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第1章 緒 論

1973年 の 石油 シ ョック以 来 、 省 資源 、 省エ ネルギ ーへ の志 向 は人類 の 恒 久

的使 命 と認 識 され て きた 。殊 に各種 工 業 に お け る生 産 工1程管 理 お よび技 術 開 発

に お い ては、 この省 資源 、 省 エ ネル ギ ーに関 す る改善 が その 企業 の盛 衰 を決 す

る重 要 な 課題 の ひ とつ とな って い る。 金属 工 業 の分野 も例外 で な く、 この観 点

か らの精 力 的研 究 が進 行 中 で あ るが 、 それ らの 研 究の 中 で注 目 され て い る金 属

の 特 性 の ひ とつ に 「超塑 性 」 が あ げ られ る。

こ こで は まず 「超 塑 性 」 に つ いて の 研究 を概 観 し、 つ いで本 研 究の 目的 と意

義 に 言及 す るO

焼 きな ま した純 金 属 の引 張 破 断伸 びは 室温 で せ いぜ い数10%か ら100%ま

で で あ る。 ところが'1.n-Cu-A13元 共 晶 合 金 で は高 温 で異 常 に大 きい伸 び

を もつ ことが1920年Rosenheinに よ り報 告 され た1)。 また、BトPb

共 晶 合 金 で は 同 じ く高温 で2000%に も及 ぶ伸 びが記 録 され てい る2)。 そ して、

1945年 、 ソ連 に お いて 耐 熱 、耐 ク リー プ材料 の研究 が 進 む なか で 、 その基 礎

とな る過 飽 和 固溶 体 か らの析 出現 象 にっ い て精 力 的 な研 究 を続1ナて いたBoch-

varは 、Zn-(15～25)%Al合 金 にっ い て異 常 に大 きな延 性 を認 め る ことと

な り、 これ を 「超塑 性 」 と名付 け た3)。 その後 も続行 された種々の合金の超塑 性 研

究は、Underwoodに よ る解 説 論 文9)に 端 を発 して、 お もに米 国研 究 者によって

継 承 され ることにな る。 そして、1964年 、B。 。k。f。nら5)は 超 塑餬 「張 変 形 試 料

に特 有 の ほ とん ど くび れが ない(neck-』free)と 考え られ る変 形挙 動 に着 目 し、

これ は局 部変 形(necking)を 起 こ した部 分 が急 速 に加工 硬化 して断 面 の減少

に 伴 う応 力 の増 大 に耐 え る と同 時 に変 形 を隣接 す る個 所 へ移 行 せ しめ る過程 の

連 続 に よ っての み 可 能 で あ る と考 えた。 そ こで超 塑 性変 形 を歪 速度 の 関数 と し

て 、 次 式 の よ うに表 わす こ とを提 唱 した。

・m
a=Ks (1-1)

こ こで σは変形 応 力 、 εは歪 速度 、Kは 定 数 、mは 変形 応 力 の歪 速度 感 受 性指
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数 で あ る。 こ のm値 は 超 塑 性 の 指 標 と し て 以 後 の 研 究 の重 要 な 力 学 的 因 子 とな

っ て い る。

m値 は 以 下 に 示 す よ う に 局 部 変 形 の 進 行 速 度 と関 連 し 、 さ らに 後 述 す る よ う

に 破 断 時 の 断 面 積 をAfと 仮 定 す る とrn値 は 伸 び と直 接 関 係 す る。 す な わ ち 、

定 義 よ り

σ=P/A(1-2)

e=In(1/10)=In(Ao/A)..............................(1-3)

と 書 け る 。 こ こ でPは 定 常 変 形 で の 荷 重 、Aは 長 さlo、 断 面 積Aoの 試 料 が

長 さ1ま で 変 形 され た と きの 断 面 積 で あ る。(1-3)式 を 時 間tで 微 分 して

歪速度eを 求めると

e一 呈 呈 一dla
t・(A・/A)

-

dd,(1・A厂1・A)

__‐1dA(1-4)..............................

Adt

が 得 ら れ る 。(1-4)式 に(1-1)式 を 代 入 す る と 次 式 と な る 。

‐dA=Aa

t・ 乙 一A・(・/K)i/m

i/m
二A・(P/A・K)

(1/m)-ii/m_(P/K)/A

(i-m)/mi/m(1 -5)_(P/K)/A

(1-5)式 よ り 、rn=iの 場 合 は

dA =P/K(const.)(1-6)

dt

と な り 、 断 面 積 が 変 化 し て も 断 面 積 の 減 少 速 度 は 一 定 に 保 た れ 、 大 き な 伸 び が
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得 られ る こ とが わか る。 一 方、mく1で あ ると、変 形 が進 みAが 減 少 す る にっ

れ て 断 面減 少速 度 が 増 大 し、 よ り早期 に破 断 す る こ とに な る。 これ らのm値 と

一dA/dtと の関 係 を図 式 的 に示 す と図1 -1で 示 す通 りで あ る
。Backofen

はm値 と伸 びの お お よそ の対 応 関係 を指 摘 した上 で、 超塑 性 と称 し得 る伸 びは

yn≧0,3の 変 形条 件Fで 得 られ る とし た6)7) 。 実際 のm値 と伸 び の関 係 は 図1

-2嗣 示 され る7) .破 断 伸 びは本 来再 現 性 が良 い とは い え ないが 謹 ・ の合

金 に つ いて の 両者 の 対応 関 係 は図 中 のバ ラッ キ の 中 に含 まれ、 嬲 の値 は伸 び の

お よ そ の尺度 とな って い るよ うであ る。

こ こで 時 間tfの 変形 で破 断 が起 こ りそ の際 の断 面積 をAfと して(1-5)

式 を解 くと次 式 が得 られ る。

・f-(A。1加 一Af吻)/m(P/K)吻 (1-7)

イ ンス トロ ン型試 験 機 に よ る引 張 変形 の場 合 、 ク ロス ヘ ッ ド速度 をSと し、jo

か ら1ま で長 さ変 形 して破 断 した とす る と伸 び ψは、

=3/4

A-3

図1-1-dA/dtとAの 関係のm値 による変化
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図1-2種 々の合金のm値 と伸びとの関係7)

ψe(1-1・)/1・etf・S/1・

で あ る の で 、 ψ は 次 式 で 与 え られ る こ と に な る 。

ψ 一(A。 吻 一Aismf)S/　 1。(P/K)吻 (1-8)
〆

以 上 の よ うに、m値 は実 験 的 に も原 理的 に も伸 びの大 きさ と関 連 し、 超塑 性 の

主 要 な パ ラメ ータ ー とな って今 日に到 って い る8)9)。

一 方 、超塑 性 の研 究 の 当初 よ り、 顕著 な 超塑 性 を示 す 金属 お よ び合 金 は1μm

の オ ー ダーの 微細 粒組 織 で あ る こ とが指 摘 され て い る9)。 ま た この微 細 粒組 織

は 変形 して も大 き く変化 しな い 。歪 速度 によ る変 形 応 力 の変 化 は図1-3(a)に

示 す よ うにS字 状 とな り、 曲線 の勾 配 よ り与 え られ るm値 は図1-3(b)に 示す

よ うに歪 速 度 に対 して最 大 値 を とって変 化 す る。

以 上 で述 べ た超塑 性 の特 徴 は つ ぎの よ うにま とめ られ る8)。(1)適 当 な温 度 お

よび歪 速度 の変 形条 件 で顕 著 とな る。(2)変 形 に対 して安定 な微 細結 晶 粒組 織 の

金 属 にみ られ る。㈲ 変形 応 力 は比 較 的低 く、 また歪 速 度 に対 して 非常 に 敏感 で
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図1-3(a)変 形応 力におよぼす歪速度の影響および(b)速 度 に対 する

m値 の変化、および1,皿 および皿領域 の説 明図9)

あ る。(2)の 特 徴 か らこの 超塑 性 は 厂微細 結 晶 粒超 塑 性 」 と呼 ばれ 、 また、通 常

一 定 温度 での 変 形 で現 わ れ る と ころか ら 「恒 温 超塑 性 」 と言われ る
。 本 研究 で

扱 う超塑 性 は こ こ までで述 べ た 「微細 結 晶粒 超塑 性」で あ り、以 後 も単 に「超塑

性 」 と表 わず ♂

超 塑 性 を成 形 加工 へ 応用 しよ う とす る試 み はす で に数 多 くな され て きて い 岩1)122

これ は超 塑 性 の もっ 低応 力 で均 一 に変 形 で き る特 質 を利 用 しよ うとす る もの で、

複 雑 形 状 の製 品 の真 空 成形 法 、 ブ ロ ー成 形法 およ びバ ル ジ成形 法 な どが 報告 さ

れ て い る。 ま た、成 形 の 際 の型 充 て ん性 が 良い こ とか ら、 高 精度 の転写 を必 要

と す る コイニ ン グ加工 、圧 縮 加工 お よ び密 閉 型1鍛造 な どへ の 応用 も期 待 され て

い る。 これ らの加 工 法 を用 い る こ とに よ って、 従 来 切削 加工 や溶 接加ココ1工程 を

必 要 とし た製品 の成 形 を→ 工程 で可 能 な らし め る こ とにな る。 この意 味 で よ り

*:超 塑性を 「引張応力下で異常に大一ぎな伸びを与える性質」として、超塑性を類別すると9本 研

究で扱 う超塑性のほかに、 「変態超塑性io)凵お よび 「歪硬化型超塑性8≧ があげ られる。ただ し、

前者は変動温度条件下、後者は比較的低温での現象である。
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有 効 な資 源 お よ びエ ネル ギ ーの活 用 を果 す とい えよ う。

さ て、 超塑 性 に関 す る研究 は、個 々 の合 金 系 にっ い て超 塑 性 変形 条 件 を明 ら

か にす る目的 の 研 究5)13)か ら、 変 形前 の金 属 組織 学 的 諸 因子 と超 塑 性挙 動 の

関 係 讎 べ た研 究 ・4-・6)、 そ して超 塑 餒 磯 構 に関 す る研 究17)～22)・ 齷

性 の 成 形加 工 へ の醐 媚 指 した研究11)12)23)～25)と 多 岐に 枇 って きて ・・

る。 金属 の変 形 機 構 は いか な る場 合 で も金 属 内部 の微 視 的組 織 観 察 を基 礎 的手

段 に 研究 され るべ きで あ る と考 え る。 ま た、 上 記 の 各研 究 が 系統 的 に遂 行 され

る こ とが よ り普遍 的 な成 果 を与 えよ う。 しか るに、 今 日ま での 超塑 性 研究 は個

々 の研 究 者 が特 定 の合 金 系 の み を対象 とす るた め断片 的 に な ら ざる を得 ず 、 ま

た 、 変 形 中の 組織 変 化 の よ り正確 な把 握 に欠 け てい る。 しか も・高 いm値 が超

塑 性 の基 本 的 特 徴で あ る との 指 摘 に もか か わ らず、 そ れ を もた らす 機 構 に っい

て 金 属 組 織 学 的に 検討 した研究 は みあ た らな い。

そ こで著 者 はまず 超塑 性 変形 中 の組 織変 化 を詳細 に検 討 し、 っ い で、 超塑 性

変 形 に寄 与す る機構 を明 らか に し、 さ らに、 変形 応 力 の高 い歪 速度 依存 性 の源

泉 とな る機 構 を金 属組 織学 的 に検 討 し確 立す る 目的 で本 研 究 を行 った。

本 研 究 の成 果 は超塑 性 変形 の 本 質 を明 らか に し、 超塑 性 加 工の実 用 化へ の一

層 有 益 な基 礎 的知 見 を与 えて、 工 学 の発展 に 寄 与す る もの と信 ず る。

本 研究 の各 章 は以 下 の よ うに ま とめ られ る。

第2章 で は、Al-Cu合 金 を用 い、 まず 共 晶合 金 鋳 塊 の 高 温 変 形 中 の 組織

変 化 を調 べ、 つ いで等 軸 粒 を もった 組 成の 異 な る合 金 の超 塑 性 変形 中 の結 晶粒

変 化 お よ び粒界 すべ りの様 相 を 観察 し、 さ らに超塑 性 変形 中 の転 位 組 織 にっい

て 調 べ て、 超塑 性 変形 中 の組 織変 化 につ いて 考 察 す る。

第3章 で は、'超塑 性 変形 紳 断 して急 冷 したAレC・ 共晶 合 金 の 室翻 部

摩 擦 を測 定 し、 第2章 で の 転位 組 織 の観 察 結果 と比 較 検討 され る・

第 嶂 で は異 な る1欄 とし たT・-6%A1-・%V合 金 を用 いて ・変形 中 の

組織 およびm値 の変化 の関連性 およびそれ らの変化が伸 びにおよぼす影響 につ

いて検討 され る。

第5章 では、粗粒 の単相組織 を もつ場合 で伸びは大 きくないけれ ども大 きい
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m値 を とるこ との あ るこ とをTi-8%Mn合 金 を用 いて示 し、 この場 合 の変 形

応 力 お よび局 部 変形 の進 展 の解 析 を行 う。結 果 は通 常 の超 塑性 の場合 と比 較 検

討 され る。

第6章 で は、 第5章 と同様 の変 形 応 力 の解 析 をAl-Cu合 金 にっいて 広 範 囲

な 実 験 条 件下 で 行 い、 変 形 応力 中 の有 効 応 力 お よび 内部 応力 の歪 速 度依存 性 お

よ び変 形 応力 中の それ らの割 合 とm値 の 関係 に つ い て考 察 され る。

第7章 で は、 超塑 性変 形 に対 す る粒 界 すべ りお よ び粒 内 変 形 の寄与 につ いて

Al-Cuお よ びPb-Sn合 金 を用 いて 調べ 、 っ いで、 変 形 がが な り進 んだ段

階 で の主 要 な変 形 機 構 にっ いて検 討 し、 さ らに 、 粒界 すべ りそれ 自体 が高 いm

値 を与 え るか ど うか を調べ る。 そして 、 超塑 性 変 形 にお け る粒界 す べ り、変 形

機 構 お よ び超塑 性 の クラ イテ リオ ンにっ い て も考 察 す る。

第8章 で は、 以 上 の結 果 の総 括 を行 う。
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第2章A1-Cu合 金の超塑性変形中の組織変化

2.1緒 言

これまで多 くの合金において超塑性 を発現 す るこ とが知 られてお り、超塑 性

挙 動 を現わす変形温度、歪速度が研究 されてい る。従来の研究1)～3)によれば超

塑 性変形 中に結 晶粒 は等 軸粒を保 ち、粒径 はあま り変 らない といわれ る。これま

での研究3)4)に よって超塑性の変形条件 はかな り明 らかにな った と思われ るが、

変 形中におこる組織変化の詳細 は現在 ほ とん ど解明 されていない。変形中 にお

け る組織変化 を研 究す ることは超塑性の機構 を考 える上 にぜひ とも必要で ある

と考 え られ る5)6)。 そこで、 まず本章 では、従来超塑性変形条件 にっいての研

究が比較的多 くな され、実験結果 を検討す るために資料が多 い と考 えられ る

Al-Cu合 金5)～8)を 選 んで、その共 晶合金鋳塊の高温変形中の組織変化 を 調

べ 、っいで等 軸粒 をもった組成の異な るAl-Cu系 合 金の アル ミニ ウ ム に 富

む α相およびCuAl2(θ)相 の超塑 性変形 中の粒径変化、粒界 すべ りの 様相 を

観 察 し、 さ らに超塑性変形中の転位組織にっいて調べ てさ*超塑性 の変形機構 を

金 属組織学的 に明 らかにす るための基礎的知見 を得 よ うとした。

2.2実 験 方 法

99.99%*純 度 ア ル ミニ ウ ム と電気 銅 をAl-3,13,25,33お よび38%

Cuと な るよ うに配合 し、 真 空溶 解 鋳造 して 合 金 鋳塊 を得 た。 これ らの鋳 塊 の

化 学 分析 結 果 を 表2-1に 示 す 。な お銅 量 の少 な い合 金 よ りA,B,C,Dお

表2-1用 いたAl-Cu合 金 の化学組成

SpecimenA B C D E

Cu3.0213.0225.8333.1838.64

Al bal.bal.bal.bal.bal.

*;本 論 文で用いる合金組成%は 、すべて重量%(wt%)で あ る。
**:以 下、光学顕微鏡および電子顕微鏡を、それぞれ光顕および電顕と略称す ることがある。
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図2-2引 張 試験 片の形状
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図2-3引 張試験装置に取り付けられた試験片急冷装置

よ びEと 呼ぶ。 合 金Dは 図2-1に 示 したAl-Cu系 平衡 状 態 図9)よ りわか る

よ うに 共 晶組 成 に非 常 に近 い組 成 で あ り、 以後 共 晶 合 金 と呼ぶ こ とに す る。

これ らの中で まずAl-Cu共 晶 合金 試 料Dに っ い て は、 直 径40㎜ の 鋳 塊の

断 面 を4等 分す るよ うに 切断 し、各1本 か ら機 械 加 工 によ って図2-2(a)に 示

す よ うな引 張試 験 片1本 ず っ を直 接 切 り出 した。 等 軸晶 試 料 の作成 は、 直径

40㎜ の各合 金 鋳 塊 を10㎜ 丸棒 に熱 問押 出 し後 、図2-2(b)に 示 す 引張 試験

片 に機 械 加工 し、 これ を535℃ に保 持 して均 一 で微細 な等軸粒 組織 とし た。

電 子顕 微鏡 によ る転位 組 織 観 察 の た め には 図2-2(c)の よ うに機械 加 工 し、 図
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2-2(b)と 同様 な処 理 を して引 張 試 験 に供 した 。

引 張試 験 は イ ン ス トロン型試 験機(容 量500k9)を 用 いて330か ら525℃

の 間 のい くつか の温度 で 行 った。 試 験 片 を装置 に取 り付 け、 所定 の温 度 に達 し

て か ら10分 間保 持 したあ と、10-4～10-2sec-1の 初 期 歪 速 度*で 負 荷 した。

負 荷 開始 前 の昇 温 お よ び保 持 時 間中 の結 晶 粒度 の変 化 は ほ とん ど検 出 され な か

っ た。 試験 片 の 冷却 は、 図2-3に 示 す よ うに、 ステ ン レス細線 を操作 し て随

時 に 上部 つ かみ をはず し水 中へ 落 下 させ る方 法 に よ った。 この装 置 によ り試 験

片 は 変 形 中 断後3秒 以 内 に水 冷 され た。

2.3実 験 結 果

2.3.1鋳 造Al-Cu共 晶 合 金 の高 温 引張 挙 動

Al-Cu共 晶合 金(試 料D)の 金 型鋳 造 組織 は写 真2-1に 示 す よ うに細 か

、

写真2-1A1-Cu共 晶合金(試 料D)の 金型鋳造組織

い 層 状 を呈 して い る。 この よ うな鋳造 組織 の試料 よ り図2-2(a)の よ うな引 張

試 験 片 を切 り出 し、e～2。3×10-9seC-1で 室 温 引張 りを行 うと約20㎏/吋 で

破 断 した。 伸 びは全 く現 われ な か った。 同 じ歪速 度 で高 温 引張 りを行 った 結果

を 図2-4に 示 す。 変形 温 度 が330℃ で は、 最 大 応 力 は12㎏/面 以 下 に下 が り

伸 び は20%を 越 え る。 温度 が さ らに高 くな る と最 大 応力 の低 下、 伸 びの 著 し

い増 大 が 現 われ る。 これ らの結 果 か ら求 め た断 面 収 縮 率 と伸 び を温 度 に対 して

*:以 下Eと 略記することがある。
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図2-4 Al-Cu共 晶 合 金 鋳 造 材 をe～2.3×10-9-1secで 高 温 引 張

り し た と き の 応 カ ー 歪 曲 線

jemperature(°C)

図2-5 AI-Cu共 晶合金鋳造材をs～2.3x10-4sec-1で 引張試

験 した ときの伸びおよび断面収縮率の温度依存性
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示 し たの が 図2-5で あ る。 これ をみ る と480℃ で断 面収 縮 率 は98%と 著 し

く高 い。 これ は試 験 片 が 一様 に伸 び る とす る と実 に4900%の 伸 びに 相 当 す る

こ とに な る。 しか し本 試 料 の平 均 伸 び は約145%で あ った。 この お もな理 由 は

写 真2-2に 示 した525℃ で の変 形試 料 にみ られ るよ うに、 試 験片 平 行部 の 一

部 の み が著 し く変 形 して い る こ とに基 づ いて い る。525℃ で 変 形 した試 験 片 の

平 均 伸 び は約160%で あ るが 、 試験 片 平 行部 の うち変形 の少 な い領域 で は伸 び

は1%以 内 で あ った。 そ こで著 し く高 い変形 の領域 と、 ほ とん ど変形 しな か っ

た領 域 の 組織 を調 べ る と、写 真2-3に み るよ うに前 者 の領域 で は αお よ び θ

相 が ほ ぼ等 軸 とな っ てい る。 一方 、 ほ とん ど変 形 しな か った領域 で は もとの層

状 組 織 の 残存 す るこ とが わ か っ た。写 真2-4は 変 形 途中 で急 冷 し た試験 片 の

写真2-26～2.3×10_qsec-i、 温度525℃ で引張変形したAl-Cu共

晶合金鋳造材の試験片形状

T。n。il。axi。60・02mm

写真2-3e～2.3×10-9sec-1、 温度525°Cで 引張変形したAl-Cu共 晶
合金鋳造材の引張方向縦断面の光顕組織、(a)僅かに変形した部分、

(b)大きく変形した部分
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}1

囂

崇

H

O.05mm

SlightlySeverely

deformedregiondeformedregion

写真2-4525℃ 、e～2.3x10-asec1で の引張り途中で急冷されたA1-
-Cu共 晶合金鋳造材の大きく変形された部分とほとんど変形され

ていない部分の境界領域についての光顕組織

変 形 量 の極 端 に 異 な る二 っ の部 分 の増 界領 域 の組 織 で あ る。 写真2-3お よ び

2-4よ り層状 組 織 が等 軸 粒へ 変 化 した こ とが 明 らか で あ る。

2.3.2超 塑 性 変形 中 の結 晶 粒径 およ び粒 形 状 変 化

鋳 造 組 織 を もっAl-Cu共 晶合 金 におい て も、 高温 で の引 張 変 形 中 に等 軸粒

に 変 化 し、高 い 伸 びを呈 す る こ とが見 られ た。 しか しなが ら、 非常 に大 きい 変

形 は試 験 片平 行 部 の限 られ た領域 で の み現 わ れ、 ほ とん ど変 形 してい な い領 域

も存 在 した。 そ こで あ らか じめ加 工 と熱 処 理 に よ って 等 軸粒 組織 とした試 験 片

を引 張 れ ば試 験 片 平行 部 の 全領 域 にわ た り変 形 が進 行 し、 さ らに大 きい伸 びを

示 す こ とに なろ う。

試 料 は共晶合 金 の他 に亜 共 晶 お よび過 共 晶合 金 を も用 い、 α、 θ相 の容 積 比

を変 化 させ た。 た だ し試 料Aは α単相 合 金 で結 晶 粒 は大 きか った。B、C、D

お よ びEの4種 の試 料 で は α相 お よ び θ相 の平 均 結 晶粒 面 積 が 同 じにな るよ う

に す るた めに、 押 出 し後535℃ で種 々な時 間加 熱 し水 冷 した。 その結果 、 これ

ら4種 の試 料の 結 晶粒 面 積 は25～40μm2と な っ た。 図2-6は380お よ び

520℃ に お け る伸 び およ びm値 の合 金 組 成 に対 す る変 化 を示 して い る。 ここで
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のsは ～10_4sec-1で あ る。 伸 びは 共晶 組 成 の と きに最 も大 きい。 本試 験 にお

