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第 1章 序論

1.1.背景

結晶性材料がIjEい応力下でくびれを生じrに非打.こ大きな延性を示す現態は古くかr-)Ⅶ

I-'れており,1931年にPearson川は,B'-Sn共晶合金が1950̀首の伸びを示すこTを報]むして

いる 第 2次大戦筏にこの巨大延性托.通常の塑性音符クLlf別十るために超塑惟

(sup叩 last'cLty)1231と呼ばれ,政多くの研究がfLtされてきた･現Tfでは金環材料たけでなく

セラミyクス材料r4,5,6,71や金属品複合材叫 MetalMalrtXComposlte,MMC)lS,9.101でも超

塑性準勅が報告され,積極的に研究されている(川 こうした超塑性は,材稗加工技術全般

｢LrJ用されており,また超塑性の発現に伴う田畑接合.振動機収などの鴇能が別品のl糊曙

に適用されるようになった

超塑椎は.弾惟変形.塑性変形などと毘/I:り,厳筏'に定_汚された材料物作ではIJ:い JIS

lt7007にEj:,r多結晶材料の引張変形において.変形LLl力が高いひずみ速度依存他を示

し.局部収縮(ネッキング)を生じることなく故百ハ-セント以上の巨人な伸びを示す現喚｣と

記述されている【12]ひずみ速度依存性とは.定常クリープ状態におけるひずみ速度Eと変

形応力Oの関係式

cITKoE【 (1･1)

におけるm値(ひずみ速度感受性指数)の大きさを意味する mL虎は0からほ での低をとる

那.一般に超塑性状態では,03以上の値となる 塑性不安定性の力学的解析により,引張

り訳崇片が局所的なネッキングを生じることなく均一に伸びるという性質lも 大きなm旭とJ美J

連づけられている【13トまたm値の逆数はIl値(応力指数)と呼ばれ.本論文中では.今後す

べて応力指数を用いて議論する.

超塑性は,変形機構の違いにより次の2猛威のタイプに分顎される

(a)微細粒超塑性(F川eGraInedSuperplasl･C･tyOrSlructuralSuperplastlClty)

(b)内部応力超野性(IntemaLStressSupcrplaSllClty)

両者とも高温.低応力で発生する点は共通しているが.(a)は材Hの内的因子.つまり組屯

を紬細で安定な等軸結晶粒に変化させ.粒界すべりや結晶粒の回転を生じさせることにより

内部丘.ノ)超qJ作に関する研究
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超野性を発現させるのに対し･P)は材料の外的園子-つまり温度を周期的に硬化させ大き

ff内紡応力を生じさせることにより超塑性を発現させる･前者は訳掛昆確 が 一定であること

から静的超塑性.後者は変動する熱サイクルを付加することから動的超塑性と呼ばれる職

合もある 現屯 単に超塑性といえば繊細泣超勤性を指+がIrTTE-･'よ全く異/ごるメカニスム

,=よって変形が進行するので明確に区別しなけ九.'1=な--'ない･

内謙応))雌増作にLnする研究
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12.内部応力超塑性

).2.I.##

内部応力超塑性は現在ではほとんど研究されずその/f在も忘れられようとしている.しか

しながらこれは内部応力超塑性の綾叫が研究され尽くしてどこにも新たな可能性を兄い1-

せ1i:いかもではない つま･･)微細粒超塑性に比べ⊂'jt一用化が飼穫であるという理由たけでこ
れに関する研究はその変形機構が依然不明瞭 r･あるl~iかかわらず鞭えてしまっている

L一内部応力超塑性-tという言噂は,L985科 ーSherb)LLl141:Iよって初めて用いられた そ

れは相で態だけではなく熱膨張侠敦(Coefficientofll.ermalExpansion.CTE)のミスマッチ

によっても超塑性が生じ.その本質が内部応J)の発Jiにあ/Jので.従架の変態超塑性を拡

張する意味でこのように名付けられた

内部応力超塑性において材帥ま膨晩 収縮を締り返し/亡がら変形するため.厳IL.に言え

tt'非定常クリープである しかしながら微小時f!りにおける温使'#化として考えれば,平均ひ

ずみ速度が 定の準定常クリ-プが達成されている 内部応力超塑性における外型的なひ

ずみ速度と付加応力の関係をF'g 1lに示-) これは7緒 による6061̂ 1-20%S･C預合材料
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内部応J]嘩類推にri'liる研究
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のTT.縮クリープ試崇とp.cbrdらr151に上るpurcAl-200rSIC稚合材料の弓張hクl)-1鉄泉

結果である 典型的な高い応力指政のべき朝 IJクリ-フを示す MMC に熱サイクルを付加

することにより.低応力域においてひずみ速度がIPJ的増加し.応力指故 1の線形ク])--/那

達成されるこJ･がわかる このように等温'/リー′.'-比べてひずみ速度が唾めて七きくなるこ

とと.ひずみ速度と付加応力が比例することの2点が 内部応力超甥椎の重要な特徴こちT,ら.

頻細粒超鞄性における応力指故は.)になることは1Llい ひずみ速度と付加応力が線形悶

味を示すということは.材料が拡散クリープと同様;~NC､VLOnの結性法則に従う流fiJのtうに

振る舞うことを官咲しており,これが巨大延性を牛じさせる理由となっている

1.2.2.分博

打rt中にミスマッチひずみを′としさせ,内部応力を言,S起さLT-ることにより内部TL:力超塑性

が生じるのであるが.内部応J)が誘起されるプロセスは.相川 二によって即 Eる.これまでに

報告されている内部応力超塑性現繁を,材料別に内部応力の生じ方に注目して分穎したt)

のがTab】eIlである このように内部応力超物件は,材料巾に内郭応))が誘起されるプロ

セスに応じて,以下の3種類に分放lることができる

(l)変態超塑性(Transto-atlOnSuperplastlC･ty)

材料の変態点を通過する熱サイクルを付JJuL,柏変態がiiE･行するときに作用応ノ)を付

加すると変態超塑性L)6]が発生する 1980年代以前の内部応力超塑性は.ほとんどす

べてこのタイプであり,鉄鋼材料を中心に多くの研兜報告がある 変態超塑性は.相変

態する金属材料において広く観察される現象であるが.Bl三0,のようなセラミックス材料に

おいて生じたという報告【33】もある･

変態超塑性の変形磯情に関しては,過去に拡散クリープ説や変態界面捕造がjFtJElu臥

あるいは液体膜となり粒界すべりが起こるという粒界非晶質説などのいくつかの変形モ

デルが存在したr)7,18)が.今日ではM.deJongら【19)が提唱し,Greenwoodらl24)が詳

細な定式化を行った内部応力説が広く受け入れられている CIeenWOOdらの変形モデ

ルに関してIt第2章で詳しく考棄する.
(Il)毘方性CTEミスマッチ超塑性(ALnSOtrOP･CCrE一mlSmalChSuperplasnclty)

cTt:に先方性を有する単fEl多結晶材料に熱サイクルをlJ加すると,異方性のある

cTEのために隣り合う結晶粒の間で内部応力が生し.先方性 Cl'Eミスマノチ超塑性が

内部応力超q?_性にl芸ける研究
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Table11ChsslflcatlOnOr･nternalstresssupcrplnst･cLt)

Malerlal DefoTmatlOntype Refcrcnccs

FealEoy TranSforTTlat10m 19.20.21,2223,24,25

AmsolrOPICCTE-∩lSmatCh 26,272829

2･13()

Coba】t Transr【1TmaLIOn 24

Tト6̂ ト4V Transformatzoo

'rljA】 TrartsforrnatLOn 32

Blヱ0ユ TransfomtltlOn 33

Z･nc n̂lSOtTOPICere-rmsITlatCh 24,29,34,prcscnlwork

A]-SIC(nbcr) ComTX)SLtCCTE-mlSmatCh 3536.37,38.39

AトS･C(parl･CIL:) ComposLteCrE-mlSma(Ch ]5.40,4I

AトSI Compo511cc'll:-mlSmatCh 42

Aj-Bc ComposlteCTE-mlSmalCh prcscnlwork

A1-AlJN･ ComposltCCTE･m15mLltCh pTCSCntWOrk

N】basesupcTi111oy Compoゝ1LC(TE･mISmJtCh FrrCISCnt叶ork

誘起される これまでにLIOOJ方向と【0101方向でCTEが異なるUと.hcpの,,軸方向とC

軸方向のCTEが異なるZnでのみ報告されており.rcc構造や bcc欄進の材料のように

CTEが等方的である場合は,異方性ミスマッチ超塑性は誘起されない

(tll)複合材 CTEミスマッチ超塑性(Compo引lCCTE-nl■SmaLChSupcrplas‖C'Ly)

1984年にWuら【35)紘.StC繊維強化Al複合材料が熱サイ//ル条件下で 160%の巨

大延性を示すことを報告した これは温度変化によってマトリックスと介在物の間に生じ

た内部応力が変形を促進させたもので,複合材 CTEミスマッチ超塑性と呼ばれる この

タイプの内部応力超塑性は.多くのMMCにおいて報告されている

nble1Iに分類した以外に最近∴nやFeなどの変態超塑性を示す材料中に介在物を分散

させることにより.変態超塑性と複合材 CTEミスマッチ超塑性の2つの変形機構を同時に発

現させた研究【43,44,451も報告されている

上記のように内部応力超塑性は3種類に分節するのが一般的であるが.温度変化だけで

なくすべての外的環境変化によって生じる内部応力超塑性t)含めて一般的に考えると,内

部応力超塑性が生じる材料は Ftg 12に示すような特徴を有する2純Xiの材料に分類でき

内部応力越叩惟iIFXJする研究
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ら.つまり隣り合う結晶相 さく結晶学的異万作を有する単相の多結晶材料と･マしリックス中･こ

異質な相を有する複合材料である･見方性 CTEミスマッチ超塑他 ま前者に分頓され.福合
材 CTEミスマッチ超塑性は後者に分頚される.変態趨哩性は元々単相多結晶だ･,+=柑f寸

の一部分が異常な相に変化するのであるから,前者とti.者の両方の拝顔を有するで汗三輪蝿

とみなすことができる.このような分局をするT,軽相の単結晶け叫と等方的なiii相多結晶

相rl以外のけf:il結.原理的に内吾郎t:力超塑性が誘起され7Jnr綻椎があることがわかる

ヽ ●

ヽ ¶

polycryslaLllnematenal Compos-tematerlal

FigI2nlustrat'onolthetwotyT光SOrmalC,.alswh.chshow.ntcrrtalst,esssupcrT)hstlC■ly
LAftslngJephasePOlycrystaHlnematcrlalhavtngcrySt3日ographlCan1501rOPyRlghl･dual
phasecomposltCmatenaI

tJi.)gi応力感動作に関する研究
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1.3.研究の 目的及び論文の構成

本研究の目的は.内部応力超塑性の変形噂柵を解明すること,単結晶超合金の内部応力

超塑性加工を実現することである したがってJF玲文札 以下に示すような 7つの章でt#碓

され,第2車で変形領陳の確論的角芋折.･同3市でその実験的検証について述べる.また顎

J車と吊5草では.等方的ではない吋F'(:二間する変形津動をR襲的に考察する そして耶6

在で.不研究の目的の一つである亀結晶材輔の塑作加工を試みるという捕戒をとる

顎 1亨 序論

本草である 研究の･7号泉と目的,内部応力超塑性の特徴と分頚に関して述べる.

