑性 の 変形機構 玉6
･

2 O) よ 9 大き い . 潜昇 ら の報告 4
,
望4) と比較す る と , ♂ - 4

.
3

o

と 非常 に微 小 なが らも 亜結晶粒 が 回転 し て い る以 外 は
一 致 しなか っ た 事 変形 を

1 5 0 % 付与 した場合 で も , 4 7 3 監 で は観察領域の ほ とん どが砕長粒 で あ っ た ･ か

林 ら 2 靭ま A 5 0 8 3 合金 を 那3 監 で重圧 下 率 9 O % の 圧縮加 工 した とき , 加 三盈 を

増加 させ る と再結晶温度 経約 2 0 - 3 紘 鏡 下 し約 5 5 3 監 と報告 して い る 2 丑)
･ ニ れ

揺 , 加 工 度 が高く 細 工 温度が低 い 程 , 加 工 に よ っ て 導Å きれ る 転位 の 急 が増加

し , 再結晶 の 駆 動力 が増すた め で あ る . しか し,
上 述 した再結 晶温度 と 試験温

度 4 7 3 監 と経約 8 0 瓦 の 塞が あ る . こ の た め , 試験片全域が再結 晶す ると は考え

ら れ ない が 局所的な部分 で の 再結晶 の 可 敵性は否 定 でき なも､
･ なぜ なら ば, 秦

研 究 で 絃破断後 に炉冷 して い る が
, 未だ に粒内に転位を有 して お り局部的をこ撃

軸粒 が観察 きれ た . 同時 に, F i g . 針9(b) に示 した転位 を含む伸長粒 内に軽罪が形

成きれ始 め て い た .

-

方 で , F 痕6
･ 1 0 の T E M 経線 で は局所的 に等軸状態 の 産経

晶粒お よ び サブ グレ イ ン が形成 きれ て お り粒径 は 0 軸 m で あ っ た に の 箇所を

図申 に朱印 で示す) . 等軸状 の 亜結 晶粒は他 の 結晶粒 と比 べ て も比較的をこ転位密

度が 高 い . 引張変形 申に局所 的を三微細な亜 結晶粒 が形成きね き
こ 泳 が炉冷率を≡

起 きる 回復 に より転位 の 再配列 お よ ぴ消滅 の 影響 を受狩る 暮 を 招 た め 鞄 ･ 6 - 娘)

望1ま



をこ究印 で 示 した様 な微細粒形成を芸至 っ た と考え られ る . 回 復 に より 試験片全 体

で粒 界方位塞 が増進 し局所的毒三総 高頗粒 乳 つ ま り 再結晶粒 を形成 した と考え

られ る . しか しなが ら , 回復お よ び再結晶 とも静的 ある い ほ 動的 と い っ た 詳細

な現象 を把握す る ま で に 経至 らなか っ た .

6 7 3 監 で ほ 8 - 望5
o

で , 変形 申に顕著 な粒界す べ り を起 こ す と 同時 に , 変形前

後 で 1 軸 n か ら 2 軸 m - 粒成長 して い た .

- 方 Fi欝. 6 ･ 1 3(a) より , 1 0 % 変形 した

段階 で 試験片表面 に関凸 が 生 じ, 周 囲 の 結晶粒 に比 べ 明 ら か に微細 な結晶粒 が

部分的 に形成 され て い る . 5 0 % 変形複 の 同
-

歯所 で 揺(Fi富. 6
-

且3(i)) , 凹凸化 した

箇所 か ら微細粒 の 形成 と ,

-

部 で新軽罪 の 形成が 認 め られ る に の 箇所 を 図中

に束印 で 示す) . 6 7 3 監 で 揺微細粒が形成され る にも拘わ らず , 変形前後 で粒成

長 を示 した . こ の こ とほ , 既報 にお い て l 呈
･

1 4)6 7 3 K で 結伸び値が大きく なるに つ

れ粒 成長 も進展 し, 伸 び僚 と粒径 の 関係 揺 比例関係 にあ る と され て い る こ と と

符合す る . ま た微細粒 を形成 して も , 試 験温度が A 五胡 富 合塵 の 再結晶 温度より

高 い た め粒成長 した と考 え られ る . つ まり , 6 7 3 監 の 変形機構捻 , 試験後 に粒成

長 しそ の 形状 は等軸状 で ある こ と か ら , 粒 界す べ り と動的再 結晶も き る こ と な

が ら結 晶粒粗東化効果 が大きく影響 して い る と推察 され る .

以 血 よ り , 超微細粒材 を周 い た 低 温避 塑性 の 発現 経試験 温度によ り 組織変化

と変形機構 捻異なり , 低温 とき れ て い た 6 悶 監 より も遥 かに 低 い 4 7 3 荘 で も超塑

性 の発 現 揺 可能 で あ る .

望1望



6 . 屯3 高温引 東変形に伴う破断面形態 の 差異

初 期 び ずみ速度 2
.8 Ⅹ 1 0

･

3
B

･

i で破断きせ た 後 の 試験片板薗と破断面 の S E M 組

織 を F ig . 6
･

1 6( a) ･ 細 に示す . 4 7 3 E二で は Fi 富. か9 お よび 野i監.6
-

1 2 より引張方向をこ

伸長 した空 隙が 見られ る . こ れは F皇g . 6 ･ 丑6( a) より約 軸 m の 等軸状 の 空 隙が伸長

し隣接 する 空隙 と連結 した も の と考 え られ る . 同時 に , 粒 界に 沿 っ た亀裂や軽

罪す べ り の 痕跡 が見 られ ない こ とか らも 4 7 3 監 で の 空 隙の 形成揺粒 内変形 の 影

響 を受 けた と施療 され る .

- 方 6 7 3 瓦 で 捻 Fi冨. 6 ･ 9(a) お よぴ F皇欝. 6
-

1 望払) か ら約

6 4 拝m の 空隙 が試験片全域に見 られ , F i g . 6 -

1 純) より 等軸状 の 空隙か ら発生 した

亀裂が粒 罪 に沿 っ て伝播 し試験片緒方向 - 空隙 が結合 した様 子 が伺 え る ･ こ の

様 な亀裂は軽 罪す べ り に より 生 じる軽 罪 三 重点 で の 応力集 中が 緩和 きれず に発

生 し た も の と考えられ る 6)
.

- 方 ,
F ig . 針丑絡) に示 した 4 7 3 監 の破 断面に捻 よく発達 した デ ィ ン プ ル が 認

め られ る . デ ィ ン プ ル は部分的に教赫 な変形 を伴 っ て お り , 粒状 の 閏凸 揺生 じ

ても､ ない . 4 7 3 旺 で の破歯形儀 は転位 の 運動が 主体 で ある変形後 の 液面組織 3i)

と 同様 で あ る . 転位運動 が主体 で あ るた め , 上述 した粒 内変形 の 寄与 , 転位 を

含 む 伸 濃 粒 お よ ぴ燈 内 で の ス ク ラ ッ チ の 湾 曲 と い っ た 事業 と も - 致 す る ･

F i琶. 6
-

1 6(心に示 した 6 7 3 監 の破断面 揺 息0 拝 m の 粒状 の 閉曲が観察きれ 夕 食俸 と

して 5 軸 m の 大きな凹地 を呈 して い る ･ こ の ような粒 の 形態 軌 角が 表面 エ ネ

ル ギ
ー

を駆動 力 と して 球状化 した形態 で ある と報告 きれ て お り 8 1)
, 拡散 が活発

な高 温変形 の 効果 と述 べ られ て い る 8 1)
. こ の よ うに , 変形機構 の 達も､喜こよ り破

断面形態 は異 なり ,
.

4 7 3 鑑 で の 結果 は破壊 に室 る過捜 で 転位運動が支配的な変形

を受 けた こ と を裏付狩る も の で あ っ た .

望濫8
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臥4 . 凍 遜塑性 変形 中をこ生 じる組織変化

兼 再結晶組織 を有す る Å1 合金 の 高温変形申に 生 じる新粒 の 生成 揺 , 動的連続

再結晶 に よ る こ と が しば しば指摘 きれて い る . そ の 畿 飼亜粒興 が変形 判 こ高角

化す る機構 揺 ,( 1) B ri 払 ell と E di 技酢o n によ る亜結晶粒 の 集合 書 合体説 Il)
,宅望籾 e B ･

に よ る亜 結晶粒 の 成長 に伴う亜軽 罪移動説 畠2)
夢 (3) M c N e n y らに よ る亜軽罪す べ

り とそ の 回 転説 繊
, (4) u u らに よ る転位 の 亜粒界 - の 堆積と吸収を≡よ る高飼化

説 細 な どが 提案され て い る . 以 上 の 諸機構 捻 , 結晶粒 内に均質 に生 じる亜結晶

粒 界 が変形 に伴 い 金額域 で
-

様 に 高角化す る過担 を貌 明す る . しか し ,
ニ れ ら

の 機 構 が十 分に働 い た と して も実 際に観察きれ る数十度 に達す る方位 差増加 を

説 明す る こ と は 困願 で あ る . ま た こ れ ら の 薄給 に 対 し比較検討 きれ て い る諸機

構 の ほ と ん どほ用 い た試験片 の 再結 晶温度 より 高温 の た め , 粒成長 と拡散 お よ

ぴ 空 隙 の 形成や全変形盈 に対す る軽罪す べ り の 寄与 な どを 明ら かをこす る 三 と は

困難 で あ る .

こ れ に対 し, 本研究 の ように前 も っ て 温 間にお い て 錦 紗 ずみ加 工 を行 い
,

-

部兼帯 結晶組織 を含む も の の 高角粒界に よ り形成され る微細粒 の 生成が 可能 な

ら ば , 高 温変形 中にお い て も
- 部 の粒堺 で 粒界す べ り が 撤)j ､ なが らも起き る こ

と で 隣接す る亜 結晶粒 の 回転 を生 じさせ , 底角亜粒 界 を比較的容易をこ高角柁 き

せ る こ とが で き る も幽
.

こ れ らの 機構 は第 5 牽 ま で に述 べ た結晶粒微細化 の メ 涛

ニ ズ ム と共通す る も の で ある . ま た , 4 7 3･監 で 変形 を行な うニ と 緒変形 申 の 粒成

長 や 再結 晶を抑 止 する働き が ある .
こ こ で述 べ る 再結晶 と は動的再結 晶 を意味

す る が , 結 晶方位 の 増進 と い う観点か ら述 べ て い る ♯

一 般的 に結晶方位差 を 呈5
o

以 上 有 して い る も の を結晶粒 と定義 して い る た め , 温間変形 に溶 い て 結晶方位

塞が増進 し高角粒会が形成され るな らば再結晶 と捕 らえても良い と考 える ･

低 温超 塑性が 粒界す べ り の 助長 を受け なが ら 態粒内変形主導 の 下 で 発現 し,

新粒 界 の 形成も
-

部 に認 め られ る と い う今回 の 緒論は , 高温変形 に伴 っ て 微 緬

粒組 織が 生 じ て か ら粒 界す べ りが支配す る凝塑性変形 が本格的 に発 現する と す

る こ 艶 ま で の 考え とは異なる .

急呈5



6 .5 緒 言

多軸鍛造法 に より創製 した超微細粒 A l
･

M g 合金 の 比較的低温域 に お 汁る超塑

性 鍔発 現 お よ び変形特性 を知 る べ く種 身 の び ずみ速度 と変形 温度 にお い て m 値

と蔽断碑 び を調 べ た . こ の とき, 従来 の Al 合金 (結晶粒径 1 軸 m 程度) に お け

る超塑 性発 現 の 主 な変形機構 は軽 罪す べ り に よ る と考 え られ て い る . しか しな

が ら , 超 微細粒 で の 室 温機械的特性 は結晶粒径 が 軸 m 以 下に なる こ と で飛躍的

な向上 を 示 し,
こ かノ ま で の 報告 きれ て い る よ うな機械的特性 とは ま っ た く異 な

っ た特性 を 示す よ うに なる . ニ の ような点か らも, 低温超塑性 に お 汁 る超微 細

結晶粒 材料 の 変形 機構 を明 らか にす る必 要が あ る . きらに , こ れ らを明 らか に

サ る こ と 同時 に , 機械 的特性 と組 織変化 を知 る こ と で 成形加 工 条件 の 選択 の 幅

広が るも の と考え られ る . 初期結晶粒径 o . 軸 m を有する M A F 材 を伺 い て 引求

試験 を種 身 の 条件 に て 行 っ た とき の 組織変化 と超塑性変形特性 に つ い て , 得 ら

れ た結 果 を以 下 に 示す .

( 1) 遜微細結晶粒 は試験 温度 に加 熱 ･ 保持する間に 4 7 3 E . で は O . 軸 m
,

6 7 3 K で

経 1 恥 m ま で成長 した . こ の とき 6 7 3 温 で は既 に再結 晶が 終了 し粒成長 が起 き

て い た .

(盟) 従来 低 温 とさ れ て き た 再結晶 温度以 上 に お 狩 る適 塾性変形 で は結 晶粒成 長

が 起 こ る た め粗大化 し, 遜微 細粒 の 変形 特性 を知 る こ とは 困難 で あ る . そ の た

め
, 遍 微細 粒材 料 の 変形特性 を理解す るをこ絃 , 凝熱 ･ 保持 中に起 き る再結晶 と

粒成長 を抑 止 でき る条件
‾

常に て 試験す る 必要が ある .