け る均 一加 熱 帯 は約90mmで あ り、約350%ま で の変 形 を この 帯 内 で 行 な う こ

と がで きる。 これ を越 え る変 形 で は均熱 帯 か らは ずれ た 部分 が 所 定 の温 度 よ り

高 くな らな い よ うに して あ るので 、 図2-6巾 の350%を 越 え る伸 び の値 は そ

れ ぞれ 過小 に評 価 され て い る と考 え られ る。 な お見 か けの伸 びが850%を 越 え

る と試験 を 中止 した。m値 にっい て も共 晶 組 成 の合 金 の ときに最 大 で、 共 晶組

成 か らはずれ るにっ れ て急減 した。 この共 晶 試 料 の α、 θ相 の 容積 比 は1:1

で あ る。Sagatらlo)は(α+β)黄 銅 の超塑 性 の温度 依 存 性 を研 究 し、 α、

β相 の容積比 が1:1で ある温度で最大伸び を現わす ことを報告 している。 こ

れ らの実験結果 は本章および第7章 で後述す る粒界すべ りとの関連で興味が も
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たれ る。

っ ぎに超塑性変形中 に結晶粒の成長がみ られ ためで、変形前後の平均結晶粒

面 積 を調 べ た。 これ にっ いて は前 に も述 べ た よ うに、 変 形 前後 の組 織観 察 が行
'

われ て い るが5)7)、 いず れ も定 性 的 な検 討 を して い るにす ぎない。 典 型 的 な結

図2-7 Al-Cu合 金 の高温変形中 の結晶粒径変化

(変 形条件:380お よび520℃ 、 ε～10-4sec-1)
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果 は図2-7に み られ るよ うに 、520℃ で はB試 料 の α相 の結 晶 粒 の成 長 は大

き く、 θ相 も小 さい歪 の もとで も成長 して い る。 共 晶 合 金Dに な る とα相 の粒

成 長 は亜 共 晶合 金 に 比べ て著 し く少 な いが、 や は り粒 成長 が み られ る。 こ こで

超 塑 性 変 形 中の粒 成 長 との比 較 の ため に、 無負 荷 で520℃ に保持 した場 合 の結

晶 粒 成長 を調 べ た。 ここで の保 持 時 間 は 図2-7に お け る各 点 の歪 量 まで 超塑

性 変 形 す るに要 した時 間 とし、 そ の歪量 を横 軸 に と り、 求 め た平 均結 晶 粒 面 積

を 図2-7の()内 に 記 し た。 この結 果 をみ る と各 試 料 は 押 出 し後 に535℃

で 均質 化加 熱 を施 され て い るの で 、 その 後 の520℃ で の保持 で の粒 成長 は低 い 。

し たが って 図2-7で 示 され る結 晶 粒 の成 長 は 超塑性 変 形 中 に もた らされ た も

の で あ る と考 え る ことが で き る。写 真2-5は 試料Cの 変形 前 後 の組 織 で あ る。

520℃ 、800%の 変形 中 に平 均 結 晶粒 面積 は α、 θ相 と もそれ ぞれ9倍 前 後 成

長 し た。800%の 変 形試 料 で も粒界 近傍 に空 ど うの存 在 は認 め られ な い。 試 料

Dに お いて も520℃ 、:11'.変 形 で 結 晶 粒成 長 傾 向が あ り、 面積比 で数 倍 に達

した 。微 細 な結晶 粒 を もっ 本試 料Dは ら～5x-910sec-1、520℃ で1000%

で も破 断 しなか ったが 、温 度 を440℃ に下 げ る と約850%で 破 断 し た。破 断後

の 組 織 観察 に よれ ば、写 真2-6に み られ るよ うに、 空 ど うは破 断 面 近傍 で見

られ た が、 破 断 面 か ら約100ｵmの 範 囲 外 で は空 ど うの存 在 は認 め られ な か っ

Tensileaxis尋 →膨

0.02mm

写真2-5試 料Cの 光学顕微鏡組織,(a)変 形前,

(b)520℃,e10asec-1で800%ま で変形
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Tensileaxis-一 → ・0 .05mm

写真2-6440℃De～10-9-1secの 条件で破断した試料Dの 引張

方 向中央縦断面の光顕組織

》 鴨r

理

舞
D

診
　　

羃
占

Strain(° ノ。)

図2-8試 料Bお よ びDを380お よ び520°C,s～1σ 一9-1secで

変 形 した と きのDirectionalityの 変 化,Direction,ality

=(引 張 方 向 の 粒 径)/(引 張 方 向 と 直 交 す る方 向 の 粒 径)
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た。 っ ぎに本 試 料Dを あ らか じめ535℃ で長 時 間 加熱 して 平 均 結 晶 粒 径 を約

19ｵmに 粗 大 化 した後520℃ で 同様 に 引張 変 形 した とこ ろ、m値 は0.67、

伸 びは6231と な り微 細 結 晶粒 試 料 に比 してm値 はそれ ほ ど変 わ らな いが、破

断 伸 びは低 下 した。 この粗 粒 試料 の超塑 性 変 形 中 にお け る結晶 粒 成 長 は それ ほ

ど大 き くな いが 、 空 どうの 形成 は約500%の 歪 でみ られ 、 空 ど うの成 長 とそ の

連 結が 本 試 験片 の破 断 に つな が る もの と考 え られ る。

上 に 述べ た よ うに、 微 細結 晶 粒 試 料 で超 塑 性 変 形 中 に粒 成 長 が あ り、 その 成

長 はC、B試 料 と共 晶組 成 か らはな れ る と著 し くな る。 変 形 中 に成 長 して粗 大

結 晶 粒 に な る と空 ど う形 成 を随 伴 して い る ことが 知 られ た。 これ らの 組織観 察

に よ って、 変 形 中の 粒成 長 と と もに α、 θ各 結晶 粒の形 状 の変 化 も認 め られ る。

い ま、 引張 方 向 の粒 径 の、 それ と直 角方 向の 粒径 に対 す る比 をDirectionality

とし、 これ を250%ま で の歪 につい て 測 定 した 。測 定 は50個 以 上 の結 晶 粒 の

平 均 値 を とった。結 果 は図2-8に 示 す よ うに試 料Bで は結 晶 粒形 状 は低温 で

は大 き く変 わ って い るが 、520℃ に な る とそれ ほ ど変 わ らな い。結 晶 粒形状 の

変 化 の大 きい380℃ の結果 をみ て も、 α、 θ相 とも形状 の 変化 は試 料 の 平均 変

形 に対 して 著 し く小 さい こ とに な る。 共 晶 試 料Dに お い て は結 晶粒 形状 の変 化

は さ らに著 し く少 ない。 この こ とは超塑 性 変 形 中 に結晶粒 の等 軸性 を保持 す る

何 らか の作 用 が存在 して い る こ とを示 して い る。

2.3.3超 塑 性 変形 中 の転位 組織

超 塑 性 変形 した合 金の 転位 組 織 の 観察 に よれ ば 、 もっ れ た転 位 や セ ル境界 な

どは存 在 しな い が比 較 的直 線状 の 転位 列が粒 界 に向 か って配 列 して い る とす る

もの2)、 あ るい は転 位密 度 に ほ とん ど変 化 を認 め な い とす る もの10)11)な ど種

々 な報 告 があ るが、 除荷 した あ と室 温 に 冷却 後 組織 観 察 す るま でに 何 らか の転

位 分 布 の変 化 が あ りそ うに思 われ る3)。Fikeら12)お よびKobayash三 ら13)

は7n-Al共 析 合金 の薄 膜 試 料 に つ き粒界 す べ りの電 顕 内 その場観 察 を行 って

い るが、厚 い試料 の変形 挙 動 との対 応 を懸念 して い る。 本 研 究 で は これ らの状

況 の も とで 図2-3に 示 した試作 試 験片急 冷装 置 を用 い、試 験 片 形 状 を図2一
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2(c)の よ うに して、 実際 の 超塑 性挙 動 と対 応 した転 位 組織 の観察 を行 った。

まず 、試 料Dを520℃ 、 乙～10_qsec-1で 変 形 した時 の転 位 組織 を観 察 した。

写 真2-7は 変 形前 の状 態 で、 一 旦520℃ に昇 温 したあ と(a)徐 冷、(b)水 中焼 入

れ した試料 中の α相 に っい て の観察 結 果 で あ る。 写 真2-7よ り急 冷 過程 で(t・)

に み られ る程 度 の 転位 の導 入 の あ る こ とが わか る。 一 方、 θ相 を観 察 して もほ

とん ど転 位 は観 察 されず 、 写 真2-8に 示 す よ うに約100%変 形 して も観察 さ

れ る転位 は非 常 に少 ない。 この こ とは美馬 ら19)の 結果 を参 照 す る と高 温 で の

θ相 の 流 動応 力 が α相の それ5)よ り大 きい こ とが わか り、 これ よ り、転 位 の 動

き を伴 う変形 はお もに α相 内で起 こる と考 え る こ とが で きよ う。 い ま20%歪

写真2-7試 料Dの 変形前の電顕組織,(a)520℃ より徐冷,(b)520℃

より水焼入れ

0.5um

写真2-8520℃,e～10-9sec1の 条件で100%引 張変形された

試料D中 のθ相の電顕組織
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を うけ た試 料 の α相 内の組 織 は写 真2-9の よ うで あ り、 この変形 条 件 の よ う

6Zm値 が大 き く超塑 性 が示 され る状 態 で もか な りの転 位 が導 入 され て い るこ と

が わか る。 ただ し、 低温 で の変形15)や 通 常 の転 位 ク リー プ16)の 場 合 と比 較 す

る と転位 密 度 が小 さ くよ り均 一 に分布 してい るよ うで あ る。 さ らに変 形 が進 ん

で も写真2-10の(a)100%歪 、(b)400%歪 の場 合 の結 果 にみ られ る よ うに・

写真2-9520℃,6～10卩9-1secで20%引 張変形した試料Dの

α相の電顕組織

0.5um

写真2-10520℃,ε ～1(厂asec1で(a)100%,(b)400%引 張変形し

た試料Dの α相の電顕組織
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観 察 され る転 位 の 分布 や密度 は20%歪 の試 料 の場合 と大差 な い こ とが 知 られ

る。 す な わ ち、 超塑 性 条件 下 で は変 形 の初 期 に均 一分 布 した 低密 度 の転 位 が導

入 され 、 この 状態 はか な り変 形 が進 ん で も大 き く変 わ らな い と言 え よ う。

これ に対 し、 比 較的m値 の低 い条件 下 の 組 織 をみ る と、 写 真2-llに 示 した

o.5um

写真2-11520℃,e10-1sec卿1で ～20%引 張変形した試料Dの

α相の電顕組織

o.sum

写真2-12380℃,ε ～10-9sec1で20%引 張変形した試料Dの

α相の電顕組織

0.5りm

写真2-13380℃,e～10-2-1secで20%引 張変形した試料Dの

α相の電顕組織
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0.5um

写真2-14520℃,E～10-9-1secで20%引 張変形した試料Bの

α相の電顕組織

歪 速 度 を大 きく した 場 合、 写 真2-12に 示 した変 形 温 度 を380℃ と下 げた場 合

お よ び380℃ でe～10-2sec-1と 早 くした写 真2-13に それ ぞ れ 示 され るよ う

に 、 いず れ の 場合 も写 真2-9お よび写 真2-10に 比 較 して転 位 の 分 布が不均

一 で か っ 密度 が大 きい結 果 とな って い る。 殊 に380℃ で変 形 した場 合 に は α相

内 に θ相 が不 均 一 に析 出 す る こ と も写 真2-12お よ び2-13の 組 織 と な る こ

と と関 連 しよ う。 一方 、 試料Bに っ い ての 結果 は写 真2-14に 示 さ れ る。この

場 合 も写真2-9と 比 較す る と転位 の分 布 は不 均 一 で その密 度 も高 い よ うで あ

る。 この よ うに変 形 条 件 が超 塑 性条 件 か ら外 れ る場 合 には不 均一 で高 密 度 の転

位 が 導入 され る こ とが 知 られ た。

2.4考 察

2.4.1鋳 造Al-Cu共 晶 合金 の超 塑 性

実 験 結 果 よ り、Al-Cu共 晶合 金 鋳造 材 は適 当 な変形 条 件で 超 塑 性 を 示 す こ

とが 知 られた。 す なわ ち合 金 の 鋳造 組 織 は場 所 的 に不 均 一 で あ り、 これ に応 力

が加 わ って ゆ くと変 形 に好 都 合 な領域 で局 所 的 に変形 が お こ り、 その 部 分 が高

温 で組 織 変 化 しつつ 、100～200%の 大 き な伸 びを示 す こ とにな る と い うこ と

が 明 らか にな った。

と ころ で第1章 で 述べ た よ うに変 形応 力 の歪 速度 依 存 性指y'は 局 部変 形 の

進 行 速 度 を示 す指 標 で あ る。(1-1)式 の両 辺 の 対 数 を と って微 分 す る と次
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式 が得 られ る。

m=dlog6/dlog8 (2-1)

Cad

Time

(2-1)式 に基づ い てm値 を 測定 す る方 法 を図2-9に 示 す。 本 研究 で は(a)

歪 速 度 急 変法 を採用 し、 引 張速 度 を原 則 として2倍 に した と きの 荷 重 の変 化

PA/PBを 得 てm値 を算 定 し た。

こ こで 図2-4に み られ る525℃ の応 カ ー歪 曲 線上 の どの点 に おいて 鋳 造 組

織 が高 い 変形 を呈 す るた め の好 都合 な 組織 に変 わ るか を確 か め るた め に、変 形

中 に随 時 、 図2-9(a)に 示 した歪 速 度 急変 試 験 を行 い、m値 を算 出 し た。 結果
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は応 カ ー歪 曲線 と対 応 して 図2-10に 示 され る。 変形 の は じめ に はm=0.2と

低 い が、 最大 応 力 を経 て 流動 応 力 が 低下 して い くに つれ てm値 の著 しい増 大 が

示 され る。変 形 応力 が極 端 に 低下 し定 常状 態 が続 くよ うにな る と、m値 も約o.s

を示 し以後 あ ま り変 化 しな い。 この よ うにm値 に ほ とん ど変 化 が な くて 流動

応 力 曲線 が定 常 状 態 を示 しは じめ る歪 は30%前 後 で あ っ た。 しか し この30%

な る値 は試験 条 件 に よ って い く らか異 な る もの で あ る。525℃ の各 変 形 途 中 で

水 冷 し て試 料 の組織 観 察 を した結 果、 最 大 応 力 に相 当 す る歪 か ら鋳 造 組 織 が変

化 す るのが み られ 、 流動 応 力値 がほ ぼ定 常 値 にな る歪 で α、 θ相 が 等 軸 粒 に変

・化 して い るこ とが 確 か め られ た。 この よ うに、等 軸粒 組織 の領 域 でm値 が 高 く、

その 結 果 この領域 で大 きい 伸 びが もた らされ 、 全 体 と して の伸 び も大 きい伸 び

を呈 す る と考 え られ る。

と ころで 、2.3.2で あ らか じめ熱 間押 出 し と熱 処理 して試 料 全 体 を均一 な等

軸粒 組 織 とした場 合 の超 塑 性挙 動 に つ いて述 べ た。 そ こで の結 果 とこ こで の鋳

造 材 の結 果 を対 比 し てみ る と、前 者 の場 合 は鋳造 材 の局 部 変形 領域 と同 じ状 態

図2-10Al-Cu共 晶 合 金 鋳 造 材 の525℃,ξ 一2.3×10冖4s㏄ 一1

で の 引 張 変 形 中 のm値 の 変 化
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が試料全体 にわ たって起 こった結果 である とい う見方がで きよ う。。従 って鋳

造 材の伸 びを支配す るものは変形初期の局部変形領域の大 きさであろ う。 すな

わ ち層状組織 を もっ試験片 では部分 的に変形 してそこが等軸粒にかわ り局部変

形 が進行 するが、他 の層 状組織 の領域 で は変形応力が高いので変形はゲージ部

の 全域にわたる ことがで きないために伸 びが小 さ く現 われ るのであろ うと考 え

られ る。鋳造材 を535℃ で種 々の時間保持 し、層状組織 をやや等軸的な状態 に

近 い組織 とした4種 の試料 にっいて も引張試験 をした結果、伸 びの値 を図2-

11に 示す。写真2-15に ここでの熱処理 による組織変化の様子 を示 した。 こ

れ よ り鋳造試料 を引張 り前 に535℃ であ らか じめ加熱 した とき、保持時間が20

時 間までは伸 びが保持 時間 とと もに増大 し、 それ より長 く保持 して も伸 びは大

き く変化 しない ことがわか る。 この結 果は熱 処理による組織変化 が20時 間ま

で徐 々に起 こ り、20時 間せ 越 えるとあ ま り組織変化 してい ない ことと対応 し

て い る。 またこの ことと断面収縮率に対す る保持時 間の影響がほ とん どない と

い う事実 を考 え併せ ると、組織がよ り等軸であ るこ とと局部変形領域がよ り広

図2-11Al-Cu共 晶合金鋳 造材の伸びおよび断面収縮率におよぼす

535℃ での保持の影響
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(a)ascast(b)5h

O.05mm

(c)20h(d)40h

写真2-15Al-Cu共 晶合金鋳造材を535℃ で保持したときの

組織変化

くな る こ とは強 く関 連す る と考 える こ とがで き る。

2.4.2超 塑 性 変形 中 の結 晶 粒径 お よ び粒 形状 の変 化

2.3.2に お け る実 験 に よ って、超 塑 性 変形 中 に結 晶 粒 の 成長 が若干 起 こるが、

レか し結 晶粒 の形状 の変 化 は少 ない こ とが わ か っ た。 また試 験 片 の大 きな変形

に もか か わ らず 結 晶 粒 内の すべ りの 寄与 の大 き くな い ことが示 唆 され た。 粒 内

変 形 に つ い ては2.3.3の 電 顕組 織 に っ いて の 知 見 に も とづ き第7章 で も検 討 す

る が 、 この こ とは次 の事 実 によ って も推 論 され る。 す なわ ち、Al-Cu合 金 の

θ相 の変 形 抵抗 は α相 の それ よ り高 温 に お い て む大 きい ことが知 られて いる5)14)
O

とこ ろが 図2-12に み る よ う に、 θ相 の容 積 比 の大 きい試 料Dの 変形 応 力 が

亜 共 晶 試 料 の それ よ りもEく10-2sec-1で 低 くな って い る。 これ は粒 内変 形が

重 要 な変形 機 構 で ない こ とを推 論 させ る もの で あ る。

以上 み て来 た よ うに、 超塑 性変 形 に おい て は結 晶 粒 の形 状 もあ ま り変 化 しな

い こ とが明 らか とな った。 この よ うな条 件 の 中 で 結晶 粒界 す べ りが 変形機 構 と

し て考 え られ る。詳 細 な検 討 は第7章 で 行 うが、 ここで は試 料Dの 引 張 試 験片
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10

,-.N
E

量1

1

Q1

℃41σ3K)2

StrainRate(sec')

図2-12Al-Cu合 金の520℃ での変形応力におよぼす歪速度の影響

表 面 の観察 に よ って 粒界 すべ りの存 在 お よ び程度 を調 べ た。 まず、 試 料Dを 電

解 研磨 し表面 上 に縦横 に浅 い 条痕 を入 れ、 この試 験 片 を520℃ で40%ま で 引

張 変形 し た。写 真2-16は 変 形 前 と、 変形 後 の同一 場 所 の様 子 を示 す。 写 真(a)

お よ び(b)中 の 同番 号 はそれ ぞれ対 応 した 結晶 粒 を示 して お り、 これ よ り、 各 粒

の 形状 の変 化 はほ とん どな い こ とが わか る。 また 変形 に よ る条 痕 の 曲 が りお よ

びず れ か ら、 粒 内 の変 形 は少 ない が著 しい粒 界 すべ りの あ る こ とが知 られ る。

い ま、 図2-13に 示 す よ うに引 張方 向 に 直 角方 向 の2本 の条 痕 で 区切 られ たLo

Tensileaxis碍__う0。01mm

写真2-16試 料Dの 変形前後の表面組織,(a1変 形前,(b)520℃,e-10asec1
の条件下で40%歪 まで変形。
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の 長 さ の 引 張 方 向 の 条 痕 が 、 変 形 後 長 さLノ と な り、 ま た 各 粒 界 す べ りの 引 張

方 向 へ の 正 射 影 長 さ の 和 を.Σanと す る と、 粒 界 す べ りに よ る 歪 εgbsは 次 式

で 表 わ され る。

εgb、 一 Σ ・n・/L・(2-2)

こ こ で

εt二(L!-Lo)/Lo(2-3)

で あ る の で 次 式 が 得 ら れ る。

・gb、/・ ・eΣ ・n/(L'-L・)(2-4)

い ま 、 二 、 三 の 条 件 で の 変 形 に つ い て のLo・L'お よ びEanか ら εgbsを 求

め た 。anは 引 張 軸 方 向 の 条 痕 と交 わ る70個 の 粒 界 に つ い て 行 い 、 そ れ らの

粒 界 を 含 む 領 域 に 直 角 方 向 の 条 痕 間 隔 か ら求 め た平 均 歪 εtと の 比 を求 め た 。

結 果 はm値 が 約0.7と 大 きい 条 件 下 の 変 形 で εgbs/εt=0・7・m値 が0・45

を 示 す440℃ で'εgbs/εteO・5・m値 が0・23と 低 く な る380℃ で εgbs/

・、-6.35が 得 ら柑 ・.こ の 時 、 歪 速 度 は10-4sec-1、 ・ 、は 約40%と し た ・

こ れ らの 結 果 よ り、 試 料 の 平 均 歪 に 対 す る粒 界 す べ りの 寄 与 は 超 塑 性 状 態 で

70%に も達 し、 超 塑 性 変 形 か ら はず れ る と平 均 歪 に対 す る εgbsの 寄 与 は極

図2-13条 痕 を施して変形 した試験片表面の様相
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端 に低 くな る。 この こ とか ら本合 金 の 超塑 性 変形 にお いて は 粒界 すべ りが 重 要