萌2車 理論的郎折

これまでに投実された異なる材料における粍なる仮定による3Frt額の内部応力超野性

の変形モデルを再検討.一般化することにより.内部Li:力感叩.!性の変形機構を雅詣

的に解析する

窮3塔 'R験的検証

第2苛で得られた理論的解析結果を,粒子分散 MMCのモデル材料である l̂-Bejt.I
品合金を用いて実験的に検証し.平均ひずみ速度の温度7ロファイル依1'(性,内部

応力超塑性の見かけの活性化エネルギーに関して稚論的 f･mlJと比較する

第 4輩 介在物の形状の効果

等方的ではない材料に関する内部応力超塑他の考察の つ として,複合材 cTIEミス

マッチ超塑性において,介在物の形状が球形から繊維状に変化したときの変形律動

に及ぼす効果を英験的に議論する.実射 こ使用する材料は.一方向凝転引こより

Al,N.相をAlマトリyクス中に繊維状に晶出させたAl一札 Nl共晶合金である

第5章 並合組織の効果

等方的ではない材料に関する内部応力超塑性のもう一つの考察として,異方性 CTE

ミスマノチ超塑性において.結晶の配向がランダムではなく炎合組織を有する場合に,

変形挙動に及ぼす効果を実挨的に通論する 実験に使用する材料 i.hcp捕造の u

軸とC軸のCTEが4倍以上兄なるZnである

第6章 NL題単結晶超合金-の応用

内部にノ)AR他作に関する研究
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内部応力超塑性の工等的応用の可能性を搾るため,微細粒超哩性加工を適関する

ことができない単結晶材料の超塑性加工を実験的に試みる.本章では耐難構造材料

として広く使用されているNl基単結晶超合金に対して,持合けCTEミスマッチ超塑性

の煉理を利用した超塑性加工を試みる.

第7卓 総括
本論文の稔柿を行い,理論的.妄験的解析に上り解明されたことをまとめる.

内部TL.f:ノ)心壁作に榊する研究
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TIlANSFORM JION''M dcJongandaW Ralher･au.AclumL･La//9.(1961),7)4

20"STRENGTII0FIRONDURINGA⊥LOTROPICTR′＼r(SFORM̂ TION''FW Cllnardand0 D

Shcrby.AclamelLZ/L･]2.(1964).91I

21L･純鉄のJ._,.速加叔変態超塑吋 ･)FnI.7梓,岡良臥 ●'-乙女肋典.Fl心金鳩F'会誌 38,(1974),725

22･･rulhanccdDEnSlflcatlOrlOn仙川CCastlronPowdcrhtl､C)cl■CPhaseTTan5for,nat･on-ndcrSlrcSS'0
^ Ruano.IWadswoTlhand0 DShcTt･y.LVelalIT,〝′･513A,(】982),355

7J "T'ansforrnat'onPta51'CuylnIron-r(1Ckcl人目oysl'R^ KoLandVWcissJIEILJLTramsI,(1970)-

内部仁))雌竹性にIXlする研究



祁 1や F'fa

2685

24LTTl亡dcforTnatIOnOfmetaLsundersmallstressesdunnBPhaSCtranSformatlOnSl●aW Gre印 ≠OOdandR-
HJohnson,P.∝,Lhy血 二London283A.()965),403

3 -iPの変態越智什.=お 上;fす負荷応JJとJn秋冷B速l守のア℡【1fqtrfJl,内｣や■P,,始り払
qlIi任軌 Ffl吋今乳 哩他と加工 25.(19841.3汚l

コ6 T̀HEEFFECrOFTltE加 入LCYClJXGONTllLCRfEPOrURAヽ lUMl＼＼SBlackbur71.G
llambyandl∫SIOhoJ '̂LJCLIEne曙〉12(1960)162

コ7-11TtCREhll三.TllTjuCOLL～PSElがa-URANLU入lSUBJECltDTO'nH三Rゝ1人L('YClJSWHLLl･
UNDERGOlNGCREEPJRKerb:h.ICharnhcrtiIlnanLĴ aY-ng.IVLJEIEar▲Valer7(196コ).
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第2章 理論的解析

21 緒言

内t,77S応力超塑性における窄形挙動が,拡散や粒界十ペr)でEtなく転位の運動に支配され

ていることは間違いない.有限要素法r46)や攻値解析によるシミュレーションtJ7Ⅰを除くと,伝

位の運動を基にして謹害された 3確頚の貸形モチ′レが存在する で態超塑性に関する

Green"oodらl24】のモチJL,,毘j'-性,複合材 m ミスマッ1超塑性に関するSherhyらIL4)

のモデ/I-,7,1+分散接合材料の持合材crEミスマ ッチ超塑性を取り扱っf-Sa10{'llSIのモ

デルである

Grcenwoodらの変形モデルは.連続体塑性理論から低LL-.力城における1サイクルあたりの

･A憶鞄性ひずみと付加応jjの線形傑1係を推論的に説明したものである この変形モデルは,

その後いろいろな研究者について様々な修正が加えられているl49.50,5日が,本論文では

カリジナルの変形モデルから郎折を行う

Sherbyらの変形モデルは,べき乗則クリープ変形 JJる材料に熱サイクルを付加~】るとある

従の内部応力が誘起され.低応jj域では搬形クリープ,[･.7)応ノブ域ではべき乗則クリ--/

となることを定性的に説明することに成功した しかしながら彼らは,熱サイクルの温度プロフ

ァイル.内部応力の分布については全く談論しておら1.実験結果を定丑的に談論すること

は困難であった

娘近報告された Satoらの変形モデルは.粒 F分散複合材料に限定されるt}のの,連続体

マイクロメカニックスにより内部応J]の分布,加熱冷却速度の影響などを含めた構成方程式

を弟出しており.定立的議論が可能である

以上の 3つの変形モデルは,それぞれ異なる仮定の下に導出されているが.内部応ノ〕超

塑性が転位の運動に起因するという点では一散している 笠者は内部応J)超塑性の本質は,

熱サイクルにより訣起された内部応力が,べき乗則クリープにより緩和されることであると考え.

3つのモデルの再検討,一般化を試みた.

内部庄こ)]超勤椎に榊する研究
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22 Satoらの変形モデル

sa10らは,壕子分敢強化確合材料の複合材m ミスマッチ超塑性に関してEshelbyl521

.こよって埋写された連続捧 マイクロメカニックスIAppendI12A7の手法により定立的な構成方

程式を導いた.彼らの論文中では.ひずみ速度の温唆依存性や温度プロファイル依存性に

関して王手しく説明されていないので.ここではそれb踏よえでモデルを展開する

クリ--/変形をする有限な球状マトリックスの中心.こ,塑推空形をし/山､弾性は介在物を

含んだ拝領 Vの球状の材料を考えるrF.g.2.11ここで介在物の体絹分率/11十分小さく.外

I)にtる塑作ひずみのミスマッチはマトリックスと介作的との界面における十分に速いWL面

拡散によって拡散緩和され【Fig21aい且度変化による熱ひずみのミスマ yチl53,54)は マト

リックス中の体朽拡散がト分に遅いために,マトリックスの鞄性変形によって塑性穣TLiされる

l55IlF唱 21blと仮定する このような条件で.(a)-軸引張あるいは圧縮応^を外部から付

加Lf･瑚合.O))一定速度で加熱または冷却を行った場合について分けて考える ここで熱

サイク′レの温厚プロファイルを時間の関数として'r(I)とおき,温度域をAT:Tm.I- 'rMとおく

等温クリ-プの場合,T(I)-constanl,AT=0である 上た熱サイクルの温度域におけるCTE
や応ノ)指紋,活性化エネルギーの温度による変化は無役する

(a)の場合,外知から付加した応力を

8 - b

▼
DiffusionalAccommodat10n PlasticAccommodation

F'g 21日u5trat.OnSOfthermxlclro- nalysISWh-ehL･OnSIStSOfspherlCatmalnxand
lnelu510n(a)I)nderunlaXla】cxtemaltoad,P)一Undcrhcal】ngOrCOOllngatafixedralC

内部正二力超塑他にBaする研究
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O:-006.18 1 (2I)

とおく･ここで8,はクロネッカーデルタである･マトリックスが介在物.こよって拘屯されていなけ

れば,マトリックスは言;というひずみ速度で一様に哩性変形(クリーフ)する 介在物とマトリッ

クスの噂性ひずみのミスマッチが,界面拡散によって完今に穏和されると仮定しているので.

界面拡軌 こよるひずみ速度【.Dが 一様に介在物内に生じているとみなすことができ.ED-f:

となる

(b)の場合,介在物がマトリyクスによって的来されていな.'Tれげ.介lf的.i-,トリックス.こ対

して主Iというひずみ速度で-掛 こ楼張または収稽する マトリックス中の作句拡散は 卜分に

掛 ､ので･介在物とマトリックスの熱ひずみのミスマッチeJを緩和するために.マトリックスは
不均一1仁鞄性変形(クリープ)をし/Fければならない このときのマトル クスのひずみ速Ji亡を

AE.:と方く

したがって(a)とp)が同時に起こった場合の材料中のひずみ速度は.

eu=言描 -'(ご'
(22)

とtl宇ける ここで(M)はマトリックス中.(l)は介在物中をRす このとき.変形が進んでも材料

中に新たな内部応力は発生せず,定常応jJ分布が連成される.このときの材料中の応力場

oyを,偏-B成分と静水圧成分に分けて巻くと

o･,-0.,･io吐av (23)

となるので,マトリックス中の偏差応力dvは,(22)式から位位に依存する成分Ao:,と依/iL

ない成分百二を用いて･

o:,-8,1+Ao; (M)

と表すことができる

(24)

マトリックスがべき乗則(通常応力指数nは3以上)クリープ変形をすると考えると.碑定常状

掛 こおけるマトリックス中のひずみ速度euは,

eγ一言'･AEyP一号B【号oLoL)1州Oサ (25)

という式で記述される Bは温度に依存する定数である (25)式に(24)式を代人すると.

内部応JJ超塑性に関する研究
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言p十A【弓 B串 ･AoL航 +Ao･U)H o'･AoJ (M-

または

1 つ

o;'Ao1-iB .雪 (言い AeLx【L +A【ニ)1 .((:.A【1日 M)
L･Bける

l九 o.はolをマトリックス全体でLK柑平均することに上叩If･-Iれる

行い百五J.O:rdL-盲 (【弓 Oこら〝, (M,

(1)石.1<<Ao:Iつまり言:くくAE;であるならば,(27)式は,
つ

叫,-2Bllr･riAc抑 -'7-･lAe･7 (M)J

と俊形でき.

C,-;Bl(…AoLAoL)･.(･Z-.)(iAoLAo･U).'阜 oLoLMl･叫,)

(2･8)

(29)

率 (言AoLAoL)~示こ･(言AoLAo･u),A小 (,Z-I)(iA(,LA(･J;(言A- )AoL1

(210)

となる

p)の状況は温度変化ATによって転位がパンチンyr56,57]されたとみなせるので,介在物

が球形の場合,マトリックス中の塑性ひずみを位笹の関数として,

･:一朝 サー等 ) (M, (2日,

とJ;くことができるL58日 2･11)式より.マトリックス中のひずみ速度は.

AE:-Aヰ (av孝) pl, (212,

となるので.(2▲12)式を(29)式に代入すると.

Ao:,-調 整 日 by-字 ) (M, (213,

となる (210)式の両辺をマトリックス全体で肘 斉平均すると,A吋 i等),-的なのでAoニのみ

内部応ノ)超q)性に関する研究
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の項はゼロと7'j:1) .

言･-詩 不需 Br(言AoLAoL,一一百二･(n-1,(言AoLAo'N,∵中 軸 AoIPr
(三･14)

とILる.ここで(2.8)式L(213)式から.

…A可 等甘 く叩 (215,

号A叫 (lOlD/,宝 石lS 2,a:]''(Ill:'1g) (M, (216,

であるから.これらを(2L4)式に代入すると,

i･J･1AQ,I" ABt･等 苧 去霊 草 (壮 8′L刊 (M, (217,
となり.平均ひずみ速度と付加応力の線形クリーフ式が得られる.