(3) 4 7 3 濫
, ひず み速度 2

,8 Ⅹ 1 0
･

3
B

･

呈 で m 億 は 0 . 3 9 , 破断伸び 揺 3 4 0 % と大き な

億 を得 た . 三 の 結果 は , より低 温度 で の 超塑性発 現 を示 し, 超微細粒特有 の 性

質 で あ る .

(i) 空 隙 の 形成状態 は試験 温度に より異なり , 那 3 E で 絃伸長 した 空 隙が試験片

の 極僅 か な磯城 で形成 され る が 6 73 E で は等軸状 の 空隙が試験片全域 で形成 き

れた .

(5) びず み速度2
. 8 Ⅹ 1 0

･

3
s

-

1
, 試験温度 那3 監 と 6 7 3 E で の 粒 内変形 の 寄与率は ,

そ れぞれ 壕3 % と 1 6 % で あり , 軽罪す べ り の 寄与率はそ れ ぞ れ 2 8 % と 7 0 % で あ

る . 三 三 で , 軽罪す べ り 畳 @ は 4 7 3 監 で 4 . 3
o

, 6 7 3 濫 で 2 5
o

で あ っ た .

望ま6



(6) 4 7 3 監 にお い て 試験後 の T E M 組織よ り局所 的に微細 恋路晶粒 の 形成 きれ て

お り , そ れ 杜仲長粒 を分断す る よ うな形態と な っ て い た . 同時 に転位 の 残存や

亜 結晶粒 界 の 存在 が見 られ る こ と よ り , 変形 中に結晶粒微轟酎巴機構 が 搾摺 し て

い る .

( 7) 4 7 3 監 お よ ぴ 6 7 3 濫 にお ける超塑性 変形 の 主 な変形機構 は , それ ぞれ粒内変

形 と粒 界す べ り で ある . しか しなが ら, 粒 内変形 の 寄尊 の み で 揺大き な破 断伸

び を得 る こ と捻 出采ず , 粒界す べ り の 助長 を受狩て い る .

豊玉7
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7 . 1 緒 言

金 属材料 の 結晶粒 が 微 細で あれ ば超塑性現象を示す ニ とが 可能 で ある と報告

き れ , そ の 変形挙動な ら び に機構 を検討す る こ と は , 超微細粒材料 の 題塑性変

形 機構 を知 るよ で塵要 と考 えられ る ユ)
. 第 6 肇ま で に , 多軸鍛造故 によ り創製 し

た超 微細粒 は 4 悶 E と い う低 温域にお い て も適塾性が発現 し
, 変形後 の 空隙形

成 も従 来低 温 と されて きた 6 73 E で の 変形と比較 して 非常 に少 ない た め , 凝塑

性変形 に対 し超微細粒材料 は有効 で ある こ と を示 した . 他方 , 凝塑性変形 に お

い て 超 微細粒材料 を周 い る こ と で , 適塾性 が低 温 お よぴ 高速変形 にお い て 発現

し易 く なる こ とが報告 きれ て い る 2
･

4)
. これ は超塑性変形 を利潤 した成形細 工 に

と っ て 工程 削減 の 他に , より ト
ー

タ ル 的な ヨ ス トダ ウ ン が可 能 で ある こ と を示

唆 す る もの で あり 工 業的 に非常 に重要 で ある .

と こ ろ で , 再結晶温度以 上 にお ける超塑性変形 の 多く 捻 , 加 熱 ･ 保持申 に結

晶粒成長 を 引き起 こ し結晶粒径 1 軸 m 程度の 粗大結 晶粒 と なる . 適塾性愛形 に

お い て こ の 観大結晶粒 を用 い た場合 にほ , 粒 界す べ りお よぴ粒 内変形 に起因す

る 空隙 の 形成と成長 に よ りそ の 機械 的特性 は低下す る こ とが知 られて い る l)
. 荏

莱 , 多く の超 微細粒材 料 を周 い た超塑性合金 に関す る研 究で は , 軽罪ず ペ り が

主 要 な変形機構 と考 え られ て きた 5
-

1 ゆ
. そ こ で超微細粒材料 と い う観点か ら, 普

者 らさま第 5 草ま で に室 温機械的特性 に つ い て , 第 6 牽 で ほ低 温超塑性 の 発現 と

変形 機構 に つ い て 検討 し室 温 にお ける機械 的特性 の 向上 お よ び適塾性 を低 温域

で 発現 させ る た めに 捻超 微細粒 の 生 成が非常 に塵寮 で ある こと を示 した . 濠 た ,

そ の 種 身 の 特性 は従来良く知 られ て い る も の と は大 きく 異 なる こ と を明確 に し

た . 低章 塑性 変形に 関 して は , 超塑性変形 の 主要 な変形因 子 ぼ軽罪す べ りを芸

よ る と考 え られ て きた が 王1
･

1 6)
, 超微細粒材料 におむ､ て 主要な変形機構捻粒 内変

形 で あ っ た 1
･ 1 7)

. っ ま り , 低温遜塑性 の 発現 にお い て も適塾性変形匪蔚 の 踏晶粒

径 が 超塑性発現 の 重要 な
一

つ の 指標 と して 考 え られ る . そ の た め , 蜜隙 の 形 成

や変 形擾 の 表面 組織 な どに変化 を 生 じる 可能性 が あ る . 同時をこ
, 超塑性 の 発 現

に微細結 晶粒 が有効 なこ とか ら も第 6 牽お よ ぴ奉牽 で 述 べ る低 温腰塑性 の 発現

に 対 して , あ る初期結晶粒径 を境に低温適塾性 が発現 しなく なる可能性が ある .

本章 で は第 6 肇ま で に得 た結果 を基に , 試験温度 を 戯
一

班 g 合金 の 線路回復 温

度 に相 当 し, 結晶粒成 長と低 温墾 動的 再結 晶 を著 しく引き起 こ す こ と の な い

4 7 3 鑑 と し
,
0 . 軸 m か ら 1 軸 m ま で の 種々 の 初期結晶粒径 を凋も､ て 底覇 塑性 に

お ける 変形機構 と結晶粒径 の 関係 に つ い て 調 べ る こ と 藍 した . こ れ 繕低温域 で

の 超 塑性発現 に伴う組織 変絶 と変形機構 - の初期結 晶粒擾をこ よ る影響を調 べ る

た 軌 そ の 組織変柁 を内部お よび表面 か ら明 らかを忘ず る こ とを目的を して い る や

望望8



第 6 章 にお い て 超微細粒材料 の 低 温遜塑性 の 発現 に揺粒界す べ り と 同 じく粒 内

変形 の 寄与 も慈 愛 で あ る ニ と を示 して きた が
, 結晶粒径 の 遷移 に伴 う変形機 構

の 寄阜 に関 して 態系統的な談論が 叡要 で ある .

望望1



7 . 2 実験方法

供試材 に は第 6 撃 と同様 の 工 程 で 作製 した 多軸鍛造材 を使潤 した .. こ 何 とき,

多軸鍛造材 の 初期結 晶粒径 揺 0 . 軸 m で あ っ た . 超塑性変形 に伴 う初期結晶粒径

( 引求愛形開始直前) の 影響 を検討す べ く, 奄気炉に よ り焼な潰 しを行 い 唾 種

類 の 結晶粒径 を有す る試験片 を件襲 した . こ の とき結晶粒径 盈は 0 . 軸 軌 鞄 m
,

軸 m お よ ぴ 1 軸 m と した .

一

般的 に , d ≦i 拝m を凝微細粒 , 且拝 m < d ≦5 抄m を

微 細粒 , d > 軸 m を粗大粒 と称き れて い る た め 1 鮒 1 7)
, 本研究 で も ニ の 呼び名 を

月ヨい る .

試験片は試験 温度 4 7 3 監 ま で昇 温速度 o . 1 7 濫B
･

又 にて 加熱 し, 保持 は 臥 弛 B 行

な っ た . こ の とき の 結 晶粒径 を本 章 で ほ初期結晶粒擾 と定義 して い る . 高 温引

張試験 接試験 温度 4 7 3 K
, 初期 抄ず み速度 2

. 8 Ⅹ 1 O
-

3
畠

･

1 にて 行 な っ た . 初期 びず

み 速度 ほ 第 6 牽 の 試験結果 か ら , 試験 温度 4 7 3 監 で最 も大き 喪神 びお よ び n 値

を得た 2 . 8 Ⅹ 1 0
･

B
畠

･

1 と して お り , 変形後 の 試験片ほ永焼 入れ した , 引破変形経 平

行 部寸 法に対 し 胡 % , 8 0 % お よ ぴ 1 望0 % 付与 して お り 全 て 同
一 結晶粒をこ つ む､ て

観察 して い る . た だ し, 1 2 0 % 以 上 の 伸び を示す材料をこ つ も､ て はそ の 後も引輩変

形 を柑 卑 し観察 を行 な っ て い る . こ こ で , 引蘇芳 肉と多軸鍛造材 の も 方南は平

行 と し , 伸 び の 穿出 には第 6 牽で も述 べ た が Ⅴ量c k e 野畠 圧痕 を併周 して い る .

初 期結晶粒径 を変托 さ せ るた め の 焼 なま し揺 , 電気 炉 を凋もヽ大気中 に溶 い て

4 7 3 温 , 5 2 3 監 , 5 7 3 監 お よぴ 6 7 3 E に て そ れぞれ 丑. 望k s 行 い
, 終了後 は直ちに永

焼Å れ した . こ こ で ,
F iぎ.

7 ･ 1 に上 述 の 焼なま し処理 に よ り劇薬 した超微細軽材

料 が 目的粒 径 に ま で 粗成長する と 同時に , 軽罪方位 差を 十分 に 有k ,
, ラ ン ダム

な方位 で あ る こ とを 示すた め E B S P 解析 1 8) より得 られた 0 . 軸 軌 軸 m お よ ぴ

1 軸 m 材 の I P F マ ッ プ 18) を
一

例 と して 示す . 土述 した 種 身 の 結晶粒径 の戯製ほ

全 て 電気炉 を周 い て 行 な っ た . 焼なま し条件 と処 理 に つ い て は第 5 撃と 同
一

で

あ る ｡

組織観寮 を行 なうに あた り チ 第 6 草 と同様 に
, 変形前 に エ メ リ

ー 耗瀬 よぴ パ

フ 研磨 にて 試 験片表 面 を鏡面 に佳 上 げた . こ こ で , 鏡面仕上 げ にす る 目的 と し

て , 高温 変形 下 で は 抄ず み誘起 に よ り結晶粒界が 試艶彼 の 腐食な しに 出現 し,

変 形 を 連続 的 に 付 与 す る こ と が 可 能 で あ る た め で あ る . 観練 観察をこ総 量 に

F E ･ S Eコ済 お よ ぴ T E M を用 い , 試験片板 面 払 ･ L T 面) に て行 な っ た . 試験岸板

商お よ ぴ破断 面観察に ほ S 玉Aa を潤 い た . 守E M 観察 の た め の 試料作製 ほ前車と

同
一 で ある が , 粗大粒 材料で は引張 変形盈 の 増加 と と 亀を三平行寒 中粂 にネ ッ 卑

ン グが 生 じる た め ,
F i g . 7

･ 2 に示す よ うにサ ン プ ル を顕微鏡周 e Ⅶ 襲の ダブ ル メ

ッ シ 温 に包み 高速イ 舟 ン 研磨に て 薄膜化 した .

慧望望
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7 .3 実験結果

7
. 3 . 1 多軸鍛造材お よ ぴ熱 処 理材 の 結晶粒径 とそ の組織

加 重 温度 5 鵬 監 にて 多軸鍛造故 に よる結晶粒微細柁 を行 な っ た 場合 , 第 5 輩

にお い て も述 べ て い る が , 隣接閉経晶軽罪方位差 五5
o

以 上 を有す る超微 細粒 の

形成が 容易で あ る . 方位解析 に よ っ て 多軸鍛造加 工材 の 約 7 ¢% が こ の 高角粒界

を有 し, 残 り の 3 0 % 捻 隣接閉経 晶軽罪方位差 2
o

- 1 5
o

未満 の 倍角粒界で あ る

こ とも前章ま で に 明 ら か に してむ､ る . F i g . 7
･

3 に多軸鍛造材 の T E M 組織と 4 7 3 監

で 予 め熱 処理 を施 し, 加熱保持 した 直後 (試験 開始直前) の T E M 組織 を示す .

多軸鍛造材 お よぴ 4 7 3 監 焼 なま し材そ れぞ れ の 平均結晶粒径 が 0 . 5 拝m
,

0 . 軸 m

で あ る こ とか らも加熱保持 中に著 し い 軽成長 を引き起 こ して い な い こ とが わ か

る . 若干 の 粒成長 を引き起 三 した 因子 と して , 熱処 理 温度が 4 7 3 E か つ 静的焼

なま しの た め組 織 の 回 復が 考え ら れ , 回 復 に伴 い
一

部 の 粒界 は 平衡 状態 に なる

べ く成長を , 残 り は抵角粒界形成に至 っ た と考 え られ る , 加 えて , 他 の 熱 処 理

条件好 で は熱 処 理妻監度 が こ の 合 金 の 再結晶 温度 よ り 屯高 い た め , 既 に 再結晶 が

完了 した組織 で あ っ た .