な変 形 機 構 で あ る とい うこ とが わ か る。 た だ歪 が 数百%に もお よぶ超塑 性 変 形

に お け る粒界 すべ りの役 割 を正確 に求 め るこ とは、 大 きな変 形 で 条 痕 が 不 明

瞭 にな るの で測 定 で きなか った。 この 点 に関 して は第7章 で 検討 す る。

と ころ で図2-7に 示 した よ うに、 結 晶粒 は変 形 中 にわ ず か に成長 して ゆ く。

また図2-8よ り結 晶粒 形 状 は引 張 方 向 に わず か に伸 び る こ とが 示 され た。 こ

れ らは 粒界 すべ りが 純粋 に連続 して 進 行す るこ とに な ん らか の障害 の あ る こ と

と関 連 す る と考 え られ る。 さ らに粒界 すべ りの みが 純 粋 に連続 して進行 す る と

す れ ば粒 界三 重 点 に 空 ど うの形 成 を もた らす こ とに な ろ うis)。 しが しな が ら

細 粒 で あ った本 合 金で は超塑 性 変 形 中 に空 ど うの形 成 す るの は破 断 部 の極 く近

傍 を除 いて観察 され なか った。 た だ し19μmの 粗 粒試 料 で は 変形 中 に 空 ど う

が み られ た けれ ど も、 これ は約50-0楯 とい う大 きい抻 て知をもた らした 後 にみ ら

れ る もの で あ り、 この異 常 に大 きい伸 びが 空 ど う形 成 を伴 っ た変 形過 程 のみ で

生 じた の であ る とは考 え られ ない。 以上 の こ とか ら粒界 すべ りを連続 して進 行

させ るた めに 粒界 移 動 、結 晶 粒界 お よ び粒 内の 転 位 の運 動 な どが 関与 す る何 ら

か の 調整 機 構 を 同時 に考 えね ばな らな い で あ ろ う。Bhatら17)お よ びBla-

chbumら18)は 粒 界 すべ りに よ る空孑Lの増加 が 粒 界近 傍 での 拡散 を促 進 した と

考 え、Gleiterら19)は 変形 中 にあ る結 晶粒 の 回 転 が あ るこ とを報 告 し、 ま た

他 の研 究 者 た ちは20)～22)変 形 中の 粒界 すべ りは粒 内の 転位 のす べ りと上昇 に よ

って 調整 され る とい ケモデ ル を提 案 して い る。 これ らを含 め た超塑 性 変 形機 構

は 第7章 で検討 す るが 、 こ こで は、 超 塑 性変 形 機 構 として 粒界 すべ りが 支配 的

で あ ろ うこ と と、 その粒 界 す べ りが 連続 して起 り続 け得 るた めの調 整 機構 を も

充 分検 討 され ね ば な らない こ とを指 摘 す るに とどめ る。

2.4。3超 塑 性 変 形 に おけ る転位 の挙 動

2.3.3で 、超 塑 性 条 件 下 で は変形 初 期 に均 一 で低 密度 の転 位 が導入 され 、 そ

の 状 態 は変形 が進 行 して も大 き く変 わ らな い こ と、 およ び、 超塑 性条 件か ら外

れ る場 合 に導 入 され る転 位 は比 較的 不 均一 で高 密 度 で あ る ことな どを示 した。
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写真2-17520℃,ε ～10-2sec-1で100%引 張変形した試料Dの 電顕組織

この 転位 の 発生 す る場 所 につ い て は なお明 らか で は な い。 ただ し、 写 真2-

17に み られ るよ うに、 転位 が 粒界 付 近で よ り多 く存 在 す るこ とが しば し ば み

られ た。 この ことよ り、 転 位 は粒界 お よび相 境 界 ま たはそ れ らの 三重 点 な どの

応 力 集 中部で 発生 す る と考 え る こと もで きよ う。 一方 、 その後 の 変形 中 に転 位

の 消 滅 が そ の発生 とほぼ対 応 して起 こって い るこ とを示 して い る。 こ こで の転

位 の 消滅 の場 所 は電 顕 組織 観 察 を もとに考 え る と粒 界 お よ び相境 界 で あ ろ う と

思 わ れ る。 また、 超 塑性 条 件 か らはず れ た条 件 で の変 形 で は、 転位 の発 生 と消

滅 の釣 合 い が成 立 たず、 変 形 と と もに転位 の 増 加 が み られ るもの と思 われ る。

す な わ ち、 低温 で の変形 や α相 の 粒径 の 大 きい試 料Bの 変 形 の場 合 には導 入 さ

れ た転位 が消 滅 す る過程 に 障害 が 生 ず るで あ ろ うし、高 歪 速度 で の変形 で は導

入 され る転位 量 が よ り多 い こ と も転 位 の 発生 と消 滅 の不 釣 合 と関 連 して い る と

考 え られ る。

一 方 、Cru、sardとF,iedel23)の 提 案 した 転位 の上 昇 一 すべ り過 程 に よ

る粒界 すべ り機 構 な どに み られ るよ うに、転 位 は粒 界す べ りとも直 接 関係 す る

と思 わ れ る。 この よ うに超塑 性変 形 にお け る転 位 の挙 動 は超塑 性 の支 配 的 な変

形 機 構 で あ る粒界 すべ りそれ 自体 もし くは粒 界 すべ りの調 整 機 構 の いず れ か ま

た は両 方 に み られ る とい え よ う。 この転位 の 寄与 につ い て は第3章 お よ び第6

章 、 粒 界 すべ りとの 関係 に つ いて は第7章 で さ らに検 討 され る。
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2.5・ 結 言

組成の異 な るAl-Cu合 金 について超塑 性変形 中の組織変 化を研究 した結果、

つ ぎの結 論が得 られた。

1)鋳 造組織 それ 自体 は超塑性 を持 たないが、共晶合金鋳塊 を適 当な変形条 件

下 で引張 ると高温変形中に鋳造組織 が こわ され て、局所的 に等 軸粒の α、 θ

の二相混合組織に変化 し、高い伸 びを示 した。 また層状組織か ら等 軸粒への

変 化に対応 してm値 は約0.2か ら1に 急増 した。

2)等 軸粒組織 の亜共晶および過共晶合金は高温低応 力の もとで超塑性 を示す。

共晶組成の合 金において最大伸びおよびm値 が現 われ る。

3)超 塑 性変形 中で も結晶粒成長 が現 われ る。 この粒成長は共晶組成 の合金 に

お いて最 も少 ない。結晶粒 は超塑性変形中 に引張 り方向にわずかに伸びる。

この傾 向は共晶組成 よ りはずれ る と著 しくな り、変形温 度 が低 くなると更に

大 とな る。

4)超 塑性変形では変形初期 に均一 に分布 した低密度 の転位 が導入 され る。 こ

の転位組織は変形が進んで も大 き く変化す るこ とがなかった。変形条件が超

塑 性か らはずれ ると、変形で導入 され る転位組織 は不均一で高密度 となる。

5)本 合金の超塑性変形 において粒界 すべ りの寄与が大 きい。 この粒界すべ り

が連続的 に起 こる際の空 どう形成 の抑制、結晶粒界での応力集 申を緩和す る

な どを調整す る機構が粒界すべ りと同時 に働 いていると考 え られ る。
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第3章Al-Cu共 晶合金の超塑性変形による内部摩擦変化

3.1緒 言

超塑姓変形 中の組織変化 を知 ることは、 第2章 で も述べ たよ うに、超塑性 の

変 形機構 を調べ るために重要な ことであ る')～3).こ れ まで超塑性変形 に もと

つ く試料表面組織な どに関 する観察が数多 くなされ、第7章 で述 べるが如 く、

大 きな引張伸 びの中で粒界 すべ りの占め る役割 については数多 くの研究がな さ

れ てい る9)～6)。 しか しなが ら試料内部 とくに結ae内 の組織変化の観察にっ

い ては、通常の光学ない しは電子顕微鏡法では高温変形後の冷却中 に試料 中の

組 織が変 化 し、転位組織 などが変形中の それ と異 なる可能性があ り、 また、 電

顕 内引張 りによ る直接観察法7)8)で は薄膜試料 を用いるので膜厚方向に結晶粒

数 の少 ないことや、変形応力 の著 しい歪速度 依存 性 を確認す る実験の困難 さな

どにい くつかの問題があ ってこの方向の研究 は少 ない。第2章 においてAl-

Cu共 晶合金 にっいて急速冷却す る装置 を用いて超塑性変形後 に急冷 してその

まま電解研磨 して薄膜 として電顕観察 を行 ったが、 これ らの結果 を確認するた

め に内部微細組織 を調べ る研究が必要であった。

内部摩 擦は合金組織 に敏感な性質 であ り、測定 を非破壊的 に行 うことがで き

る特徴 を もち、前述の超塑性変形中の微細組織 変化 を連続 して調べ るために適

している と考え られ る。 そ こで本章で は超塑 性変形量および変形応力 の歪速度

依 存 性指数mと 室温内部摩擦 との関係 を明 らかに し、 これ らの結果 と第2章 で

述べ た電顕観察 結果 とを併せ、本合金 の超塑性変形挙動 を検討 した。

3.2実 験 方 法

99.99%Alと 電気 銅 を共 晶 組成(33%Cu)に な るよ うに配 合 し真 空 申 で

溶 解 お よ び鋳 造 した。 化学分 析 の 結果 、得 られ た鋳 塊 の銅 量 は33.18%で あっ

た。 この鋳 塊 を約500℃ で押 出 して 丸棒 と し、 これ を機械 加 工 して厚 さ2m、

幅7㎜ 、長 さ20㎜ の試 験部 分 を もっ板 状 引 張試 験 片 とした。 これ らを535℃

で4時 間 加熱 して組 織 の均質 化 をはか り、 水焼 入 し た。 この ときの組織 は、 α、
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θ相 は ほぼ等 軸 粒 で これ らの 平 均粒 径 は 約6μmで あ った。

引 張 試 験 は イン ス トロ ン型 試験 機 を用 い て330か ら520℃ まで のい くっか

の温 度 で 行 った。 試 験片 を装 置 に取 付 け 、試 験 温度 に達 して か ら10分 間保 持

した あ と、8.3×10-5～4.2×10-2sec-1の 初期 歪 速 度 で 負荷 した 。試 験温 度 ま

で の昇 温 中 お よび負 荷 開始 前 のそ の温 度 で の保 持 時 間 中 に は結 晶粒 度 の 変 化 は

検 出 され なか った。 引張 後 、 試 験 片が所 定 の歪 量 に達 す る と試 験 を中 断 して直

ち に試 験片 を急 冷 し、 お よそ5時 間室 温 に放置 した の ち内部1擦Q-iを 測定 し

た。 内 部摩 擦 測定 は横 振動 を用 い て室 温 大 気 中 で行 い、 自然 減 衰 に よ り振 幅 が

一定 の割 合 まで減 衰 す る時 間 か ら求 め た
。 つ ぎに試 験片 の形 状 効果 を考慮 す る

た め 、80お よび160%引 張 変 形 した試 験 片 と同 じ形状 を もっ た 板 状試 料 を作

製 し、 これ らにっ い ての 内部 摩 擦 測定 値 よ り試 験片 の形 状 が変 化 す る こ とに よ

る 内部摩 擦Q-iBGに 相 当 す る歪 量 εの 関係 は放 物 線近 似 して 次 式 の よ うに 表 わ

され た。

　ユ づ 　
QBG×10=o.91ε+0・57ε+0・75(3-1)

-1-i-i1

従 って変 形 に よ る内部 摩 擦 変 化4Qは(dQ二Q-QBG)で あ る・ 本 実

験 に お け る内部摩 擦測 定 値 の 誤差 は 士0.02×10-4と 小 さ く、 また、 変 形前 の

ロ ユ-9

Qは 全 て の 試 験 片 に つ い て(0.65～0,75)XlOの 範 囲 に あ っ た 。

3.3実 験 結 果

第1章 で述 べ た よ うに 、超 塑性 の指標 とし て変 形応 力 の歪 速 度 感 受 性 指y'

が しば しば用 い られ る。m値 が試 料 の組織 お よ び変 形条 件 に よ り変 化す るこ とに

に つ いて は第2章 で検 討 した。 まず は じめ に、 等 軸 粒 α、 θ相 か らな る試 料 を

種 々 な温度 、 歪速 度 の も とで引張 る こ とに よっ て、m値 を大 き く変 え うる こ と

を 確 か め た。結 果 を図3-1に 歪 速 度 一温度 一m領 域 図 と して 示 す 。 図 中 の ×

印 は 測定 点 で あ る。 これ か ら本実 験 の範 囲内 で は引 張 温度 が高 いほ どお よび歪

速 度 が小 さい ほ どm値 は大 き くな る こ とが わ か る。mの 値 がい く ら以上 で あ る

と き超塑 性 と呼ぶ か に つい て は議 論 の あ る ところ で あ るが、 お よそ の 目安 とし

一36一



Zm≧ ・.3が と られて い る2).超 塑 性 変 形 条件 と して 図 中の ④ 吻 ～ 。.83)

を 、超塑 性 で な い条 件 として⑬(m～0.26)を 選 び、 それ ぞれ の 条 件 の もと

で 引張 変 形 した と きの試 料 の歪 量 に対 して ∠Q-1が 変 化す る関係 を求 め た
。 図

3-2は その 結 果 で あ る。 これ よ り超塑 性 条 件 下 で 変形 し た試 料 では 超塑性 変

形 の歪量 が増 し て も ∠Qヨ の増 加 はほ とん どみ られ な いが、 超塑 性 でない条件

下 で変 形 す る と歪量 と と もに ∠Q-1が 増 加 す るとい う こ とが で き る。

図3-2に 示 され た結 果 よ り、 歪 量 を固 定 す る とm値 と ∠Q-1と は負 の相 関

を もっ こ とが示 唆 され る。 そ こでm値 と ∠Q-1と の関 連 性 を調べ るた めに試 料

の 引張 温度 お よ び歪 速 度 を適 宜 に組 合 せ て、 約90%の 引張 歪 を与 えて その と

き の ∠Q-1を 測 定 し、 それ らをそれ ぞれ の引 張 条 件 でのm値 に対 して プロ ッ ト

した。 結 果 を図3-3に 示 す。 これ よ りm値 が0 .15か ら0.9ま での広 い範 囲
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図3-2 二種 の条件下で変形 されたAl-Cu共 晶 金の ∠Q-1と

歪量 との関係

図3-3∠Q冖1とm値 の 関 係

内 でm値 と ∠Q-1に は負 の相 関 のあ る こ とが明 らか で あ る。 図3-3の 結果を

破 線 の如 く直 線近 似 す る こ とに よ って次 の 実験 式 が得 られ た。

　ユ せ
aQx10=-2m+1.85

3.4考 察

∠Q-1の 歪量 お よ びm値 によ る変 化 の原 因 に つ いて まず 考察 す るた め に、 変

形 試 料 の 内部 摩擦 の歪 振 幅依 存 性 にっ いて 調 べ た。 引 張変 形 条 件 を図3-2と

同様 ④ お よ び⑧ と した。 未変 形 試 料 す なわ ち熱 処 理 した ま まの試料 の 内部 摩 擦
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には実験範囲 内で歪振輻依存性 は検出 されなかった。得 られたお もな結果 を図

3-4に 示す。④条件で変形 した場合は130%ま で引張変形 した試験片で僅か

-i

に4Qの 歪 振幅 依存 性 が検 出 され た。 一 方⑱ 条 件 で は45%の 場合 は歪 振 幅

に ほ とん ど依 存 し ない が 、試 料 の歪 量 が よ り大 き くな る と高歪 振 幅側 で4(ご1

が増 加 す るこ とが わ か った 。 この よ うな 内 部摩 擦 の あ るこ とを示 し、 変形 した

金 属 の歪 振 幅 に依 存 す る内部 摩擦 は転 位 に 起 因す る と され て い る9)。Granat。

とLucke;0)は 内 部摩 擦Q-1を 歪 振 幅 に依存 す る部分4Hと 依存 しな い 部 分

dIに 分 けて解 析 し、 そ れ ぞれ次 式 で表 わ さ一れ る として い る。

4dIeD∠L

c

・H一 馳(一
、。FL。)

(3-3)

(3-4)

ここでLcは 転位 をくぎづけ している不純 物原子 の聞の平均 転位ループ長 さ、

dは 転位密度、 εoは振動 の歪振幅、D、Eお よびFは それぞれ

D-」 警(3-5)

図3-4種 々の条件 で変形された試料の∠Q-iの 歪 振幅依存性
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ヨ

E一 警 ・呈la

KeaF
=-

Lc

(3-6)

(3-7)

で あ る。 ここで Ω は方 向係 数 、Bは 転 位 の 摩擦 力 、 ω は周 波 数 、tlは 転 位 ル

ー プの長 さの分 布 に関 係 した定 数、Cは 転 位 の線 張 力 、LNは 転 位 網 節点 問の

長 さ、Kは 転位 の離 脱応 力 に関 係す る係 数、 ηは不 純 物 原子 と母 相 原 子 の原 子

半 径 の差 、aは 原 子 間距 離 であ る。 このGranato-Luckeの 理 論 よ り予 想 さ

-i

れ る こ とは 、(3-4)式 に示 され るよ うに、ln(∠H・ εo)が εoに 対 して

直 線 的 関係 に あ る こ とで あ り、 かっ 、 そ の直 線の 勾 配 よ り1-cが 算 出 され る こ

とで あ る。 そ こで ④条 件 で130%ま で変 形 した 試験 片 お よび③ 条 件 で75%ま

で 変 形 し た試 験 片 につ いて、In(4H・ εo)とE-10を 算 出 し、 図3-5に プ

ロ ッ トした。 こ こで の εoは 相 対 値 なので 、 両軸 は任意 尺度 と して い る。 これ

をみ る と実 験範 囲内 で平 行 な 二直 線 が得 られ て お り、 これ よ りLcは 両試 験 片

で ほ とん ど同程 度 で あ る と考 え られ る。 図3-5に 示 した試 験 片 は 二種類 の み

図3-5異 な る条 件 で 変 形 さ れ た 試 験 片 に つ い て のGranato-Lucke10)

プ ロ ッ ト
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-i
--_-

で あ るが 、 ∠Qの 大 小 にかか わ らず ほ ぼ等 しいLcが 示 され た こと よ り、 本

-1
---

実 験 範囲 内で は4Qに かか わ らずLcは ほ ぼ等 しい と仮 定 で きよ う。 この仮

定 と(3-3)式 よ りdIと 転 位 密度 オ とは比 例 関 係 に あ る ことが 導 か れ る。

-i

ま た、dlは 低 い歪 振 幅 範 囲 で4Qと 等 しい。 従 って

-1

∠Q・x∠ (3-8)

が 得 られ、 本 実 験 で測 定 した ∠Q冖1は 転 位 密度 の相 対 的指 標 と考 え る こ とがで

き る。 従 って図3-2に み られ る変形 に伴 う ∠Qdの 変 化 は定性 的 に は 転位 密

度 の変 化 を反 映 して い る こ とにな ろ う。 ま た、(3-2)式 お よび(3-8)

式 よ り次 の 関係 が導 か れ る。

`x-m
(3-9)

こ の(3-9)式 は、m値 の よ り高 い変 形 で は 転位 密 度 の よ り低 い状 態 で変 形

が 進 行 す るこ とを意 味 す る。

っ ぎに第2章 で述 べ た電 顕組 織 観察 結 果 と本 章 で の結 果 にっ い ての対 応 に っ

い て 考 えて み よ う。 す で に第2章 でみ て きたよ うに、m値 が0.83と 大 きい 条

件 下 で 引張 っ た場合 、 変 形 の初 期 で ほぼ均 一 に 分布 した 転 位組 織 が形 成 され 、

更 に変 形 が進 んで もそ の転位 の分 布 およ び密度 は大 き く変 化 しなか った 。一 方 、

叨 ～0 .55を とる引張 条 件 下 で は 祝 ～0.83を とる 引 張 の 場 合 に比 較 して 不 均

一 か つ高 い転 位密 度 の組織 で あ った
。 これ ら二 種 の 条件 す な わ ちm値 が1

と0.55の 条 件 で90%ま で 引張変 形 した ときの転 位 密度 は それ ぞれ3.3×109

お よ び6.7×109cm-2と 測定 され た。 この よ うな転 位 密度 の引 張変 形 に よ る 歪

量 およ びm値 依存 性 は 図3-2お よび(3-9)式 で 示 され た結果 と非 常 に よ

く対応 して お り、妥 当 な結 果 を示 して い る と言え よ う。

3.5結 言

等 軸粒 組織 としたAl-33%Cu合 金 にっ いて 、 引張 温 度 お よび歪速 度 を種

々 に選 ん で 超塑 性 変形 し、歪 に と もな う室 温 内部摩 擦 を測定 して、 本合 金 の超
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塑 性変 形 中 の 転位 密 度 に っ いて 検 討 した。 結 果 はっ ぎの よ うに ま とめ られ る。
ロ　

1)超 塑 性 変形 条 件 下 で 引張 った と きの 、 変 形 に よ る内 部摩 擦 の増 分 ∠Qは 、

変 形 が 進 行 して もほ とん ど変 化 しなか った。 一 方 、 超塑 性 でな い条 件 で 変形
-1

す る と、試 料 の歪 量 とと もに4Qが 増 加 した 。
-i

2)変 形応 力 の歪 速度 感 受性 指b'は 、 ∠Qと 負 の相 関 を示 した 。

・3)低 いmを とるよ うな 条件 で変 形 した試 料 もし くはmが 高 い引 張 条 件 で も高

　 ユ

歪 まで変 形 し た試 料 で はdQに 歪振 幅 依 存 性 が検 出 され た。 こ の歪 振幅 依

存 内部摩 擦 をGranato-Luckeプ ロ ッ トして解 析 した結 果 、 本 実験 範 囲 内
-i

で4Qは 転 位密 度 ∠ とほ ぼ比 例 す る と考 え得 る こ とが わ か っ た。

4)4Q4のmお よ び歪 量 依 存性 は、 第2章 で直 接 観察 して 得 られ た転 位組織

の 駕お よび歪 量依 存 性 とよ く対 応 し、 その 妥 当性 を支 持 した。
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第4章Ti-6%Al-4%V合 金の超塑性変形