(‖)0.,,,Ao:/?より;:,,Ae,;であるならば.(26)式は･

C.,-E.,PIZBl言oL5LJz百･1 (M) (2･8,

となる (28)式を(218)式に代入すると,

Ev一議 丁(叫 や ･･aJ,-ib･,･ (M' (219'

となる.(219)式は,高応力域においてマトリックスが.付h]応力ooの ′.東に比例したひずみ

速度でクリープ変形することを意味する

(217)式を時間の関数としての温度を含む形式に省き直すと.ひずみ速度は

･,,-K･1AQT(,,ll-1r'- 諾 万,瑠 講'III･2n2T (220,

と点せる.ここでB-Kelp(一々 /fU(I))である.(220)式を半サイクルあたりの時間AIで平均す

ると,平均ひずみ速度は

言-謀(I,d･
となるので,勲サイクル中の等価温度 Tqは,

(221)

内部応))雌QI刺二組する研究
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という式で定兼できる ここでITl-2AT'ALは軌サイクルの平均の加黙冷却速度である 三

角波形のような加熱冷却速度が一定の軌サイクルの均合.(222)式は

ex〆一叢 ,≡=LL一叫 一志 "γ (2,A,

と簡単.こなる 等価温度を用いて(221)式を書きLn'｢と.
I1∫

となる･(224)式は平均ひずみ速度が cxp(4/,･RTF.)に比例し,また加熱冷却速度の L-I/,I

境に比例することを吾味する

-〟.内部応力の有効応力Au:紘.(213)式より

A小 - ,･'.e"(% 圃 ■ (2日,

と計許される (225)式は.湧起される内部応力が,等価温度に依存することを意味する

内軒応ノ)也叩ftに別する研究
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2.3.Greenwoodらの変形モデル

Grcenwod らは,低付加応力域で変態塑性ひずみと付加応力が線形関操となり,fた加

界冷却速度によって変態塑性ひずみが影響されないという実験結果を得,それを説明する

たy).二次のような仮定に基づく変形モデル(内部応ノ)挽)を提唱した･

(L)座態進行中に変態序領変化AVJVにより内部応ノ)が発生し.これによr)弱い相が降伏

し.強い相は弾性変形の3･･生じる.

(")材仰 士別塑性体と仮定し.降伏はMISeSの苓咋に従い,降伏経の奄形はLevy-1VllSeS

の式で表される

以 ヒの仮定から,変態超塑性における 1サイ'/ルあたりの変態塑性ひずみErと付加応力oo

の関係式は.

弓間芝 (22,,,

と記述される.ここでoYti軟質相の降伏応力である 通常.fR変態は材料がクリ-プ変形す

るようなぶ温域で生じるため,軟質相が応力指数 IJのべき項別に従ってクリープすると仮定

すれば,(226)式は

E亡-潤(蕊)孟 (2-27,

と拡髄できる ここでJ.が熱サイクル中に材料内部に生じた内部応力を表す もし′･-也,I｡

-oYと考えれば.(227)式は(226)式と一致する.

披らの論文中では内部応力 I｡の物理的意味が不明瞭であり,その等価温度依存性を議

論することができないので,次のように考察する 最初に変態ミスマッチひずみを相変態に
要する時間で割ったものを変態ミスマッチひずみ速度(,とおく 次にこれがべき乗則クリ-

ブよって凄和されると考え,そのときに必要な応力を内部応力 I.と仮定すれば,LTとI.は次

の式で関係付けられる.

ET-孟 許 Kex〆-景xlo,･ (228,

ここでAI,(AIT<AL)は相変態時間と逆変態時間の机 TE.は(222)式で定為した熱サイクルの

等価温度である 一般にALTとAV/Vは.材糾 こよって一定値であるので,変態超g.性ではET

はほぼ一定とみなせる (228)式より内部応力は

内部応^眉唾性にr;Xける研究
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･｡-K-1.(ET)■AC叫 意 ) (三三9)

と記述できるので,(2.29)式を(227)式に代入すると,平均ひずみ速度が.

E一三 一(2 ,̂'.A(ET,"- 一去 "o(.lnOl'1, (330,

とヰ出される (230)式は変態温度近傍のみについて考えれば,平均ひずみ速度が.e.Yrl-

Qn〝'rJに比例するという温度依Ti性が締られることを.a:吟する･また(2･コ8)式上h,FTはtii

柁時間あたれの温度変化に比例するため.平均ひずJL速度が加熱冷却速厚の H I.噴.p-

比例することi>同時に7瑚りされる.

内部応力超塑性に関する研究
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2.4.Sherbyらの変形モデル

sherbyらは,CTEのミスマッチによって誘超される内部応力によY),べき率則クリ-プ変形

する打fllが低応力域で線形クリープを示すことをうまく説明できる変形モデルを授要し,辛

均ひずみ速蟹と付加応力の定性的開陳式を-書出しf-.元Jl･この考え九 三.W uJ159】.こよっ

て低応力にお･丁る等温韻形クリ-ブであるHarpcr-Dom ク.)-′Lr)変形モデルとして松電さ

tl.た1601が.fU在このモデルは Ha,per-Dom クリ-ノ｢通称C･きないことが指摘されている

(6lJ

彼らは,GarofaloのhyperbollCSlneにしたがうべき乗別でクリープ鷲形すると仮定したが,

ここでは簡単のために次のようなべき零則クリープで考える

E･Ke･tp(一昔 )oh (23･)

このとき材料に熱サイクルを付加すると.ある一定の内部応力O.が生じ.その半分が外力に

よる変形を促進し,i)う半分が抑制すると考えると(231)式E上

中 p(莱 ,iFo叫 紬 oIO･r) (232,

とJ享ける T..は前に定逢した等価温度である 彼らは1削こ拡散棟数を稲分平均することによ

り有効拡散係枚を定満したが,厳密にはこの考え方は我々の等価温度と雅なる

付加応力が 卜分大きい領域(州>>Eo.J)では.(232)式は(231)式と一致し.熱サイクルクリ

ープ速度は等温クリープ速度と一致する 一方.†･川口応力が 卜分小さい領域(loolくくlc･.[)で

は.(232)式は

言-,.Kexp(-倉 ×ロ.)-'ロ0 (233)～

となる.しかしながら彼らが用いた内部応力の物理的普味は不明瞭であるので,本論文では.

前節と同様に熱サイクルによって生じたm ミスマッチひずみeぐ代をべき乗則クリープにより

その場で緩和されるために必要な応力であると考え,

軒 か cLA,-- ←景 xC･,∫
という関係式を仮定した したがって内部応力は.

0,-K-.(eJ t'exp境 ･,

(234)

(235)

内部応^超稚p椎に別する研究
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と卦Tる (235)式を(233)式に代入すると.平均ひずみ速度は

言-K.A(【-,l~.･叩 (一煮 ,Don
(236)

HLる.(236)式より,m ミスマッチ超唱性における見かけの活性化エネルギーが.Qn･二

相当することがわかる.また(2.34)式より.E(I.Tは単位時間あたりの温賓督化に比例するため.

平均ひずみ速度が加熱冷却速度の 日′JI獲.r=比例することも(･fFIJされる.

内部芯jJ超塑性に関する研究
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25 変形モデルの比較と構成方程式の一般化

22-24節において.3種類の変形モデルの再検討. 般化をすることにより得られた繰形

クリープ式を比較したものがTable21である Tableの右側は,それぞれの構成方程式からミ

スマッチひず入速度(IAaTい T,cm )･等価温度 T,･こ関する項を抜き出したものである

狂態超塑性の場合,内部応力は相変態中.このみ生じるので,熱サイクルを相で態の温度

域でのみ付加するならばAIJAt:lと/とる_Tablc2】より.異なる′変形純絹に関して甥出さIL

た練成方程式において.平均ひずみ速度がミスマyナひずみi重度の 111/L雫に比例し.比

かけの活性化エネルギ-がQ/JHこ相当することが明らかとなった.

この結果は.内部応力超塑性の構成方程式が,

E--AqO(E仙)トhesp(-Q/,.lug) (237)

という式で一般的に記述できることを意味する ここで A はkL'牧であり,変形機構に応じて

(237)式中のミスマyナひずみC,nsを設定することにより.変値超鞄性.見方性CTEミスマッチ

超BD_寸生,指合材 cTEミスマッチ超哩作のどれについても.記述できる.たた内部応力超塑作

とは,iii縦的な外的環境変化を付力【り ることtrより誠起されるミスマッチひずみ増分を.べき

屯則クリープによりその場で穏和するような粂作で,外力に上るri祝的変形が促進される現

lkであると結論づけることができる

Tablc2)Cornpar･bonohhrcceEJnhlltul･vcequnhonS

Dcpc一一dcrN=eOn
v̂eragCStralnrate .Vhsmateh EqulValel'L

s暮T3ITIralt tCmrX'rature

satoら 言-叫 ,｢L̀- 貴 p莞 辞 等 苧 軒 ･ - 寿

shcrbyら ;- '̂ '･tJ L"I- 貴 い ･L- ,.L･ - 貴 ,

内練応JJ超可)ftに関する研究
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26.等温ケノープの構成方程式との比較

定常クリープの変形亀鰍1.応九 温度.結晶粒径などの追いによりいくつかに分領でき

ら.これらをわかりやすく記述した変形捜横顔域叫62,631には.べき朋 ■けリープ.繊細態

超豊作.82:散クリー7.Harpcr-Domクリープの4種別 't芦･1'L-'九ている ここでは前諒でiミ蔓
られた内部応力超塑性の構成方程式と,埋没軌 埠鼓的に導IIJ.されている上記の-1強頚の

クリ--/の練成方程式を比較し.その違いについて耗論する.

微細粒超塑作は,等温で微細IE結晶粒の粒界すべりにとr,て音形が進行する.過首結

晶粒径は 10.LLm以下であり,また応力指攻〟も.lo･く3であり,Z-)になることは1j:いのでLl]-

音は明確に区別できる またべき乗則クリープとの違いも理論のlJar洞の過程で述べているの

で'6略する.

プの変形機柵l叫 は.以下のように説明される

(1)Nabarr0-11crrlngクリ-フL65J

結晶粒内を偉 f-(2孔)が体欄拡散することにより変形が進行する紋倣クリー-/(66/,71で

あり.定常クリープ式は

E･ N̂lZ誓 言 (238,

と記述される ここでE2は原子休機であり.定数 ^パ.1はだいたい40である ひずみ速度は

格+拡散係数DLに比例し,結晶粒径dの2廉に反比例する 乱氏の0･8以上の比較的

高温域で生じ,クリープの活性化エネルギーは格子拡散の活性化エネルギーに等しい

(H)Cobleクリープ【68)

結晶粒界に沿って原子(空孔)が粒界拡散することにより変形が進行する拡散クリ-プで

あり.定常クリープ式は

8-Ar誓 言 (2-39,

と記述される,ここで8は粒界革さであり,定紋A｡は1-'いf-い 150/1である ひずみ速度は

粒界拡散縁故DCBに比例し.結晶粒径 dの3乗に反比例する 敵点の LrZ程度の比較

的低温域で生じ.クリープの活性化エネルギーは.粒界拡散の招性化エネルギーに7.;し

しヽ

(111)Harpcr-DornクリープL69.70,71,72,731

内部応JJ超並性こ̀関iる研究
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遷移クリ-プが存在する転位タリー-/であり,f新宅方程式は

･-AHD諾 O (240)

と記述される ここで bは Burgersベクトルであ-),定故 "̂nlt碓アルミニウムに関して

I67×10J.'である ひずみ速度は格子拡散悌攻D.に比叫し,結晶粒径に依存しない.良

点近くの高温域で生じ,そのひずみ速度は Nabar'O-Hemngクリープ式から7･刺される

値よりもずっと大きい.