こ こ で , 過敏細粒材 , 微細粒樹 お よぴ 粗大粒線 の 軽罪方位差 の 変他 に つ い て

軽罪 マ ッ プ (方位 差轟 に色分 柑 し て 表示 した も の) と粒界方位差 の ヒ ス ト グラ

ム を Fi欝.7
･

4 に示す . 粒界 マ ッ プ にお い て 青色 は方位 差 1 5
o

以上 の 高角粒界 を

示 じ
, 赤線 捻底角粒罪 を 示 し て い る . ま た 黒線 で表示 きれ る箇所 は 高角粒 界 と

考 え て よ い も の の 若 干 の 残留 ひず み が認 め られ る 箇所 で あ る . 超微細粒材 で は

約 7 8 % が高角軽 罪 で あ っ たが焼 なま し温度 の 上鼎 つ ま り , 結 晶粒 の 成長 とと も

に高頗軽罪 の 頻度 杜夫きく なり粗大粒材 で は , 謝 定視野 の 9 0 % が 高角粒界 で あ

る . つ ま り , 熱 処 理 に よ り前述 した静 的不連続再結晶が 進行 し た こ と によ り 高

璃軽罪 の 頻度が 増加 した も の と考 え られ ,
こ の 粒鼎 は道 教細粒 の そ れ に比 べ 熱

的 に安定な平衡状態 にな っ て い る と考 えら れ る 19)
. こ れ 捻 Fi欝. 7 - 4 に示 した 粒

界 マ ッ プ に お ける黒線が 謝定視野 に存在 しなく な っ て い る こ とか ら も明 らか で

轟る . と こ ろ で , 本牽に お 狩る試験温度 は 4 7 3 正 で あるた め , 超微細粒材料 中

に存在する 非平衡粒界 の 幾 つ か ( 隣接 閉経晶粒方位差が 1 5
o

に非常に近 い 底角

粒界) は高角軽罪 に移行 した と考 え ら れ る が , サ ブ グ レ イ ン の ような存在揺 結

晶方位差 を こ の 温度下 で 捻来暗 に増加す る こ とが 出来な い た め 6
,
2 O) ･

, 結晶粒成長

を引き起 こ きなか っ た と考 え られ る .

2 望畠
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7 息望 低 塑性 に及 ぼす試 験温度の 影響

初期ひず み速度2 . 8 Ⅹ 1 0
･

8 s
f l にて 4 7 3 濫 お よぴ6 7 3 K で破断ま で変形 を付与 し

た とき の 公称応力 -

ひず み線図を Fi欝. 7
･

5 に示す . 第 6 章に 掛 ､ て も示 した が ,

両試験 温度とも こ の初期 ひずみ速度にお い て 最も大きな m 厳 と液断伸 び を得 て

い る 事 F i g . 7 -5 よ り公称応力 - ひずみ線図は変形 の 初期段階にお い て 最大応力 を

示 し, そ の 後 6 7 3 濫 で は緩や か な応力 の 減少 を示 した .

一

方 4 7 3 監 で の 引東強さ

の 変化 捻 ,
1 3 0 M P a か ら 5 0 a ま で著 しく減少す るも の の そ の 後ほ比 較的緩や

か な減少 で ある . 加 え て
, 丙樹 とも 3 0 ¢% を超 える伸び を示 すと同時 に m 値絃

那3 E お よ ぴ 6 7 3 濫 で そ れぞれ , 臥8 9 と 0 . 3 5 を示 した .
これ 絃前述 した が , 粒

内変形お よ ぴ粒 界す べ り の 寄与に よ ると こ ろが 大きく , 試験 温度 に よ り 変形 機

構 に 差異が 存在す る ,
つ ま り初期結晶粒 の 大きき に低 温超塑性にお け る変形 機

構 結 束きく依存 し超微 細粒 で は
一

般的 に超 塑性 の 主変形機構 とされ て い る粒界

す べ り の 寄 与は 那 3 K で変形 きせた場藩少 ない た め で ある と考えられ る .

低 温 遜塑性 に お い て 超微細粒材料 の 特徴的 な性質は , 低 温域にも拘 らず粗大

化 したL 6 78 正 樹 と 同等 の 伸びお よぴ m 健を得る の み に留ま らず, 引張強 きは

6 7 3 E で変形 を付 与 したも の に比 べ 最大 で約 4 . 5 倍 に達す る . また , 引求変形 畳

が 1 5 8 % を超 えて も 紬73･正 にお ける引葉強さは変形畳が釣 1 5 0 % 軽度か ら緩や

か な減少 を 示 して い る) , 6 7 3 E の 引張強き より も約 望 倍高 い 値 を示 して い る .

つ ま り , 商強度を維持 した ま ま大き な変形 を付与す る こ とが 可 能 で あり , 前 述

した表 面組撒 か らも空隙の 形成は少 ない . しか しなが ら, これ ま で に 得た 室 温

引 張韓 他 の 結果 か ら, 低 温適塾牲 の 発現 に 捻変形 温度 に 対す る結晶粒 の 大 き き

とむ㌔う敷居健が 存在する と考えられ ,
こ れ を明確 にす る 必要が ある . こ こ で

,

F i野. 7 鳩 に初期 びず み速度望.8 Ⅹ 1 8
I き

惑
. 1 に て 約 2 0 0 % の 引東変形 を付与 した 後 の

試晩方 慶を示す , 同国 に変形彼 の 板厚 お よび振幅 も記す . なお , F豆g .7 ･ 6( a)

をこ示ず変形前の 引窮鰐験身の 図面を F i夢. 7
- 7 と

L

して 示す .

望望9
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7 . 3 i3 塑性 の 発現 に及 ぼず初期結晶粒径 の 影響

超微細粒 形 助長を受けた 唾7 3 監 で の 低 温超塑性 の 変形挙動 を明 らかをこす るた

め , 多軸鍛造材に対 し引蛮試験前に種 々 の 温度にお い て 焼なま しを施 し e . 軸 m

- i 軸 m ま で の 結晶粒径 を有する試験片を作製 した v F i欝･7 - 8 に こ れ ら異 なる結

晶粒擾 を有す る試験片 を引張試 験 した とき 符 公 称応力 ー ひず み 線図 を示 す ･ 超

微細粒材料 で 稔 明 ら か に他 の 微細粒 お よ び粗大粒材をこ比 べ て 大き な破断伸 び と

m 健 を示 して い る . ま た超微細粒樹料の 引 張強さは初期結 晶粒径 3 声m 材 より も

2 0 M P a 高く均
-

変形 畳も他 の 初期結晶粒材料に比 べ 大き い
. すなわ ち, 夏形 の

初期段 階に お い て く び れ が 生 じない の は結晶粒 が微 細に なる穣 , 粒興す ペ り の

助長 が 大き い こ と を示 して い る . こ こ で , 興味深 い の 捻 引張強きが超微細粒 ,

微 細粒 , 粗大粒 と結晶粒径 が大きく なる に伴 い , 室 温 にお ける 引求愛形 ほ ど で

絃 ない も の 符 低下 して い る こ と で あり , H a 丑
- P e も血 の 関係 9) に した が っ て い る

こ とで あ る .

- 方 , 結 晶粒径 が 軸 m ま で 粗大托す る と m 健 経高 々 0 .
1 3 で あり

そ の 時 に 示す破断鱒ぴは 1望8 % で あ っ た . F i欝. 7
-

8 か らも明ら か で は あ るが 事 結

晶粒径 が大きく なる に伴も､
m 償お よび破 断伸び とと も に低 下する頗 向に あ っ た ･

と こ ろ で , 室 温 に 掛ナる 引張変形 で は 焼 なま し を利潤 し結晶粒径 を粗大化 き

せ る と強度 の 低 下 と硬 き の 軟柁 を示 す
-

方 で , 破断僻 び経 飛躍 的に改 善され る

19
島 地

. 室 温変形 と高温 変形 を
-

概 に比較す る こ と 経困難 で あるが , 変形 温度に お

u て材料 内部 の 組織変化が 4 7 3 E で は動的回復 ある い は再結晶を伴うが 室温 で

結 こ れ ら経 搾周 せ ず , 粒内変形を己 よ る転位 の 堆積 の み が 作用す る た め数十 % の

破 断伸 び に 留ま っ て しま う. こ れ絃 動的 回復 ある い は再結晶が 作用 しな い た め

1
j
2 1)

, 連 続再結晶 を促進 きせ る の に必要 な薮結晶粒 鼠 底角粒鼎溶 よ ぴ亜結晶粒

が形成きれず , そ れ らの 回転やす ペ り の 助長 を受 け られ な い た め で ある 1 郎 0き
.

た だ し
, 高 温 で は破断伸 びが 低 い とい っ て も 1 0 0 % 線度は伸 び る こ と に 注意 しな

狩れ ぱならず , 横断伸び に 宙め る均 一 伸 び の 割合 も 室 温変形 より 大き い
,

望3 3



堅写

超塑性発現 の 定義と して は 望0･0 % 軽度 の 伸び を宥 し, そ の とき の 弧 値 は 0 -3

以 上 で ある と考 え られ て い る こ とか ら 12 1 3 濁
･ 紬

プ 初期 びずみ 速度望. 8 冗 1 O
-

3
s

･

l
,

試験 温度 4 7 3 昆 に お ける適塾性 の 発現に はや揺 り結晶粒 が敷居値と して 考えら

れ る .
こ の 変形条件下 におむ､ て超塑性 を発現きせ る た 捌 こは 少 なく とも結晶粒

径 3 坪m を有す る微 細粒材料が 必要 と考 えられ る .

F i g .
7 ･

9 お よ び 野主g . 7 ･ 且O に初期 ひ ずみ速度 2 . 8 Ⅹ 1 0
.

8
s

-

1 に て 那3 琵 で 1 望O % 引

蛋変形 を付 与 した後 の 試験片横面 S E M 組織 お よび T E M 組織 を示す . どの 結晶

粒径 に お い て も粒 内変形 が鰐周 した形跡が 認 め られ る .
こ こ で , 結晶粒径 と変

形 畳 の 増加 に 伴 うア ス ペ ク ト比 の 関係 を T a b i e 7
･ 1 に 示 す . F i夢7

･ 呂 お よ ぴ

T a b l e 7 - 1 か ら同
一 変形条件下 にお い て も初期結晶粒径が粗東 になる ぼ ど粒内餐

形 の 寄与率 が増大 して い る こ とがす司え , 結晶粒径 と港内変形 の 寄与率に密接 に

関係 して い る と考え られる .

望昌壕
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7 息連 破 断面観察

初期結 晶粒径 の 違い に よる 破断面組織 に は大 き な異なり が 見られ た . 破 断 面

組練 を F i欝. 7 -

1 i に 示す . 試 験温度 那 3 監 にお 狩る破断面をま何 れ の 結晶粒径 にお

い て も延性 破壊 を呈す るも の で あり , 微細 ある い は粗大 なデ ィ ン プ ル が 形成 さ

れ て い た . なお , 初期結晶粒径が 軸 m 以 上 と なると そ の 破 断面組織 に大差 は 見

られ な い た め Fi琶. 7
･ 1 1 で は初期結晶粒径 軸 m ま で の 破断面 を示 して い る ･ 破断

面 経絡 晶粒 径が 大きくなる に 伴 い , 微細 なデ ィ ン プ ル が 成長 お よ び合体 した 粗

大 なデ ィ ン プ ル か ら形成 され て おり , 結 晶粒径 が 3 岬 以 下 で ほ微細 なデ ィ ン プ

ル か ら破断面 が 形成され て い た . こ こ で結 晶粒径 軸 m の 破断面 の デ ィ ン プ ル は

深 さ方 向をこ連結 した ディ ン プ ル が 見 られ るが , 相 対的に連結 お よ ぴ合体す る 前

と考 え られ ,
ほ ぼデ ィ ン プ ル 径 と結晶粒 径が 対応 する . 超微 細粒材 に なる と破

断面 に大 き な 凹 凸 は見受 け られず , 微細 なデ ィ ン プ ル あ る い は
一 部 です べ り 面

分離 ( リ ッ プ ル) 1) が形成き れて い た .

結晶粒径 が微 細 になる ほ ど, 粒 内変形 もさ る こ と なが ら粒界す べ り の 助長 を

受 け大き な破 断伸 び と m 値 を得 る こ と が 可能な こ とは歯車 に お い て 述 べ た ･ ま

た , 本 章 に お い て も こ れ ら の 現象は試 験 温度
-

定 の 下 にお い て も変 化 せ ず , 初

期結 晶粒径 の影 響 を受 ける こ と を示 した . 超微 細粒材 で 結す べ り 面 分離 が 見 ら

れ , 試 験片 深 き方 向 - の デ ィ ン プ ル の 形成 が見 ら れ な い ･

一

方 で , 粗 大粒 ほ ど

デ ィ ン プ ル 径 も 大きく深 さ方 向 - の 結合度合 い も 大き い ･
つ まり , 超微 細粒 材

料が低 温超塑性 を発現す る に は軽 罪す べ り の 寄与も重要 な因 子 1
,
5) で あ り , 粒 界

す べ り の 助長 を 受 ける こ と に よ り , 主変彰機構 が粒 内変形 で あ っ て も低 温超塑

性 の 発 現が 可能 で あ る と考 え られ る .