4.1緒 言

超 塑 性 変 形 にお け る伸 びの 値 は 、温 度 およ び歪 速度 とい う変 形条 件 およ び試

料 の もっ金属 組 織 学 的 条件 に大 きく影 響 され る。 この うち金属 組織 学 的 因子 の

1)`3)
。 これ らの 研 究 で は、 変伸 び に対 す る影 響 に つい て は多 くの 研 究が あ る

形 中 に組 織変 化 が起 こ らない とい う仮定 の もとに、 変 形前 の組 織 観 察 に よ って

決 定 され た因 子 で 実験 結 果 の検 討 が な され て い る。 しか し、 第2章 で 詳 述 し た

よ うに、 実 際 の超 塑性 変 形 に お いて は変 形 中 に組織 変 化 す る場合 が 多 くの 、殊

に、 伸 び とい う破 断 までの 全 て の過 程 に 影響 され る因 子 を と りあ げ、 これ に 対

す る組 織 学 的 因 子 の影 響 を調べ る際 に は、各 因子 の歪 依 存 性 が 考慮 され ね ばな

らな い。

Ti-6%Al-4%V合 金 は高 い変 形抵 抗 を もち、成 形 加工 が困 難 であ る・ それ 故 ・

本 合 金 の塑 性 加 工 に超塑 性 特 性 が 利用 され る可能 性 が あ る。 図4-1に 模 式 的

に 本合 金 の 状態 図5)を 示 す 。 この合 金 は超塑 性 状 態 で(α+β)組 織 で あ り、

これ らの二相 は熱 処理 お よ び試験 条 件 に よ り様 々な形 態 を と る2)3)6)。 これ ま

図4-1模 式 的に示 した本合金の状態図5)お よび用いた熱処理温度

II



で、 本合 金 の超塑 性 挙 動 に お よ ぼす組 織学 的 因子 の影響 を、 変 形 中の組織 変 化

を含 め て検 討 した報 告 はな い。

そ こで本章 で は、異 な る組織 としたTi-6%A1 _-4%v合 金 を用 い、これ を 種 々

の条 件下 で高 温 変形 し、 まず超 塑 性 にお よ ぼす 変形 条 件の 影 響 を調 べ て把 握 し

た上 で ・ 変形 中 の組 織 お よびm値 の変 化 を調べ て、 組織 とm値 の 関連性 お よ び

そ れ らの変 化 の伸 び にお よぼす 影響 につ い て検 討 し た。

4.2実 験 方 法

用 い た試料 は市 販 の1㎜ 厚 のTi-6%A1-4%V合 金 板 で、 化学 分析 値 は6 .15

%Al、4.31%V、0.13%Fe、0.14%0、0 .0044%H、111::%N

お よ びbal.Tiで あ る。 これ よ り試 験部 分 の長 さ20mm、 幅4mmの 引張 試

験 片 を切 り出 した。 これ を図4-1に 示 した(α+β)領 域 を含 む温 度 の真 空

中 で熱処 理 し、 水 冷 した。 引 張試 験 は イ ンス トロ ン型 試験 機 を用 い、 図4-2

に示 す よ うに精 製 され たAr雰 囲気 中で 行 った。 赤外線 加 熱 炉 を用 いて、 試料

を試 験 機 に装 填 した あ と20℃/Sの 速 度 で引 張 温 度 まで 急 速 加 熱 した。 加 熱

図4-2本 実験で用いた引張試験装置
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　 コ

に よ る治 具 の 熱 膨張 の調整 のの ち負 荷 した 。 引張 温 度 は600～900℃ 、 εは

-5 ロヨ ロ 　

8.3×10～8.3×10secの 範 囲 と した 。

m値 は歪 速 度 を2倍 に して、 その時 の応 力変 化 よ り(2-1)式 を用 いて算

出 した。 また、 破断 試 料 およ び変 形 途 中で 除 荷 し空冷 した試 料 にっ い て、 光 顕

お よ び電 顕 観察 し た。 その 際、 電 解 研磨 は(CH3CO)20+HCIOa(19:1)

溶 液 を用 い 、 また、 腐 食 に はHF+HNO3+CH3CH(OH)COOH(1:2:6)

溶 液 を用 い た。

4.3実 験 結 果

用 い た熱 処 理 を表4-1に 示 す。 これ らの熱 処 理 を施 したあ との組織 は写 真1

4-1の よ うに な り、 これ らよ りα相 およ び β相 の相 割合 、 お よ び両 相 の平 均

結 晶 粒径 お よ び第2章 で定 義 した結 晶 粒 伸長 度(Directionality)を 求 め た。

表4-1は これ らにつ いて の結果 を も含 む 。 熱処 理 した試 料 を600,700,

800お よ び900℃ で、sを4.2×10_qお よ び4.2×-310sec齟1を 用 い て引

　 ロる コユ

張 試 験 した。 温 度800℃ 、 εN4.2×10secの 条 件下 で得 られ た応カ ー

歪 曲 線 を図4-3に 示 す。 これ よ り、D試 料 は最 も高 い最 高引 張 応 力 を示 した

の ち急 激 な応 力 の減 少 を示 し、50%程 度 の伸 び を示 す に とどま る。 一方 、 他

の試 料 はい ず れ もよ り低 い最 高 引張 応 力 を示 し、 その 後 の変 形 に伴 う応 力減 少

が これ らの三 試料 では比 較的小 さ く、 結果 として大 きい伸 びが 得 られ る。 全 て

表4-1異 なる熱処理を旋した試料の光顕写真より求めたα相の相割合,

粒径および結晶粒伸長度

Speci皿en Heattreatment Volu皿efraction Grainsize

一

Directionality

A 700°C-60h 0.84 3.2u皿 1.50

B 800°C-4h 0.67 s.6um 1.20

C 900°C-4h 0.60 7.4um 1.35

D 1050°C-4h 一 一 一
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0.1mm

写真4-1表4-1に 示 された熱処理を旋した試料の光顕組織,(a)A,

(b)B,(c)C,(d)D

70

憶atT.T.800°CE-4 .2x10_4。4AB一 一一

1優 ↓ ⊥C:一 一一・D:≡
お 、1丶 一く こた 跫 臨 二=臨 一
〇105010015

0200
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図4-3800℃,乙 ～4.2x109se(厂1で 変形したときの各試料の

応カー歪曲線

の変 形 条 件下 で得 られ た伸 び を変 形 温 度 に対 して 図示す る と図4-4の よ うに

な る。 図4-1か ら予想 され るよ うに、D試 料 は いず れ の条 件下 で も大 きな伸

び は示 さな い。 他 方 、A、Bお よびC試 料 はいず れ の歪 速度 で も800℃ で かな
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図4-4各 試料の伸びの温度依存性

り大 きい 伸 び を呈 し、 かつ い ずれ の条 件 下 で も伸 び は この温 度 で 最 大 値 を とっ

た 。 本合 金 の この よ うな 大 きい伸 びは微 細結 晶 粒 超塑 性 として す で に報 告 され

て い る。 つ ぎに図4-4の 各 試 験 につ いて 、 変形 の極 く初 期 にm値 を求 めた。

結 果 は図4-5に 示 され る。 同種 試料 を同 一 歪 速度 で試 験 した と きのm値 の温

度 依 存 性 は図4-4の 伸 びの 傾向 とお お むね 一致 して い る。 しか し、 種類 の異

　

な る試料 につ いて の結 果 を同 一温 度 で比 較 す る と、 例 えば 、800℃ で ε～4.2
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図4-5F4.2×10-3お よび4.2 .×10asec1で 変 形された各試料

のm値 の変形温度依存性

図4-6760,800お よび860℃,お よ び ε ≧4.2×10gsec1で の

変 形 中 のm値 の 変 化
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×10-9sec-1の 条 件下 で のAお よ びB試 料の 結果 の よ うに、mと 伸 びが 通常 報

告 され て い る よ うな正 の相 関 を示 さな い場 合 が あ る。

っ い でAお よ びB試 料 につ い て 、試 験温 度 を700か ら900℃ まで20℃ 毎 に

と って 、e～4.2×10-9-1secで 引 張 試験 し、m値 の歪 依 存性 を調べ た。 典型

的 な結 果 を図4-6に 示 した 。 こ こで の 曲線 はお よ そ三 種 に大別 され る。 す な

わ ち1型:変 形 の進行 と と もにm値 が低下 す る型 、 例:A試 料 の860℃ で の試

験 、II型:変 形 初 期 に多 少m値 が増 加 し、 っ いで ほ とん ど一 定 のm値 を示 し、

か な り変 形 す る と少 しm値 が 低 下 す る場 合 、例:B試 料 の860℃ で の試 験 、 皿

型:か な りの 変形 までm値 の 上昇 が示 され、 そ のの ちm値 が 低下 す る場 合 、例

:A試 料 の760℃ での試 験 。 この よ うに変形 申 のm値 が多 様 に変 化 す る こ とは、

伸 び とm値 との 関係 が多様 とな るこ とを示 す。 い ま、 図4-6に 示 したm値 の

図4-7 ε～4.2×10ρ4sec-1で 変 形 したAお よびB試 料 の50お よ び

200%歪 で のm値 の変形温度依存性
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歪 依存 性 の測 定 結 果 よ り、50お よ び200%歪 のm値 を読 み と り、 試 験 温度 に

対 して図 示 す る と図4-7と な る。 また、 各 温度 におけ る伸 びは図4-8の よ

うで あ る。 図4-7を み る とA、B試 料 と もにm値 は 温度 に対 して最 大 を もっ

て 変 化 し、 そ の最 大値 は高 歪 の場合 の方 が 低 温側 にあ らわれ る。 本 実 験 の場 合 、

図4-8に 示 され る伸 びが最 大値 を と る温 度 は ε=50%よ り もむ しろ ε=

図4-8 ε～4.2x10-9sectで 変形 したAお よびB試 料 の伸びの

変形温度依存性
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200%のm値 が最大 値 を と る温度 と一 致 し て い る。

4。4考 察

4.4.1超 塑 性 変形 に およ ほす 変形 温 度 の 影響

図4-4お よ び 図4mよ り、伸 び は変 形 温 度 に対 して ピー クを もつ こ とが

わ か る。二 相 共存 領域 の 温度 に対 して 伸 びが ピー ク を もって変 化 す るこ とは す

で に知 られ て い る7)8)。 それ らの報 告 で は、 ピー ク を示 す 温度 が相割 合 の50/

50と な る温 度 と一 致 す るこ とか ら、 ピ ー ク を作 る原 因 を相境 界 量 と関 連 させ

て考 察 して い る。 しか し、本 実 験 の場 合 、表4-1に 示 すよ うに、 二 相 割合 が

50/50の 温 度 は900℃ よ り高 い 温度 で あ る と考 え られ、 伸 びの ピー ク は直接

相 境 界 量 と関連 して現 わ れ た もの で はな い と思 われ る。 写 真4-2に 種 々の条

件 下 で破 断 し たB試 料 の平 行 部 の光 顕 組織 を 示す 。(a),(b)お よ び(c)は 歪 速度

が 同 じで変 形温 度 が それ ぞれ600,800お よ び900℃ の場合 で あ り、これ らよ り、

　
Ten≡ 脳xis20um

写 真4-2種 々の 変 形 条 件 で 破 断 し たB試 料 の 平 行 部 の 光 顕 組 織(a)600℃,e-4.2×

109sec-1,(b)800℃,ε ～4.2×10_4sec1,(c)900℃,E^-4.2×

104seclお よ び(d)800℃,ε ～4.2x10-ZSec-1
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変形が高 温であるほ ど大 きく粒成長す ることがわか る。 この粒成長は超塑性 を

低 下 させ る要因であ る。一方、変形温度 の上昇は、粒成長な どの組織変化 を無

視 で きる条件下では、超塑性変形能 を上昇 させ る要因である。従 って、歪速度

を固定 した変形条 件下での温度 と伸 びの関係 は、 この二っの要因のか ね合 いに

よ り生ず ると考 え られ る。

4.4.2超 塑 性 変 形 に およ ほ す歪速 度 の影響

図4-9はB試 料 の800℃ で の伸 び と歪 速度 の関 係 を示 す 。 これ をみ る と、

図4-9B試 料を800°Cで 変形したときの伸びの歪速度依存性
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4.2×10-'sec-iの 歪 速 度 で 最 大 の 伸 び が 得 られ る こ と が わ か る。 色 ～8.3×

　 　ぐ コユ

10-9-1secで 破 断 した試 料 の 光 顕観 察 に よ る と、 ε～4.2×10secで の破

断試 料 に比 較 して 、 結 晶 粒 の粗 大 化 の傾 向が や や大 きか っ た。 これ は 変形 に要

す る 時間 が歪 速 度 が低 い た めに長 くな った こ とと関連 す る と思 われ るが、 この

結 晶 粒粗 大 化 が低 歪速 度 で の 伸 びの低 下 と直 接 関連 す るか につい て は わ か らな

い 。 一方 、4.2×10-2sec傅1と よ り高歪 速 度 の 試験 で破 断 した試料 にっ いて は、

写 真4-2(d)に 示 す よ うに、各 結晶 粒が引 張 方 向 に大 き く伸長 した組 織 とな っ

て いる.第2章 で述べ たよ うに、齷 惚 ま適 当な歪速度の範囲 内で現われ る1)9、

そ し て、 変形 が よ り高歪 速度 に な って ゆ く と転 位 ク リー プ変 形 が支 配 的 とな り、

mお よ び伸 びが 低下 す る1)10)11)。 本合 金 で は引 張試 験 の温 度 か ら冷却 す ると

β相 が マ ルテ ンサ イ ト変 態 す るた め引張 変 形 中 の転位 組 織 を その ま ま室 温 で観

察 す る こ とは不 可 能 で あ るが、 写真4-2(d)で み られ た引 張 方 向 に伸 長 した組

織 は、 そ の ときの変形 がか な りの高 歪1速度 で行 わ れ た ことを考 え併 せ る と、転

位 が 大 き く関与 した変形 の 結果 で あ ろ う と思 わ れ る。 この点 にっ い て の詳細 な

検 討 は 第6章 お よ び第7章 で な され る。

4.4.3超 塑性変形 におよほす組織 の影響

図4-4お よび図4-5に おいて、D試 料の伸 びおよびm値 は他 の試料の伸

びに比較 して極端 に小 さい。写 真4-1(d)に 示 したD試 料 の組織は β単相の

1050℃ で4時 間保 持 後 水 冷 し た試 料 に っい て観 察 した もの で あ る。 前

述 の よ うに β相 が 冷 却 中 に変 態 して お り、 ま た、 旧 β相 の結 晶粒径 はかな

り大 きか った。 このよ うなD試 料の高温試験 中の組織 は明 らかで はないが、か

な り不均一な組織 を呈す る もの と思 われ る。 またC試 料 は表4-1に 示 され る

よ うにAお よびB試 料 よ り大 きな粒径 となって試験に供 され る。 このよ うに・

初期結晶粒組織が比較的粗粒組織であるCお よびD試 料は超塑性 をよ り顕著 に

示 さない。後述 のよ うに、各熱処理で得 られた組織 は種々の温度での変形開始

時 には変 化する。Cお よびD試 料についての結 果は、初期結晶粒組織がよ り粗

大 粒で ある試料にはよ り顕著な超塑性があ らわれないこ とを示 す と思われ る。
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図4-6に 示 した変形 中 のm値 の変 化 は、 本合 金 の 超塑 性変形 におけ るm値

を単 一 な値 であ らわす こ との困難 な こと を示 して い る。 この こと は、 また、 各

試 料 の熱 処 理温 度 と試 験温 度 が必 ず し も一致 して い ない こ とに も起 因 して い よ

う。 そ こで図4-6で 示 され た変 形 中 のm値 の変 化 と組織 との対 応 の有 無 を検

討 し た。 組織 観 察 は図4-6のm値 が特 徴的 な変 化 を示 した3っ の変形 条 件 で

そ れ ぞれo,50お よび200%ま で変 形 後 空 冷 し た試 料 に つ いて電 顕 によ り行

った。 得 られ た電 顕 写真 よ り高 温変 形 中 の αお よ び β相 の粒 径 を求 め た。 こ こ

で β相 は冷却 中 に α相 もし くは マ ルテ ンサ イ ト相 に変 態 す るが、写 真4-3に

示 し た典 型 的 な写 真 か らも判 るよ うに、 比較 的欠 陥 の 少 な い組 織 で あ るα相 に

対 し、 変 態 に よ り相 の構 成 が 複雑 な組 織 とな って い る結晶 粒 を高 温で β相 で あ

っ た もの と認定 した。結 果 を図4-10に 示 した。(a)で は変 形 とともに 叨値 が低

下 して い るが、 その ときの 組 織 を調 べ る と、 α相 の粒径 が 増 大 してお り、 また、

β相 は細 粒 化す る傾 向が あ った。 一 方 、0)で はm値 が 変 形 が進 む とと もに上 昇

し て ゆ き、 そ の時 、 α相 は一 旦細 粒 化 す る傾 向 を もち、 β相 の粒 径 は ほ とん ど

変 化 しな い。(b)で はm値 お よ び α、 β相 の粒径 と もほ とん ど一 定 で あ る。 これ

らの結 果 は変 形 中 のm値 が試 料 の粒 径、 殊 に α相 の粒 径 と密 接 に対 応 して変 化

す るこ とを示 して い る。

各 試 験 片 の破 断 部 の極 く近 傍 に'は例 外 な く空 ど うが観 察 され た。 また 空 ど う

の 存 在 割 合 は破 断 伸 び と対 応 して い るよ うであ っ た。 全 て の破 断部 に空 ど うが

2um

写真4-3800℃ に保持後放冷したB試 料の電顕組織
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み られ た が、 引張 途 中 で の組 織 観察 によ れ ば 、変 形 中 の 空 ど う形 成 は本 実 験の

範 囲 内 で は全 く確 認 され なか った。 従 って 、 本合 金の 空 ど うは破 断 に先 だ って

起 こ る局部 変形 が、 高 歪 速度 お よ び高 歪 の 変 形 を強 制 す る こ とに よ って 形 成 さ

れ る もの と思 われ る。

図4-10変 形 中の αおよびβ相の粒径,お よびm値 の変化
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4.5結 言

Ti-6%Al-4%V合 金 を用 い て、 超 塑 性変 形 中 の組織 お よ びm値 の 変化 お よび

そ れ らの 変 化 の伸 び にお よ ぼす 影響 を検 討 した結果 はつ ぎの よ うに ま とめ られ

る 。

1)変 形 の進 行 に伴 ってm値 はお よ そ 三種 の型 で変化 す る。 それ らは変 形 の進

行 と と もに 〃Z値が 低Fす る型、 変 形 初期 に多 少 駕値 が増 加 し、っ い でほ とh

ど一 定 のm値 を示 す型 、お よびか な りの変 形 までm値 が 上 昇 し その の ち低F

す る型 で あ る。

2)変 形 中 に αお よ び β相 の 結 晶粒 径 は変 化す る。 この うち α相 の粒径 変 化 が

変 形 中 のm値 の変 化 と対 応 す る。

3)伸 びの変 形 温 度 依存 性 は、50%よ りは200%歪 の とき、 す な わ ち、 変形

の初期 よ りは後 期 に得 られ るm値 の温度 依存 性 と同 じ傾 向 を もっ。

4)超 塑 性 挙 動 はあ る変 形 およ び組 織 条件 で 単 一 なm値 で 表 わす こ とが で きず 、

超塑 性 挙 動 を理解 す るた めに は これ らの 条 件 に加 えて 変形 中の 組織 因 子の 変

化が考 慮 され ね ばな らない。

5)変 形 中 の各 試 料 に空 ど うは観 察 され な か っ た。 た だ し、破 断 試 料 の破断 部

の 極 く近 傍 に は空 ど うが例 外 な く観 察 され た。 この場 合 の 空 ど うは破 断 に伴

う局部 的 な高 歪 、 高歪 速 度 の変 形 と関 連 して生 成 す る と考 え られ る。

参 考 文 献

1)J.WEIIington,K.N。MeItonandC.P.Cutter:Progressin

MeterialsScience,21(1976),61.

2)D.LeeandW.A.Backofen:Trans.AIME,239(1967),1034.

3)A.ArieliandA.Rosen:Met.Trans.A、8A(1977),1951.

　
4)S.HoriandN.Furushiro:Proc

./9th.JapanCongr。N「 ¢ter.お
Research,Soc.Mater.Sci.Jap.,(1976),1.

5)徳 田 祥 一,河 原 弘 道:日 本 金 属 学 会 誌,35(1971),865.

一57一



6)N.E.PatonandC.H.Hamilton:Met.TransA,10A(1979),241.

7)D.M.R.TaplinandS.SagatMater.Sci.Eng.,9(1972),5.

8)T.Hirano,M.YamaguchiandT。Yamane:Met.Trans.,5(1974),

1249.

9)堀 茂 徳,古 城 紀 雄:日 本 金 属 学 会 々 報,14(1975),673.

10)N.F。,u、h三,。andS』 。。i:「Scri,、 。M。 ・.12(1978),35.

11)N・F・ …hi…ndS.H・ ・i・ibid・ ・幽13(1979)・653・

一58一



第5章Ti-8%Mn合 金の超塑性変形

5,1緒 言

Ti-8%Mn合 金 は 図5-1に 示 したTi-Mn系 平 衡 状態 図 よ りわ か るよ う

に(α+β)型 チ タ ン合 金 で β一 トランサス は780℃ で あ る。 ま た、Ms点 は室

図5-iTi-Mn2元 系状態図のTi側 部分1)

温 以 下 な ので β相 が 室温 で 安 定 な合金 で あ る20)

本 合 金 の超 塑性 につ いて のGriffthsとHammond3)の 報 告 に よ る と、(a

+β)領 域 の みな らず、 よ り高温 の β単 相 領域 に おい て も非常 に大 きいm値 が

得 られ る。 こ の と きの β単 相 領域 の結 晶粒 径 は100μmの オ ー ダー で あ って、

第4章 ま で に述 べ た通 常 の超 塑 性 の場 合 に比 較 して2桁 大 き く、 か つ変 形 中に

その粒 内 に微 細 な亜 結 晶粒 網 が形成 され て い る。 さ らに、yn値 が1に 近 い 値 を

示 す 時 で も伸 び は、板 状 試 験 片 につ い て では あ るが、 たか だか140%程 度 で あ

った。 これ らの結 果 は通 常 の超塑 性挙 動 と大 き く異 な る と ころで あ るiO)2)

第1章 で述 べ た よ うに本 論 文 で対 象 と して い る超 塑性 は変 形 応 力 の歪 速度 依

存性 が 大 きい とい う特 徴 を もつ、4)～6)ま た、 この歪速 度 依 存 性 指数m値 は、 変
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形 中の組 織変化 に起因す る〃殖 自身 の変化 を考 慮 しなければ ならない として も、

お よそ伸 び と対応 す るパ ラメー ターであ る。 と ころが、Ti-8%Mn合 金 につ

いての上述 の実験結 果は、 この合金 の β単相域 で比較的 大きいm値 を与え る機

構 が、通常 の超塑 性7)の 場合 のそれ と異 な る可 能性 のあ ることを示 してい る。

そこで本章 では(α+β)お よび β単相領域で の変形応 力の解析お よび変形組

織 の観察 を行 って、両域 におけ る変形挙動 の差異 について検討 した。

一般 に金属の変形応 力は次式で表わ され る。8)

6=6i十6e (5-1)

こ,こで σiお よび σeは 、 それぞ れ 内部 応 力 お よび 有効 応 力 で あ る。 こ の二 つ の

応 力 は σとσiを実 測 す る こ とで 与 え られ る。 σは通常 の 方法 で求 め 得 る ので、

こ こで は、σi(b測 定 が問題 とな る。 金 属 の 変形 応 力 中 のσiを 測定 す る た めに種

々 の方 法 が考 案 され て きたが9)～1黛 大 別 して応 力緩 和試 験 お よび 応 力 急 変試

験(Stressdiptest)に よる方法 が 用 い られ て きた。 しか し、当 摩 ら12)13)

に よ り、 これ らの方 法 で は6iを 測 定 す るた め に変形 を 中断 す ると中 断 か らの 時

間 とと もにσiが大 き く変 化 す る場合 の あ る こ とな どが指 摘 され た。そ して、 高

温 変形 で よ り正 しい σiを求 め る方法 と して、 応 力 急変 試 験 に よ って得 られ た停

滞 応 力 σSの変形 応 力 に対 す る比 σS/σ とσSを と る時 間 を求 めて プ ロ ッ トし、 時

間 ゼ ロでの σs/σ の外 挿 値 を6i/σ とす る方 法 を提案 した。 図5-2は 定 常 変 形

の途 中 で応 力 を急 降 下 させ た と き の応 カー 時 間 曲線 の模 式 図で あ る。 実際 に は

図5-1応 力急変後の応カー時間曲線の典
型例(模 式図)
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当摩 らの指摘 す る如 く、 図5-2の(B)が σiとは な らな い。 図5-3は 当 摩 らの