そもそも平均ひずみ速度が加熱冷却速度Tに放任することが.内部Et:JI超塑性と他のクリ

-1との最大の逆,､であるが.等温クリーフと比較するため,こTの項を無役すると,内部仏

))超哩性の柵成方程式は,

言∝OC･YP(一意 , (241,

と曲 ナる ここで Qはべき乗則クリープの活作化エネルギーであり.格+拡散の特性化エネ

ルギーにほぼ等しい.(241)式を(238),(239).(240)式と比較すると,ひずみ速度の温度

披/f仕が全く失く亡ることがわかる したがって 3f郎召の等温線形クリープと内部応力超鞄化

とは低応力城においてひずみ速度が応))の比例するという点では一致ししているが見かけ

の活性化エネルギーが異なるため明確に区別できることがわかる 言い換えれば,Q/〟とい

う見かけの活性化エネルギーを有する変形機肺は内部応力超塑作しか有り締ないため,引

偏り//リープ試製にとる巨大延性を示すTとなしに変形穂綿を決める~とができる

h和応))超塑性に関する研究
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27 まとめ

3種頴の内部応力超塑性モデルを再穐討すること.により, 一般化された内部応力超塑性

のft成方程式を導出した

i-Aoo(g拙).-)Aesp(4 ,.JU-～)

この式は,平均ひずみ速度が付加応力,ミスマ ッチひずみ速FEの [-1/1雫に比例し.妃かけ

の活性化エネルギ-がQ11になることを昔時する.賓態超噂椎,異方性CTEミスマッチ嘩惣

性.複合材 CTEミスマノチ超塑性といった.'g形機構に応してミスマノチひずみを設rlELするこ

とにより.上式ですべての内部応力超塑性 や勅を'JLL-性的に記述IT-ることができる また定紋

^が定まれば.等温クリ-プ式から定丑的な平均ひずみ速度の予測が可能である と式は

温度変化だけでなく,いかなる外的環境変化によって訴起される内部応力超塑性に関して

も成り立つ

以上の結果より,内部応力超塑性とけ 述縦的な外的環境変化を†･川口することにより鵠起

されるミスマッチひずみ増分を,べき乗flljクリープに上りその場では紬するような粂作で.外

力に上る巨視的変形が促進される現lkであると述べることができる.

内部に:JI超相性に関する研究
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Appendlx2A

マイクロメカニックスにおける基本的な放念であるelgCnひずみと等価介在杓法について簡

淋 二晩明する.詳しくは文献l741･=記述されている

cTEが¢の一年で等方的な物体f2が.均 ･+=温度電化ATをLf-と仮定する_このとき外か

I,の-Li-掃かなければ.生じるひずみは

L -cLAT5仰 (2̂ l)

となる.このよう/亡非弾性ひずみをe■genひずみと呼び.-L'り如 伝えて吉t!述するのが 般的で

ある このとき的体のどこにも¢力は生じてお--'ず,-eLのひず3Lを与えてやれば温度奄化

前の形状に戻る したがって elgenひずみを宮薬で定袴すると,rまわりの拘束がなくて,均

一に変形しても応力を生じないような変形があるならば.そのような奄形を記述するひずみ｣

となる.

次に等価介在物法について述べる 一様で等方的な年別本Dの中のE2という細域だけ7止度

･馴ヒ(体梢変化)したと考える[F-g2A】a]ここで物体Dの帥性定歓をC.,▲一とする･沿)度硬化

の′とじる前を題唯として温度変化後の物体Dの仝ひずみをYM.とすれば,領域 D-E2の良二力

租は

O.J-C.,仰 Y加 (.nD-E2) (2̂ 2)

と苔ける 一方.E3の中の応力場札 温度変化前に-r二.tJっf-ものにY.〟が加わった>考*

ることにより,

oy-C.N(Y〟-EL)(inE)) (2A3)

とJiける.Y_は明らかに｡｣に依存するため,EsheLbyは.様/,IE形状のQについて 2つの

関係が,4階のテンソル5...を用いて

7.,-S.bE.M (2̂ 4)

とさけることを発見した ここで5一〟はEshcLbyのテンソルと呼ばれる したがって(2Aj)式は.

0.-C叫(5.,.jL -eL) (･nO) (2A5)

となり,E)の中の応力場が求まる

次に軸性定政C:..の介在物f2を含む複合材料 D;=外力O:が付加されている状態を考え
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る【Flg 2̂ 1bトもLDがマトリノクスのみから成り立っているならLf∴Elt力均は00-C･ufOuと

+Eる しかし介在物E2が存在するためにO:は乱される この乱れを-Vと省くと･預合材村の

任官の場所の応力執ま,a:-OOH .となる 弾性雀故CItを用いてE2の中の応力場を記
述すると

O:･T,=C'iu(eOu十EL) (lnE2) (=A6)

となる 一方,Qの中に【｣の未知の e.genひずみか生じていると考えて,マトリックスの軸性

定政C.,.Jを軌 ､てE2の中の応力堤を記述すると

o:十Ty-C.,a(EOuHL-EL) (･nE2) (2̂ 7)

となる ここでEsheLbyのテンソルを用いるとパ.1-5.,㌦ 二.であるから･

O:･T.,-CLJ(eOu十S仙EL)-C./u(e:,･5.,Nt∴-EL)(.nE2) (2A8)

となる この方程式を解くことにより｡｣が火よるので.D の中の応)]場を導出することができ

ら

介在物中に既知のミスマッチひずみ(C.gcnひずみ)Aeこ.がある場合.同様に考えればE2の

中の応力場は弾性定数C,i,を用いて

Ao一′-C.:u(eL-AEL) (.nE2) (2̂ 9)

と昔ける また未知のelgenひずみAcLを用いて考えるとf2の中の応力場は

Aov-C,lu(EL-All) (in;l) (2AIO)

と省ける･ここでEsheLbyのテンソルを用いると.ど;-S.,NeLであるから･

Ao.-C,.〟(i.hAeニーAEL)-C:N(S.."AEL-Ae:) (mE2) (2A]1)

となり,この方程式を解くことによりAELを求めることができる したがってQの中の応力場が

絡られる

hl稚庄こ))tB軸椎に関する研究
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b ▲ G･)0
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内部応力越鞄†引こ関1る研究
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第3章 実験的検証

31 緒言

本車の目的ほ.前車の理論的解析により得られた内部応力超増作の捕破方程式,

言-AoO(i_)'"'exp(-Q nRTq) (3I)

の妥当性を実験的に検証することである つより平均ひ-r-み速度言がミスマッチひずみ｣

の 1-I/〃乗に比例すること,熱サイクルクリ--/の妃かけの指推化JネルギーがQ′IJに相当

することを放かめる.そのために定立的に解析可能なSatoらの窄形モデルを鹿本として,稚

合材cTEミスマッチ超塑性の場合を考える 吏たSatoらのモデルの定生的妥当性について

も評価する

rR_軌 こ使用する試料として.モデルの仮定を満足するような粒子分散MMCを運ばなけれ

ばならない また分散強化型合金r75,76)の掛且クリープ変形を詳細に穐討するためには,

寸法のばらつきが少なく,iii純な形状をイlL,勲的に安定でしかも転位の運動に対して 卜

分F凝'Eとなり得るような粒子を含む合金を用いること,母相金hJiu)l卯年としての高温変形稔

f如くよく調べられていることが必要となる 上記の条件を満たす材料として本研究では,球

形に近いBe粒子がマトリックス中に均一分散するAトBc共晶合金r77,78,79]を選択した

平衡状態図IFIB31]L80Jから明らかなように.Al相とBc相は互いに非固袴であるため,マ

10 ZD30●0 50 もq Tl)軒 90 TtlO

at%Be 8o
Fig31PhaSCdlagTamOfAI･BcbtnarnyちIcm

内部KtJノ)超塑性に関する研究
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トリyクスをほぼ純ア′レミニウムとみなせる･Be相Ethcp柵道でfcc構造のAl柏と非常弁で

あり.その息長(1560K)はアルミニウムのそれ(933K)よりも十分高く.剛性 事もアルミニウム

の5倍以上に達する.したがってBC相は高温においても転位に対し卜分な障害.'=なり得る

ものと考えられる.また共晶合金のため,AJISIC接合材付.こおいてクリープ破断強要に影菅

を及ぼすマトリックスと介在i和の界面刺挺l81,8コJをほとんど無挽できるI

Be粒子の大きさはl叩 程度であるので.9U).r~よる野性ひずみのミスでyチは.マトリック

スと介在物の界面における界面拡散によって速やかに凍和されるlAppendiT3Alと考えJ'れ

る したがってA1-Be共晶合金は.第2やで述べた複合材CTEミスマ ンチ超塑性に関する

satoらのモデルの仮定を満足する理想的な材科である.

内加仏ノ)越唖性に関する研究
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32 実額方法

3.2.1.筑紫片

平野沖左葡門商店より排入したAl-25､､1.,08e母合金と99.99.｡7,レミニウム地金を*気中

でアルミナるつぼを用いて溶解,金型鋳造するこ⊥.=よれ,ll-Be共晶合金のインゴットを作

製した.スタンダード試襲粍式会社の化学分野によると.インゴ 小の組織 Tt08≠10｡Beであ

った.作戦したインゴットを押し出し比 18の畝P'1押し出し加工することにより.直径 lLITTm の

丸棒吋を得た これを873Kのソルト′ミス中でコ50ks鹿乾した淡,円筒型If精読穀片(長さ

10mm,外径6mm,内径4mm)とゲージ知の直径9mm.長さユOmmの丸棒型弓張り試鼓

Fir切削加工した それぞれの試料軸は押し出し方向に-致する

試験片の断面を機械研磨後に走査型電子顕徴集(SEM)を用いて観察した組織写真が

F･g12･,で･bる 結晶粒内に分散u-Be粁7(白色)の粒従は,結晶粒界で24LL'71,位内で

05pmであり,両方ともほぼ球状であった Be粒子の 1/3は結晶粒料こ,2/3は校内に晶出

していた.位料二品出しているBe粒子の周り;一任じたミスマッfLひずみは.粒界拡散に上っ

て速やかに緩和され,内部応力場の形成に寄与しないとキえらJLるので,定丑的解析には.

状態Lg]から計算Lf一体領分率である12%ではなく.その2/3の/一0.008を使用する.一方,

l什 水溶樵でマトリyクスの結晶粒界をエッチングし.光乍顕微細を恥 ､て観察した組織写

JtがF･g32bである Alマトリックスの結晶粒径は約 50Llmと大きいので,本材料は微細粒

超塑性を示さないと考えられる.

翠 ≡ ● 't

FIB32(a)SEMand(b)opl･Calrn･C,ographsorcr叩 t亡StSFKCtrn亡Tu FIREB亡Pa'l'Clesare
dlSPerSed.nthê lmat- gralnsandthea､emgeeryslalera.ni-LCOrAlnatr■xLS50pm

内部に^超塑性に尉する研究
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3.2.2.クリープ試験

急速な加熱と冷却を実現するために,電気炉による直接加熱方式ではなく高周波コイル

による誘導加熱方式のクリープ試験装置を用いた 圧縮クリ-プ試験は,高周波コイルによ

る誘草加熱と差勤トランスによる変位の偏差測定が可能な訪上電波工機株式会社恥の熱

膨張測定装置[F】g33alを用いて行った 試験片に石英判の治具を介して鉛償方向に -定

荷重を負荷した 試験片の上面と下面の変位の偏差を 2本の石炭棒を介した益動トランス

で読みとり,試験片の変位を模出した

引張りクリ-プ試験は,鷺宮株式会社製の油圧サーボJti!疲労駄験機と高士電波工機株式

会社製の高周波加熱装置を組み合わせた装置IF唱 33blを用いて行った この場合,試験

片の変位を下部の治具の変位として測定したため,測定精度は圧縮クリープ試験よりもやや

Load

LoadCell

ド-A33SchcmatlCdlagramSOr(a)compress】Onand(b)【cnsllccrccptestilPPtlTILtLJS

内部応ノ〕Ei塾代にr判する研究
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下がる.両方ともR-type熱電対を試験片の衣面にスポyト溶接して試験片の温質を測定L

pIDによる制御を行った.