望3 9
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7 .4 考 察

7 . も1 変形 申の 組織変化 と初期結 晶粒径依存性

低温超塑性 の 発現 に際 し, 超微細粒材料 でをま粒界す べ り の 助長 を受 け つ つ も ,

粒 内変形 が 主変形機構 に成 りうる こ とを述 べ て きた . T a bl e 7
-

1 に示 した A R か

らも , 初期結晶粒径 と変形 盈 の 増加 に伴 い ÅR は大きく な っ て い る . 引張変形

を 1 2 0 % 付与 した時 の Å民 は超微細粒材 (結晶粒径 0 . 8 拝m ) で 1 . 5 2 , 粗大粒材

( 結晶粒径 1 0 匝m ) で 3 朋 で ある . こ の とき , 変形前の A R 捻 i ･ 0 で あ っ た ･

また , 結晶粒 の Ⅰ九T お よ ぴ D L 揺 変形畳 の 増加 と と屯にそ れぞれ減少 と増加 を示

し,
こ の 傾 向は初期結晶粒径 が 大きく な る ほ ど顕著で ある . こ こ で , A R の み を

比較 して も結晶粒径 の 大小 に より約 2 倍 の 差を有 して い る .
つ ま り , 超微細粒

材 より も粗大粒材 の 方が 粒界す べ り の 助長 を得 る こ とが 難 しく粒 内変形 の 寄 与

が 大き い た め 大変形 に至 らず破 断 した も の と考 えられ る . F i監. 7 1 9 より ,
4 7 3 K

にお け る変形に お い て , 結晶粒径 が 大き くなる ほ ど結晶粒 の 伸長お よ び粒 内 の

けが き線 が より 大 き な湾 曲 を示 して い る こ と か ら も粒 内変形 の 寄与 の 大 き き が

わ か る .
こ れ ら の 適 い 捻 , 結晶粒 径 の 差異 によ り 変形条件 が 岡

-

で あ っ て も粒

興す べ り の 寄与 が異 なる た め と考 えられ る .

前章 で 述 べ た よ うに , 超塑性 の 発現 に措軽 罪す べ り の 助長 が 必要 で ある ･ 粒

界す べ り が起き易く なる 因子 と して 軌 再結晶温度 軽度 に て 引薮試 験 を行 なう

か ある い 軌 単位 面 積 に閉め る結晶粒界 の 占有率 を高 めれ ばよ い 2 1)
･ 結晶粒 を

撒轟酎ヒした材料 で ぼ 粒径 が 細かくなる と 同時に , 軽 罪南棟 の 古有率 も高く なる ･

こ の た め , 超微細粒材 料 で 柱 低温変形 に お い て も粒界す べ り の 寄与 を得 る こ と

が 可能 で あ る と考 え られ る . F i g . 7 - 9( a) -( a) を同
一 変形 畳 にお い て 比較す る と, 結

晶粒内お よ ぴ結 晶粒界 に 生成 きれ る ク ラ ッ タお よ ぴ 空隙 の 形成 の 頻度 も また 結

晶粒径 が大 きく なる に伴 い 増加 して い る . 童変形機構が 粒内変形 で あ る場合 に

お い て も , 道教細粒材 の 場合 Fig .7
-

9( a) か らもク ラ ッ ク の 発 生 措粒 内に 0 ･ 軸 m

以 下 の 極微 細なも の が 見受 狩 られ , 同 時 に隣接 間軽 罪同 丑 が 数 百ナ ノ 間隔 で ず

れて お り ス トリ エ ー シ ョ ン バ ン ド 12
･

1 6) の 形成も見受狩られ る こ と か ら , やは り

軽 罪す べ り の 助 長 を 受 柑 て い る と 考 え られ る .

一 方 で 粗 大 粒 材 に な る と

Fi欝. 7
-

9( c) か ら, ク ラ ッ ク は軽罪 の み ならず粒 内に ま で進展 して お り粒界す べ り

の 寄与 は非常に少 な い こ と を示唆 して い る .

こ れ ま で , 超微細粒材 で は粒界す べ り の 助長を変形申
,
に受 ける こ と で低 温域

をこお い て も超塑性 の 発 現が 可能 なこ とを示 して きた .
こ こ で , 超微細粒材 ある

い は結晶粒径 軸 m 以 下 に ならな締れ ば低 温 で の 避塑性 が発 現 しな い と い う敷居

2 4 1



値 に 関 して 組織変化 か ら検討 した . F i欝. 7 -

丑0( a) よ 哲超微細粒 材 の 場合 , 結 晶粒

は 内部 に転位 を有 して お り , ま た等軸粒 が局 所的 で は あるが 形成きれ て い る .

こ の とき, 伸長粒 内に は薪粒 界が そ れ を分断する よ うに新た に形成 きれ , 軽罪

の 周 囲 には 転位 の 堆積 が 見ら れ る . 加 え て き 超微細粒材料内に は サ ブ グレ イ ン

も局 所 的に 形成 き れて い る , す なわ ち, 新た に形成 きれ た新軽 罪は低角軽罪 あ

る い は 産経 晶粒 界 で あ る 可能性 が 高く , 結 晶粒微 細化 の 初期 段階をこ相当 し , 級

織 変化 の 主要 な機構 と して 動的連続再結晶が作周 して い る と考 えられ る 5
･
2 0)

低 温超塑性 変形 にお い て 初期結晶粒径 の 差異に より m 償お よぴ破断伸 び揺展

な る も の の , そ の 内部 級赦に件周す る機構 は次 の ように考 え られ る 書 超塑性変

形 申に結 晶粒 内部 に微 細なサ ブ グ レイ ン が局 所的に形成 きれ るが , 遜微細粒材

の 場 合 サ ブ グ レ イ ン が 有 する 転位密度 は 粗大粒材 よ り も遥 か に 高 い . こ れ は

Fi g . 7 -

1 0( a) ･( a) か らも明 ら か で あ る . 転位密 度が高 い す プ グ レ イ ン で 鉄 線練 の

動 的 回復 あ る い は 再結 晶 によ り , 転位 の 再配 列 ある い は消滅 が お こ 撃軽罪方位

差 を増進 させ 結晶粒 - と転化 して い く i
,
5)

. こ の とき , 動的回 復あ る い は再結晶

が 連 続 的に 停潤 す る こ と で , 結晶粒 界方位 差は 高角 となり局 所的に微細な結晶

粒 を 形成す る に 至 る と考 えられ る .

望4望



7 書凄. 望 低竜 の 発現 に伴う内部組織変化

動 的再 結晶 の 過程 お よ び機構 に つ い て は ま だ不 明 な点が 多く残きれ て い る .

z r 添加 A丑合金 を含 め多く の 準単相 A l 合金 の 未再結晶組織 5) に対 して , 高 温変

形 中 に 生 じる結晶粒微 細化過程 と とも に発 現す る超塑性特性 に つ い て 揺 , 多く

の 研究 が こ れ ま で に成 され て い る . N e s ら 望5) は A 転Z r 粒 子 の 溶解に伴 っ て 東経

晶粒が 成長 して 動的連続 再結晶が 起 こ り , また 亜粒 界す べ り の 結果 と して 結 晶

粒 の 方位 差が増 加 する こ と を指摘 して い る . H a l e s と M c N e 氾e r
望6)iまÅトM g 合金 ,

L i u ら 2 7) は A l - L i ･ C u 合 金 を用 い た適塾性 下 の 微視組織観察に よ り , 変形 中に粒

内に導 入 さ れ る転位 が 薮粒界 に吸収 され て 粒界方位差 を増加 さ せ る こ と を提 唱

して い る や 今 回 の 過敏細粒 戯 - R i g を伺 い た低温超塑性変形 にお け る経線変化 に

お い て も ,
N e s や H al e s らが提唱 して い る機構 つ まり動的再結 晶が働 い て い る

と考 え られ る . す なわ ち , 低 温 で 絃 あ る が 変形 を受 け生 成さ れ た転位 揺粒 内 に

お い て 運動 し易 く なり , 転位 の 轟粒 界 - の 吸収 に基 づ く粒界方位 差 の 高角化 な

ら び に粒界 す べ り に伴 う結晶粒 の 回 転が 重 なり , 変形 に伴 い 次第に新粒 を 生 じ

る も の と考 え られ る . 潜 井 ら 2･8) の 提唱 した動的再結晶機構 を低温超塑性 変形 中

に 起 き た 本 研 究結果 は支 持す る も の で あり , そ の 変形挙動 は 良く似 て い る . そ

の た め , 酒井 らが提唱 した動的再 結晶 モ デ ル 15
,
2 0

･ 娘 を 以下 に引用 し Fi g .
7

-

1 2 と

して 示す .

こ こ で , 同
-

変形盈 を付与 した 時 の 結 晶粒 変化 の 様 子 を 明 ら か にす る た め
,

F i 欝. 7
-

1 3 に微 細粒材お よび粗大粒材 に引張 変形 を 4 0 % 付与 した彼 の 表面組 織 の

高分解 能像 を示 す . 結 晶粒径 が粗 大 にな る と粒 内に鱗状 の 模様 が現れ る と 同 時

に粒 内 に凹 凸 を 伴 い
, 変形帯 の 形 成が

-

部 で 経観察 され る に れ ら の 個所 を図

申に粂印 で 示す) . F i 監. 7 -

1 0 に示 した T E M 組織 か らも結晶粒 内に転位が 堆積 し

そ の 密度 は超微細粒材 に比 べ 高い .
つ ま り ,

4 7 3 正 にお い て 粗大 粒材 を変形さ せ

た場合 , 転位同 士 の 消滅 あ る い は 結晶方位 差 の 増進 は作用 して い る と考 え ら れ

る が
, そ の 作用 よ り も

-

つ の 結晶粒 内 に堆積す る転位畳 が 多く効果的 に組 織 の

回 復 あ る い は 低 温 型動 的 再 結 晶 加) が 作 用 して い な い と考 え ら れ る ･ こ れ は

Fi g 7
･ 9 に 示 した S E M 組織中に粗大粒材 の 場合 , 新粒 の 形成 が 見 られ ない こ と

と も
一

致す る . こ れ らは , 本章お よび第 6 章 にお い て 述 べ たが ,
4 7 3 監 にお い て

も軽罪 す べ り の 寄与 が認 め ら れ
- 部 で は低角粒界 か ら高角化 して い た こ と , な

らび に粒内変形 の 寄与が 大き い こ と で 結晶粒 内 - 転位 が生 成され た事実と
-

致

す る . つ ま り , 低 温域に お い て避 塑性 を発現 き せ る も う
一

つ の 因子 と して 動的

再結晶 が考 え ら れ る . し か しなが ら, 低 温動的再結晶 と初期結 晶粒径お よ ぴ変

形条件 に関 して 捻 , なお詳細な検討 お よ ぴ議論 を必要 とす る ･ 以 下 に F i g . 7 ･

1 2

で示 した動的再結晶 モ デ ル の 説明 を付 け加 え て 溶く .

望4箆



動 的再結晶 の 結晶粒界 で の 梯形成過程は F ig . 7 -

1 2 の 模式図を潤 い て 次 の よ う

に説 明 さ れ て い る 事 まず 高温変形下 で粒興す べ り また は軽罪域せ ん断変形が働

普 , 粒界 に 沿 っ て 局所 的 に不均 - な びずみ 勾配 が 生 じる . そ こ で は優 先的 に回

復 に 伴 う副結晶粒界 の 生成 と それ に続 い て 粒界 の 凹凸化が生 じる . こ の 状態 か

ら粒 界破 り出 しが起 こ れ ぱ, そ の 臨罪条件式 望O) 絃以 下 の よ うに塞 きれ る .

A E = 4 K y B
/ L (7 . 1)

こ こ で A E は隣接粒 間 の ひずみ エ ネ ル ギ ー 差 , γ B は粒 界 エ ネ ル ギ ー

, L は鍍

出す 部分 の 粒界長 きで ある . 静的再結晶 の 梯形成に関す る B ai 1 e y と 珪i f S h の 条

件式 は E - 1 で あ る の に 対 して , 高温変形下 でさま粒界 の 凹凸 の 後 で 張 出 し機構

29) が働 く の で , 監 < 1 が 必ず成立する . ま た , 変形 に伴 い 粒界 の 張 出 しと とも に

粒 界す べ り が局 所 的に 生 じる と
, 張 出す領 域 で の 結晶回 転が起 こ り , 元 の 結晶

粒界 の
.延長線 上 に転位境界が 生 じる .

そ の 結果 , 新粒 絃元 の 結 晶粒 か ら分離 されやすく なる . 以 上 の 二 つ の 理 由 に

よ っ て , 結 晶粒界 ほ動的再結晶粒 の 最 も有力 な按形成サ イ トになる 2 0
･
2 9)

.

一

方 ,

粗大 粒 初期j阻繊 にお け る動 的再 結晶下 で 特徴的 に 現れ る ネ ッ ク レ ス 再結晶揺 ,

微細粒 か らな るネ ッ ク レ ス 再結晶領域 で は粒 界す べ り が容易 か つ 頻繁に 起 こ り ,

そ れ に 伴 い 新路 晶粒 の 回転 と とも に不均 一

び ずみ が導Å され る結果 , ネ ッ ク レ

ス 領域 で も粒界 張 出 し機構が働く と考 え られ る .

望遠4
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7 . 4 . 3 破断面組厳 と初期結晶粒径 の 関係

変形 の 結 果 と して 破 断 が生 じる た め , 破 面形態が 変形機構 と密接 に関わ っ て

い る こ と は周 知 の 事実 で あ る . 第 6 牽 を含め こ れ ま で に得た観察結 果 を基 に ,

破面形態 を変形状態 に よ り整 理する と , 次 の よ うにな る . 試験 温度 4 7 3 E で は

6 7 3 K に 比 べ デ ィ ン プ ル は部分的 に微 小 な変形 を伴 っ て お り , 粒状 の 凹凸 は生 じ

て い な い . こ の ような凹凸 様拡散が活発 な高 温変形 の 効果と述 べ られて い る 畠0)

た め ,
4 7 3 監 で 桂 6 7 3 K に比 べ 拡散が あ ま り活発 で 捻 な い こ と がわ か る .