応 力急 変 試験 の外捜 法 の模 式 図で あ る。 これ は σi/σ=1の 例 で あ る。本 章 で

図5-3応 力急変後の応力停滞時間の変化と応力急変
前後の応力比との関係。デッドゾーンは応力
急変装作に必要な時間帯を示す。

は こ の方 法 を用 い て σiお よび σe逢算定 しへ お もに 各 応力の 歪速 度 依創 生に っ い

て 調 べ た。

5.2実 験 方 法

用 い た試 料 は市 販 の1㎜ 厚 のTi-8%Mn合 金板 で、 化 学分 析 値 は7.8%Mn,

/0
.27%Fe,0.104%0,0.019%H,0.0118%Nお よびbal.Tiで あ る。 こ

の板 は 圧延 加 工 され た ま まの もの で 、 これ よ りゲ ー ジ長 さ20mm、 幅4㎜ の引

張 試験 片 を圧延 方向 に平行 に切 り出 した。 これ を種 々の温 度 で2時 間保 持 し、

水 冷 して(α+β)組 織 お よび β単相 組 織 と し、 これ らを引 張試 験 に供 した。

引 張 試験 は第4章 で 用 い た方法 と同 じ方法 で行 っ た。 引張 温 度 は580～900℃

のい くつか の 温度 、初 期 歪 速度 は8.3×10-5～8.3×10-3sec-1に 選 んだ 。
1

5.3実 験結 果

本 合 金 のm値 お よび伸 び の試験 温度 に よ る変 化 に つ い て調 べ た結 果 を 図5-

4に 示 す 。 こ こでは試 験 前 の熱 処理 温 度 と引張 試験 温 度 とを 同 じ くした。 また、

歪速 度 は4.2×10'4sec-1と しiそ れ ぞ れ の温 度 で 引張 った と きの応 カ ー歪 曲

線 に お いて、 伸 び の値 が約50%に な った と きに歪 速 度 急変 法 によ ってm値 を
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求 め た。 図5-2の 低 温 側 をみ る と温 度 が上 昇 す る と〃a値は上 昇 し、650℃ あ

た りで最 大 値 を と る。 引張 温 度 を 更 に 上 げ る とm値 は低 くな るが、 そ の後 はほ

とん ど変化 して い ない。 本 合 金 の β トランサ スで あ る780℃ を越 えて もみ るべ

図5-4 Ti-8%Mn合 金 の伸びおよびm値 の変形

温度依存性(s～4.2×10-4sec‐t)

き変 化 を示 さずm値 は0.4を 越 えて い る。 一 方 、 伸 び を み る と600～700℃ 間

で高 く、 ひ とつ の ピー クを とる もの と思 われ る。700℃ で は伸 び は急 減 して い

るが 、 それ以 上 で はそ の温 度 依 存 性 は 小 さ くな る。 そ して β単相 領 域 で は お よ

そ130%程 度 を 保 って い る。 以 上 よ り α相 の容 積 比 が あ る程 度 以 上 で あ る二相

の温 度領 域 で は伸 び の ピー ク とm値 の それ の温度 が ほ ぼ一 致 し、 か つm値 と伸

び の値 は図1-2の 関係11≧を満 して い ると思 わ れ るが、 β単 相 の温 度 域 で は伸

び が 図1-2で 示 したm値 と伸 び の関 係 か ら予 想 され る値 よ り著 し く低 い こと

が わか る。

つ ぎ にσi/δ の温度 依 存 性 を調 べた 。 結 果 は図5-5に 示 され る よ うに、 引

張温 度 が上 昇 す る とσi/σ は低 下 し、 い った ん最 小 値 を と って増 加 した。 一 方 、

高温 で は温 度 の上昇 と と もにσi、危 は や 丶減 少 す る よ うで あ る。6i/6の 温 度
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に よ る変 化 をみ るとaの 容積 比 が減 少 して、 β単 一 相 に近 い温 度付 近 で不 連 続

と な った。

そ こで 、(a+β)お よび β単 相領 域 の温 度 で あ る600お よび800℃ を選 び 、

700お よび800℃ で それ ぞれ 熱 処理 した試料 につ い て歪 速 度 を い くつ か に変 化

させて 引張 り、 それ ぞ れ の 引張条 件 の も とで の6お よび6i/σ を 求 め て、 これ

図5-5Ti‐8%Mn合 金のσi/aの 変形温度依存性

(s～4。2×10-4sec-1,ε ≧50%)

か らδ,σ'iお よび!σeを 求 め た 。歪 速 度 と両 対 数 プ ロ ッ トした結 果 を図5-6

に示 す。 この図 中 に おけ る各 曲線 の勾 配 は定 義 よ りm値 を表 わ す。 す なわ ち、

(1-1)式 と と もに次式 の よ うに表 わ す こ とが で き る。 図で み る と600お よ

6=Kem (5-1)

・i.m=K'e(σ ・)(5-2)

・。-K・ 乙嚥)(5-3)

び800℃ の い ず れ の 温 度 で も σeの 歪 速 度 依 存 性 指 数m(σe)が σiの それm

(σi)よ り大 き い こ と が わ か り、 な か で も600℃ でm(6e)は 歪 速 度(2～8)
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×-4sec-1の 間 で ほ とん ど1に 近 い値 を と って い る。

つ ぎ に、6i/6とm値 との 関係 を調 べ るた め に、 種 々の温 度 で 熱 処理 した試

図5-6.Ti-8%Mn合 金 の σ,σiお よびσeの 歪速度依存性

図5-7. Ti-8%Mn合 金 を種 々の条件 で変形した ときの σi/σ とm値 の関係
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料 を、600,700お よび800℃ で 引張 試 験 した。 結 果 は 図5-7に 示 され る よ

うにσi/6は 歪 速 度 に大 き く依 存 して い る。 い ま、 歪速 度 を固定 して600お よ

び700℃ の結 果 に つい てみ ると、 σi/σ はm値 と負 の相 関 を もつ こ とが わか る。

とこ ろが、800℃ で の σi/σ に は 実 験範 囲 内で 明確 なm値 との対 応 関係 はみ ら

れ なか った0

5e4考 察

写 真5-1は 、 図5-2の620℃ で の試 験 前 お よび破 断 後 の光 顕 組織 で あ る。

これ よ り320%の 変形 の前 後 でa粒 の粗 大 化 お よび 引張 方 向 へ の伸 び は ほ と ん

どみ られ ない こ とが わか る。 ま た、 前述 した よ うに、(a+β)二 相 温 度域 で

の伸 び とm値 に は通 常 の超 塑 性 と 同様 な対 応 性 が あ った。 これ らよ り、 図5-

4で み られ た(a+β)二 相 領 域 の温 度 で の大 きな伸 び は、 超塑 性 に よ る と考

え られ る。 変形 温 度 が二相 域 で あ る場合 のm値 は、 図5-7に 示 した よ うに

6i/σ と 負 の相 関 を もつ ことがわ か った。 この負 の相 関 は(5-1)式 を 用 い て

灘韆鞭講 鑼攤

鑞 難鞋購難。灘 鑢轢鞭
纒 飜 驪 鑼灘

鯲鰄 鑛.攤 飜lh.钁整
攤 孅 靉㈱ 蠶 繦1軈

罌攤腰騨讎 纖.躓
Tensileaxisy-一 一・10u

m

写真5-1620℃ で熱処理したTi-8%Mn合 金の(a)試 験前および(b)620℃,e～4.2
×10-4sec-1の 引張試験での破断試料(約320%伸 び)の 光顕組織

見 方 を か えれ ば 、m値 とσe/σ の 正 の相 関 で ある。 図5-6よ りσe自 体 の歪

速 度依 存 性 の 大 きい こ とを 示 した が、 この こ と とmT直 とσe/6に 正 の相 関 の あ

る ことは矛 盾 のな い結果 で あ る。 す な わ ち、二 相 温 度域 にみ られ る大 き なm値

はm(σe)の 大 きい こ とに起 因 して い ると考 え られ る。 こ こで 示 した超 塑 性条
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件 下 で のσe/σ とm値 の詳 細 な検 討 は第6章 お よび 第7章 で な され る。

一方 、 β単 相 とな る800℃ に お け る大 きいm値 もま た 図5-6よ りわ か る よ

うにyn(6e)が 大 き い こと と対 応 して い る。 た だ し、 この場 合 の破 断試 料 に は

写真5-2(b)に み られ る よ うに、 多 くの亜 結 晶粒 界 が形 成 されて い る。写 真5

Tensileaxis25i」 皿

写真5-2800℃ で熱処理 したTi-8%Mn合 金の(a)試 験前および

(b)800℃,ξ ～4.2×10-4sec-1の 変形条件で破断(約
130%伸 び)し た試料の光顕組織

一2(b)の 場 合 、 平 均 亜結 晶粒径 は 約20μmと 算 定 され る。変 形 の途 中で 引張 り

を 中断 し、急 冷 した試料 に つい て 組織 観 察 した と ころ、 この 亜結 晶 粒 界 は10

%歪 の試料 に す で にで きて お り、 変形 の進 行 と と もに明 確 に 観察 され る よ うに

な り、 かつ 亜結 晶粒 径 が 歪 と と もに 小 さ くな る傾 向 で あ った 。

第2章 で述 べ た よ うに超 塑性 は変 形 に対 して安定 な1μmの オ ー ダーの微 細粒

組 織 の試 料 にみ られ、 超 塑性 歪 を も た らす お もな機 構 は粒 界 す べ りと考 え られ

る。 β単 相 温 度 域 で は、 組織 は変 形 中 に大 き く変 化 した。 ま た、 亜 結 晶粒 径 が

20μmと 比 較 的 大 き い こと と、 亜結 晶粒 界 の方 位 差 が小 さい た め、 亜結 晶 粒

界 が 粒 界 す べ りを連 続的 に起 こ して ゆ く とは考 え難 い 。従 って、 β単 相域 で は

二 相 温 域 とは 異 な る機構 で比 較 的 大 きいm値 を 示す と考 え られ る。

変形 試 料 で の亜 結 晶粒 界 の形 成 は、変 形 中 に導入 され た 転位 のふ るま い と強

く関 係す る15)。 しか も変形 の進 行 とと もに亜結 晶粒 界 の ミス フ ィッ トが増 加 し

て い るの で、 変形 中 にで きた亜 結 晶粒 界 へ の消 滅 が頻 繁 に起 こって い ると考 え

..



られ る。転位 の粒 界への移動は転位 の上昇 の繰返 しでお こる。 これ らよ り、 β

単相温度域での変形 は転位の導入 と消滅 の平衡 した状態 で進 み、か つ消 滅過程

が拡散律速過程 であるため、比較的大 きいm値 を とるものと考 え られ る。

一定歪速度お よび一定応力のもとでの変形 のみ かけの活性化 エネルギーをQ's

およびQσ とす る と、

σeconst.・n2eexp(Q'/RT)

s= .const.6exp(‐Q6/RT)

(5-4)

(5-5)

とか け る。 こ こでn=1/m,Rは 気 体i定数 で あ る。(5-5)式 を 変形 して

次 式 が 得 られ 、 これ と(5-4)式 で

σ 一 ・…t.乙 嬲,,ゆ(m(為/RT)

Qσ=Q'e/m

(5-61

C5-7)

(5-7)式 が 得 ら れ る。 本 実 験 で は 図5-8の よ うに6-1/Tフ ロ゚ ッ トして

Q'sを 求 め 、 こ れ とm値 を(5-7)式 に 代 入 してQσ を 求 め た 。 そ の 結 果 、

図5-8 Ti-8%Mn合 金の変形応力の温度依存性
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2相 領 域 お よび β単 相域 で それ ぞ れ30,600お よび17,400cal/molが 得 られ た 。

これ よ り、2つ の温 度領 域 のQσ が 異 な り、 変 形 の律速 過 程 が β トランサスの

上下 の温 度 域 で異 な って い る こ とが わか る。 ま た、2相 領 域 温 度 で のQσ はB

相 の自 己拡 散 の活 性 化 エ ネル ギ ー の値30,000cal/mol16)に 近 く、 β単 相 域 の

Qσ は そ の 約1/2で あ る。この こ とは β単 相域 の変 形 が β相 の粒 界 拡 散 に律 速 さ

れ て い る可 能 性 を 含 ん で い る。

本 章 の結 果 に おい て つ ぎ に問 題 とな るの は、m値 が大 きい に もか か わ らず伸

び が比 較 的 小 さい場合 の あ る点 で あ る。m値 は本来 局 部 変 形 と関連 した 力学 的

因 子 で あ る。従 って、m値 に対 す る伸 び の値 が 小 さい とい う結 果 は、 相 応 す る

大 きい伸 び が得 られ る場合 と局 部 変 形 の進 行 形 態 が 異 な る こと と対 応 して い る

可 能 性 が あ る。 この可 能性 を確 か め る ため に、 引張 試 験 の途 中 で試 験 片 形 状 が

変 化 してい るこ とを調 べ て、 各 段 階 で最 も変形 が進 行 して い る部 分 の 断面 積

A跏 を、試 験 片 の体 積 一定 の仮 定 か ら計 算 され た そ れ ぞれ の 引張 段 階 に お け る断

面 積A認 と比 較 した。 各 変形 釁 階 で のA娥/Aぱ を種 々の熱 処理 と変 形 温 度 につ

い て求 めて 図示 す る と図5-9の よ うにな る。 △ 印 で わか るよ うに 二相 領 域 の

図5-9種 々の条件 で変形 したTi-8Mn合 金 の変形 に伴 う
A翩 〆A(謬 の 変化

一68一



温 度 で 顕著 な 超塑 性 を示 す 引張 条 件 で も変 形 が進行 す るとA跏/A祕 は 徐 々に

減 少す る。○ と・e印は破 断伸 び が ほ ぼ 同 じな場合 で、 変形 温 度 が 、 それ ぞ れ、

800お よび500℃ の 結 果 で あ る。500℃ で は変 形 のか な り初 期 か ら徐 々に

A耽zπ/A磁1の 減 少 が み られ る。 これ に対 し、800℃ の よ うに単 相 領 域温 度 で は ε

=0 .6程 度 まで は比 較 的均 一 に変形 す るが 、 それ を越 す と急 激 にA跏/A副 が

減 少 して い る。 す なわ ち、 単 相域 温 度 で は 最 初 比較 的 均一 な変形 が進行 す るが 、

あ る歪量に達 す ると急激 に局部弯形が おこって破断 に到 ると考 えられ る。 β単

相域温度での変形 力揃 述 のように転位 の上昇運 動が ほぼ律速す る過程で あると

す る と、 歪量 が大 き くなって転位 の上昇 によ る消滅が困難 とな ることが局部変

形 の顕著な促進 と関連 してい ると思われ る。 ・

5.5結 言

単 相領 域 で も大 きい 〃!値が得 られ るこ と につ い て検討 す るた め、Ti‐8%Mn

合 金 を 用 いて 、 その高 温 変形 挙 動 を調 べ た 結果 はつ ぎの よ うに ま とめ られ る。

1)(a+β)二 相 領 域 の温 度 で変 形 す る と大 きな伸 びが得 られ た。 こ こで 引

張 温 度 の変 化 に よ り伸 び の値 とsn値 は対 応 して 変化 した。 組 織 観察 に よ って

も この変形 は微 細 結 晶粒 超 塑性 に よ ると 認 め られ た。

2)β 単 相 と な る温度 で 引張 った と きのm値 は0,4程 度 で あ って、粗 粒 試 料 で

得 られ る値 と して は高 い。 これ に対 して、 抻 びは約130%で あ った。

3)変 形 応 力6を 内部 応 力6iと 有 効 応力 σeの 和 で あ ると して、各 引張 温 度

で の変形 応 力 を解 析 した結 果 、 σeは σiよ り大 き い 歪速 度 依 存性 を もつ こ

とが わ か った。 二 相 温度 領 域 で は6i/σ はm値 と負 の相 関 を もつ。 β単 相 の

温 度域 で は σi/6はm値 と明確 な相 関 は み られ な か った。

4)β が 単相 を と る温度 域 で 引張 りの 局部 変形 が進 行 す る とき の試 験 片 形状 の

変 化 を調 べ た結 果、 変 形初 期 か らゲ ー ジ部 の全 体 にわ た り比 較 的均 一 な変 形

が進 み、 その 後 急激 に局部 変 形 が 進 行 す る。
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第6章 超塑性変形応力

6.1緒 言

超塑性変形 と転位 ク リープ変形 との基本的 な相違 は、変形応力の歪速 度感受

性 の大小 にあると考 え られ る0)～3)す で にい くつかの章 で述べた ように、超塑

性変形応力の歪速度依存性は非常に大 きい。従 って、超塑性変形 の詳細 を明 ら

かにす るためには、変形応力を解析 し、変形応力 のどの部分が顕著 に大 きい歪

速度依存性に貢献 しているか を明確 にす ることも、是非必要 である。第5章 で

Ti-8%Mn合 金 の超 塑性 変形応力を解析 した結 果、実験範 囲内で有効応 力(」e4)

が変形 応力の歪速度 に対す る敏感 さを担 ってい ることが示唆 された。 そ こで本

章では、第2章 で用いたA1-Cu合 金 のい くつかを対象 として、よ り広範 囲な

条件 下で これ らの超 塑性変形応力を解析 し、お 各に∬i溶 とm値 の普遍約 な関

係の確 立 について検討 し、 さ らに その結果を用いて超塑性 変形機構について若

干の検討 を行 った。

6.2実 験 方法

用 い たAl-Cu合 金 を 表6-1に 示 した。40皿 φの各 合 金鋳 塊 を11uitn

丸棒 に熱 間押 出 しし、 これ を 図2-1(b)に 示 す形 状 の引 張試 験 片 に機 械 加 工 し

表6-1用 いたAI-Cu合 金 の化学組成

Specimen B C D

Cu

Al

13.02

bal.

25.83

bal.

33.18

bal.

た。 つ い で各 試 料 と も地 質 お よび θ相 の平 均粒 径 が約6μmと なる よ うに535℃

で種 々の 時間保 持 し水 冷 した 。 引張 試 験 はイ ンス トロ ン型 引張 試験 機 を 用い 、

5×10-5～5×10-3sec‐iの 初 期 歪 速 度 、250～520℃ の い くつ か の温 度
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の大 気 中で行 った。 内部 応 力 σi,お よび 有効 応 力6eは 第5章 と同様 に 、 当摩 ら

の方 法5)に よ って σi/σ を求 め、 これ と σお よび(5-1)式 とよ り算 出 した。

6.3実 験結 果

　

本 研究で用いた外挿法 によ る内部応 力の測定方法 は、当摩 らも指摘 している

ように・鯛 法岫 来する不確かさカ・含まれるが・従来の戦 る応力鮫 法の

よ うに 内部 応 力を過 小評 価 す る こ とは な いsO)図6-1に 試 料Dに つ い て520

℃,邑 ～5×10-4sec-1の 変形 条件 で の σi/6を 測 定 した例 を示 す。

図6-2に 試 料Dに つ いて の歪 量 と6j/6の 関係 を 示 す 。 これ よ り変形 が進

図6-1 外捜法によるσi/σ決定例。斜線領域は、
応力急変装作に必要な時間。一組の○印と
●印はある応力急変ののちある応力σsでの

変形停滞の開始および終了時間をそれぞれ
示す。○印および●印を結んで外挿し、t
=oと の切片の値をσi/σとする。

行 して もσi/σ は ほぼ一 定 で あ る ことが知 られ る。 σ三/σ に歪 量依 存 性 のな い

こ とが知 られ たが 、各 応 力 の絶 対 値 は第2章 お よび 第4章 で示 した よ うに、 変

形 中 の 組織 変 化 に影 響 され る7)と 考 え られ るので 、 以 下 の実 験 で は50%歪 ま

で に σi/σ の 測 定 を完 了 させ た。

図6-'3は520℃ に お い て 、 ぎ 一5×10-5,5×10-4お よ び5×10-3
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図6-2 380お よ び520℃ で変形 した試料Dの σ1/a

の歪量依存性

図6-3 520℃ で 種々の歪速度で変形 した試料Dの

σi/σ とm値 との関係
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sec-tで 変形 した各 資料 とm値 との 関係 を示 す 。 それ ぞ れ の歪 速 度 と も に 〃殖

の大 な るほ どσi/6が 小 さ い とい え る。 ま た、 歪 速度 が 小 さい ほ ど各 試 料 のII

6i/6iが 大 き くな って い る。 こ こで 一般 に 〃z値は歪 速度 に対 して ピー クを もって

変 化 す るの で、 異 な る歪 速 度 で のm値 とσi/σ と は一 義 的 な 関係 で 示 され得 な

いで あ ろ う。 ただ し、上 述 の よ うに 図6-3の 結 果 を 同一 歪 速 度 で み る と、m

値 と6i/σ と は負 の相 関 を も つ とい え る。

歪 速 度 を5×104sec-1に 固定 し、380,440お よび520℃ でのm値 とl
I
σi/b'の 関 係 は 図6-4に 表 わ さ れ る 。 な お 、 試 料Dに つ い て は250,330お よ
1-一

図6-4 種々の温度で変形 した各試料の6i/σ とm
値との関係。試料D(点 線)に ついての数
字は温度を表わす。

び480℃ で も測 定 した。 これ よ り、 図6-3と 同 様 に、各 温 度 お よび 試 料 につ

い て 、m値 が 大 な るほ ど σi/6が 小 さい ことが明 らか で あ る。

6.4考 察

図6-2で 歪 量 が増 加 して もσi/σ は ほぼ一 定 で あ る こ とが 示 され た。 こ の

よ うな結 果 はA.E.Geck畫nliら8)に よ るSn-Pb合 金 につ い て の報 告 に も
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み られ る。 これ らよ り実験 範 囲 内で 、 あ る定 常 な変 形機 構 が働 いて い る こ とが

示 唆 され る。 ま た、 この 結果 は第2章 で述 べ た変形 中の転位 組 織 と同様 の 歪依

存 性 で あ ると思 われ興 味 深 い。詳 細 は第7章 で検 討 され る。

つ ぎ に、σ,σiお よ び σeの 歪 速 度 依 存性 に つ い て検討 した
。試 料Dに つい

て 得 られ た σ,σi/δ よ り6{,6eを 算 出9)し て表6-1に 示 した。 これ よ り超

塑 性 に お け る高 いm値 はσe'の 歪 速 度 感受 性 に負 うと ころが大 きい こ とが わか

り、 これ は第5章 で の示 唆 を支 持 す る。 一 方 、 σiのm値 は お よ そ0 .2程 度 で、

温 度 が変 化 して も大 き く変 らな い。

Stress(kg/mm2) 11m
e:SXIOssec1 :5x'Osecs38

0°C

　

'