過去の黙サイクルク.)-プの研究では.F唱 3.4.こ示すような様々な温度7ロファイルの熱

サイク/I,が使用されていたため.定量的11>解析が相帯であった JF研篭では詳細な解析を

行うため.こ,すべての熱サイクルクリープ試験に関して加助冷却速度と温度幅一定の三角

波形の熱サイクルを付加した.Fig35は,本研究にお.Tる典型的な手Aサイクル圧縮クリ-1

試算の温度とひずみのチャートである 熱サイクルク])-7速射 1諾形が定常に達した時点

で破線のような直線を引き,その傾きを平均ひずみ速度として欝出した,熱サイクル圧鴇クリ

(三
a
J
n
l
D
J
a
d
u
J
a
1

知5!{DVLlnLU･dL･(●L Tl巾■lrTM+引

ド,83･l川ustratIOrLSOrthelcrnlXralurepr(1fllesusedlntheprcvl0USStLZd[cSl

内部応ノ)超鞄性に関する研究
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_7試験の加熱冷却の反転時における設定温度と'ii際の温度との誤差は,±3K以内であ

ったが.熱サイクル引張りクリープ試験では試験片が大きいため誤差は±lOI(程度であっ

た

AJ-Be共晶合金のクリープの活性化エネルギーは.アルミニウムの格+自己拡散の活惟

化エネルギ-.二ほぼ等しく,Q- 146kJ/moIと報告されている【77)等温クリ;/と熱サイク

ル//リ-プを比較するための等価温度を厳新 二計第1るためにii(222)式をl壁用しなけれ

ばならないが.一般にべき乗則クリープの綻:力指攻は物性値として'&'易に知ることができ/亡

いので.本研究では等価温度を.簡単に次の式から求めた.

006

出

＼
aJn
tt31
ad∈
U
ト

500
100 300 500 700

Time/S

FIB35TypICaleypenmenlalcha†10rLhc..TlalりCl･ngぐOmPrt=おLOnere叩 tLSllllCheat･ng
andcoollngraLeSandternperattJrCrangeforthcrTTlalcycILrlgare5KJsand573-673K,
rcs咋Ct】VelyBrokenI)rt亡Showsana＼cragcSlra･nrateOrthermalcycIErlgCrCeP一

内部応力超塑性に関する研究
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･､･宣･､ト｢二-･･針 ′ ･､･

ここでT...T_.は,熱サイクルの最低,応取且度である.黙サイクルの温度域が573-673K

の場合.(32)式から等噺呈度は 638Kと衰Luできる.Lf-かってこの温TSを等温クリープ試

敦温度とした

内部応JI超塑性に関する研究
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33 熱サイクル引張りクリープ試験

且度城673773K.加黙冷却速度 15に一Sで熱サイクル弓張りクリーフ駄崇を行っf一点黒を

Flg36に示す 上が訳蒙軌 下が試穀類の引張り臥襲TilLt=f兵である えジがついて､､る部

分に熱石竹を固定し,上 Fの温度が等しくなるよう;二温度を右;如し7-.荷重 -rTElで米韓をfT

い.初期付加応力は 17 lヽPaであっT-.

妖耗片は鋭いくびれが生じることなく変形し,見韓は脆性的に破断した.これは.典FFii的.+.I

ク)-プ破断ではなく,熱電対部分がコイルの加叙部分,JJtJ>は-rt-る二レによrl急激に中心

軒分の温度が上昇したためである 破断後のゲージ部良さは,20mmか/)60mmに変化し

ており.約 20000の破断伸びが得られf-,破断後の扶緊片内部Iv大女なキャピケイは観照さ

れなかった.この結果は.熱サイクルを付加しながら引張るこ>により,̂ トBe共晶合金が内

邦に:れ超塑性的に変形Lf--とを音味する

Fl836Photographorthemlalc)elIngtenSILeCreepspeclmenSdeformedtofracturelnlllal
applledstress"asl7ヽ1Pa･lemTXraLurerange-aS673773K･heal.ngandcoollng rates
≠crcA5K/S.andtoLalelongatlOntO什actureWasabout200%

内部ih超哩椎に関Tる研究
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3.4 Satoらのモデルの定量的評価

FIE3.7は.温度域を573-673K.こ保ち.加熱冷却速度を10.5･2K/Sと変化させて勲サ

イク′レ庄籍クリ-7試教を行った結ql-と,等価温度(638K)で等温If絹クリープ試鼓をrrった

結盟.こついて,ひずみ速度と付加応力の関係を向対決yラフにプロットしたものである 等

温ク])--/は.高応力城で 17=了のべき喪別クリープを示し,この応力城において実数値托

':s1:624xlO"(J'NPa)7という速度式でフイノテIンJ/づることができる また低応力域で

は,応力指故 lの拡散クリープと/亡った

黙サイクルクリーフは.高応力域で托等温クリープに析近し.Lとこ力が低下するにつれて【i:

I)指紋も低下し,応力指汝 Iの線形クリープ斬域が出現した さらに応力が低下すると再び

応力指汝は増加した.今後,この応^指紋 1の飾域を超和性城と呼ぶ 超塑性域において

生じている内部応力の大きさを見Fl'tもると,等温タリーノのべき乗則クリープの竹城に紬当

するlAppend.x381したがって温度射 ヒによって生じた黙ひずみのミスマッチは.べき酬 J

クリープにより稚性根和されると考えられる

それぞれの'/ラフ中の破線は,鞄合材 crEミスマノ1超甲州･に関するSa10らのモゾルの

(2.24)式を用いて計辞した77測値であり,

t../S'=379xlO~̀(oO/MPa) at10KJs

e.A/SI-209xlOrr'(oO/MPa) at5KJs

E.h/5'=953x10ー7(伽 pa) at2K/S

という速度よこで表される ここで 638KにおけるアルミニrL/ムと Beの CTEとして,

α,.=302x10~5K一㌧cLEk=)6BxlO15rlという値を旺用した･
3つの加熱冷却速度に関する予測値と実験値は,2悼以内でよく一致しており,Saloらの

変形モデルの定丑的妥当性が証明された またすべての,R戟値が予測値をわずかに下回

った原因については,後で議論する.

付加応力が極めて小さい領域では.熱サイ//ルクリープは線形クリープを示さなくなる こ

れは拡散クリープが関与していると与えられる机 現在のところ不明である.

内部応力雌軸性に別する研究
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低にこ力域における3種類の熱サイク′レクリープ訳扱結果が.すべて予測値(破線)を下rp】っ

ていた原因として.加熱冷却の反転に伴う遷移過程の効果が考えられる･つまり加熱冷却の

反転後にすぐに内部応力場が形成されるのではなく.いくらかの時間がet要であるので･こ

の分だけ実敦旭が予測値を下回ったと考えられる･

遷移過程の効果を説明するために加熱冷却の反k役にひずみ速度が.時間とともに増加

し,ト分な時間が経過すれば予測値f山に達すると仮定し,ひずみ速度を時間の関汝として

言'-E..'(言血-E加)ll-exp(-CITII)1 (33)

と定兼したtF■g 38a】ここでe伽は等価温度における等温クリ-プ速度であり,(3･3)式の境

界条件はL-0のとき言●Z L ,∫--のときE●- '血である またCは Klの次元を持つフィッテ

ィング/iラメータである.(33)式を時間平均すると平均ひずみ速度は.

･一志I.̂'i'd(ITII)-吉山一志 (Elk-(-)lt-eXP(-CA,)] (34)

と/i:り,温度幅ATの附故として記述できる

上JEのT測を実験的に検証するために,等価I比度.)J口舛冷却速度 一定で,ATだけを変

化させた熱サイクルを試験片に付力llL.-定トTJJl応 力(】9MPa)における平均ひずみ速度

を測定した,FIE38bは.得られたひずみ速度を理論他言E.で規格化したプロットである ここ

でAT=0の結果は,等温クリープと一致するが.rR際の新 見クリープはこの付加応力で拡散

//リープを示すため.べき乗則クリ-プの速度式から算糾した 試験結果は.ArI●が小さいほ

とひずみ速度が r,想値を大きく下回り.Arが大きいほど予測値に漸近するという挙動を示

した.

英鰍 よ(34)式を実験値にフイyティングさせたものである このとき1/C-80Kと設定するこ

とにより,実験値を(34)式を用いてきれいにフイソティン//することができた これらの結果よ

り,熱サイクルク1)-プ試験には遷移過程が必ずWf-托し,それが原因で実験値が理論的予

測値をやや下回ることが証明された 本実教条作における遷移過掛 ま.(CITl)t=16Sと免

領もることができる

内部応ノJ超塑性に関する研究
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35 平均ひずみ速度の温度プロファイル依存性

平均ひずみ速度の加熱冷却速度依存性について考無する･等価温度,温度幅 一定

(AT-looK)で加熱冷却速度を変化させた熱サイクルを試験片に付加し･一定付加応力

(053MPa)における平均ひずみ速度を測定したLF･E 3･9]筒 2章より平均ひずみ速度がT

こフロットした(〝=7)

賀敦値はほぼ直線近似できたので,平均ひずみ退任かITll~t''に比伊Jすることが確認され

た.また実験値の定見的値に関しても前節で述べた遷移過程の効紫を考慮することによr)

Jf,測f丘とよく一致した これらの結果より.平均ひずみ速度の加熱冷却速度依存性に関する

BF_論的了･刺が実験的に検証できた.

20

16

∽12
く⊃

l= 8

4

I,,,,t r'l',ISTicr.I

● J'=0.53MPa

0 2 4 6 8 10

ITl'-I''/(K/～)L-1'''

F唱 39RelatlOnbctv･eentherTTlaJcyclIngCTCePI甘LCゝ 州dabsolutevalueofhcaL･ngaT)d
c叫llngratesSubj∝tedtooD=053MPaBrokenllnCrSthcorctlCalprcd,ct.ort

内艶応ノJ超雅性に関する研究
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3.6.内部 応 力超 塑性 の見 か けの活性化エネルギー

36.1.^l-Be共晶合金

軒サイクルの等価温度,つまり等温クリープにおける訳蒙温度と音形準動との関係を議論

する -G'l･に高温クリ-プ変形において.ひず入選r空は訳襲温度に強く影響を受･する.守

温定常クリープにおけるひずみ速度と試算片温度の関係は,̂rIhenlusの関係より

亡暮亡｡e.YP(-QI月γ) (315)

という式で記述できる ここでQはクリープの招性化Jかレギーである この関係は黙活tt-佗

過程と呼rfれ Qの隈を芽出することにより要形穐Ihを推測できる しかしながら内部応力超

熱性において.このような熱活性化過程に関する.&蒜はこれまで全く行われていなかった

この弟では内部応力超塑性のひずみ速度と温度の関係をk,'索する

温度依存椎が研究されなかった一つの理由は.従来の',変態超塑性においては 一定の変

態7且度近傍でのみ内部応ノ〕が誘起されるため.ひずみ速度に対する温度の影響を考!,.iす

ることが無題味であったからである しかしながら瀬際の材料を考えず柵変値が任旨の温度

で/Lじると仮定すれげ変態超哩性においてi)ひずみ述I%の温JE依lf･性を｡平価できるけず

である

温度プロファイル(加熱冷却速度と温度幅)が等しく.̂等価温度が異なる4砧塀の温JiE域の

80

70

印

班

.,J
J
と
=)'TJId
LII･11

20 40

Tlnlt･I～
60 80

Flg310FotJrt)･lXSOltcrTIFX･r31urcprOr･lcSdL･r･r･gLherlTlalcycllr岨COmPrCSS■Orte†eePLastsITl
A1-BceulcctlCaHoyTheLheTTTlalcyclIrLghasalnangularwavcrormhaymBr)ledheBL･rtgand

c00).ngmtesof5KJsandarlXedtcmFKraLurc.71ngCOflα)K･

内部止:JJ越坤性にr凹する研究
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熱サイクルtFtg 3101を用いて.熱サイクル圧縮クリープ試験を行った結果をFlg 3日に示

す すべての温度条件において,低拓力域で応)場 数 1の線形クリープが/Iynfられた

解析に使用した各温度域における等価温度と純アルミニウムのヤング判 8384]の物性伯

をTable31に示す ダッシュの記号は,(32)式から計弟した等価温度と,その温度における

ヤング率である このように応力指数を用いずに計算しても等価温度はわずかしか異ならな

い

Flg311で得られた結果について,平均ひずみ速度を純アルミニウムの格子拡散係数 D.