こ こ で ,

4 7 3 琵 は A 主 食金 の 回復 温度 に相 当す る 1
,
1 7) と 同時に , 変形 に より 生成き れた 転

位 の 移動や 吸収 お よ び消滅が 引き起 こ きれ るた め動的回復 お よび再結 晶に外部

か ら 将 熱 エ ネ ル ギ - は伺 い られて い る と考 え られ る ,

初期 び ずみ 速度 2 .呂 Ⅹ 1 0
･

3
s

･

1 にお け る 4 7 3 K で の 比 較的低 温 で の 変形 で 捻,

ぎi欝, 7
-

1 1 に示 した よ うに結晶粒 径が 大きく なる に つ れデ ィ ン プ ル 経絡合お よ び

成長 しそ の 深 さ も より深 い も の と なり 室 温変形 にお い て 戯
-

M g 骨壷 を蔽断ま で

変形 させ た とき の破 断面に酷似 して い る 3 0)
.

っ ま り , 結晶粒径が 大きく なるに

っ れ 変形 中 に受をナる粒 界す べ り に よ る結晶粒 の 回転 お よ び転位 の 消滅 な ど声 動

的再結 晶 の 基と な る 現象が 生 じ難く なる . そ の た め , 大 きな破断伸 び を得 ら れ

ず ネ ッ 卑 ン ダを伴 い 破 断 に至 っ た と考 え ら れ る . 超微細粒材料 の 破断面 は 凹 凸

と い うよ り も平面的 な破壊 つ ま り リ ッ プ ル の 形成 に依 存 して い る ようをこ思 え る ･

っ ま 哲 , 変形申 に内部組織 はす べ り の 影響 を受 軌 変形 申に生 成 き れ る転位 が

効果 的 に壷結晶粒界 に吸救 き れ る こ と で 上 述 して き た動 的再結晶を引き起 こ し

た と考 え られ る . そ の 練 熟 超微細 粒材 で は新粒 生成が効 率よ く行 わ れ大き な

破断伸 び に至 っ た と考 え られ る . こ れ 軌 F ig . 7
- 4 に 示 した粒 界方位差 の ヒ ス ト

グラ ム お よ び軽 罪 マ ッ プ か ら , 微 細粒材 料 で 捻低 角軽 罪 の頻度 が他 の 微細材 お

よ び粗大材 に比 べ 大きく完全 に試 料 が高角粒界 で沸 た き れ て い な い こ と , 粒 界

マ ッ プ にお い て 遜微細粒 樹で は高嶺粒界 と転位が微少 に残存 して い る軽罪が 近

接 して い る こ と , 同時 に結晶粒径 を成長 さ せ た場合 は ぼ とん ど の粒 界が高角粒

界 で形成 され て お り , 付近 に低角粒界が認 め られ な い こ と等 の 結果 と符合す る ･

い ず れ に せ よ , 試験温度 那 3 濫 で ほ転位密度の 増大 を伴 う変形機構が雁潤 し

た も の と考 え られ る . 転位密度が増 大 した 後, ある い は転位 が 生成され た とき

そ の 近傍 に 壷結晶粒 界が存在 する こ と , す なわ ち低 温 に お い て も動的再結晶 あ

る い ぼ 回復 現象 を効果的 に利 周す る こ と に より得 られ る破 断伸 び 杜夫きく こ と

なると い える .
つ ま り , 大 き な俸 び と m 健 を低温域 に て 発現させ る には粒界す

べ りや 粒内変形 もきる こ と な が ら微細 な結晶粒 ある い 捻超塑性 変形 中に生 じる

結晶粒微細化が重要 で あ り , そ の とき の 結晶粒径 ほ 3LL m 以 下 に なる こ とが望 ま

し い と考 え られ る ｡

望4 7



7 . 4
.
4 低 温超塑性 の 発現 に伴う機械 的特性

種 々 の 結晶粒径 を周 い て 初期 び ずみ速度2 . 8 Ⅹ 呈O
･

3
s

1

1 試験温 度 那3 琵を三て 低温

超塑性 の 発現 に は , 初期結晶粒径 が 軸 m 以 下で ある 必要 で ある . 三 れ 揺結晶粒

微轟酎巳した後 の 室 温 にお ける機械 的特性 が 軸 m ま で 捻緩や か に 向土 じ, それ 以

降 の 粒径す なわ ち超微細粒を形成する こ と で飛躍的 に 向上す る現象 と酷似 して

い る 呈
,
7

8

9)
. っ ま り , 室 温お よ ぴ結晶粒成 長 を伴 わな い 再結晶温度以 下を三お ける

高温 変形 で は結晶粒径 軸 m とは機械 的特性 向土 の
-

境界条件 で ある と考 えられ

る .

こ こ で , 本 章 で行 っ た結晶粒径 と降伏応力 の 関係 を H a n
-

P e もch の 関係 と して

ま とめ た も の を Fig . 7 -

1 4 に示す , 同図に は第 5･ 牽に お い て 示 した H ぬl - P et c 払 の

関係式 も比 較 の た め表 して い る . 室 温変形 で 揺 直線 の 傾 きk は 1 5 2 に対 し, 4 7 3 正

にお け る変形 で の そ れ は62 を示 して い る . 直線 の額 き k が 室 温変形に比 べ 約2 . 5

倍 低 い 値 を示 し , 高温化 にお い て 強度 の 維持 が難 しい こ と を示 して い るが , 逮

常 の 低 温超塑性 と して扱われ て い る 6 7 3 監 で の 変形後 の 降伏応力 と引張強きは

そ れ ぞれ 2 5 M P a お よぴ 32 M P a 程度で あ る .

一 方 , 本研究結果 で 絃 6 7 3 正 にお

ける変形 と同等 の m 償 お よび破 断伸 び を得 た にも拘 らず, そ の 降伏応 力 と引蛮

強 さ はそ れ ぞ れ 乱2 0 M P a お よ び 1 4 0 M P a を示 す .
つ ま り , 結晶粒 を超微細粒 に

ま で 多軸鍛造陰 に よ り微細イヒず る こ と で 高強度 を維持 した ま ま来きな破断伸び

を得 た こ と に なる . す なわ ち, 超塑性変形 を利周 した成形加 重 にお い て 強度 を

有 し な が ら複雑形 状 が 作製 可 能 な こ と を 示 唆す る結果 で あ り , 従来 よ り も約

望0 0 K 細 工 温度 が低 い こ と か ら ト ー タ ル コ ス トお よび 加 工 工 程 の 削減 に繋が る

も の と考え られ る ｡ と こ ろで , 成形加 工 を行 なうに 際 し数十 % 程度 の 伸び を有

して い れ ぼ加 工 可能 な簡便な形状 か つ 轟強度製品 惟製 には , 低 温凝塑性変形 を

周 い ず と も超微細粒 を創 製 した後 に加 工熱 処 理 に よ っ て 十分 対応す る こ とが 可

能 で ある .

これ ま で 第 5 牽, 第 6 肇お よ ぴ本章で 述 べ て きた超微細粒材料 の機械的特性

よ り , 変形条件お よぴ結 晶粒径 に 対す る機械的特性 を明らか にす る 三 と で超微

細粒材料 の 使用範囲お よび加 工 条件 の 選択 の 暗は非 常に広 い こ とが わ か る * そ

の 中 の
一

つ の成 形加 工法 と して , 空隙 の 生 成が少 なく また 高強度お よ び微細な

結晶粒 を維 持 した ま ま低 温超塑性 を用 い る ならば, 従来 か ら述 べ られ て い る 豊

擾削減 に加 え結 晶粒微細化 の 本質 で あ る環境 お よ ぴ優れ た機械 的特性 を有する

製品加 工 に 効果 を発揮す ると考 え られ , そ の 必要条件は 内部絶縁 の 変すk: な ど議

論する点 隠多く残 され て い るが超微細粒 の 形成が非常に有効 で ある ･

豊壌8
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7 . 5 緒 言

多軸鍛造 法に よ り創製 した超微 細粒 戯 - M g 合金 を潤 い て 初期 びず み速度 を

2 . a x I O
･

3
s

･

1 と し試験温度 4 悶 E に て 種々 の 初期結晶粒径 を周 い て 低温 超塑性変

形特性 とそ の 変形機構 に及 ぼす試験 開始 直前 の 結 晶粒径 の 彩響 を調 べ た . 試 験

温度 4 7 3 監 は A l 湖 g 合金 の 回復温度に相当ず るた め, 試験開始直前ま で粒成長

を示 さ な い . ま た ,
こ の 種材 料を 温度

-

定の 下 に て 高温 引張試験 を行なう ニ と

で , 粒界す べ り の 助長 に関 して も言及 す る こ とが 可 能 で ある . 低温超塑性 の 発

現 が可 能 な こ と は適塾性 を利用 した成形加 工 に と っ て 工 程削減 の 他に , ト
-

タ

ル 的な コ ス トダウ ン お よび 作業環境 の 安全化 を期待する こ とが 出来る . しか し,

4 7 3 K と い う低 温 の た め超塑性 の 発 現に は結 晶粒径 の 敷居値 が存在する こ と も

考 え られ る . こ れ ら の 観点か ら低温超塑性 を検討 しそ の 結果 を以 下 に示 す ,

( 1) 焼 なま しによ り事前に変化さ せ た初期結晶粒径 ほ試 験温度 4 73 正 に加 熱 ･ 保

持する 間に は粒成長を示 さなか っ た .

(2) 初期結晶粒径 0 . 軸 m の 超微細粒材 で は 4 7 3 監, びずみ 速度 2 ･8 Ⅹ 1 0
手

3
s

`

l で m

健 捻 0 . 3 9 , 破 断鱒 び は 3 4 0 % と大 き な健 を得た .

(3) 低 温超 塑性 の発 現 に は結晶粒微 細化 に よ る超微細粒材 料 の 創 製が有効 で あ

るが , 試験開始 直前 つ ま り加熱 ･ 保持直接に結晶粒径 が 軸 m 以 下 で あ る必 要 が

あ り , 結晶粒径 軸 m で試験 を行な っ た場合, m 値は 0 . 3 を示 し破 断伸 びは 1 8 O %

で あ っ た .

紬) 初期 ひ ずみ速度 2
. 8 Ⅹ 1 0

･

3
s

･

i
, 試験 温度 那3 温 にお ける 主 な変形機構 は粒内

変 形 で あ る が , 同 時に粒 界す べ り の 助長 を受け な けれ ば大きな伸び と m 健 を得

る こ とが 出来 なか っ た .

(5) 4 7 3 K にお ける避塑性変形 申にお きる観練変化は , 垂結晶粒 の形成お よ び転

位 の 消滅や粒界 - の 吸収 と結晶方位 差 の 増進 な ど動的再結 晶が支配 的な因子 で

あ る

(6) 破断面 は初期結晶粒径 , 伸び お よ び m 健 に異なり は生 じるが原則的に 絃デ

ィ ン プ ル を伴う延性液面 を呈 して お り , 室 温変形 に て 破断をこ至 っ た場合 の 破 面

形態 と 良く 似 て い た - ま た , ディ ン プ ル径 経絡晶軽軽 に対応 し結晶粒が微細 な

ほ ど深 さ方 向 - の デ ィ ン プ ル の 結合は見 受け られ な い
.

望昏O



(7) 低 温超 塑性 を発 現きせ る こ とに より , 空隙の 生成割合 は 再 結晶温度以 上 で 変

形 き せ た も 狩 よ り も低く , 高強度 を維持 した ま ま大 きな延 び を得 る こ とが 可 能

で あ っ た 事
こ の 強度 は概ね H a n

- P et c h の 関係 を満 たす も の で ある .

鴎) 同
-

変形 畳 に お ける試験片表 面観察 で は超微細粒 の 場合 粒界す べ り の 痕跡

が認 め られ る .

一

風 初期結晶粒径が 軸 m と なる と粒 内変形 の 割合が 多く なり

す べ り の 痕跡 も見 受 けら れ ない
. き らに , 初期結晶粒径 が 恥 m 尉 上 になる と結

晶粒 申に変形帯 を形成 しは じめ て い た .

望51
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臥1 研究 の 成果

ア ル ミ ニ ウム 合金 は産業 の 基盤材料 で あ り , 産 業技術 の 発展を三 と もな っ て 金

属材料 に 要求され る機械 的 ･ 機 能的特性 は年 々 高く な っ て い る , き らに , 近年

は省 エ ネ ル ギ ー

, 省 賢顔 , 環境と の 調和等 の 社会的要請が 強ま り金属材料 の 軽

量化 お よ ぴ リ サイ ク ル性 の 要求も高ま っ て い る .