520°C1

380°G 520°C 380°C 520°C1

6

■

z.la

一

〇.06

一 一　

5.93
一 一1

:311!0.36
一

〇.67

一

σi 0.90 0.04 2.37 0.13110.21 0.26
圏

6E o.aa 0ポ02 3.56 Ll80.60 0.87

表6-1380お よび520℃ で変形 した試料Dの σ,σi,
σeお よびm値

と ころで 転位 ク リー プに お け る変形 速 度 の 応 力依 存 性 指 数nは 次 式 の よ うに

表 わ され る。

e=K'6n (6-1)

このnは 定 常 ク リー プ状 態 で3～5の 値 を とる と報 告 され てい る100)6j/σ を

を測 定 した変形 で の 応 カ ー歪 曲線 が 、変 形 初 期 に 加 工硬 化 を 示 したの ち ほぼ一

定 の応 力 を示 す こ とか ら、超 塑 性 変形 を一種 の定 常 ク リー プ変 形 と考 え る こ と

が で き る。 従 って(6-1)式 のnの 逆 数 と吻 とは 同 じ意 味 を もつ といえ る。

1/nはo,25～0.33で 、6iのna値 とお およ そ等 しい。

転 位 ク リープ に お け る内部 応 力 の研 究 に よ ると、 低応 力(6i/σ)Creepは1 .0

とな る低 い値 で あ る。 従 って、 超 塑性 に転 位 に よ る変 形 機構 が あ る とす れば、

転 位 同 志 の相 互作 用 に よ って 生 ず る内部 応 力 が変 形 応 力 の全 て を占 め る ことに
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な ろ う。

これ らの検討 の結 果 よ り、超 塑 性 変形 にお い て も転 位 ク リー プ変 形 と同様 な

転位 に よ る変形 機 構 が基 本 的 に存在 して いて、 これ に よ る変形 応 力 は超 塑性 変

形 に おけ る内部 応 力 に ほぼ 等 し く、7n値 は転位 ク リー プ の7n値(=1/n)と 同程

度で あ る こ と。 また、m値 の よ り大 きい場 合 は 、 σeな る よ り歪 速 度 に敏 感 な

応 力 を与 え る機構 が 同 時 に働 いて い る こ とが 考 え られ る。

と ころで、 第7章 で詳 述 す るよ うに、 試 料Dの 超塑 性 歪 εtに 占 め る粒 界 す

べ りによ る歪 εgbsの 割 合 は ・m値 の 増す と と もに増 加 し・m=0・7で'£gbs/εt

は 約0,7と な っ た 。 一 方 、 図6-3お よび 図6-4に 示 され た よ っに、

σe/σ もm値 と と もに増加 す る こ とに な る。 これ らか らσeが粒 界 す べ り現 象 と

強 く関係 して い るよ うに思 われ る。 ただ し、σeが 粒 界 す べ り機 構 の み に起 因 す

るのか 、 ま た は、 粒 界 す べ りが連 続 して起 こ るた め の調 整機 構 に よ るのか につ

13)
い て は明 らか では ない が、 いず れ も拡 散律 速 の過 程 で あ る と考 え られ る ので 、

高 い歪 速 度依存 性 が 期待 され る。

6.5結 言

三 種 のAl-Cu合 金 を 用い、 広範 囲 な条 件 下 で の超 塑 性 変 形応 力 を解 析 した

　

結 果II、つ ぎの よ うな結論 が得 られ た。

1)超 塑性 変形 中、 変形 応 力6に 占 あ る内部 応 力σiの割合 σi/6は ほぼ 一定 値

を保 った。

2)同 一歪 速 度 で比 較 す る と、 σi/Gは 合 金 成分 に よ らずm値 と負 の相 関を も

つ ことが わ か った。 この関 係 は同一 試 料 で変 形 温 度 を 変化 した場 合 お よ び異

な る試 料 を 同一 変形 温 度 で 変形 した場 合 で も見 出 され た。

3)有 効 応 力6eは 大 きな歪 速 度依 存性 を もち、本 合 金 に おい て もTi-8%Mn合

金 の場 合 と同様 にσeが超 塑 性 変形 応 力 の高 い 歪速 度 依 存 性 に貢 献 して い る こ

とが わ か っ た。σeを もた らす 機構 は粒 界 す べ りと関連 す る可能 性 が あ る。

4)σiの 歪 速 度依 存性 指 数 は約o.2程 度 と小 さい 。 この値 は転位 ク リー プ の歪

速 度 の応 力依 存性 の逆 数 と して得 られ る値 の範 囲 内 にあ った。σiが 変 形 中の
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転位組織 に よって生ず ると考え ることによってσiのの歪速度 および歪量依存性

が矛盾な く説明で きた。
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第7章 超塑性変形における粒内変形および粒界すべ り

7.1緒 言

超 塑性 変 形 機構 に つ い て はす で に数 多 くの研 究 が あ り、 い くつ か のモ デル が

提 案 され て い る。1)～6)し か し、 い ず れ のモ デ ル も個 々 の実 験 の一 面 を説 明 す る

こ と は で きて も普 遍 性 を欠 く とか実 験 的証 拠 が な い な ど とい う問題 点 を残 し

て お り、 定 説 を得 るに 至 って い な い。 超 塑性 変 形 が結 晶粒 界 で進 行 して い るこ

と につ い て は、 す で に1934年Pearson7)に よ って 指摘 され る と ころ で あ り、

現在 の お もなモデ ル も粒界 す べ りを基本 的 機 構 ぎ し、 か つ、 これ が連続 的 に進

行 して ゆ く機構 を考 慮 して い る。AshbyとVerral11)は 「拡 散 を伴 う粒 界 す

べ り」モデ ル を提 案 した。 これ はLee2)に よ るSwitchingモ デ ル の中 間段 階

で 結 晶粒 が体 拡散 お よび粒 界 拡 散 に よ り一 蒔 的 に形 状 変 化 す る こ とを骨 子 と し

た モデル で あ る。 しか し、 この モデ ル にお け る第 皿領 域 は 図1-3(b)で 示 した

第 皿領 域 とは対応 せ ず 、 また、 大 き い伸 び や結 晶粒 の 回転 と の関 連 に つ い て も

明 らか で な い。 一方 、 「転位 の動 きを伴 う粒 界 す べ り 」モ デル はBal1とHu-

tchison3)に よ り提 案 され 、Mukherjee4)やHaydenら5)も 同様 の考 え方

に よ る状 態 方程 式 を 提案 して い る。 これ らに よ る と歪 速 度 は粒界 に集 積 した転

位 の 上昇運 動 に よ って律 速 され る、 また、Gifkins6)は 結 晶 粒界 に近 い領 域 を

考 え 、転位 の運 動 を この領 域 に限定 してモ デ ル化 した。 これ らの転 位 の 動 きを

伴 う粒 界す べ りにつ いて は実 験 的証 拠 を得 る こ とが 困 難 で あ る。

以 上 の よ うに、 現在 まで の お もな モ デル は個 々 に問 題 点 を有 して い る。 更 に

これ らの モ デル は粒 界 すべ り機 構 を基 礎 と して い るに もか か わ らず、 これ らに

は この機 構 に つい て の応 力 の歪速 度依 存 性 に つ い て の検 討 が み られ な い。 す で

に 前章 まで で指 摘 した よ うに、 超 塑性 の基本 的 特 徴 は変形 応 力 の歪 速度 依 存 性

が通 常 の高 温 変 形 の場 合 に比 較 して著 し く高 い こ と、 お よび この状 態 が 変形 の

進 行 中 に大 き く変化 せ ず 、結 果 と して大 きい伸 び が示 され る こ との二 点 で あ る。

従 って、超 塑 性 変形 機 構 を 明確 に してゆ くた め に は、 まず 、大 き な伸 び を与 え

る機 構 が何 か を調 べ、 か つ、 そ の機 構 が変形 が か な り進 行 した段 階 に お い て も
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支 配 的 機構 とな って い る こ とを実証 す る ことが 必 要 で あ り、 つ いで、 大 き な伸

び に貢 献 す る機 構 そ の もの ま た は それ に付 随 す る過 程 の い ず れか につ いて 応 力

の 歪速 度 依 存 性 の大 きい こ とを 実証 す る ことが不 可 欠 で あ る。

上 述 した よ うに超 塑 性 に関 す る これ ま での研 究 に よ り、 異 常 に大 きい変 形 の

大 部 分 は粒 界 す べ りに よ って与 え られ るこ とが知 られ て い る80)9)ま た粒 界 す べ

り}こよ る歪 εgbsの 全 歪 εtに 対 す る割合r(r=εgbs/εt)はm値 と

正 の相 関 を もつ こと がい くつ かの 合金 に つい て報 告 され て い る8)0～io)し か し、

超 塑 性 変 形 機構 を考 え る上 で 更 に必要 と思わ れ る粒 内変形 に よ る歪稽 の 全 歪 に

対 す る割 合 δ(δ=εg/εt),お よ び δと γ との 関 係 に つい て は全 く調 べ ら

れていない。 また、粒界すべ り量 を表面観察 に より算定す る際 の実験的制約か

ら、充分超塑性 とみな し得 る大 きな変形量 に達 して もなお粒界 すべ りが支 配的

な変形機構で ある実験的証拠 はまだ示され でい ない。 また、第6章 での結果 と

も関連す る粒 界すべ り応力の歪速度依存性についての知見は全 く与え られてい

ない。

本章 は以上の立場か らな され た実験 および結果 の検討 について述 べたもので、

本章の 目的は、(1>粒界すべ り量 および粒 内変形量 を同一試験片で測定 して両者

の関係 および これ らとm値 との関係を調 べ、かつ⑳予歪を与 えた後に表面観察

用の条痕 を施 して更に変形 した試験片 を用いて、高歪毀階での超塑性変形 の様

相を明 らかにす ること。⑪超塑性変形条件 および超 塑性 を示 さない条件下で試

　
料表面 にみ られ る粒界すべ りを動的 に観察 して、超塑性変形における粒界すべ

り応 力の歪速度依存性 を直接測定す ること、 および㈹,(1),(Dお よび㎝)の実験

結果を基礎 にして、 よ り普遍的 な超塑性変形機構について検討す ることの4点

であ る。

7.2実 験方 法

7.1で 述 べ た 目的 に よ り実 験 は次 の3項 目 に大 別 され る。

実 験1:rと δの相 互 関 係 お よび これ ら とm値 の 関係 を求 め る実 験 。

実 験 豆:高 歪段 階 で のrを 求 あ る実験 。
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実 験 型:粒 界 す べ り応 力 の 歪速 度 感 受 性 を 求 め る実 験 。

7.2.1試 料 作 製 お よび 引張 試 験

実 験1:ま ず 、 第2章 で 用 い たAl-Cu合 金 の う ち 、 表7-1の 組 成 の試 料

Dお よびEを 選 び 、第2章 と同様 に引 張 試 験片 を作 製 した。 これ らの丸 棒 試験

表7-1実 験1で 用いたAl-Cu合 金 の化学組成

Specimen D E

Cu

Al

33.1838.64

bal.bal.

片 が両側 に巾約2mmの 平面 を もつ よ うに研磨 したあと第2章 で行 った と同様 に

熱処理 した。 これ らを電解研磨後、太 さが約 α5μmの 条痕を付与 した。条痕 は

清浄で鋭利 な刃を用いて、試験片平面部 のほぼ中央部 に引張方 向に平行 に付与

した。 こ こで条痕 を含 む領 域の顕微鏡写真(写 真Aと す る)を 撮影 してか ら所

定 の 引 張 試 験 に 供 し島 引 張 試 験 はe10_4sec-1で380,500お よ び520℃

の温 度 の大 気 中で 、 εt～30%と な るよ うに行 った。 試験 後 、 写真Aと 同 じ条

痕の 場所 を撮 影 して写 真Bと し、 これ ら の写 真 を γの計 測 に 用 い た。

他 方、Pb-Sn共 晶 合 金 につ いて は以 下 の よ うに行 った。 す な わ ち、99.99

%のPbお よ びSnを 共 晶組 成(38.1%Pb)と な るよ うに配 合 し、 黒 鉛 ル ツ ボを

用 いて 高 周波 真 空溶 解 し、 鉄鋳 型 に鋳 込 んだ。 得 られ た鋳 塊 を室 温 で鍛 造 して

10mm厚 と し、165℃ で1時 間保 持 の の ち室温 で圧 延 して1mm厚 の板 と した 。

これ よ り平行 部 の 幅4m皿,長 さ20m皿 の 引張 試験 片 を切 り出 した 。

rお よび δを 同一 試験 片 で測 定 す るに際 して は、 試 験 片 の 結 晶粒 径 が後 述 す

る格 子状 条 痕 の一 区 画 が含 まれ 得 るほ ど 大 き く、 か つ、 比 較 的 低温 で よ り顕 著

な超 塑性 を示 し得 るほ ど小 さい とい う二 つ の条 件 を満 足 す るよ うに 、試 験 片 は

165℃ で240h加 熱 され た。 この熱 処理 後 のSnお よ びPbに 富 む 相 の平均 粒 径

はそれ ぞれ12.4お よび10.OFpmで あ った。 つ い でHCIO4十CH3COOH(1:

:1



3)液 を用 い 、5℃,電 圧30Vで7～8秒 電 解 研 磨 して か ら、(a)のAI-Cu合

金 の場合 と同様 な方 向 で条 痕 を付 与 した。 ただ し、条 痕 は試 験片 平 行 部 のほ ぼ

中 央 に約5μm間 隔 の 格 子 状 に、 また、 これ の近 傍 に引張 方 向忙 平行 に 数 本付

与 され た 。前 者 の条 痕 は δ、 後 者 はrを 測定 す るた めに 用 い た。 これ らの条痕

を 付 与 した の ち室 温 にお い て8.3×10-5se♂ の 歪 速 度 で 約1%の 予 歪 を

与 え た。 これ に よ り各 試 料 表 面 の粒 界 が明 瞭1に現 出 し、 殊 に粒 内変 形 量 を定 量

化 す る ため の初 期 状 態 を明 確 に規定 で きた 。 な お、 この予歪 付 与 はその 後 の 変

形 特性 に影響 しなか った。 こ こで各 条 痕 を含 む 領 域を 顕微 鏡 撮 影(写 真A)し

て か ら所 定 の 引張 試験 に供 した。 引張 試 験 は80℃ の温 水 中 で8.3×10-5～

8.3×10_3sec-1の い く つ かの歪 速 度 お よび93℃ の 温水 中で8.3×10-5

　 　

secの 歪 速 度 の各 条 件 で εt-30%に な るよ うに行 った。試 験 後 、 写真B

を 同様 に撮 影 して 、 これ らを アお よび δの 計測一に 使 用 した。

実験BPb-Sn共 晶 合 金 を 用 い、 引張 試 験 片 に成形 す る まで の手順 は実 験

1と 同様 で あ る。 成形 後 の 最 終熱 処 理 を変 えて 、 平 均粒 径 が4。4,5.2お よび7.2

μmと 異 な る よ うに した。 こ こで はま ず、 室 温 で ξ ～8.3×10-5ま た は1.7

×1(厂3sec‐iの 変 形 条 件 で 、0～500%ま で の所 定 の歪 量 まで それ ぞ れ変

形 し、 つ いで 除荷 し電 解研 磨 の の ち引 張方 向 に平 行 な条 痕 を付 与 した。 この状

態 で写 真 撮 影 して写 真A'と し、更 に その試 験 片 を 同条 件 で 更 に30%程 度変 形

した の ち写 真 撮影 してB'と し、これ らの写真 を γの算 出 に用 い た。

実験 皿:Pb‐Sn共 晶 合 金 を用 いて行 った。 引 張試 験 片 成形 まで は実 験1と

同様 に行 った。成 形 した試 験片 の一 部 は室温 で2週 間保 持 し、他 は165℃ で2

時 間加 熱 し水 冷 した。 これ らは いず れ も等 軸 な 再 結 晶粒 か らな って お り、 平均

粒 径 は6.0お よび10.0μmで あ った。 以 下 こ の実 験 皿で は、 前者 を(F)試 料 、 後

者 を(C)試 料 と呼ぶ 。 つ ぎに 電解 研 磨 お よび電 解 腐 食 した試 験片 表 面 に 引張 方 向

の条 痕 を つ け、 ま た、 これ と直角 方 向 に も何 本 か の条 痕 を つ けて か ら引 張試験

に供 した。 引 張試 験 はイ ン ス トロ ン型試験 機 を 用 いて 室温 で行 った。 試 験機 に

は、 試 験 片表 面 を連 続 的 に観 察 お よび撮 影 で き る よ うに光学 顕微 鏡 を設 置 したQ

これ に よ り変 形 しなが ら引張 方 向 の条 痕 の様 子 を連 続的 に撮 影倍 率 は300倍 を
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用 い 、 ま た試 験機 の振動 が 画 質 に影 響 す る ことの少 な い よ うにASA400の 高

感度 フイル ム、1/1000secの シ ャ ッタ ー ス ピー ドを 用 い た。 同 じ領 域 を連 続

的 に撮影 す る ため'に カメ ラ を移動 させ な けれ ば な らな い ので、 歪 速 度 は4.2×

10_5～1,3×10-4sec-1に 限 ら れ た。 この よ うに撮 影 した 写真 を粒 界 すべ

りの 応 力 の歪 速 度依 存 性 の算 定 に 用 い た。

7.2.2粒 界 す べ りに よ る歪 の全 歪 に 占め る割 合(γ)の 算 定

γの算定 に は引張 方 向 の条 痕 につ い て の写 真Aお よびBを 用 い た 。 図7-1

AP

BP

Lo

図7-1引 張方向の条痕の変形による変化

はAお よびBを 図式 的 に示 した もの で あ る。AでLoの 長 さのPQは 、 変 形 後 の

Bで ガ とな り、dL(=L-Lo)は 粒 界 お よび粒 内 で の変形 量 の総 和 で あ る。

ま た、 各 粒 界 で のす べ り量 の 引張 軸方 向 へ の正 射影 長 さをa>>az-… ・anと す

る と・ εgbsお よび εtは 次 式 で 示 され る・

£gbs‐fan/Lo

εt-(LLL。)/L。

C7-1)

C7-2)
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従 って、 γは次 式 よ り算 定 され る。

γ=・gb・/ε ・=man/(LLL・)(7-3)

実験Hで 撮影 した写 真A'お よびB'に つ い て も同 様 に γを求 め た。

こ こで 写 真Bお よびB'で の各 粒 の 条 痕 の両 端 は該 当す る場所 を顕微 鏡 観 察 し

つ つ決 定 した。 ま た、1εgbsは 近 接 す る3本 の条 痕 に つい て の平 値値 ど して求

め、各 測 定 で のnは50前 後 と した。 丶

7.2e3粒 内変 形 に よ る歪 の全 歪 に 占め る割 合(δ)の 算 定

格 子状 の条痕 に撮 影 した写真Aお よびBを 用 いて δを算 定 した。 図7-2は

それ らの写 真 を 図 式 的 に示 した もので あ る。 結 晶粒 は超 塑性 変 形 に よ り一 般 に

A

→

一 日日

化

は回転 および変形 す るが、本実験で与えた30%程 度 の変形 での結晶粒 の回転

はほとん どが5°以 内で あった。写真B上 の広い領域でおよそ全面 にピン トの合

っ た 粒 を 選 び 、 図7-2に 示 し たd',d'2,… 一 ・d体 を 測 定 し、 つ い で そ れ と

対 応 す るAの 粒 に つ いてdpd2,… ……dl五を測 定 した。 これ らの測定 値 を用 い

て δは次 式 で算 出 され た。

δ ニ εg/εt=(2「dn-∠ Σ7dn)厚7dn C7-4)

この場 合 もnの 数 を約50と した。
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7.2.4粒 界 す べ りに つ い て の変 形 応 力 の歪 速 度 依存 性 指数m,gbsの 算 定

図7-3は 変形 の進 行 の様 子 を 図式 的 に示 した もの で、 同時 にLo,L',L",

L'gb,お よびL'粂b、 の定 義 を も示 し てい る。 す な わ ち・ 引張 方 向 に 直角 の2

t=t1 Lgbs=fan

nL

gbs-Ebn

図7-3変 形の進行に伴う条痕の変化

本 の条 痕 の引張 方 向 の間 隔 が変 形 前(t二 〇)Loで あ り、t,お よびt2の 時 に そ

れぞ れL',L"と な った とす る。t,お よびt2で の表 面 組 織 写 真 か ら個 々 の粒 界 す

べ りの 引張 方 向 へ の変位 の 緩和 をL'gbSお よびL"gb、 とす ると・t,か らt2ま で

に生 じた全 歪 εt(t,→t2)は 次 式 で与 え られ る。

εt(t,→t,)一(L"-L')/L'(7-5)

同様 に粒 界 す べ りに よ る歪 εgb、(t1→t2)は
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εgbs(tl→t2)=(L"gbs-L'gbs)/L'

で 表 わ され る。 従 って ε⑳s(tl→t2)は 次 式 で与 え られ る。

(z-s)

εgb,(t,-t・)一 εゆ,(t・ →t・)/(t・-t・)

=(L"

gb、-L'gb,)/L'°(t・-t,°"(7-7)

とこ ろで、 実 験 皿で 用 い た(F)お よび(C)試 料 の応 カ ー歪 曲線 は、最 初 加 工硬 化

を 示 し、 ε 萼0.03～0.05で 応 力 が極 大 とな り、変 形 の進 行 と と もに非常 に

ゆ るや か に応 力 が 減 少 す る形 態 で あ った。t,と して は応 力 が極 大 を示 した あ と

の時 刻 を 選 び、 ま たt2と して は表面 組織 の解析 が可 能 な ε～0.3程 度 まで の変

形 の時 刻 を選 ん だ。 この間 の応 力 と して平 均応 力 を と り、 これを σ(t,→t2)

と表 わ す。 この よ うな粒界 す べ り歪速 度 と変 形 応 力 の組 合せ を 別耗霎 験 条 件 で一

ノ　 ノ

求 め ・ そ れ らを ・gb,(・ ・→t・)・ ・(t,→t・)と す る とmgb・ は 定 義 よ り次 式 に

よ って 求 め ら れ る。-

m・-ll畿 謬 結 詈1憲ll呈
,,)〕…(・一・)

また、 この場合 の γは次 式 で求 め た。

・
gb,/・ ・=(L"gb・-L'gb・)/(L'LL')

(7-9)

7。3実 験結 果

7.3.1超 塑 性 変 形 に対 す る粒界 す べ りお よび 粒 内 変 形 の寄 与

図7L4はAl-Cu合 金 の γとm値 の 関係 で あ る。 こ こでSEMと 添 字 した点

は走査 型電 子 顕 微 鏡 を用 いてrを 測定 した結 果で 、本 実 験 で行 った光 学 顕微 鏡

法 とほ とん ど一 致 した。 図 よ り、rはm値 と はお よそ比 例 関係 に あ る といえ る。

ただ し、 試 料AはmT直 に対 して γが 低 い。 これ は、 この試料 の粒径 が大 き くか

つ 粒界 移 動 が この試 料 で頻 繁 に観察 され た こと と関係 して い る と考 え られ る。

この よ うにAl-Cu合 金 の超 塑 性変 形 に は粒界 す べ りの寄 与 が大 きい こ とが知
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m

図7-4Al-Cu合 金 の超塑性変形におけるrと
m値 の関係

られ た。 つ ぎ にPb-Sn共 晶合 金 を用 いて 、 同様 の実 験 を行 い、 か つ、 粒 界す

べ り と同時 に粒 内 の変 形 とm値 との関 連 性 につ い て調 べ た。 写 真7-1お よび

7-2はm値 が0.11お よび0.60の 場 合 の引 張試 験 片 表面 の光顕 組 織 で あ る。

い ず れ も δの測 定 の ため に格 子状 条痕 を付 与 した領 域 につ い て 観察 した例 で あ

る。m値 が0,11と 低 い場 合 に は粒 内 で湾 曲 した条 痕 が多 く観 察 され た。 ま た

この場合 粒 界 で の条 痕 の食 い違 い はあ ま りみ られ な か った。 これ に 対 し、m値

が大 きい場 合 には条 痕 が粒 界 で食 い違 う こ とが多 く、 一 方、 粒 内 の条 痕 は比 較

的 直 線 を保 つ よ うで あ った。 これ らの写 真 よ り γお よび δを測 定 し、 図7-5

に1示 した。rは 図7-4の 傾 向 と同様 にm値 が0.6程 度 まで はm値 と と も}こ
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10u皿

一

Tensileaxis

5μm

写 真7-180℃,E～8.3×10-3sec-1(m=0.11)の 条 件 で30%引 張

変 形 され たPb‐Sn共 晶 合 金 の表 面 組 織,(a)A,(b)B,(c)B

(高 倍 率)
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ユ並 」ユ皇axis哩 印一一9

10um

写真7-280℃,E～8.3×10-5-1sec(mニ0洛0)の 条件で30

%引 張 変形されたPb-Sn共 晶合金 の表面組織

..