とDLl〝(n-7)で規格化し.付加応))を純アルミニウムのヤング率で規格化してプロットしたも

のがF】gs312且.312bである 312aでは低応力域における4つのデータは全く一致しなか

ったが,312bではすべて実験テ一夕がきれいに 一直線 ヒに池んだ この結果は超塑性城

におけるひずみ速度が,DLではなくDLの l/'7乗に比例することを意味する

10-5

10~6

10-7

● 523--623K
▲ 57ニト673K

lr 623-723K
◆ 67ニト773K

10-1 100 101
00/M Pa

FLg3日 RelatLOnbetweenthethe,malcycl.ngcomprcsslOnCrCCPratesurtdtheapp)ledstress
lnAトBceulcct-ccol..rX'ゝ】lcsA日aver鳩CStra.nratesWC,CI,,OFX)rtLOna=olhcappl.cdsI'CS､al
lo､vslrCSSCS,andthLSregLOneOrrCSPn(lstoasup叩 】aSllCrCgJOn

内部応力超喫他にF対する研Wl.
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Table:3IPhysICnlpropcrllCSUさCJlntheLInalysLS

EqulValeTlt Young75Modulusor LBLtlCCDl汀UゝL(】n
TemperaLUre Tempcrature Purê 1 CoeffkICnIOllIuTCA)

rq/K T.'q/K と/GPn g′/GPO DL/mlsI DL'/mlsL

523-623 575 590 578 568 423XtOL- 839)く10ll

573-673 624 638 541 526 358xlO lA 625)りO-IR

623-723 674 686 477 461 239×101I 362LXtO-】1

673-773 724 735 405 386 L26xIOu l76×10-L-

F■g311の超塑性域でATTheruusプロットを行ったi)のがFLg3)3である この傾きを一般

の等温クリープと同様にQ/Rと考えて変形の活性化エネルギーを算出すると.219kJ/moは

なる この値は純アルミニウムの格子拡散の活性化エネルギー(Q.- 120-145kJ/I-101)や粒

界拡散の活性化エネルギー(QGR≡86kJ/mol)のどちらよりも非常に小さい しかしながら笥 2

重より内部応力超塑性の見かけの活性化エネルギーが QJ'E(′Z-7)になると考えれば.内部

応力超塑性における∧∫rhenlUSプロットの傾きは 17-2lkJ/molとなることが十測される.この

値は実験結果とよく一致するため,内部応ノ)超塑性の見かけの活性化エネルギーが Q/'Iと

なることが実験的にtLiE明された

内部応^超軸性にl美川る研究
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3.6.2.多結晶zn

これまでに内部応力超塑性が誘起されることが報告されている他の材料においても.同敬

の温度依存性が成り立つことを示す 材料は熱サイクルキ付加することにより異方性 CrEミ

スマッチ超塑性が誘起される多転晶Znである Sa10I)U)モデルは金属地福合材付に対して

のモチ/L,であるので多結晶材句に適用することはできない 11た介li三的が球状の複合材 付

の完令穏和を仮'定しているので介在物が純利 軽で～.t仝精細が成y)立たない材料に適用す
ることはできない したがってここではひずみ速度の温度依存性について在作的議論の31

行い.これらの材料においても内部応力超塑作の見かけのは性化エネルギーがQ/′Jにt亡る

ことを沸く

F■g314は,Wuら【291による多結晶Znの熱サイクル圧縮クリープ試験結巣である･勲サイ

//ルの温度プtlプアイJL,fi三角波ではないが.加熱時間.冷却時間はとi)に30Sであり,7且

度プロファイルはすべて等しいとして差し支えない F'g 3J4aでは.平均ひずみ速度を有

効拡散係数で,F】g.314bでは.有効拡散係敬D川の 1/''碑(,I-5)で規格化してある また付

加応ノJは.Znのヤング･7.でそれぞれ規格化してある イl-効拡散係rJrは,等価温度における

格 f･拡散係政とはば等しい

ト̂Bc共晶今金と同様に,低応力域における実験デ-夕日:すべて一致していた 以上の

結兄から,兇方性cTrlミスマッチ超塑性を示す多結晶Znにおいても,見かけの活性化エネ

ルギーがβ/〃になることが示された.

内部応力超世代に関する研究



10~3



苓3卓 実･教的検こ止 54

37.まとめ

笥2章で捷宅した内部応力超塑性の捕成方程式

E--AoO(iー)'Jhe･tp(一Q/,zRTq)

の穿当性をN-Be共晶合金を用いて実験的に韓正し7-JE相川t 粒+分散卜仙1Cのモデ

加か冷却速度と温度幅が一定の=角波形の熱サイクルを訳教片に付加し,ひず.71通草

の温度7ロファイル依存性を調べた結腎.平均ひずみij!度が加熱冷却速度の lllni毎.~比

例することが荘認された これは上式において言 =(ど,I.)ト■̀が鈍り立つことが,E契約に.7正明

されたことを意味する

温度域を変化させた熱サイクルクリープ訳鼓を行い,見かけの活性化エネルギーを顎出し

た 得られた値は格子拡散の活性化エネルギーの1//IFあった この結果は,上式において

言cECXP(-R/nlrr..)が成り立つことを%['け る よたL【】様の結A-は･Wuらによる異JbJ性

cTEミスマッチ超塑性を示す多結晶znの実験結A･からも柾認されf一

実験的に得られた超塑性域における平均ひ-1'み速度は-Satoらによるモデルからの T･洲

よりもわずかに小さかった この原因は加熱冷却のbi転に伴う遭移過性によるものであること

が明らかとなった この藩移過程を考慮すると熱サイクルクリープ速度の加熱冷却速度依rlI

性はモデルからの予測とよく一致した.これはSatoらの変形モデルがAl-Be共晶合金にF過し

て定立的に妥当であったことを意味する

内L.洗仏力超埠性にLuする研究
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AppendlX3A

マトリックス中に介在物を含む材料に外力を付加したときに生じる介在物周りのミスマ ンナ

ひずみを拡散により緩和するためのプロセスには 2様頬ある.マトリックスと介在物の間の界

面拡散のみによる緩和の場合,完全緩和に必要な時間T.は.

1,-lf ･3% ]荒 (3Al'

と計算されⅠ851,マトリックス中の体積拡散のみによる緩叫 861の場合･完全穏和に必要な時

間 Tvは,

lkrl'02lL●(1.vL)+2LL(l12V̀)

4D.E2 相.I(l+V▲)
(3̂ 2)

と計算される【871ここでD.,Dv,V,Y',ド.ド,Oはそれぞれ界面拡散係数 休機拡散係数･

マトリックスの P｡lSSO,-比,介在物の Po】sson比 マトリックスの剛性率,介在物の剛性率.介

在物の半椎である

本章におけるAトBe共晶合金の場合,Bc粒子の半径が025Llnlであるので,638Kにお

けるT.と7,紘,それぞれ00059S,I3Sと計節される このときD.は マトリックスの粒界拡散係

数 D｡Dに等しいと仮定し.次の値を使用した DL-J7×10TJcxp(-Q._//‡7)rn2/～,QL-(42

kJ/moL,DG,i-186×101exp(4 GB/l17lm三/S,QG.,-86kJ/mo】,E2-166×1029.Tt'.a=2/,Ib

=286×10-len.,V=034,V'=0041,LL-)96×1010pa(638K),L'●-147x101■pa(室温)

材料のクリープ挙動が球状介在物周りの界面拡散による緩和カイネティクスに支配される

ときの定常クリープ速度は,

e= 5(I-V) CIO
2T.tL(7-5V)

(3A3)

と記述される【881本研究におけるAトBe合金の場合,付加応力が 526MPaならば(3A3)

式は14×10-=5-1となる この値はF'g37に示される同じ付加応力における実験値20×】0i

ら1(熱サイクルクリープ)や 70×10-Js-'(等温クリープ)よりもずっと大きい

内軸応力超哩性にr娼する研究



第3帯 実験的検証

AppendlX3B

熱サイクル中の準定常状態におけるマトリックス中の偏差応力は,低応力域において

0万 欄 [浩f]1p(拷 ,, (3B1,

と算出できるので,このときの有効応力oeは,

o亡-(言o･kLO"L/2-[盈S] (3B2)

56

と音ける O.はx-〟のとき最大となり,I-rl′3aのとき削 ､となる 本研究においてI-Tl-5

K/Sの場合,最大有効応力は79MPa.最小有効応力は41MP.1となる このときI=0008.

Act-I34×10JSK1,Bq-624×tO~53S-1pa-7である このように付加応力が小さくても熱lJイク

ル中には大きな内部応力が生じており.マトリックスのべき乗則クリープ変形が達成される

内部FL:力超稚椎にFXlする研究
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第4章 介在物の形状の効果

4.1 緒言

この帝では頓推分散複合材料に対して符合け m ミスマッチ超鞄性プロセスを適用した_

ときの変形筆跡 こついて.前章の種子分散複合材料と比較しながら考察する.繊維分散複

合材料の高温クリープ挙動を調べるモデル材料として本研究では一方向雀田 AトAl,Ni共

晶合金を選択した 前章で粒子分散 MMCのモデルけ叫として用い1.-̂ 1-Bc共晶合金も,

一方向凝固卜よりEk相を韻碓状に晶出させることがで与る189】那.Be柏の体領'7)率が小さ

く()%程度),線維酎 ヒ機構を再現しにくいと1･想されるため使用しなかった･

一方向確固 ∧1-̂13Nl共晶合金は,古くから繊維分散柏倉材料のモデ′レ材料として潅教

的解析に使用されているL90,9),92,93.94】AHn平衡状娼叫 Flg4L][951より.̂ 1マトリック

スと 1̂､N.相は互いに非閏浴であり,また非軽合であることがわかる -力J向鶴田により

Al.N.相は,凝周方向に平行な抜総状に品目ル その榊 月/I)糾ま10%である･本題では~

方向凝岡 ∧ト̂ lJNl共晶合金を用いて,介在物の形状が内恥 L:力超鞄性.挙動に及ぼう効

果を調べる

L IW I一lNNl Nl

L> TO}50 80 ー0 pA一八BO 90 l⊂■l王0 一8
at%Nl NJ

F唱41PhaSCdLayamOlAHJISさSIL-m

内部仁.力虐物性に舶する研究
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4.2.実験方法

1.2.1,試験片

平野河左私門商店より旺入したJu-1966＼vt̀毛Nl母合金と9999%アルミニウム地金を大気中

でアルミナるつぼを用いて溶鯨.金型鋳造し,共晶組成付近のコ種類の組成のインゴットA.

