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A1-4%Cu合金の応力下時効
Aglng of A1-4% Cu Alloy under uniaxlal Stress
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1.ま　え　が　さ

合金中に折出物を形成させてその機械的強度を増加さ

せる研究は,従来から時効硬化と呼ばれ広く実用化され

ている.この時に現れる析出物はその形,母相との方位

関係などその合金系によって異なっているのが一般的で

ある.原則的には,その析出反応は起こり易い方向に進

行するものであり,母柏との原子的結び付きにできるだ

け無理のない状態で析出物は現れてくる.したがって極

めて等方的な結晶中で,しかも外部条件が3次元的に-

様な場の中ならば球状の析出形態を取ることも期待でさ

ようが,一般には母相は弾性的にも異方性であり,形成

される析出物は母相と異なった固有の結晶構造を持つこ

とが多く,溶質原子と溶媒原子の大きさには差があり,

析出物中の溶質濃度は母相のそれと異なるなどの理由に

よって,その形や方位関係はなかなか予断を許さない･

ある場合は球に近い回転楕円休の形で現れ,またある場

合は立方形,板状,針状などと種々の形態をとる･また

その形は成長の過程にしだいに変化する可能性も十分に

考えられる.このような析出物をある一定方向に並べて

析出させることができたならば,その材料の諸性質に特

異な異方性を与えることができる可能性がある･このよ

うな考え方は,形状異方性をもった単磁区構造の強磁性

析出物を特定方向に並べることによって,特異な磁気異

方性を持つ析出型強磁性材料などに応用されている･こ

の場合はいわゆる磁場冷却といわれる熟処理によって,

折出物を一方向に並べることを行っている･また一方向

凝固によって晶出相を特定方向に並べた材料が,有望な

耐熟材料として実用化段階に近いことを聞いている･こ

れらと同一指向で固体合金中での一方向析出によって合

金材料の機能化を考え,有限の資源を有効に利用して材

料の節約に結びつけるのが本研究の最終目的である,そ

の基礎実験の1つとして,析出型アルミニウム合金の典

型的な系と考えられているA1-4% Cu合金を選んだ･

その板状析出物を一方向に並べる目的で, -軸方向の応

力下での単結晶の時効を行い,その折出様式の変化およ

び形態を電子顕微鏡によって観察を行った.

2.試料調製法

単結晶作製法には種々の方法が提唱されているが,歪
*東京大学生産技術研究所　第4部

み焼鈍法では均質な単結晶は得られるが,この実験条件

を癌足するような大きさと方位関係が得がたい･また凝

固法では大きさと方位関係を癌足させることはできるが,

Cuの偏折は避けられない･幾つかの実験に失敗の後最

終的には一方向凝固法により単結晶を作った･次にその

作製法の概略を述べる

99.99%Alと99.9%Cuを用いてまずA卜317% Cu

の共晶組成に近い母合金を溶製し,これを用いてAト4

%cu合金を高純グラファイトるつぼを用いて調製した･

この際高温溶場中へのガス吸収をできるだけ押えると共

に鋳造前の脱ガスを十分に行った･次に内接18mm¢の

金型に鋳込み一方向凝固用グラファイトるつぼに威間な

く収まるような形状に旋盤で切削し,これを図1に示し

たような一方向凝固炉を用いて単結晶にした･この炉は

第1部片岡助手のものを借用した一
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単結晶はデンドライト状に成長するが,その優先成長

方位は純アルミニウムの場合と同様にく001 〉である.

デンドライトアーム間隔は合金の均質化処理に重要な役

割を果たすものであって,均質化のためにはできるだけ

アーム間隔が小さい方がよい.このアーム間隔を決定す

るものは温度勾配Gと凝固速度Rの比G /Rであるが,

一般にこの値が大きくなるほどアーム間隔も増加する.

アーム間隔が小さく単結b]E.の得易い条件が理想的である

が,本実験ではG/R-4.17で試料を作製した.温度勾

配G,凝固速度Rの測定に用いた測温チャートの一例を

図2に示した･実際の凝固挙動には固液界面のごく近傍

での温度勾配が霞要であるが,本実験では便官的に図2

に示される各測温点◎, ㊨, ㊥の間の平均温度勾配を測

定することとした.また凝固速度は各測温点が共晶温度

548℃を通過する時間から計算した.