本研 究 捻 , ア ル ミ ニ ウム 合金 を対象 に環境 - の 配慮お よ ぴ機能性 の 向上 に応

え る べ く , 従来設備 を伺 い 実 工程 - も展 開が 可能 な結晶粒超微細化 法 の 提案お

よ び超微 細粒 を より容易 に生成させ るた め の加 工条件 の 確立 を第 1 の 目的と し

た . 次 に , 微細粒 材料が今後成形加 工 に頻繁 に使用 きれ る た めに も そ の 機械的

特性 を 十分 に把握 する 必 要 が あ る . こ の た め , 結晶粒経 と室 温お よ び高温 にお

狩る機械 的諸特性 の 関係 を明ら か にする ニ と を第 望 の 目的 と した . こ れ らの 目

的 に対す る 取り組み を フ ロ ー チ ャ
ー

トと して Fi g . 8 .
1 に示 す . そ れ ぞれ の 目的 を

達成 す べ く , 結晶粒微細化法 工程 と創製 した超微細粒材料 の 機械的特性評価 を

種 々 の 条件 下 に て 行 っ た . こ れ ら の 結果 に つ い て は各章 の 緒 言で 示 した通 り で

あ るが , こ れ らを総括する と以 下 の ように結論付 けられ る 一

ア ル ミ ニ ウ ム 合 金 を結 晶粒微 細化 に よ り延性 を損 なうこ と なく 高強度托す る

た め に 軌 従来 の 転位密度 の 増加 に伴う駆 動力 増加 を利 用 しそ の 後 の 工程 で 再

結晶化 さ せ る理 論 より も , 低角粒界 を細 工 中に形成き せ 同 時に動的再結晶を利

周 す る こ と で 高傾 角化さ せ る こ とが 有効 で あ り , 加 工 温度 は組織 の 回復が起 こ

る回 復温 度 を利用す る こ と が超微 細粒形成 には効果的 で ある こ とが発 見 で きた ,

ま た , 同 じ強 ひず み 加 工 で も単軸加 工 で 捻 マ イ ク ロ シ ア バ ン ドが ある
-

平面をこ

だ け 平行 に生 じ る と板 定 した場合 , 多軸加 工 に よ っ て 複数 の 変形 帯が互 い に 交

差す る こ とが 可能 となる . こ の 交差 によ っ て 元 の 結 晶粒 内を微細 か つ 均
-

に分

割す る た め , そ の 結果 と して 高ひ ずみ域 で は ほ ぼ等軸 の 微細粒組織 が 生 じる こ

と が 可能 と なる ニ と を金属組織学的観点 か ら明ら か に した . すなわ ち , 加 工 に

お け る び ず み経路 の 増加 が結晶粒超微 細托 に最も効果的 で あ る こ と を見出 した .

鍛造と い う極 めて 簡便な 手法 にお い て も 粒径 8 . 5 拝 m 何 題微細経線料 の 創袈が 可

望5凄



能 で あ り , そ の 強度 は 出発材 の 約 2 書7 倍 に ま で 向上 し, 破 断 伸び は粒径 を潮御 す

る ニ と で約 3 倍 に ま で 改善する こ と が可 能 で ある こ と を明確 に示す こ と で 第 l

の 目 的 を達成 した .

土 述 した 室 温 にお け る機械 的特性 の 改善 に加 えて , 降伏応 力は 引張強さ 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 . さ ら に , 超微細

粒樹 料 の代 表的特性 で ある低 温超塑性 の 発 現 結 , 同種材料 の 超塑性発 現 温度 よ

り も 2 0 0 K 以 上 低下 さ せ る こ とが可 能と なり, 実用的な観点か ら潤 滑材や離型

剤 は特殊 な も の を伺 い る 必要 が なく なる た め極 めて 実周的な材 料が創製 で き た .

超微 細粒材料 の 超塑性変形挙動 を T E M お よび F E - S E M にて 観察 した結果 , 低

温超塑性 の 主 な変形機構 は粒 内変形 で あ り , 粒 界す べ り が 主 な変形機構 で あ る

と い う従来 の 考え方 と大 きく異 なる こ とを 見 出 した . 以 止 よ り , 広 範 囲に 渡 る

結晶粒径 に お い て 室 温お よび 高温 にお ける 機械 的諸特性 を明 ら か にす る こ と で

第 2 の 目的 を達成 し
, 超微細粒材料 の 有す る高強度 お よ び延性 披種 々 の 加 工 条

件 下 に対応 す る ニ とが 可能 で あり ,
加 工 成形条件 の 幅 を大き く 広 げる こ とが 可

能 な こ と を明 らか に した .

こ れ ら の 結果 か ら , 著者 らが 提案 した多軸鍛造加 工 法は既存設備 を利 周 し ,

且 つ 実周 展 開が 可能 な結 晶粒遜微細化法 と して 有効 な加 工 法 で あ り , 第 1 と第 2

の 両 目的 を達成 した こ と を確認 した .
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主 題

ア ル ミ ニ ウ ム 合金 の 結晶粒道教細他 に よる機能性材料 の 創製

第 1 目的

超微 細粒 の 生 成

従来設備 一 既存 工 程 の 利用

汲

加 工 ひ ず み導 入 に よ る駆動力増加

温間加 工 に よ る動的再結晶

g-

加 エ プE) セ ス ･ 機械 的特性

超微 細粒材料 の 創製 手法 の 確 立

結 晶粒 微細化 の 有効性

第 2 目的

超微細粒材 の 特性

従来 のア ルミニ ウム樹との 比 較

粒径 に よ る強度 ･ 延性 の 変化

低 温超塑性 の 発 現

聴径依存性 ･ 内部組織 変化

機械 的特性 と粒径 の 関係 の 明藤化

変形機構 の 解 明

目 的 - 結 論

1 . 従来 設備と既存 工 程を大幅 に 変更することなく,
バ ル ク材料

へ の 適応 可能な結晶粒敢轟馴巳法 の 確立きせること.

之. 超微細 教材 の 機械的特性と粒径依存性

低 温超 塑性 の 発現と変形 捜構の 提案すること.

F ig . 8
･

1 O u tli n e of ぬi 呂 S毛tl d y a n d it s B ti m m 盈r y .
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軌望 今後 の 錬磨と展望

蒸 研究 で は , こ れ ま で結晶粒過激細化放 と は異 なり実 三程 に応 周する こ とが 可

能 な 事故 と して 多軸鍛造 蔭を開発お よ び提案 した . こ の 手法 に よ れ ば既存設 備

の 利 潤 の み で 結晶粒径 e ` 軸 m を有す る超微細粒材料 の 創製 が可能 と なり , 機械

的特 性 の 向 よを芸お い て も 特殊加 工方 法と 肩 を並 べ る こ と が可能 で ある . 加 え て

種 身 の 鉄鋼線 料や C u 合金お よび灘加 工材と して 知 られ て い る n 合金や M g 合

金 に お い て も本 手 放 で は 1 拝m 以下 の 超微細粒形成に成功 して い る M )
. す なわ

ち , 従 来設備 を利 潤 した 多軸鍛造法 にお い て 結晶粒 を超微細化 でき る金 属材料

捻 多岐に渡 る こ と を明 ら か と して い る .

現在 , 超微細 粒創製法 の 轟論 は引 き続 き行 なわれ , そ の 節究速度 は 非常に 早

く 進展 して お り 次 J& に新 しい 報告が 出き れ て い る も の の , そ の 多く は 内部組織

構 造や 再結 晶 挙動 溶 よ ぴ粒界特性をこ関す る も の が 多く, 破壊靭性 , 腐食特性お

よ ぴ疲 労特 性等 に代表 され る機械的諸特性 に つ い て ほ 塊つ か の 報告 が なき れ て

い る 6
-

7) も の の 皆無 に等 しい . こ の 理 由 と して , こ れ ま で 有力視 さ れ て い る結 晶

粒微 細化毒奮で は 微 細化後 の 試料形状が 定 ま っ て い る た め , 機械的韓性試 験 を行

な うた め の盲試料 が 搾製 で きな い と い う問題 が 挙 げら れ る .

一

方 , 本研 究 で 提案

し て い る多軸 鍛造 法に よれ ば破壊靭 性 , 腐
一

食特性 お よ ぴ疲労特性 は 向上 す る こ

とが 示 き れ て い る 8 噛 も の の
, 研究対象は 結晶粒径 軸 m 程度 で あ り超微 細粒 が

有す る機 械的 諸特性 を解明す る には なお 議論 が 必要 で ある ,

材料開発 の 面 か ら最近 で は C t1 合金 お よ び M 琶合金 の 研究が引き続 き活発 に行

わ新して お 琴 高強度 , 高延性 そ して 電窺伝導率 な どの 観点 か らも 研究が なきれ て

い る . し か しなが ら ,
こ の 種材料 を実用 化 -

- 前進さ せ るた め に はや は り機 械的

諸特 性 を解 明す る こ と 屯･ 組織構造解析 と 同 じく非常 に重要 で あ り ,
こ れ ら の 結

果 をデ - 夕 べ - ス 化す る こ と で細 工 プ ロ セ ス の 設 定が容 易に 出来 , 加 エ成 形 シ

ミ 註 レ ー シ ョ ン の 高緯度 化 に繋が る と考 え られ る . と こ ろで , 成形加 工 絃
- 軸

応 力 状態 に て 必 ず しも行 わ れ て お らず , 二 軸応 力場 に て 評価す る 必 要 も ある

1 呈
･

蛸
. 本 研究 で は 付録 と して 示 して い る が種 身 の 温度 お よ ぴ雰囲気蒔粥糾こ対応 し

た ニ 軸引張 試験機 11
-

1 萄と十字形引 張試験 片 12 ･

1凄) を用 い て 二 軸応 力場 で の 室 温お

よ び高 温 に 掛 ナる機械 的特性 と組織変化 に つ い て 検 討 を加 え成形加 工 の シ ミ ュ

レ
ー

シ ョ ン を 高精度化す る試 み を行な っ て い る .

ま た , 超 塑 性加 工 は ニ ア ネ ッ ト シ 孟 イ プ成形 と して の 技術完成度が 高く , 魅

力的 で は あ る が こ の加 王 法を三 よ っ て コ ス トを抑 えた 良質な製品や部品 を製 造す

る た め に 軌 遜 塑性加 工 が 工 程削減 の た め の 手法 で なく , そ れ の み で も最終形

状 ま で 任 上をずら 鈍 る よ うなプ ロ セ ス の 開発 が 必要 で ある . 濠 た遜 微細粒材料 の
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場 乱 低 温 高速感 塑性 の 発現が 起 ニ る こ と が 知 られ て い るが 亨 膏 の 変形機構 檀

徒采 の も の と大 き く 異な る た めデ - タ の 静碩 が 必 要 で あ る e こ れ ら の 鰻を≡成形

加 工 で は熱 処 理 条 軌 表面 処 理や東 面仕 上をヂそ して検査技術 な ど狩 周辺 技術 -

の 取り組 み を容易 にず る必 要が あ る .

最 後 に , 結 晶粒 微細柁法 は環境面 お よ ぴ産 業面に お い て そ れ ぞれ の 要求 を満

た す有 力な手 法 で ある こ と は不 変 で ある と考 えら れ る が , 機械 的諸特性 の 解 明

お よ び成形 加 工 技術 の 確 立 さらに は これ ら の デ -

夕 べ - ス 構築 と成形力 臆 シ ミ

ュ レ ー

シ ョ ン の 高精度化 に関する研 究が よ り進展 す る こ とが待 た れ る と 三 ろ で

あ る . 今 軌 こ の 分野 に お ける研 究が よ り 広 い 範囲を芸て 議論き れ超 雄 細粒樹料

が 菜摘 材 に適潤 され る と開 時 に, 通 常 の 成 形加 王 プ ロ セ スをこ遜塑性 特性が 頻繁

に利周 され る 日 が 近 い こ と を期待す る .
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超微 細粒 材 の 塑性加 工性 を評価す る た め に行 なう成形加 工 シ ミ 孟 レ - シ ョ ン

に 際 して , 板材 の 面内 望 軸応力場 で の 塑性変形特性 を調 べ る必 要が ある ｡ しか

し , 従来行 われて きた試験評価 法接続砕な2 軸応 力下 で行 わ れ て い な い i
▲

2き
, ≡

の た め
,
2 軸応 力場 の機械的特性 と組織 変柁 を関連村 村て 評価す る こ とは 国選 守

ある .

一 方 で
, 結晶粒微 細化 に関ず る多く の 帝 告が なき れお り , 結晶粒微 細柁

を容易 に実現す る た め には様 jeF な方向か ら の 加 工 と せ ん断変形 の 付 阜が盛宴 と

述 べ られ て い る 3 ･5)
. また , 超微細粒材料の 成型加 工性 を評価 する にあ た り , 盟

軸応 力下 にお ける機械 的諸特性 を調 べ 1 軸応力 下 の そ れ と比 較す る こと で
, 堤

在 行 なわ れ て い る成形加 工 の シ ミ 且 レ
- ジ ョ ン を より 高精度4ヒき せ る こ と が 可

能 になる と思わ れ る . そ の た め には , 2 軸引蛮試験機 と十字形引張試験片 の 設 計

と作製 を行 なう必 要が ある .

本 章 で は付録 と して , 作製 した 2 軸引蛮試験機 の概要翁 よ び最適 な十字形試

験片 寸法 を求 め るた めをこ使周 した A n s y s の 解析結果 を示 す . なお 手 樽 られ た機

械的 特性 の 結果 と高温 下 に お 汁る試験片 の 変形 状態 に つ い て
き 号 の

一

部を示 ず

こ と とす る .