Bを作製した.スタンダード試蒙昧式会社の化′戸分ti･によりそれらの組F'モiTt.インゴットAが

586wt%NL.0028wtCもFe.00161Vte'ESlで枝部が Al.インゴット B が 6.10､vtCZ{lNl.

0025wt%Fe,0016＼vtL%Siで後部がJuであった それぞれのインゴットを林間押し出し加工

することにより丸棒打を作製した.

インゴットAの丸棒材をそのままソルトバス中で873K,250ks焼鈍した そのik.押し出し

方向と圧紹軸方向が平行になるように外径6mm.内径4mm,(.ちさ10mmの円筒型の庄柘

試験jlをり)削加工した この試験片を押し出し材と呼ぶ

インゴットBの丸棒材を,先端を尖らせた良さ120mm,此径 14nlmの円肘 こ切削加tし

た後.アルミナ粉,長によるsofEnlOldで一方向搬間を'rTった 一方向凝固袋田LFlg42Jfi,

試験片i･脚定しヒーターi･下から上に移軌させるタイプであり.凝嗣速度(ヒーターの移動速

磨)は6mrn/hである 熱奄対をアルミナ粉人中に挿入し,)ヒ晶温度(913K)近傍の7R度勾配

を測定した結果,凝固方向の温度勾配は4K/mmであった 試験片は-Jf縮軸が凝固方向

に平行(縦方向),垂直(横方向)になるようにyJ削加工した 前者を縦)I-向材.後8-を柄ノ7向

も十と呼ぶ

Flg4.3aは.押し出し材を電解研磨した後SEM観素した組織''耳炎であり,Flg43bとCは.

1方向凝固した試敦片の縦断面(凝固方向に平行な断面),横断面(凝固方向に垂直な断

面)をJu,N.柏をrlF水溶液でエッチン'/して光′芦顕微鏡観察した組綴写英である 押し出し

材のju,Nl相は球状で大部分が結晶粒界に晶出していた Alマトリックスの平均粒護は )0

tlmであった 一方向凝固により晶出した叫 Nl相の形状は.円柱ではなく直方体であり.そ

のサイズはuxbxc=15×15×125叩 (a,b･横方向の寸法.C.繊維長さ)であった これは一

方向凝固中に,JuマトリyクスとA1,N'相が,

界面 (001)叫 INI//(3317Ju
成長方向 <o】0>AI､Nl//くLIO>Al

という結晶学的方位関係を持って成長するl96)からである.a,bはF'g43bから第出し,Cは

Î-/トリノクスをNaOH水溶膚で溶かしてJu.N)繊維ん取り出すことによりその平均長さとし

内部応JJ遡慢性に別する研究
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引張りクリープ試勤ま,
第3章と同一の試験装置を用いf一押し出し材の熱サイ,/ル

の温度プロファイルは･
加熱冷却速度5K/Sで2種崩の温度域(573-673K.
673↓773K)で

あり
,
等温クリーフ訳鞍温度は･
638Kである
･一
方向凝伊仙こ付加した熱サイクルの温度

プロファイルは･
673-773K,
5KJsであり
,
等温クノーー/試軌呈度は.
735Kである
_

内耗応力越野椎に関する研究
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4.3 結果

4.3.1.押し出し材の圧縮クリープ試験

押し出し材の等温,熱サイクル圧縮クリープ試験結果をひずみ速度と付加応力の両対敏

グラフでFtg 44に示す 等温一熱サイクルクリープともに,試験した応力域で2つの領域に

分かれた 等温クリープは.岳応力域で応力指数 10のべき乗則クリープを示した 低応ノ)

域で応力指数は 15であった.過去に連続鋳造により作刺された結晶粒径が 3トLmの All

Al,NI共晶合金が,微細粒超塑性を示すことが報告されている【97】したがって本研究でも

低応力城で微細粒超塑性が生じているため応力指数が 15になったと考えられる

熱サイクルクリープには明確な応力指数 1の領域が存在せず,低応力城で等温クリープに

一致し.付加応力が増加するにつれて等温クリープよりも低い応力で応ノブ指数が変化し始

10-3

10-4

で10~5
JJ
ごて

芸 106

10-7

10~8
10-1 100 101 102

SけeSS/MPa

Flg44Rcsu)LSOlthe-alcycl,ngandLSOthcrrnaLcomprcsゝLO.,亡rCePtests.rrhoトCXlrUdedA)-
A】,NleUlCCIICalloy

内部応力超97l_f似こ関する研死
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め.最終的に等温べき乗則クリープに漸近した

J3.2.一方向凝固材の引張りクリ-プ試験

内部応力超塑性が生じていることを確認するため,熱サイクル引張りクリープ試験を

673-773K,10K/Sの条件で行った しかしながら試験片がJjI縮クリ-プ試験片に比べて大

きいため.この条件を維持したのはゲージ部の中心のみであった 付加応力21hllPa,平均

ひずみ速度 22x)0.51の初期条件で試験を開始した

試験前と試験後の試験片写真をFlg 45に示す 破断なしに 120%の伸びが得らJIJ,くび

れやクラックは観察されなかった したがって本材料は熱サイク/i/によって超塑性変形が成

起されたと考えられる

珊 甑 nP.tl 易漕 覧 潤 醐

i!:i!t.i!.!.(,!Ly .''Z .:ii こ :-:: .tiI.Stilt...!.I.I:i.

l

】Omm

Flg45PllOlographorLherrnalcycl･nglensLEecrcepspcclmenSTheTTnaJcycILngCOndltLOn
hastherangeof673-773KandtheheaLlngandcooHngratesOH OKJsAboutl20%
elo】唱all01…′llhouLrracLLLreWasObLaaned

内部応)7超雄性に関する研究
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.1.33.-方向凝固材の圧縮クリ-プ試験

一方向凝固材(縦方向材と横方向材)を735Kで等温庄箱クリ:/試験したときのひずみ

速度と付加応力の関係をF.g46に示す.比較のために同温度にお･Tる純Alの定常ク1)-

プデ-タL98Jを同じグラフ上にプロットした 縦方向flは.応力指政 5のtL S~】-1JxIOIO

(oo/MPa)'の方等式で記述されるべき朝 rJyリー-/を′Tl-Lた 横方向材･'1,LL､力指故 6の

i./5-.-)5×10I(oOnupa)6の方程式で記述されるべき乗R■J州 -丁を示し[:横方向榊 も

顎方向付に比べてずっと大きなひずみ速度を示した 両者のクリープ挙動の違いは.凝固

方向に配列した誠経による強化級柄99が働いているためである

熱サイクル圧縮クリープ試験の結果を Flg.47に示す 縦方向も横方向も低応力域でひ

ずみ速度が付加応力に比例し,付加応力が高くなるにつれて等温クリープに漸近した 熱

サイクルクリープ速度の絶対†直は,すべての応力城,特に低応力域において等温クリープ

速度を大幅に と回っていた

破線は複合材CTEミスマッチ超塑性に関するSaLOらのモデルを用いて,それぞれの等温

のべき乗則クリ-プ式から算出した他である (224)式にAcL=L83×105KL,∫=0-)を代入

することにより縦方向の予測式はC._/Sー】-62×10-̀(oO/MPa)となり,横方向の予測Jtは

ET/S~】≡16×10L5(UO/MPa)となる 横方向材におけるT側 他と実験値は2倍以内で一致し

ていたが.縦方向材における実験値は予測伯よりもずっと小さかった

内部応^超物性に関する研究
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44.考察

4.4.1.横方向材の熱サイクル//リープ挙動

繊維に垂直に応力を付加したときの実験値は,予測値をやや下回るもののよく一致した

rFlg47bI実験値が理論値の66%であった原因は,第3章で述べた加熱冷却の反転に伴

う遷移過程によるものである この結果は凝固方向に垂直に応))を†､川口したときの熱サイク

ルクリープにおいて.球状粒7-と同様の完全緩和が成り立っていることを意味する

4.4.2 縦方向材の熱サイクルクリープ挙動

縦方向朋と横方向材の熱サイクルクリープ挙動が異なる原因は 2趨類考えられる lつは

生じた内部応^の絶対値の違い.もう一つは繊維とマトリックスの界面拡散緩和過程

IAppendlX4A)の違いである 前者はまだ十分な解析が得られていないため,ここでは後者

について考察する 繊維に平行に応力を付加したときの低応力域における実験値は破線の

15%と非常に小さかったLF噌 47aJこれは介在物が授くなることにより界面拡散綬和速度が

小さくなったためである 完全緩和が成り立たない場合,satoらのモデルと比較することは無

音味であり,新たな理論が必要である

このときの線形クリ-プが何に起EEIするか調べるために,温度プロファイル一定で等価温

度を変化させた試験を行った 得られた平均ひずみ速度をマトリックスの粒界拡散係数rFIg

48a],格子拡散係数の l/''乗('J-6)rFlg48b】でそれぞれ規格化した また付加応)〕は等価

温度におけるマトリックスのヤング率で規格化した.Flg 48aでは,低応力域の英験デーJ/

は一致しなかったが,Flg 48bでは,-直線上に実験値が並んだ これは.平均ひずみ速

度がマトリックスの格子拡散係数の 1/n乗に比例するためである したがってこれらの実験結

果より.低応力域における線形クリープは.界面拡散緒速クリープではなくて内部応力超塑

性であることが明らかとなった またこの場合,外力による塑性ひずみのミスマッチは,界面

拡散ではなくマトリックスの塑性変形によって緩和されていると考えられる

内部応力超塑性に1架ける研究
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4.4.3.熱ラチェットの効果

本研究で用いた一方向凝固入トAl,Nl共晶合金のような繊維強化 MMCは.熱サイクルを

付加することにより熱ラチェット(memalratchellng)と呼ばれる現象が生じることが知られて

いる(loo,101】勲ラチェットは材料に熱サイクルを付加し､高温である時間保持するときに,

熱サイクルによって生じた熱ひずみのミスマッチを緩和するために繊維方向- マトリノクスが

塑性変形する現象である【102】これを繰り返せばひずみが苫符されていくので,過去に内

部応力超塑性と熱ラチェットを同一の変形機構と考えた研究例L103.104Iもある しかしなが

ら熱ラチェットは,付加応力がゼロでもひずみが生じる,圧縮ひずみは生じない,粒子分散

複合材料では誘起されないなど,明らかに内部応力超塑性と異なる現象である しかしなが

ら繊維分散複合材料の熱サイクルクリープを議論する場合にはこの効果を考慮に入れる必

要がある

一方向凝固 1̂-叫 N')七品合金に付加応^ゼロで448-748Kの温度域の熱サイクルをI寸

加すると,1サイクルあたり75-170×10~̀の伸びひずみが生じるという報告がある【100]しか

しながら本実験では御 且保持のない三角波形の温度プロファイルを使用し,また圧縮クリ-

プ試験であるので熱ラチェットの影響を無視できる

4.4.4.過Z=の文献との比較

繊維分散複合材料に対して】繊維と平行に応ノブを付加したときの内部応力超塑性弾劾は.