凝固ままの組織はS E∴像により写真1に示した.写

具申にはEPMAによるCu濃度の分布を示してあるが,

デンドライトアーム間には最高共晶組成に近い35,2%Cu

の所と5.44%Cuの所があり,デンドライト中心部は

1.66%Cuと低犯度を示している･これにより凝固まま

の結晶中には,共晶を含む極めて大きい偏折の存在して

いることがわかる.

この偏折を除去するため530℃× 350 hの均質化焼鈍

を行ったが,その場合のSE像とEPMAによるCu濃

度分布を写真2に示した.極めて均一な破度分布を示し,

4.07%Cuという値を示しているが,化学分析の結果は

3.9 %であった.

以上の結果得られた均一組成の単結晶の結晶方位をラ

ウエ写真により測定し,図3に示すような兵事方向が

〔001〕方向,板面が(100)面になるようにマルチワイヤー

かノターを用いて0.5mm厚の短冊状試料を平行に切り

出した･ワイヤーカッターの切断による加工層の厚さは

約30〟と考えられているが,焼鈍により加工屑が多結晶

化する事実は認められなかった･また切り出した試料方

位の再確認をラウ工法で行ったが,その立方体方位から

のずれは20以内にあることが判明した.

3.実　験　方　法

800　600　400　200
(U.)　a･Znl巴aduta.L
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さてA卜Cu合金過飽和固溶体からの初期析出物はい

わゆるG-Pzoneやβ′′　の名で知られている.これらの

擬安定相はAl-Cu合金の強化に最も関係が深く,溶質

写ilj;1　歳竜同組織のSE俊およびCu線分析結果
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写顛2　均質化焼鈍後のSE像およびCtl線分析結果
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第2図　-方向凝固炉測温記録の一例
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第3図　試料寸法および結晶方位
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原JI Cuのみよりなる単原子層あるいは数原子層の母相

に救命な板状析出物であると一般に認知されている･そ

の板状析出物の坂面はEIOOIA)に平行であるから,析出

時に特別な拘束条件がないかぎりは図3に示した試料板

dl1-に平行および垂直でいずれも長f･方向に平行な2面,

すなわち(100)および(010)と,板面に垂直で長芋方向

にも垂虎な(001 )の合計3個の等価な面上に現れるはず

である,

板状折出物を形成する幾つかの合金系において,応力

場での析出に優先析出方位の現れることが知られている･

Fe-Nl■2㌧　Ti-fI.", Zr-H4'5)ではいずれも引張応

力収に垂直な板状析出物が優先形成される.またAl-Cn

合金では一部に異論はあるが6) ,引張応力に平行な板状

折出物が優先的に形成されるという報告がある71,

Al-Cu系においてはAlの原子半径に対しCuの原

[一半経は約10,5%ほど小さい.したがってCu原子の板

状析出物周辺ではその板由に垂直方向にかなり大きい整

合圧縮盃が存在するものと考えられている･今図3に示

したような試料の軸方向,すなわち〔00日方向に引張応

力を負荷するとすれば,これと直交する〔 100〕および

〔010〕方向にはそれぞれの1/3の圧縮応力が発生する.

したがって負荷応力緩和の方向に板状折出物が形成され

るとすると, (001)面上の析出は押えられ, (loo)およ

び(010)面上の析出は促進されることになる.もし〔001〕

)Jl向に圧縮応力が負荷されれば上と逆の関係になること

はいうまでもない.もちろん抑制および促進の程度は応

力の人きさに左右されるものと考えられる.