増加 した。 しか し、m値 が更 に大 きい場合 には γの増加 の割合 は減少 した。一

方、 δはm値 に対 して負の相 関を示 し、 それ以上のm値 を とる変形 では δは約

パ
゜O

v

o

}

図7-5種 々の条件で変形 したときのm値 とγおよ
びδの関係

8%と 低 い一 定 値 を と った。

7.3.2γ の歪 依存 性

つ ぎに 変形 が か な り進 行 した毀 階 で の超 塑性 変 形 に粒 界 す べ りが 如何 に寄 与

す るか を 調 べ た。 用 いたPb°Sn共 晶合 金 の結 晶粒 径 お よび 変形 の際 の歪 速 度

を変 化 させ た4種 類 の条 件 でrの 歪 依 存 性 を測 定 した。 結果 を 図7-6に 示 す。

これ よ り各 変形 中 に粒 界 すべ りが定 常 的 に作 用 して い る ことが わか る。 図7-

6で 粒 径 が5.2μm,s-8.3×10讐5sec-iの 変 形 に つ い て は 、500%の 予 歪

を与 え て同 様 に γを求 あ る と とも に、 各 試 験片 に つ いて 、三 種 類 の粒 界 す な わ

ちPb相 一Sn相,Sn相 ‐Sn相 お よびPb相 一Pb相 の 粒 界 に つ い て 個 々に γを

求 め た。 結 果 は 図7-7に 示 され る。 この変 形条 件 で は500%の 大 きな 変形 の

あ とで も同 様 な粒 界 す べ りの寄 与 が み られ る。粒 界 の種 類 に よ る γの値 も歪 量

..



図7-6種 々の条件でのrの 歪依存性

図7-7粒 径 が5.2μmのPb-Sn共 晶合金を室温,s～8.3

>ぐ10-5sec‐iで 変形 したと きのrの 歪依存性
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に依 存 しない よ うで あ る。 また、Pb-Sn異 相 粒 界 で のす べ りの寄 与 が 顕 著 に

大 きい とい う結 果 が得 られ た。

7.3.3粒 界す べ リ応 力 の歪 速 度依 存 性

以 上 の 実験 結 果 よ り、 超 塑性 変 形 で は粒界 すべ りの寄 与 が 大 き く、粒 界 す べ

りの寄 与 率 γがm値 とほぼ 比例 す る ことお よび 変 形 が か な り進行 して も γの値

は大 き く変 化 しな い こ とな どが わ か っ た。 この よ うに超 塑 性 で の 巨大 な伸 び は

粒 界 す べ りに負 うと ころ の大 きい こ とが知 られ た が、 超 塑 性 の 力学 的特 徴 で あ

る変 形 応 力 の歪 速 度依 存 性 の大 きい こ と と粒 界 す べ り との 関 連性 につ いて は検

討 され て い な い。 こ こで は超塑 性 変 形 中の粒 界 す べ りにつ い て、 そ の変形 応 力

の歪 速 度依 存 性 につ い て直 接測 定 した。

(7-8)式 に よ り・mgb、 を 求 め るた め に(F)試 料 を8.3×10-5と1.3×

10_4-1secお よび4.2×10_5と6.3×10_5-1secの 二 組 の 歪 速 度 で、(O試

料 を8.3×10-5と1.3×10_4sec冖1の 歪速 度 で それぞ れ 変形 し、 粒 界 す べ り

の 動 的 観察 を行 っ た。写 真7-3は 観 察 の一 例 で あ る。各 組 の歪 速 度 の比 は1

Tensileaxis4一 験

10um

写真7-3E^'$.3×10-5sec-1,室 温で(a)・-0,15

および(b)ε=0,25ま で変形 したPb-Sn

共晶合金の表面組織

:1.5と した。 この三 組 の変形 条 件 を(F)-1,(F)-2お よび(C)-1と 呼 ぶ。 各

条 件 で の変形 全体 のm値 は表7-1に 示 したeと σを用 い て、(2-1)式 に

よ り、 それぞ れ、0.616,0.538お よ び0.245と 計 算 さ れ る。 超 塑 性 の ク ライ
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表7-1各 変形条件で得 られたσ,ξgbs,mお よびmgbsの 値

Conditions
Strainrate

E(s')
Flowstress2

σ 〔kg/㎜ 〕
Egb,(め m mgbs

(F}1
a

層5

8.3x10 0.95 2.SSx105
0.616 0.726

b 1.3x10" 1.22 3.57x105

(F}z
a

一54
.2×10 0.74 一51

.65x10
0.538 0.757

b 6.3x105 0.29 z.20xio5

(c}i
a 8.3x105 2.20 3.30x105

0.245 0.830
b 1.3x10° 2.40 3.72x105

テ リオ ンと してm≧0.3な る条 件 が よ く用 い られ る11c)12)こ の ク ラィ テ リオ ン

によ れば(F)-1と(F)-2は 超 塑 性変 形 条 件 で あ り、(C)-1は 超 塑 性 を示 さない

条 件 とみ な せ る。

(7-8)式 ・こよ 卿gb,を 求 めた と ころ・ 表7-21こ 示 す よ う}こ・(F)-1

と(・)-2の 条 件 下 御 φ・は 殊 りカ・な り大 き く・ ま た・(°-1の 条 件 下 で も

m
。b、≒1・ と非 常 に 大 き い ・・れ よ り粒 界 す べ り}こつ い て は・ 超 塑 性 変形

条件 下 で な くと も、 その変 形 応 力 の 歪速 度依 存 性 が変 形 全 体 の それ よ り大 き く、

か つ1に 近 い値 にな る こ とが わか った。 従 って 、超 塑性 で の歪速 度 に敏 感 な過

程 は粒 界す べ り と直 接 関 与 して い ると結 論 で き る。

7.4考 察

7.4.1超 塑性 変 形 に お け る粒 界す べ り冒

図7-7で 超塑 性 変 形 の粒 界 す べ りで は異 相 境 界 で の す べ りの寄 与 の大 きい

こと を示 した。 とこ ろで 図7-7で 用 いた試 料 に存 在 す る粒 界 の存 在 確 率

fbound。 取 を調 べ た 結 果 ・表7-3に 示 す よ うに・ 各 粒 界 す べ りの全 粒 界 す べ

りに 占 め る割合 γboundary/γ はfboundaryと 非 常 に よ い対 応 関係 の あ る こと

がわ か った。 この よ うな対 応 は各粒 界 の単 位 長 さあた りのす べ り量 が ほ ぼ 同一

で あ るこ とを示 す。 粒 界 す べ り挙 動 が粒 界 の構 造 に よ って影 響 され る とい う報

告 に対 し、13)超 塑 性変 形 の場 合 に は、 微 細粒 で あ る こと も相 挨 って 、 各粒 界 で

の す べ り変形 が お互 いに影 響 し合 い、 単 位粒 界 す べ りが粒 界 の種 類 に依 存 しな
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表7-3各 種の粒界でのすべりのγに占ある割合

Boundary fraction

inspecimen(°6)

恥 。、,d、 。y

9 (諾)

Pb-Sn

Sn-Sn

Pb-Pb

60.6

26.8

13.6

62.9

25.7

11.3

い結 果 と な った と考 え られ る。 これ よ り、 超 塑性 変 形 中 の粒 界 す べ りは粒 界構

造 に敏 感 で はな い機 構 で進 行 す る こ とが知 られ た。

粒 界 す べ りに 関す る研究 は ほ とん どの場.,結 晶を 用 い て な され て い る13)

一 方
、 超 塑 性 は言 うまで もな く多 結 晶試 料 にお い ての み み られ る性質 で あ る。

双 結 晶 と多結 晶 の粒 界 すべ りを比 較 検 討 す る際 に考 慮 され るべ き点 は、 前 者 に

は粒 界 三重 点 が な く、 後者 に は それ が あ る とい うこ とで あ る。超 塑 性変 形 に お

い て は、 第2章 で 示 した よ うに 空 ど うの 発生 はみ られ な い ので、 粒 界三 重 点 で

の変 形 機 構 は超 塑 性 で の粒 界 す べ りにつ い ての ひ とつ の重 要 な調 整過 程 で あ る。

第6章 で変 形 応 力 が高 い歪 速 度依 存 性 を もつ現 象 が粒 界 す べ りと関与 す る機構

で あ る こ とを示 唆 し、 その機 構 は粒 界 す べ り自体 と粒界 す べ りが 空 ど うを生 ぜ

ず に連 続 して歪 を与 え るた め の 粒界 三 重 点 で の調整 過 程 の いず れ か、 また は両

方 で あ る可能 性 を示 した。 本 章 で の実 験 結 果 よ り、 少 な くと も粒界 すべ り自体

が 歪 速 度 に敏 感 で あ る こ とが示 され た。 従 って、 粒界 す べ り自体 が歪速 度 に敏

感 な理 由 を考 え る場 合 に は、 双結 晶 につ い ての結 果 を参 照 す るこ とが で きよ う。

そ れ に よ る と、 粒 界 すべ りで は転 位 の 役割 が大 き く、 その転 位 のバ ーガ ースベ

ク トル は一 般 には粒 界 面 に平 行 で はな い。 従 って、 転 位 が 粒界 面 をすべ るとい

14)うよ り
、C.CrussardとJ.Friedel の上 昇 一 すべ り過 程 で 粒 界す べ りが起

こ るこ とにな る。 また、 粒 界 は本来 的 に い くっか の突 出 部(ledge)を 含 ん で

い て、 粒 界 すべ りは移動 す る突 出部 の 角 部 分(edge)で 起 こ る現 象に律速 され
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るで あ ろ う。

超 塑 性 変 形 に おけ る粒 界 す べ りも同 様 に 考 え るこ とが で き よ う。 す なわ ち、

ここで の粒 界 す べ りは転 位 の上 昇 一 すべ り過程 によ って起 こ る。 そ の粒 界 が本

来 的 に凹 凸 の あ る構 造 で あ るた め、突 出部 の先端 で 空 ど うの な い状 態 を保 ち つ

つ連 続的 に粒 界 す べ りが進 行 す る。 この過 程 を可 能 に す る機 構 と して拡 散 支配

に よ るク リー プ変 形 機構 が考 えられ る。 拡 散 ク リー プ で の歪 速 度 を 与 え る理 論

式 は次 の よ うで あ る。

ξ 一ADG・ ・(b)n'(7-、 。)dkT

こ こでAは 無 次 元 の定 数 、bは バ ー ガ ー スペ ク トル、Dは 拡散 係 数(D=Do

exp(-Q/RT),Doは 頻 度 因 子 、Qは 変 形 の 活 性化 エ ネル ギ ー、Rは1気 体定 数 、

Tは 絶 対温 度)、kは ボル ツ マ ン定 数 、dは 結 晶粒 径 、 σは負荷 応 力、π'は 変

形 がN、b。,r。-H,,ri。15g)16)に よ る体 拡散 支 配 機構 で進 む か、 もし くはC・ble)

に よ る粒 界 拡 散支 配 機 構 で あ るか に よ って、 それ ぞ れ2お よ び3と な る。 これ

ら は、 い ずれ に して も、 るが σと比 例 す る関係 で あ る こ とを示 し、m=LOを

与 え る こ とが 知 られ る。 事 実 、7.3.3で 得 られ る 〃!gbsは1に 非常 に近 い。す

な わ ち、超 塑 性 に おけ る歪 速 度 に敏 感 な機 構 は粒 界 す べ りで あ り、 それ は粒 界

突 出部 での拡 散 ク リープ機 構 に律速 され るが故 に大 きいm値 を 示す と考 え られ

るo

ところで、第5章 お よび第6章 で述べ たように、金属 の内部 には長範 囲の応

力場σiがあ り、通常σiは 内部 応 力 と呼ばれてい る。変形 に有効 な応力をσeと

す ると、 σiとσeの 和 が見 かけの変形応 力 σとして表われ る。超塑性変形 した

Al-Cu合 金 の変 形 組 織について は、第2章 で詳述 した ように、加工硬化域の

あ とす ぐに均一 な分布を もつ転位組織 となり、 その後数百%の 変形 を与 えて も

この転位組織 はほ とんど変化 しない。Pb-Sn合 金 の変形組織 は不明であるが、

応カー歪曲線 が初期の加工硬 化ののち定常変形状態を示 す ことや変形 中の光顕

組織変化の点 でA1-Cu合 金 と非常 に類似 してお り、Pb-Sn合 金 もAl-Cu

合金 と同様の転位組織 を変形中 にとるもの と思われ る。 このよ うに考 え、かつ、

一94一



超 塑 性 変 形 の大 部 分 が粒 界 す べ りに よる こと を考 え併 せ る と、6eに よ って 動 き

得 た転位 の大 部 分 は粒 界す べ りに 関与 す る と考 え られ る。 す なわ ち粒 界 す べ り

自体 に 有 効 な応 力 は6eで あ る と考 え るこ とが で き よ う。 そ こで 第5章 お よび

第6章 で 用 い た と同 様 の方 法 で 変形 中 の6i/6を 求 め、各 変形 条 件で のσeを

求 め た。(C)-1条 件 で は6i/6が ほ とん ど1で あ ったの で6eを 正 確 に算 出す

る こ とが で きなか った 。表7gに(F)-1お よび(F)-2条 件 下 で の6e/σ,σe

を 示 し、 この6eと 表7-2で のEgbsよ り求 めた6eに よ る粒 界 すべ りの歪 速

度依 存 性 指M・(6・)を 計算 して7-=4に 示 した・ これ を み る 抽 。bs

(σe)は ほ とん ど1と み な して もよ い。 こ の値 は(7-10)式 に おけ るm値 と

表7-4 Pb-Sn共 晶合金を⑨ 一1お よび⑲ 一2条 件下で

変形 した ときの σe/σ,σeお よびmgbs(σ
e)

Conditions σeノσ
2

σぽkgプ ㎜) 溜gbs(%)

(F}1
a 0.185 O.176

0.949

b o.zoo 0.244

(F》2
a o.lso O.133

Q.954

b 0.190 0.176

一 致す る。従 って、超塑性変形の可能性 ある機構 は、転位 が関与 し、拡散律速

の粒界 すべ りで あろうと考 え られ る。超塑性変形機構 について はつ ぎに詳 し く

検討 され る。

7.4.2超 塑性変形機構

ここまでの実験 および考 察 より、下記の状態を伴 って連続的 におこる粒界す

べ りを超塑性変形機構 として考え ることで本研究の実験結果が説明 され る。(1)

変形 の極 く初期 に定常 な転位組織が形 成 され、 これ により内部応 力σiが 生 ず

る。(2)結晶粒 内部 の転位組織 の定 常状態 を保証す るために、粒界 で転位 の発生

または消滅 がお こる。粒界 での転位 の消滅 および発生 はお もに粒界突出部 でお

こり、 これ らの過程 は転位 の上昇運動、換言すれば拡散過程 によ って律 速 され

る。 また、粒界近傍 の転位を粒 界まで運動 させ る応力は σeで あ り、従 って、
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粒 界 す べ りは ・,に よ ・て可 動 と な っ た転 位 に よ って起 こ る ・ とに な る・(3)粒

界付 近 に生 ず る応 力集 中 は粒 界 す べ りのみ な らず、粒 界付 近 で の変 形 お よび粒

界 移 動 に よ って 解 消 されて ゆ く。粒 界移 動 も粒 界 す べ り と同様 な拡 散律 速 の過

程 で あ る。 また、粒 界 移 動 は結 果 として粒 成 長 を もた らす場 合 も あ る。

これ ら三 点 の う ち、 前二 者 に つ いて は、 第2章 ・第6章 お よび本 章 に お け る

実 験 結 果 に基 づ い て い る。(・)のうち粒 界 付近 で の変 形 の進 行 につ い て の実 証1ま

内部 纖 観察 法 で は困難 で あ る。 そ ・で、 図7-5の(・+δ ・)の 変 化 躇 目

した。 い ま図7-5の 結 果 よ り{1-(・+δ)}を 算 出 して 刎 直}尉 して プ

ロ ッ トす る と図7-8が 得 られ る。本 研 究 の よ うにrお よび δを求 め る と、 い

図7-8{1-(r+δ)}とm値 との関係

ず れ の 測定 の対 象 と もな らな い領 域 が存 在 す る こ とに な る。 例 え ば 図7-2の

Aで 斜 線 を施 した部 分 の変 形 はrお よび δのい ず れ の算 定 の対 象 とな って いな

い 。 この領 域 の 歪 の全 歪 に対 す る割合 を δnbと す る と・



δ。b-1-(γ+δ) (7-11)

と表 わ され る。 す なわ ち、 図7-8の 縦 軸 は粒 界 付近 の 歪 の全 歪 に対 す る割 合

を 表 わ して い る と考 え る こ とが で き よ う。 図7-8を み る と、 δnbは ほ とん ど

の場 合 δよ り大 きい こ とが わ か る。 この こと は粒 界 付 近 で の変 形 が粒 の 内部 よ

り大 きい ことを直 接 示 す もので あ る。 また、m値 が0.35以 下 の変形 で は δnb

がrお よ び δよ り も大 き く、 ま た、 御値 の減 少 とと もに(δnb一 δ)も 小 さ くな

って ゆ く こ とが知 られ る。 この こ とは、 低 いm値 の変形 で は お もに粒 内 で変 形

が進 行 す る こ とを 示 し、 か つ、,〃　値 が低 いほ ど粒 内 と粒 界付 近 の歪 の大 き さに

差 が小 さい 変形、 換言 すれ ば粒 内 で の一 様 で大 きい変形 が 支配 的 にな るこ とを

示 して い る。一 方 、m値 が1を 越 す変 形 で は、m値 の上昇 と ともに(δnb一

δ)が 減 少 した。 この場合 の変 形 は お もに粒 界 す べ りで 進 行 して お り、(δnb

一 δ)の 大 き さは粒 界 付近 で粒 内 よ りも歪 の大 きい領 域 の幅 を反 映 して い ると

考 え られ る。 す な わ ち、m値 が大 きい ほ ど粒 界 す べ りの影 響 を うけ て塑 性変 形

す る領 域 が 狭 くな り、m値 が1近 くにな るとつ い に は δnbは δ と ほ ぼ 等 しい

状 況 とな ると考 え られ る。 前 述 した 超 塑性 変 形機 構 の条 件 の(3)で 指摘 したn粒

界 付 近 で の変形"は 以 上 の よ うに明 確 に示 され、 その変 形 はm的 には粒 の中

央 部 の歪 よ りも大 きい歪 を もた らす こ と も知 られ た。第2章 で示 した粒 界 付 近

に多 い転 位 も この くく粒 界 付 近 の変形"と 密接 に 関係 し よ う。

転位 の動 きを伴 う粒 界 すべ りを骨 子 と してGifkinss)が 報告 した超 塑 性変 形

モ デ ル は、7.1で 述 べ た よ うに、 転 位 の運 動 を結 晶粒 界 に近 い領 域(マ ン トル

と名付 け られ て い る)に 限 定 してい る。 ま た、 粒 の 中心部 を含 む領 域 を コア と

呼 び、 コア ・マ ン トル モデ ル と略称 され て い る。 この モデ ル の超 塑性 域 の状態

方 程 式 は 次 の よ うで あ る。

e=64D,・b362/G・Td2 (7-12)

・_2

ここでDgbは 粒 界 拡 散 係 数 、Gは 剛 性率 で あ る。 この式}こ よれば ε㏄σ とな

り、m=0.5を 与 え られ る。 この値 は本 研 究 で 得 られ たm=1.0と は異 な り、
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こ の コア ・マ ン トル モ デ ルが 本研 究 の結 果 と適合 しない こ とが わ か る。 しか し、

粒 内 を コア とマ ン トル な る二 つ の領 域 に分 けて、 転位 の動 きに場 所 的 に差 を与

え る考 え方 は本 研 究 の結 果 の解 釈 と一 致 す る。 い ま、本 研 究 で合 理 的 と考 え ら

れ た超 塑 性 変形 機 構 を 図式的 に示 す と図7-9の よ うに な る。 こ こで コア お よ

び マ ン トル につ い て はGifkinsの 考 え 方 と 合 致 させ て い る。 こ こでbが 典 型

図7-9本 研 究で考え られた超塑性変形 モデルの図式的表現(
S:smaII,M:medium,L:1arge)