付 1 2 軸引張試験機 の 概要お よ ぴ設計

2 軸引濃 試験機 の 設計掬お よ び試験機 の 外観像 を F主g . 1
-

1 と F i g . 1 - 2 に示す . 2

対 の 号 - タ - をそ れ ぞ れ永平方 向に設置 して お り , 容量 は 各 モ ー タ ー ( 独 立聯

御 可能) と も 5 0 0 k gf で ある . 各 モ
ー

タ
ー

には コ ン ト ロ
ー

ラ が接続 して あり , 位

置決 め制御 が 内蔵 され て い る . こ こ で
,

2 軸荷重 を凝立 に負荷する た め には , 読

験片 が 中央部 に静止 して い る こ とが 必須 で ある 1)
. 本試験機 で は , 各軸 ごとに荷

重 と位置 を P C にて 同時制御す る こ と で こ れ を実現 して い る . 電気 炉 ほホ型 にす

る た め , 熱激 を ハ ロ ゲ ン ヒ ー タ - と し, 熱伝対は試験片上 下 に各 1 本 づ つ 配置

した . 2 軸引強訴敵機 の 設計仕様 軌 モ
ー

タ
ー

駆動 (各 号 一

夕
-

と も独 立制御 可

能) で あり/ シ ャ フ トス ト ロ
- ク は最大 で 1 2 0 m m

, 最大許容荷重は 1 軸あ たり

5 0 0 k gf と して い る . また , 引 張速度 絃 0 .0 6 - 6 0 0 m m / n i n の 広範囲に対応 して

お り , 電気炉 の許容 温度は 8 7 3 監 で あ る . 電気炉 経各種雰囲気に 対応す る こ と

が 可 能 で あ る . 冷却方 式 は永冷 を採周 して お り , 電気炉 の 周 囲お よ び シ ャ フ ト

内部 に水が 渡れ る よう設計 して い る .
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付 2 十字形引張試験片 の 作製と F E M 解析

供試 材は Al ･ M g 合金 の 鋳造材 (粒径 6 7 p m ) で ある . こ れ を 5 2 3 E に て 温間

圧 延す る こ と で粒 径 2 p m ま で微細化 した 圧延材を使用 した . 圧下 ス ケ ジ ュ
ー ル

は 10 ･0 ー 8 ･ 0 → 6 ･0 - 4 ･ 0 → 2 . 0 - 1
.
O m m の 5 パ ス と した . こ の とき , 再加熱ほ 板

厚 4 m m ま で は各 パ ス 終 了後 に 6 0 0 s
, そ の 後 は 3 0 0 B 施 し

, 圧延 終了 後 は水焼入

れ を行 な っ て い る .

十字形 引張 試験片 の 採取 は 圧 延 方向を Ⅹ 軸に, 圧硬直角方向 を y 軸と し試験

片中心 を座標 系 の 原 点と した . 十字形試験片は 2 軸応力が 作用 す る均 一 変形 部

と腕部か らなり , Ⅹ 軸と y 軸と も に平行部 長さ 2 4 m m を 有 して い る . なお , 2

軸応力場 で の 変形 を容易にす る た め直径 6 m m , 深 さ 0
.
2 5 m m の く ぼみ を試験 片

中央 に作製 した . 十字形試 験片 の 形状 を F ig .
2 -

1 に 示す . 十字形 引張試験片 に よ

る 2 軸引 張試験は ,
パ ル ジ成形 や エ リク セ ン 試験 に 比 べ

, 2 軸方向 の ひ ずみ に対

す る応力お よ び組織変化が評価 しやす い 利点が あ る 1
･

2)
.

一 方 で . 大変形 を扱う

に 適 した 試 験片 の 作製が 困難 で ある .

本研 究 で は , 試験 片中央部 に , 直径 6 m m の 円形 で板厚 o . 5 m m に なる ように

機械的 に 研 削を施 し た . 研削 は 1) 片 面 の み を 0 . 5 m m 研 削 した も の (試験片 A)

2) 両 面 か ら 0 .
2 5 m m づ つ 研 削 した も の ( 試験片 B) の 二種類と した . こ れ ら を

モ デル 化 し F E M ( V e t . 7 . 0) に よ り解析 した結果 を Fig . 2 ･ 2 に 示 す . F i g . 2
･

2 に示す

解析結果 は 公称 ひず み で 1 3 % 付与 した も の で ある . こ の とき公 称 ひ ずみ は
, 読

鉄片 ピ ン部に強制変位 と して 与 え て い る . F E M は静的陰解法 ( 三次 元解析, 要

素 は 六面休 2 0 接点) を用 い
, 超 微細粒 Al - M g 合金 を用 い た 1 軸室 温引張試験

結果 を材料特性 と して 挿入 し解析 を行 っ た ,

試験片 A で は( a) と(b) よ り試 験片 の 表裏 で相当応力 の 分布状 態が異 なり , 研削

面 に生 じる応力集中の 影響 を受け 試敦片の 中心 に 向 か うに連れ , た わ みが 生 じ

非対称変形 を示 した .

一

方 , 試験 片 B で は( c) と(d) の 相当応力 の 分布 状態は同 一

で あり
, 変形後 も 2 軸応 力状態 を維持 した .

つ ま り , 十字形 試験片 を使用 し大

変形 を測定す る場合 , 試験片 B を用 い なけ れ ば的確なデ ー タ は得ら れず, 対称

性 を損なう結果 とな っ た .

2 6 7
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十 字形引 張 試験片 を用 い た 2 軸引張試 験 で は ,
2 軸応力 部に は 主応 力 と 主 ひず

み の み が作用 し, そ の 応 力 状態 は 多軸化 して い る . そ こ で 求 め る 強 度お よ ぴ ひ

ず み は 相当応 力 さ お よ び相当 ひ ず み と な る . こ れ ら を求 め る に 際 し, 試験 片 の

相 当 断 面積 の 定義 が 必 要 で あ る . 本 研究 で は強制 変位 を種 々 変 化 さ せ た 場合 の

F E M 解析結果 を基 に 以 下 に 示 す 数式 を使用 す る こ と で , 相 当断 面積 を 定義 して

い る ･ こ こ で g
e q

は A
,
B ･ C 点 で の そ れ ぞ れ の 相当応 九 A

e q
は 相当 断面 嵐 ∑p L

-

は 荷重 の 総和 を示 し て い る . こ こ で , A 点は 十字形試験片 の 原 点 か ら 2 . O m m ,

B 点は 2 , 5 m m , C 点は 3 . O m m 離 れ た箇所 を示 して い る , F E M 解析結果 の
一 例

を Fig . 2 ･ 3 に 示 し, 数式 と F E M 解析 に よ っ て 得 た q
e .

と∑p i の 関係 を表 した グ

ラ フ を Fig .2
1

4 に 示 す , こ れ ら の 結果 よ り , 本研究 にお ける 十字 形 引張 試験片 の

相当断面積 は 6 . 7 m 皿
2
で あ る と考 え られ る .

∑ P i
J

e q

=

_3 .j h
{
;

-

1

z3E T
I

ll 2 0C 3

1 古= 2 a :4 2

8 二D r 拍〇. 1

A
e q

千 十

B

I

A

B

C

中心部 よ り2 . O m m

中心部 よ り2 . 5 m m

中心 部 よ り3 . O m m

F i g .2 - 3 An e x a m p l e of a n F E M a n al y si s r e s ul t ･

2 70
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付 3 望 軸 引薮試験機 を潤もヽた十字形 引張試験片 の 高温 引求愛形

本 章 にお い て 設 計お よぴ作製 した 望 軸引強訴敵機 に灘を､ て 十字形試験片を三光

き な相当 び ずみ を付与す る こ とが 可能 か確か め る た め十字形試験片 を潤 い で
,

6 7 3 琵 に お い て 望 軸引蛮試験 を行 な っ た . 破断後 の 誤艶片鱗観像を 野孟蚤豊･ 呈蔓芸示

し
, 変形 申 の 十字形試験片 の 様 子 を Fi 富. 3 ･ 望 に示サ ｡ Fi琶. 針6 よ学 費 車字形試験

片 の 中心 部 経常 に静止 L て い る様子 が 分か野 き 望軸応力填 で 招 愛顧 を審選書こず る

た め に十字形 の 両面 か ら研 削 した直径 6 m m , 深 き O 一望各m 弧 招く ぽみ が 常をこ率尭

に ある と同 時 に , 望 軸応 力部が件周 しやす い 三 の くぼみ 帝 で ほ Fi欝.昏
一

語 お よ ぴ

F･i各 9･
･ 4 に 対応す る ように斜め 4 5

o

方 向か ら破断ある い 結 くぴれ感電生 じてを､ る

こ とが わ か る . 加 え て , 試験片 の く ぽみ部お よぴ 逢5
o

方 向ほ白く鼠 ら艶s 愛顧

が進展 して い る こ と が分 か る .

- 方 , 貰 お よ ぴ Y 方 向で 結 愛酵盈 将 増腐 と糞を忘

恩 い 部分 が 4 箇所 明趨 に見 ら れ る ようをこ なる . ニ 招 箇所 は前述 した 箇所 に比 べ

応 力 が 低 く , 大 き な変形 を 示 して い 憩 い こ と が わ か る . こ れ ら の 実験結果 は

F E 朋: 解析結果 と
一 致す る .

エ 方 , F皇g . 針 1 に示 した試験壊 の 十字形試験片 の 外観像 で あるが(昆譲揺 片面か ら

の み 研削 を施 した も の で あり , 馳) 絃 両 面 か ら研削 を施 した も の で あ る . こ こ で

( a) で 示 した 面 揺 F i g . 9
-

2( c) に 示 した 面と 同
一

で あ る . 前述 した F E R i 結果 で 屯示

した が
, 片 面 の み にく ぼみ を作製 し試験 を行 なうと試験 片が た わむ こ と を示 t .,

忠 . ( a) で 桧変形 の 進展 に伴 い 添執片 にく ぼみ が形成 きれ て お り , 対称 変形 を示

して い ない た め, 十 字形試験片お よ び 望 軸引蛮試験機 を済 い た機械的特性 を解

明す る に あた り , こ の 試験片形状が 不適切 で あ る こ と ほ実験結果 か らも明ら か

で あ る .

十字形 試験片 を用 い て 望 軸引張試験機を三 より初期 ひずみ 速度 2 . i x 1 0
･望

惑
, 重 か

ら 乳1 Ⅹ 1 0
-

1 畠
一

正 ( 引張速度 にお い て 6 O m m 血 i n か ら 謹¢O m m 地 温) の 比較的高

速変形 に お い て得た m 健と最大応力 の
･

関係 を Fi欝. 3
･

3 に示す . ニ の とき , 初期

び ず み速度 乱3 Ⅹ 1 0
･

2
B

･

1 にお い て m 健 o . 3 4 を示 し, 相当塑性 びずみ 繕 7 O % 擾

度 で あ っ た . 高温 下 にお い て 2 軸引張試験 を実施 した結果 が恋 い た 取 得 られ

た相 当 び ずみ 畳 が大 き い も の か の 判断ほ厳 しい も の の , 6 7 3 濫をこ溶 ける 丑 軸高温

引張試験をこお い て 初期 びずみ速度 臥3 Ⅹ 柑
･

2
畠

h 呈とむ､ う高速変形下で ほ 及桝 % 以

常 の 被断伸 び しか得 られず, m 健も O ..五 経度 と低 い こ と を考える と 望 軸応力寵

に搾周す る機械的特性 経 基軸 の そ れ と異 なる可能性 を十分 に宥 して い る .

こ こ で
, 組織愛す巴の

一

例 と して , こ の 条件 下をこ溶 い て i 軸お よぴ 望 軸引輩試

験 を行 な っ た後 の F E -

S E M 像を Fi g .昌
一

4 に 示す . 結晶粒 の 大ききか らも明ら か

で ある が , 加 熱 儀 持 中に 7 拝 m ま で成長 した結晶粒 経 乱軸引蛮試験棟をこ経 五軸 孤

ま で 緒品位が成長 し, 離験片表面 の 阿 免状懸 も低 い .

- 方 声 望 鞠引 輩試験後をこは

空軍望



5 p m ま で 結晶 粒 が微細化 し
, 試 験片表面 の 凹凸 状態 も高く 2 軸応力状態 で は結

晶粒界す べ り が頻繁 に 起 き て い る こ と を 示 唆 して い る . 組織 観察 の み に お い て

も 1 軸お よ び 2 軸応力 下 にお い て 大き な組 織変化 を示 す こ と よ り, 機械 的特性

に も何 らか の 影響 をきた す と考え られ る .

今後 , 成 形加 工 の 高精度化 を調査す る に あ た り こ れ ら の 因 子 を 可能 な 限り 明

ら か にす る こ と で シ ミ ュ レ - ジ ョ ン お よ び成形加 工作業 の 向上 に つ なが り , 惹

い て は 超微細粒 材料 の 有効性 に つ い て よ り深 く言及 す る こ と が 可能 と なる と 思

われ る .

2 7 3
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こ れ ら の 援助をこ心 よ哲感謝 の 意 を表 します .

お わ 野 に , 奉 研究 の 過程 に お い て 実験 に協力 して い た だも､ た , 千葉大学お よ

び千葉工 業大学 の 大学院生お よ び学部生 の 皆様 に感謝 い た します 事

特 に , 大学 入 学か ら現在をこ至 る ま で 研究活動 を支えて く れ た両親 , 祖 父l母 ,

妻 に感謝 しこ こ に附記 します .