図4に示すような各種熟処理を試料に施し応力Fでの

折也の様子を観察した･負荷応力は時効中にクリ-プを

起こさぬ範囲の低いレベルで選ぶべきであり,本実験で

は静的な引張試験の結果を参考として6.5kg血m2の引

脹応力を負荷した.従来の研究71の73.5MPaの圧縮応

a)

520oCx3 h

b)

W.Q (OoC)

520oCx3h

W.Q (OoC)

第4図　熱処理条件
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力よりは約10MPaはど低い値である.しかし時効中の

クリープの観点よりこの応力レベルについてはもう少し

今後検討の必要があるものと考えている･ 6.5kg/mmZ

の応力は溶体化ままのA1-4%Cu合金を80℃で,静的

引張試験を行った場合の0.2%耐力値の約50%である

(ただし多結晶試料)･

4.実　験　結　果

4.1　80℃時効

80℃の時効では析出相はG-Pzoneである.このG

-Pzoneの析出段階における負荷応力の影響を調度し

た･一般にこの段階でのG-Pzoneは小さすぎて高倍

率の電顕でもその方位形態は捕えにくい.したがって図

4に示したように155℃付近での成長処理を行ってから

観察した. 155℃加熱でG-Pzone　の改元が考えられ

るが,本実験の電気低抗変化での確認では鮎元壷は極め

てわずかであることが示されているので,大部分のG-

Pzone　はそのまま成長してe"に移行するものと考え

た.

80℃× 90minの触負荷および応力時効を行い, 155

℃× 1000mmの成長処理を行った試料の明視野像および

制限Lg]折像をそれぞれ写真3および4に示した･図3に

示した試料の方位関係に従って述べると.試料面(100)

rLの板状析出物は観察されにくいので現れていないため,

触負荷時効では(010)および(001 )上の2つの折出物が

観察されているのに対して,負荷時効では(010)卜の1

つのみである.

80℃× 10minの触負荷の予備時効を行ってG-Pzone

を等価な3つのt 100 )面上に析出させておいて.さらに

80℃× 90minの負荷時効を行い155℃で0"に成追さ

せた場合を写真5に示した･この場合も負荷の影響は明

瞭に示されている.これは予備時効で準備されたG-P

zoneの負荷時効下での優先成長を意味してLtる･とこ

ろが予備時効時間が長くなり3hあるいは25hとなると

負荷時効の影韓は現れず2方向の折出物が現れるように

なる. 3hの予備時効の結果を写真6に示した.またこ

の80 ℃時効の場合の結果を予備時効時間と優先成長度

の関係にまとめたのが図5である.図中N⊥は応力軸に

垂直な板状折出物の数, Ⅳ日　はそれに平行な析出物の数

である. N⊥/N日　が0の場合は最も優先成長度の高い場

合であり, 1の場合が優先成長のない場合に相当する.

4.2　165℃時効

この場合の析出相は最初はG - Pzoneが多いと考え

られるが,時効中にβ"が混在してくるものと思われる｡

その畠的関係の正確なチェックは現在のところ困難であ

る.しかし結果的には80℃時効の場合と同様に,予備

時効時間が短いと負荷時効の影響は現れるが,長くなる

と優先成長は消失する.消失する予備時効時間も80℃時

効の場合より短くなる.写真7に165℃× 10mirlの予備
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80oCx90min free aglng

+155℃x 1000 min
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80oCx90min stress aglng

十155oC x 1000 min

'fS,q3　80℃無負荷時効後155℃成良処理を加えたあとの組織　JTj:員4　80℃応力時効後155℃成島処理を加えたあとの組織

800CxlO mln Free aging

十80oCx90min stress ′

十155℃xlOOO min

写員5　予備時効80℃×10分の影野

時効後同じ温度で90min負荷時効を行い,最後に同じ

温度で31h成長処理を行った結果を示した. 2つの方

向の析出物を認めるが1つが優先している形跡が残って

いる.

以上の実験によってAl-Cu系における初期折出物G

78

80oCx3hr free aging

+80oCx90 min stress ′′

+155oCxlOOO min

写L16　予焔時効80℃×3時間の影惣

一pzoneおよびβ〝はその板面に垂直な引張応力下で

は成長し難く,圧縮応力下でほし易いという傾向は確認

されたものと考える. (本研究結果は1部昭和54年軽金

属学会秋期大会で発表された)

終わりに本研究を進めるにあたり,多大のど協力をい
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持5凶　80℃予馴寺効時間と成長処理後の一方向優先度との

関係

ただいた当時大学院生岡部遊民,および当研究所本間研

究室の片岡邦郎助手に心から感謝いたします.

(1979年12月27日受理)
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