的 な超 塑性 状 態 で、 適 当 な転位 の動 きを伴 い粒 界 す べ りが お も な変形 を与 え、

m値 が大 きい。bか ら変 形 条 件 が偏 奇 す る と、 低応 力 のaで は粒 界 す べ りが進

行 す るに必要 な応 力以 下 で あ るた あに 、 また、 高 応 力 のCで は転 位 で変形 す る

に十分 な応 力 で あ るた め、 い ず れ の場 合 も粒 界 す べ りが変 形 に 占 め る割 合 が 小

さ くな ってm値 が 低 い結 果 とな る。 図7-10は 粒 界 す べ りお よび 転位 ク リープ

の応 力 と歪速 度 の関 係 を 図式 的 に示 した もので あ る。 図中 に図7-9のa,b

お よびcの 応 力 レベル を も示 した。 ここで σthforG.B.Sは 、 粒 界 す べ りの

.・



図7-10粒 界すべりおよび転位 クリープの応力の
歪速度依存性と各応力域での支配的変形
機構についての説明図

た め の し きい応 力 で あ る。 また、 拡散 ク リープ 速 度 は図7-10の 範 囲 よ りや

や低 歪 速 度側 に あ る'と考 え られ る。 これ よ り、bで は粒 界 す べ りが お もに お こ

り、 か つm値 も大 き くな る ことが わか る。 なお、 結 晶粒 径 お よ び変形 温 度 が変

化 した 場合 の両 直 線 の 相対 的 関係 は 図 中 に矢 印 で示 した よ うで あ ろ う。

とこ ろで、2.3.1の 図2-5でAl-Cu合 金 の 超 塑 性 の合 金組 成 依 存 性 を

示 した 。 その際、 平 均 粒 径 はほ ぼ一定 に し た。 従 っ て この場 合 に合 金 組 成 によ

って 変化 す る と思 わ れ る因子 は、 含 まれ る異 種 粒 界 の量比 お よび粒 径 分 布 で あ

る。Pb‐Sn合 金 で は、 本 章 で既 述 した よ うに、 超 塑 性変 形 で の粒 界 すべ り挙

動 が粒 界 構 造 に依 存 しな い。 従 って、 異種粒 界 の量 比 の違 い の超塑 性 に お よぼ

す 影 響 は小 さい と考 え られ、 合 金 組 成 に よ る粒 径 分布 の差 異 が 超塑 性 に影 響 す

る可 能 性 が強 い と考 え られ る。 そ こで、 表7-5に 示 した7種 のPb‐Sn2元

合 金 を作 製 し、 粒 径 分布 の超 塑 性 にお よ ぼす 影 響 を調 べ た。 試験 片 は真 空溶 解

で作 製 した各 合 金 鋳塊 を 圧延 して1㎜ 厚 と して 、 これ よ り切 り出 し、 それ ぞ れ

に熱 処 理 して平 均 粒 径 が約7.8お よび11.7μmと な るよ うに し、 ま た、 これ ら

の試 験 片 の粒 径 分 布 ヒス トグ ラムお よ び分布 の 広 が りを 表 わ す尺 度 と して標 準

偏 差 を調 べ た。 平 均粒 径 が7.8μmの 場 合 の粒径 分布 の例 を 図7-11に 示 す。
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表7-5使 用 したPb-Sn合 金 の化学組成(%)

哺

e{e
28 38 45 50 55 64 73

Pb 27.97 38.48 45.41 50.17 54.82 63.61 73.13

Sn 72ρ ○ 61.44 54.51 49.79 45.16 36.34 26.85

これ をを み る と、50Pb試 料 で はPbに 富 む相(以 下 単 にPb相 とい う)とSn

に 富 む相(以 下Sn相)の 粒 径 分 布 の ピー クが ほぼ一 致 して い るた δ6、全 体 と し

図7-1128,50お よび64Pb試 料 の粒 径分布

て分布 の広 が りが少 な い。 しか し、合 金 組 成 が50Pbよ り偏 奇 す る と構 成す る

二 相 の分布 にず れ が生 じ、全 体 と して比較 的 広 が った粒 径 分布 とな って い る。

これ らの試 料 の引 張 試験 結 果 をm値 に対 して示 す と図7-12と な る。 これ よ

り、 いずれ の条件 で もm値 はPb量 に対 して50%で 最 大 値 を も って 変 化 す るこ

とが わ か る。含 まれ るPb重 量%は お よ そPb相 の体 積 分 率 とみ な す こ とがで き

る18・の で、 図7-、2の 結 果 は相 割 合 が5・/5・ の贓 大 の 罐 を と る こ と19)を

意 味 し、 この点 で図2-5の 結 果 と同様 の傾 向で あ る。 しか し前 述 した よ うに

一100一



図7-12Pb‐Sn合 金 のm値 におよぼす合金組成の影・響

図7-13〃 殖 および粒径分布に関する標準偏差SのPb量 依存性
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粒界 すべ りは超 塑 性 状態 で は粒界 の種 類 が異 って もほ とん ど影 響 され な いの で、

こ の相 割 合 の 因子 は 図2-6お よび 図7-12の 結 果 を もた らす支配 的 因 子 で

は な い。 一方 、 標 準 偏差Sは 図7-13に 示 す よ うに、Pb量 に対 して50%で

最 小 値 とと って 変 化 す る。Sが1。0に 近 い程 分布 が均 一 で あ る ことを 示 す 。 図

7-13に 、 図7-12の ●印 の結 果 を同 時 に示 す 。 これ よ り、Sとm値 はPb

量 に対 して 異 な る傾 向 を もつ こ とが わ か り、 お よそSの 小 さい ときm値 が 大 き

い とい う対 応 関 係 がみ られ る。 つ ぎ に図7-12の ●印 と同 じ変 形 条 件 で30

%引 張 った と きの表 面 組織 を観 察 した。 引張 りに先 だ って本 章 の実 験 皿で述 べ

た と同様 な方法 で 引張 方 向 に条 痕 を付 与 した。 こ こでω お よび⑬ はい ず れ も50

Pb試 料 で あ る。ω は比較 的粒 径 が 均一 で あ る領 域 で、 各 粒 界 で粒 界 す べ りが

お こ り、 比 較的 暗 くみ え るPb相 内 で も条 痕 の大 きな湾 曲 はみ られ な い。 一 方

Pb相 内 で も条 痕 の大 きな湾 曲 はみ られ な い。 一方 、(B)は 中 央部 に小 さいPb

相 が み られ、 その相 の粒 界 で のす べ りは小 さ く、 か つ相 内で 条痕 が 曲線 とな り

Tensileaxis

写真7-480℃,E～4.2×10-4sec-1で30%引 張変形した(N,⑧
50Pb,(Ca28Pbお よび◎64Pb試 料の表面組織
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変 形 の お きて い る ことが わ か る。 また(C)お よび(D)は それ ぞ れ28Pbお よび64

Pbの 場合 で、 これ ら にはPb相 の粒 内 で の変形 が か な りみ られ る
。 この よ うに

Sが 小 さ い50Pb試 料 で は粒 界 す べ りが比 較 的容 易 にお こ り、粒 径 分 布 が 広 く

な る と粒 内 も変 形 す る こ とがわ か った。

以 上 の結 果は粒 界 す べ りを 主要 な変 形機 構 と考 え、粒 内変形 とのか ね合 い で

m値 が決 ま って くる とい う本 章 で 既 述 した超 塑 性変 形 機 構 で説 明 され
、 これ を

支 持 す る。 す な わ ち、合 金組 成 が 異 な る こ とに よ る超 塑 性挙 動 の変化 は、 た と

え平 均粒 径 が等 し くと も粒 径 分布 が 大 き く変 化 す るた めに粒 界 す べ りの起 こ り

易 さが変 化2°)し、 ・お よび δが黜 って くる こ とに遡 す る 腮 糠 る
。

7.4.3超 塑 性 の ク ラ イテ リオ ン

超 塑性 の クラ イテ リオ ンと して 「m≧0.3」 が しば しば用 い られ る。 本 研 究

に お い て も第1章 お よび 本章 で 既 に この ク ラィテ リオ ンを用 い た
。7≧03」

の意 味 と して、 通 常 の転位 ク リー プ変 形 のm(0 .25～0.33)21)よ りは大 きい

と い うこ とが あ げ られ るが、 明確 な意 味 づ けを 目的 と して研 究 はな い。 ま た、

この ク ライ テ リオ ン と して伸 びを 尺 度 とす る こと につ いて は、破 断 に到 る多 岐

に わ た る実 験条 件 を規 格 化す るこ とが 困難 で あ る とい う難点 が あ る。 こ こで は、

嬲値 を グ ライ テ リオ ンの尺 度 とした 上 で、 具 体的 に ク ライ テ リオ ンを提案 す る。

超 塑性 の ク ラィ テ リオ ンは、 超 塑性 変 形 機構 を も とに 検討 され るべ きで あ ろ

う。本 研 究 で はす で に粒 界 す べ りを お もな変 形 機 構 と して示 して きた。 そ こで、

実 験 聾と同様 に引張 方 向 に条 痕 を付 与 した試 験 片 につ い て、 種 々のm値 を与 え

る変 形 条 件 下 で30%の 歪 を与 え た の ち、 条 痕 を 含 む領 域 を詳細 に観察 した。

観 察 例 を 図 型化 して 図7-14に 示 す 。meO.60の 変形 で は全 て の粒 界 で条

痕 の くい違 い が で き、 す べ りの起 こ った こ とを示 す。 一方 、mが0 ,11と 小 さ

い と必 ず し も全 ての粒 界 で す べ りがみ られ る訳 で は ない。 い ま、 図7-14に

示 す よ うに、粒 界 すべ りのみ られ る間 隔 を4
groupと して これ を条 痕 の全 長 に

わ た って 測定 し、 それ らの平 均値4groupをm値 に対 して プ ロ ッ トす ると図7

-15が 得 られ る
。4groupはm値 の増 加 とと もに減 少 し、 お よ そm=0 .5か

ら一 定値 を とる。 この一 定 値 は試 料 の平 均結 晶粒 径 で あ る11 .4μmと 同 じ大
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m=0.11

← →T .A.

図7-14m値 がo.11お よ び0.60の と き の粒 界 す べ り

君
ミ

§i

l、

0

m

図7-15 Pb-Sn共 晶合金の4groupとm値 の関係
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き さで あ る。従 ってm=o.5で は全 て の粒 界 で す べ りが生 ず る こ とが わか る。

す な わ ち、 超塑 性 の主 要 な変 形機 構 で あ る粒 界 す べ りが、 全 て の粒 界 で お こる

条 件 はm≧0.5で あ り、 変 形機 構 か ら設 定 す る超 塑 性 の ク ライ テ リオ ンはm≧

0.5で あ る方 がm≧0,3よ り も本質 的 意味 を含 む と考 え られ る。

7.5結 言

超 塑性 変形 機構 を検 討 す るた めに必 要 な二 ・三 の実 験 を行 い 、 これ らを含 め

て本 研 究 で得 られ た全 て の実 験 結果 を も と に、 よ り普遍 的 な超 塑性 変 形 機 構 に

つ い て検 討 した 。本 章 で の結 果 は次 の よ うに ま とあ られ る。

1)全 歪 に占 め る粒 界 すべ りに よ る歪 の割合 γは、m値 と と もに増加 した 。 た

だ し、m値 が1.0に 近 い変 形 で はr .=80%程 度 で あ った。 一方 、粒 内変 形

が全 歪 に 占め る割 合 δは、7n値 の増 加 に伴 って減 少 し、 刎 直が お よそ0.4を

越 え る変 形 で は δ≒8%の 一 定値 を と った 。

2){1-(r+δ)}を δnbと す る と、 δnbは 粒 界近 傍 の歪 の全 歪 に対 す る

割合 を表 わ す こ とに な る。m値 が1.0に 近 い時 の δnbは δとほ ぼ等 しく、一

方 、 そ の他 の変 形 条 件 で は常 に δnb>δ で あ った。 また、 δnbはm値 に対 し、

吻 ≒0.3で 最 大 値 を と って 変 化 した。

3)変 形 が か な り進 行 した段 階 で のrは 変 形 初 期 の それ と大 差 なか った。 ま た、

粒 界 の種 類 が 異 な って も、 実験 範 囲内 で は粒 界 すべ り挙 動 に 差 が み られ なか

った。

4)粒 界 す べ りを動 的 に観 察 して粒 界 す べ り応 力 の 歪速 度依 存 性mgbsを 求 め

た結 果 、超 塑性 条 件 お よび 超塑 性 を 示 さな い条 件 のい ずれ の場 合 で もmgbs

は1.0に 近 い高 い値 を とる こ とがわ か った。 この ことは粒 界 す べ り自体 が高

い 嬲値 に直 接 貢 献 して い る ことを示 す 。

5)転 位 の運 動 を 必要 条 件 と し拡散 過程 に律 速 され る粒 界 すべ りを考 え る こと

で 、 本研 究 で得 られ た実 験結 果 を矛盾 な く説 明 で きた。

6)超 塑性 変 形 機 構 を もと に超 塑性 の ク ラィ テ リオ ンにつ いて 検討 した と ころ、

m≧0.5が 考 え られ た。 この ク ライ テ リオ ンを 満 足 す る場合 、 全 て の粒界 で
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粒 界すべ りが進行 す る。
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第8章 総 括

超塑性の金属成形 への応用へ の関心は、近年益 々高 ま りつつ あ る。 しか し、

実用化へ の基礎研究 は必ず しも十分 ではない。 そこで本研究 では超塑性変形挙

動 におよぼす種 々の金属組織学的因子 の影響を調べ るとともに、 それらの因子

が変形 中に変化す ることおよびその後 の変形 に影響す ることの大 きい ことにつ

いて検討 した。 さらに、超塑 性変形 では粒界すべ りの寄与が大 きい ことを種 々

の変形 条件下 で確 かめた上で、 この粒界 すべ りに関す る応力 と歪速 度の関係を

直接 に調べて、超塑性 の基本的特徴である変形応力の歪速度依存 性が大 きい こ

との原因 は粒 界すべ り機構 それ自体 にあ ることを確 かめた。 これ らの結果を基

礎に新 しい超塑性変形機構 を提案 した。

各章で得 られ た結果 を箇条書にす るとつ ぎのよ うで ある。

第1章 では、本研究 の意義 と目的について述 べた。

第2章 では、組成 の異な るA1-Cu合 金 について超塑性変形 中の組織変化を

調べ てつ ぎの結論 を得た。

1)鋳 造組織 それ 自体 は超塑性 を持 たないが、共 晶合 金鋳塊 を適 当な変形条件

下 で引張 ると高温変形 中に鋳 造組織が こわ されて、局所 的に等軸粒の α,θ

の二相混合組織 に変化 し、高 い伸 びを示 した。 また層状組織 か ら等軸粒への

変化に対応 してm値 は約0.2か ら0.6に 急増 した。

2)等 軸粒 の亜共晶および過共晶合金 は高温低応力の もとで超塑性 を示 した。

共晶組成の合金 において最大伸びおよびm値 が現 われ た。

3)超 塑性変形 中でも結 晶粒成長が観察 された。 この粒成長 は共晶組成 の合金

において最 も少なか った。結 晶粒 は超塑性変形 中に引張 り方向 にわずかに伸

び た。 この傾向は共晶組成 よ りはずれ ると著 しくな り、 変形温度 が低 くなる

と更に大 とな る。

4)超 塑性 変形 では変形初期 に均一に分布 した低密度 の転位 が導入 され た。こ

の転位組織 は 変形が進 んで も大 き く変化す ることがなか った。変形条件 が超

塑性か らはずれ ると、変形 で導入 され る転位組織 は不均一で高密度 とな った。

1:



5)Al=Cu合 金 の超塑性変形にお いて粒界すべ りの寄与が大 であった。 この

粒界すべ りが連続的 に起 こる際の空 どう形成の抑制、結 晶粒界での応力集中

を緩和す るなどを調整す る機構 が粒 界すべ りと同時に働 いていると考 え られ

た。

第3章 で は、等 軸粒 組 織 と したAl-33%Cu合 金 に つ い て引張 温 度 お よ び歪

速 度 を種 々に 選 ん で超 塑 性 変形 中 の 転 位密 度 につ いて検 討 して、 つ ぎの結 論 を

得 た。

1)超 塑 性 変形 条 件 下 で 引張 った と きの 、変 形 に よ る内部 摩 擦 の増 分 ∠Q轉1は 、

変形 が進 行 して もほ とん ど変 化 しなか った。 一 方 、 超塑 性 で な い条 件 で変 形

す る と、 試 料 の歪 量 とと もにaQ-'が 増 加 した。

2)変 形 応 力 の歪 速 度 感 受 性指 数7nは 、 ∠Q一 甚と 負 の相 関 を示 した。

3)低 いynを と る よ うな条 件 で変 形 した試料 も し くはmが 高 い引張 条 件 で も高

歪 まで変 形 した試 料 で は、 ∠Q-1に 歪 振幅 依 存 性 が検 出 され た。 この歪 振 幅

依存 内部 摩 擦 をGranato‐Luckeプ ロッ トして 解 析 した結 果、 本 実験 範 囲 内

でdQ-1は 転位 密 度 とほ ぼ比 例 す る と考 え得 るこ とが わか った。

4)-1d.Qのynお よび歪 量依 存 性 は、 第2章 で 直 接観 察 して得 られ た 転位 組織

のmお よび 歪量 依 存 性 と よ く対 応 し、 その妥 当性 を支持 した。

第4章 で は、Ti-6%A1-4%V合 金 を用 い て、 超 塑性変 形 中 の組織 お よびm値

の 変化 お よび それ らの変 化 の伸 び に お よぼす 影 響 に つ いて検 討 して、 つ ぎの よ

う に結 論 した。

1)変 形 の進 行 に伴 ってm値 は お よ そ三 種 の型 で 変 化 した。 それ らは、 変形 の

進行 と と もにm値 が低 下 す る型 、 変 形 初期 に多 少m値 が増 加 し、 つ い で ほ と

ん ど一 定 のm値 を示 す 型、 お よび か な りの変 形 までm値 が上 昇 し、 その の ち

低下 す る型 で あ る。

2)変 形 中 に σお よび β相 の結 晶粒 径 は変 化 し、 この う ちa相 の粒 径 変化 が変

形 中 のm値 の変 化 と対 応 した。
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3)伸 びの変形温度依存性 は、50%よ りは200%歪 の とき、すなわち、変形

の初期 よ りは後期に得 られ るm値 の温度依存性 と同 じ傾向を もった。

4)超 塑性挙動 はある変形 お よび組織条件 で単一な叨値 で表わす こ とができず、

超塑性挙動 を理解す るためにはこれ らの条件 に加えて、変形 中の組織因子 の

変化が考 慮 されねばな らない と結論 され た。

5)変 形 中の各試料に空ど うは観察 されなか った。 ただ し、破断試 料 の破 断部

の極 く近傍 には空 どうが例外な く観察 され た。 この場合 の空 どうは破断に伴

う局部 的な高歪、高歪速度 の変形 と関連 して生成 す ると考 え られた。

第5章 で は、 単相 組 織 で も大 きいm値 が 得 られ る こと につ い て検 討 す るため 、

Ti-8%Mn合 金 を 用 いて、 その高 温 変形 挙 動 を調 べ た 。結論 は以 下 の よ うで

あ る。

1)(a+β)二 相 領 域 の温 度 で変 形 す る と大 き な伸 び が得 られ た。 こ こで 引

張温 度 の変 化 に よ り伸 びの値 とm値 も対 応 して変 化 した。 組 織 観 察 に よ って

も この変 形 は微 細結 晶粒 超 塑 性 に よ ると認 め られ る。

2)β 単相 とな る温 度 で 引張 った と きのm値 は0.4程 度 で あ って、 粗 粒 試 料 で

得 られ る値 と して は高 い。 これ に対 して 、伸 び は約130%で あ った。

3)変 形 応 力 σを 内部応 力 σiと 有 効 応 力 σeの 和 で あ る と して 、 各 引張 温 度

で の変 形 応 力 を解 析 した結 果 、 σeは σiよ り大 きい 歪速 度 依 存性 を もつ こ と

が わ か った。 二 相 温度 領 域 で は σi/σ は 刎 直と負 の相 関 を示 した 。 β単 相 の

温 度域 で は σi/σ はm値 と明 確 な相 関 は み られ な か った。

4)β 単 相 を と る温 度域 で引 張 り の局部 変形 が進 行 す る とき の試 験 片形 状 の変

化 を調 べた結 果 、 変形 初 期 か らゲ ー ジ部 の全体 に わ た り比 較 的均 一 な変 形 が

進 み、 そ の後 急 激 に局部 変 形 が進 行 した。

第6章 で は、 三 種 のAl-Cu合 金 を 用 い、 広範 囲 な 条 件 下 で の超 塑性 変形 応

力 を解 析 し た。 得 られ た結 論 はつ ぎの通 りで あ る。

1)超 塑性 変 形 中、 変形 応 力 σに占 め る内 部 応 力6iの 割 合 σi/σ は ほ ぼ一 定
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値を保 った。

2)同 一歪速度で比較 す ると、 σi/σ は合金成分 によ らずm値 と負 の相 関を も

つことがわか った。 この関係 は同一試料 で変形 温度を変化 した場合 および 異

な る試料 を同一変形温度で変形 した場合 で も見出 された。

3)有 効応力 σeは 大 きな歪速度依存性を もち、本合 金において もTi‐8%Mn

合金 の場合 と同様 にσeが 超 塑性変形応 力の高 い歪速度依存性 に貢献 してい

ることがわか った。σeを もた らす機構 は粒界す べ りと関連す る可能性が ある

と考え られた。 一 旧一一 一一

4)σiの 歪速度依存性 指数 は約0.2程 度 と小 さい。 この値は転位 ク リープの歪

速度の応 力依存性指数の逆数 として得 られ る値 の範 囲内にあ った。σiが変形

中の転位 組織 によって生ず ると考えることによ って σiの 歪速 度および歪量

依存性 が矛盾な く説 明できた。

第7章 で は、 超 塑 性 変 形 機構 を検 討 す るに不 可 欠 と思 われ る超 塑 性 変形 中 の

粒 内変 形 お よび粒 界 す べ りに つ い て詳細 に検討 し、 これ らを含 めて 本研 究 で得

られ た全 て の実 験結 果 を も と に、 よ り普 遍 的 な超 塑 性変 形機 構 につ いて も検 討

した。 本 章 での結 果 は つ ぎの よ うに ま とめ られ る。

1)全 歪 に 占 め る粒 界 すべ りに よ る歪 の 割合rは 、m値 とと もに増 加 した。 た

だ し、m値 が1.0に 近 い変形 で は γ=80%程 度 で あ った。 一方 、 粒 内変 形

が全 歪 に 占め る割 合 δは、na値 の増 加 に伴 って 減 少 し、m値 が お よそ0.4を

越 え る変 形 で は δ=8%の 一定 値 を と った。

2){1-(r+δ)}を δnbと す ると δnbは 粒 界 近傍 の歪 の全 歪 に対 す る割

合 を表 わ す こ とに な る。m値 が1.0に 近 い時 の δnbは δとほ ぼ等 し く、一 方 、

そ の他 の変形 条 件 で は常 に δnb>δ で あ った。 ま た δnbは 刎 直に対 し、m≒

o.3で 最 大値 を と って 変 化 した。

3)変 形 が か な り進 行 した毀 階 で のrは 変 形 初 期 の それ と大差 なか った。 また

粒 界 の種 類 が異 な って も、実 験範 囲 内 で は粒 界 す べ り挙 動 に差 がみ られ な か

った。

一111一



4)粒 界 すべ りを動的 に観察 して粒界すべ り応力 の歪速度依存性'mgbsを 求め

た ところ、超塑性条件 および超塑性 でない条件 のいずれの場合 で も〃旗sは

1.0に 近 い高 い値 をとる ことがわか った。 この ことは粒界すべ り自体 が高い

m値 に直接寄与 してい るこζを示す と考 えられた。

5)転 位の運動を必要条件 とし拡散過程 に律 速 され る粒 界すべ りを考 える こと

で、本研究で得 られた実験結果を矛盾 な く説明で きた。

6)超 塑性変形機構 を もとに超塑性の クライテ リオ ンについて検討 したところ、

m≧05が 考え られた。 この クライテ リオンを満足 す る場合 、全 ての粒界 で

粒界すべ りが進行 す る。

以上、本研究 の成果は超塑性変形 の本質 を明 らか にしてお り、超塑性加工を

実用す るにあた っての有益 な基礎的知見 を与 え、工学 の発展に寄与 す るものと

信ず る。

丶

＼
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