望7昏



著 者 の 学 術 研 究 業 練

i
. 学位駄文をこ関連サ る公表論文

(1) 野 田 雅 史 , 細見 国男 , か 林 勝 : ｢極低 温 圧 延 に よ り 強加 工 した

3 側 4 戯 合金 の 機械 的特性 の 向 上+ , 日本金 属 学会誌 , 6 4 (2 8 0 軌

讃9 5
-

3 9 凱

嘘) 野 田 雅 史 , 広橋 光治, 船尾 国風 小林 勝 : ｢ ア ル ミ ニ ウム 合金

の 液晶粒微細化 - 及 ぼす 抄 ず み負荷様 式 の 影響+ , 日本金属 学会誌 ,

6 6 (望O O 望) ,
丑0 1

･

i O 臥

宅3) M . N o d a
,
” . 蕊 血 h a Bhi ,

濫
.
F 牲 m a m i a 皿捜Y . S u w a h a E a : ｢ F a b ri c 魚鮎 n

P 晋O e e 畠愚 a 汲d M e 血 a d c a i P 柑 P e r 塩e 畠 Of F i n e G r a i n e d A h m i 温 u m

Åほ野 態y 凹 ui 也
･

A 由 ai 底地e m a七量v e F ¢君g i 喝+ , T 払e J a p a 皿 S o ei e 竜y of

閲:e 血 a n i c 盛 E 汲 野 皿 e e 君S : J S
岳

/ A S 弧 I n 七e m a 塩o n al C o n f e r e n c e o n

コ嘘 a 毛e Ei al B a n d P 若O C e 畠盛n 琴芝榊 2

(凍き 野 田 雅史 , 広橋 光 治 , 船見 国男 : r 多軸鍛造故に より結晶粒微細

化 した A l
･

M 富 合塵 の 低 温超塑 性 と変形 機構+ , 日本 金 属学会遮事
6 7

紐o 8 軌 9 8
1 1(描 .

宅5) 朗;
甘
N o ぬ , 濫. F u n 鉄 血呈

,
”

.
曲 a s払i a n d R 4 . 旺ob a y a B h i : ｢ 志免 c t o君

G r ai 汲 惑i E e a n a 弧 c 君O S 蛭 硯C 触 君e ¢n A p p e a r a 汲 e e Of L o w T e m p e r a 竜狙 r e

S 現P e 印1 a 畠塩ciもy i n 盛ユ･ M g 慮温o y+ , 減 a 七磨盛ぬs S ci e n c 母 F o - 孤
,
4 4 7

-

幽 8

宅急8 0 観 鵬 5 - 4 4 臥 宅‡汲 P 君e S S)

榔 M .
N o ぬ , M 書 f b 盛 a 愚h i 乱n d 監 . F u n a m i: r L o w T e m p e r a ぬ r e

s u p e
L

rP呈a Bi塩ci毛y a n 捜 Ⅰ毛B D 曲 r m a 鮎 n M e c h a n i 封 n i n G 警ai n

温e急迫e m 組 も of Å且･ M g 虞犯野 b y M u l塩 - 度盛 al Å1t e m a 如 e F o 嘘 n g + ,

関 ai毛e･盛盛 散 在汲惑乱eti o n s ,
4 趨嘘o o 3) ,

望望8 針2 2 9 7 .

弼 松見 国 数 . 広橋 光治 : ｢ 強 び ずみ加 工 法 に よ る材料 の 組織微 細化 と

塑性加 工性 風 砕微細化 の 加 工 プ 田 セ ス と機械 的特性) A , 千葉 工業 東

学研究報告理 工蔚, 古里 蜘 8 執 印刷 中

望7 9



乱 学位論文 に 関連す る解説 恕 ど の 珊行 資料

( 1) か林 勝, 船見 国 数 河 野 凝雄: ｢ ア ル ミ ニ ウム 合金 の 高蓄積 芸 ネ ル

ギ 一 旗 工 に よ る結晶粒微細化J , 第 望 回 ス - パ ー メ タ ル シ ン ポ ジ ウム

テ キ ス ト, (諾R C M , 且9 9 軌 2 8 1
･ 2 9 O .

(2 ･) 船 見 国男: ｢ 低 温加 工 に よる材料組織微細化j , 第 1 9 望 回塑性凝 豊 シ ン

ポ ジ ウム テ 卑 ス ト, (塑性加 工学会, 望O O 軌 i 7 ･ 2 4 .

(3) /l ､ 林 勝, 船 見 国男: ｢ 温 閤鍛造予加 工 に よ る ア ル ミ ニ ウム 合金 野路

晶軽微細化+ , 第 3 回 ス - パ ー メ タ ル シ ン ポ ジ ウム テ キス ト, 細 c 凹 ,

2 0 0 1) タ 1 6 9 ･

1 7 3 .

(4) 野 田 雅史 , 広橋 光学凱 船尾 国男: ｢ 多軸鍛造 に よる ÅトM 富 合金 の

低 温超塑性+ , 第 u 3 回避 塑性研究会テ 卑 ス ト,(超塑性研究会 , 2 e 8 貌

5 7 ･ 7 5 .

乱 学位論文 に関す る受賞

(1) ” . N o d a
,

” . f h o h a s 払
,

a
.

F u 温 a n i a n 速 ¥ . S u w 老血Btr a ニ

｢ 3 S M E !A S M E 玉皿t e r 汲 a 塩o n al C o 温良君 馳 e e ¢n M a 毛e Ei al s 弧 d

P m c e B Si n 欝望8 0 凱 ,
ベ ス ト ･ ポ ス タ - 賞受賞 ほ 本棟械学会)㌔

(2) 日本金属学会誌 6 7 巻 望骨 の 会誌嚢療写薬 に採択 .

4
. 特許出願

(1) 野 田 確 度 , 細 見 国男 , 広橋 光治 , ホ林 勝 : 打多軸鍛 造故 に よ る

超微細粒 を有す るア ル ミ ニ ウム 及 び ア ル ミ ニ ウ ム 合金板 の 襲蓬方法j , 日本

国特許 出願中 2 0 8 2 年 出願番号 :

'

望O O 2 - 3 4 4 望0 1

5 ｡ 常務発表 お よ ぴ講演敏文

也) ア ル ミ ニ ウム 合金 の 低温圧延 に よ る結晶粒微細化

第 3 8 回 日本機械学会学生戯卒業研究発表許演畿 且9 9 9 年 3 月

野 田 雅史汐 船見 国男

紐) 低 温圧選 に より加 三 した 5 0 8 3 ア ル ミ ニ ウム 合金 の 機械的将性

1 9 9 9 年 日本金属学会秋季講演東金 丑9 9 9 年 1 1 月

野 田 雅史, 船尾 国敷 か林 勝

望8 e



(讃) 3 O 舶 アプレミ ニ ウム 合金 の 結晶粒微噺ヒと強度繭
･

上 に 対す る 予加 工 の 効果
第 9 8 阿 軽金属学会春季深演 来会 望O O O 年 5 月

ホ 林 勝 , 野 田 雅 史, 船尾 国男

(4) ア ル ミ ニ ウム 合金 の 結晶粒微 翻 虻 及 ぼす負荷せ ん断 ひず み 様式 の 効 果
望O e O 韓 日本金属学会教率講演 大会 2 O O O 牢 i O 月

船 尾 固 執 野 田 雅史

(5) 強 びず み加 工 経で 結 晶粒微 掛 転した ア ル ミ ニ ウム 合金 の 超微細組 織 と機械

的棒牲

望㈹ 0 年 C I T シ ン ポ ジ ウム テ 卑 ス ト 望0 0 0 年 11 月

野 田 雅史

榔 多面繰返 し鍛造加 工 法 に よ るア ル ミ ニ ウム 合金 の結晶粒微細化

望軸 丑年 日本金属 学会春季講演大会 2 0 削 隼 8 月

諏 訪原 豊 , 野田 雅史 , 船 見 国男

弼 多面 鍛造故 に より創製 した微細粒 組織ア ル ミ ニ タム 合金 の 機械的特性

望0 0 1 年 日本金属学会春季講演東金 2 0 0 丑年 3 月

野 田 雅史 , 諏訪原 豊 , 船 見 国男

(Bき ア ル ミ ニ 汐ム 合金 の 絡 晶軽微細他 に及 ぼす ひ ずみ負荷様式 の 髪響

望帥 1 年 田本金属 学会秋期講演 東金 慧O e 丑 年 9 月

野 田 雅史声 広橋 光 敵 船見 国 風 諏餅原 慶 p 唾9 8

如 ア ル ミ ニ ウ ム 骨壷 の 結晶粒微細 化をこ及 ぼす び ずみ負荷様式 の 影響

第 1 0 立 回軽金属学会秋期諦演大会 望O O l 年 1 1 月

野 田 雅史 , 広橋 光治 ,
. 船見 国男 p l 粥

･

1 O 6

(1 0) 多面鍛造陰 に より創製 した遜微細粒 A l 湖 ぎ合金 の 機械 的特 性 と低 温超塑性

準戚 i 4 年度塑性加 工春期講演会 2 O O 2 寧 5 月

野 田 雅史≠ 広橋 光治 , 船 見 国男 p 6 8 ･ 幽

( 1丑) F atも血 a 加 温 P m e e B S a n 盈 M e 血 a n i c 由 馳 o p e rt主e s ef F i n e G r ai n e 珪

J姐現 血i 温 u m A 滋o y 態y M 由塩･ 姐 al A五七e m a 惑v e F o 君gi n g .

J S M E 娩S M E 王汲もe 君m 鉄 血 n a且 C o 珪臨空e n C e O n M 汲もe 滋al s a n d P r o c 母8 Si n 夢

0 虎 o態e 君 望桝望 p 5 望望･ 5 望7 .

M 事 N e ぬ
,
” . 盛 盈Bh i ,

濫
.
F u n a ぬi 鑑m 捜Y . S u w a h a r a

紬望) 多軸鍛造をこよる 彪
- M 富合塵 の 鹿妻 塑性 ( 依頼講演う

第 1盈3 阿 適塾牲研究会学 費 ス ト慧桝 望 率 9 月 於 : 東 光大学金属材料研究所

野 田 雅史 ,
題額 光治, 療見 国男 p 5 7

･

7 5

紬讃) 道教細粒 5 8 8 き戯 合金 の 粒内変形 を伴う低竜 塑性 の 出現

望O O 望隼 田奉金 属学会歓期講演大会 望O 8 丑年 且1 月

野 田 雅史 , 広橋 幾 晩
‾

船 尾 国男 p 鵬 8

2 8 漫



(1 魂) A i ･ M 賢者金 の 低 温遜組成幽現をこ及 ぼす結晶粒径 形 影響と経線変陀

第 且0 3 回 軽金 属学会秋 期講演東急 望O 把 年 足ま月

齢見 国男 , 野 田 雅史 , 広橋 光治 p 連語･ 舶

(1 5) 超微細粒 Ai ･ M 富合魔 の 焼 恕潰 しをこよる機械的特性変絶 とせ綾瀬果

望O O 3 年 日本金属学会春期講演大会

野田 雅史 , 広橋 光治 , 船尾 国男 p 娼 O

( 1 6) 組練微細化 した 5 0 朗 j組 合塵 の 破壊靭牲

望O O 3 年 日本塵属学会春期沸演大会 望鵬 3 年 誌月

山田 剛 軌 細 見 国風 野 田 雅史 , 広橋 発治 p 4 5 0

( i 7) 二 軸引張試験 に よ る微細粒 A l
･

姐富合塵 の 引 求愛形 と組織変柁

望0 0 3 年 日本金属学会春期講演大会 望舶 3 年 諾月

船 尾 国 数 野 田 確塵 , 広橋 光治 p 8 連番

紬8) 多軸鍛造力持工法 に よ っ て 椎製した微細結晶粒 魔王合金 の 腐食韓牲

望榊 3 年 日本金属学会春期講演東金 望桝3 年 語月

食 岳宏 , 船尾 国 風 野 田 雅史 , 広橋 光治 p 4 4 8

紬9) 鋼球落 下試験 に よる A i 合金 の組織微細托

薬 1 鵬 回軽金属学会歌期講演大会 望抑3 年 5 月

上野 晃義 , 野 田 雅史 , 船尾 国男 p 1 9 丑-

ま9 望

(2 0) E 免 ct of G r a i n Bi 2;忠 a n d 姐 c T O 醜 m eもu 君e O n 軸 p e a r a n c e of L 8 W

T e m p e r a ぬ 3? e S 悦P e r Pl a s 塩cit y i n Ål ･ 朗査鬼泣o y .

8 也 ‡n もe m a 塩o n al C o n f e r e n c e o n 鮎 p e r pl a 爵塩ci毛y 皇n A d v a n c 母d M a 毛e 由al 乱

S t . C a 也 e 由n e
事

s C o 皿e 軌 O Ef o T 亀 U 監 A u 即 題七2 0 O 3

M . N o ぬ
,
” . H 汝o h a 惑晩 監 . F 狙 温 良m i 従n d ” . 監曲 a y a B泡立

(2 1) j u - M g 合金 の 機械的特性 の 南土 お よ ぴ焼なま し特性

第 1 1 匪機械材料 ･ 材料加 工技術誇演会 蜘 & P 望8 8
･

3) 望0 0 3 撃 1 0 月

野 田 雅史 , 広橋 光治, 船 尾 国男 p 3 9 3 - 3 9 凍

(望2) 二 軸引強訴験 に よる微細粒 J弧･ M 富合塵 の 高温引蛮変形

第 1 0 忘 囲軽金属学会歓期講演大会 B iO O 3･ 年 且1 月 印鋼 中

野 田 雅史 , 船尾 国男 , 広橋 光治 p 2 8 5
･ 望8 6

望8 望