ト̂SIC複合材料で報告されている しかしながらそれらの結果と本研究の結果を定塵的に

比較することは困難である その理由の一つは,Al-SIC複合材料は界面の按瀬が感くモデ

ル材料に適していないことである もう一つの理由は.第3章でも述べたように過去の研究で

は熱サイクルの温度プロファイルに統一性がないことである

過去のいくつかの研究の中で,Hongら【37】は,AトSIC繊維分散複合材料の本実験と同様

に縦方向と横方向の熱サイクルクリープ試験を行い,低応力城における縦方向と横方向の

平均ひずみ速度が一致するという結論を述べている これは本研究結果と̂'･盾するが,彼ら

の試験結果をよく見ると縦方向の平均ひずみ速度が横方向のそれよりもわずかに小さいこと

がわかる このように彼らの試験では.縦方向と横方向の熱サイクルクリープ挙動にわずか

な違いしか現れなかった原因として2つ考えられる -つは界面の接眉性の問題によるもの

であるがこれを議論することは困難である もう一つは AL,N)繊維に比べて SLC繊維はアス

内部応力超塑性に関する研究
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べクト比が5_10とかなり小さいため.粒子分散MMCに近い挙動を示したとも考えられる･

また彼らの等温クリープ試験における横方向のひずみ速度は,縦方向のひずみ速度より

も約5倍大きい 第2章の理論的解析により,この差は熱サイクルクリープ条件下では51㌧

14倍となり.かなり小さくなるはずである 以上のことから ト̂S.C級稚強化袖合附 は 方

向凝固Al-̂1,NL兵晶合金とでは,短分異なる結果が得I,れたと考え:,れる･

内向瓜 ノ】超塑性に関する研究
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45.まとめ

紘維分散複合材料のモデル材料として,一方向凝固 A1-AljN'共晶合金を用いて介在物

の形状が熱サイクルクリープ挙動に及ぼす効果を調べた 一方向凝固して Al,N･相を榔 倖

状に晶出させた試験片は,熱サイクルを付加することにより破断なしに 120%の伸びを示し

た

縦方向帆 横方向材の熱サイクル圧縮クリープ試験により.とちらも低応力城で線形//リー

プを示した 得られた実験結果を粒子分散MMCの熱サイクルクリープ試験結果と比較した

横方向材は,粒7-分散 MMCに関するモデルと定畳的によく一致していた これは界面拡

散緩和速度が,粒子分散MMCと同様に速いことに起因すると考えられる 一方.縦^向材

は,粒子分散MMCと仮定した予測値よりもずっと低かった これは界面拡散緩和距離が良

くなり.粒子分散 MMCに関する変形モデルの仮定を補足しないためである しかしながら

等価温度依存性を調べた結見 縦方向の線形クリープ葎動が,界面拡散緩和律速クリ-プ

ではなく内部応力超塑性であることが確認された

内部応j]超塑性に関する研究
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APPENDIX4A

マトリックス中に介在物を含む複合材料に外力を付加したときに生じるミスマッチひずみを

マトリックスと介在物の界面拡散によって緩和するプロセスを考察する 拡散緩和が生じると

いうことは,介在物中に elgenひずみAE■が生じている状態と見なすことができる 複合材料

中のミスマッチひずみを完全緩和するために必要な時間をT.,完全綬和後の介77:物中の

e)genひずみをAE】とおけば,A61は,

Ac'-AE■(トexp(-I/Tl))

と避ける したがって定常クリープ速度は.

∂AEl Ac]
I- I
at(,･O) T

(4Al)

(4人2)

と滞出される Onakaらは,介在物の形状がLd転楕円体の場合,刑 法軸に平行に一軸応力

oDを付加したときtF.ら4Alalの'.を計算した 介在物のアスペクト比r2/r.が 卜分大きい場合.

界面拡散緩和支配の定常クリープ速度は(4∧2)J=Cから,

E-莞 器 o o, (4̂ 2'

と導かれる

MoTlらは,介在物の形状が円柱の場合.Fr7桂軸に垂直にせん断応力をイTDL7したときtFlg

4Anlの界面拡散緩和時間を計算した この堤合,界虚拡散緩和支配の定常クリープ∫t:

は.

E-(:.6;i:1:.vl?V-,J荒 TOO, (4A3'

と導かれる 本研究における縦方向の場合,(4A2)式からe-31×10JJsL(C･0-IMPa).横方

向の場合,(4A3)式からE=50×10~5～-l(00-IMPa)となる ここで rJr.-C/a:83･

r-J話 /2-237rim.V-abc-281×10~15m3.V=034.h-572×10JLOm,E27166xJOl2' mj,

D,=143×10-Ion:/S,A-138xlO~23]/motK川 ●/LL=197である

内部応J]超雅椎にF尖ける研究
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a GO十 b

O｡†

FLg4̂ lTwotyFN;SOfmalCrlalsconlaLn･ngi.SPhcro･d̀lL(a)andacyllndrLCaI(b)LndusLOTl
underaTleXLemaELyappLledstressareIllustrated

内部応ノ)超塑作に関する研究
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51 緒言

多結晶材料の各結晶粒は,通常その隣接結晶粒の配向と異なった配向を有している 材

料全体として見ると,す-ての結晶粒の配向は,ある基準に対してランダムに配列している

か,ある特定の方向に一群となって並ぶ傾向を持っている 後者のような特徴を有する多結

晶材料は,集合組織(lexn''e)r105,1061を持つと言われ.その定矧 ま･単に結晶配向の分布

がランダムではないということである

内部応力超塑性において張合組織の効果が重要となるのは,異方性cTEミスマッチ超塑

性の場合である CTEに異方作を有する多結晶材料を温度変化させたときに誘起される内

部応力の大きさ【107,108,10叩ま,結晶粒の配向が完全にランダムである場合(Flg 5ln】に

最大となり,結晶粒の配向が完全にある特定の,方向に舷んでいる場合lF･g 511blに別 ､(原

理的にゼロ)となるはずである したがって張合組練の形態に応じて･熱サイクルクリープ挙

動は.大きく変化する 本章では,集合組織の異なる材料を作製し,その熱サイクルクリ-プ

･挙動を比較することにより.異方性 CrEミスマッチ超塑性における集合組織の効米に関して

考察する

Table1lに示されるように.現在までに異方性 cTEミスマッチ超塑性が報告されている材

FIE51IllustrallOnSOfsLng]cphaseI"Jycrys-al1･ncmatcrlal5hav･ng(a)randomlyonenl･'lcd
crysla)graLnSa･ld(b)crysla日og,aPl‖ctcxLurじ

内部応ノ〕超塑性にr針11る研究
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料は,α_UとZnのみであるので,本研究では実験材料としてZnを用いた Znの結晶構造

は最密六方柿造(hcp)であり,その軸比はC/a-186である この値は,hcpの理想軸比であ

る 163よりも大きい a軸方向と C 軸方向の CTEは,それぞれ室温でqu-t4×105K-1,

cL｡-62×10-5K-1【110]であり4倍以上異なる このような見方性のあるCTEを有するため･Zn

は熱サイクル条件下でCTEミスマッチひずみを発生させ,内部応j]超塑性的に変形する

wuら【29]は.粗大な結晶粒を有する純 znについて･異方性 CTEミスマッチ超物性の研

究を行ったが,結晶粒の配向,つまり集合組織と変形弾劾との関係について.詳細に議U'論

しなかった 本苛では純 Znについて,集合組織の異なる試験片を作製し,それらの熱サイ

クルクリープ挙動を比較することにより,張合組織が変形に及ぼす効果を講言論する

内部応力超塑性にrXける研兜



郊5草 取合机様の効果 79

52.実与奏方法

5.2.1.試験片の作製

本実験では,集合組澱の異なる3種類の試験片を作製した,平野消左術門商店より蛸人

した9999%znと市販のアルミニウム箔を大気中で黒鉛るつぼを用いて溶解.金型鋳造し.

インゴットを作製した スタンダード許験株式会社による化学分析から,その組成は

0003wt%Fe,0038wt%Alであった 微量のAlを添加した理由は,試験中の粒成長を抑制

し,安定な結晶粒を得るためである また添加したJuは.この沸度においてZTl中に完全に

固溶する

インゴットを押し出し比12で熱間押し出しにより丸棒材とし,これを外径8mm,内径5mm.

長さ10mmの円筒型圧縮試験片に切削加工した(押し出し方向//円筒軸)この試験片を押

し出し材と呼ぶ また熱間押し出しした丸棒材をさらに押し出し方向に平行に673Kで-軸

圧縮し,外径8mm,内径5mm.良さ10■mnlの円筒型圧縮訳験片を切削加工した(圧縮方

向//円筒軸)この試験片を圧縮材と呼ぶ

両方の試験片を673Kのソ/レトバス中で24h焼鈍した後,光学軸微鏡による組縦観察を

行った.HCJ水溶液で結晶粒界を腐食して,結晶粒径を測定した結果,どちらも約1ミリの等

軸粒であることがわかった.また焼鈍の前後にビッカース硬度計による硬さ測定を行ったが,

変化が確認されなかったため.焼鈍中に再結晶は生じなかったと考えられる

もう一つの試験片として,ニラコ株式会社より旦諸人した 9999%Znの丸棒材を先端を尖ら

せた直径8mmの円柱に切削加工し.第4章と同じ装置を用いて一方向凝固を行った.'得ら

れた試料の組縦観察を行ったが.結晶粒界は観察されなかった また容易に鱒r調すること

から,試料はほぼ単結晶であると考えられる 切削加工が困難なため.放芯加工により直往

8mm.長さ10mmの円柱型圧縮試験片を作興した(凝固方向//円は軸)この訳験片を一方

向凝固材と呼ぶ

5.2.2.X線回折測定

一方向凝固材はほぼ単結晶であるから,押し出し材と圧縮材について,躯合細粒の測定

を行った.ド.g52にX線ディフラクトメーター法による測定の模式図を示す X線はCuKcl

線で,竜圧が40kV,電流が20mAである 計数管の28軸を固定し,試験片を¢方向に回転

内部応ノブ超塑性に関する研究
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F'g521HusLmL■OnOrX-rayd.ffmtomctermcth仇l

させながら,F】eLdとMerchanLの反射法による測定を行った ここで中≡0のときに回折面の法

練Nと試料軸(押し出し方向.圧縮方向と 一致)が一致するように設起した 試料軸を中心に

試験片を 1800まで 100づつ回転させて測定を行い,得られた結果を平均することに上り,

回折強度と回転角中の関係を導出した

5.23.クリープ訳験

クリープ試験は,すべて大気中の圧縮クリープ試験で行った 等温,熱サイクルクリープ試

験ともに第 3章で説明した高周波誘草加熱による熱膨張計を使用した 熱サイクルクリープ

試験における温度プロファイルは,温度域523-623K,加熱冷却速度5K/Sの三角波である

znなどの hcp構造の材料は,温度域によってクリ-プの活性化エネルギーの値が大きく変

化することが知られている(ll1,1121これは低温ではすべり系が底面すべりのみしか活動し

なかったけれども,高温では接面すべりを含む複数のすべり系が活動するためと考えられて

いる 本実験は,複数のすべり系が活動する高温域で行った また本発射 こおける等i比クリ

ープ試験温度は暫定的に573Kに設定した.正確な等価温度の井出については,後述す

る.

内部応J]超塑性にIiLけ る研究
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5.3 結果

53I.地合組緑の評価

押し出し材と圧縮材のX線回折測定結果をF唱 53に示す･どちらも20軸を(004)面から

のLg折に固定した 縦軸は任意強度であるが,試料の断面特等の軌定条件は同じであるた

め,従軸の絶対値について押し出し材と圧縮材の結果を始純比較できる また中が 30 以

上については無視した.

Fig 53aより,押し出し軌 i,70とLO50の位債に比較的強い10001挿由の優先方位を47

することがわかった Flg.53bより.圧縮材には,極度に頼い【〔状)11軸の摩先方位が存在せ

ず,LIB,12ー5㌧ 185'の位置にわずかに強いヒ-クが存在することがわかった.これらの

a

5 10 15 20 25 30

./deb

b
ComprcsslonSrKClmen

0 5 10 15 20 25 30

0 /de窒

F.港 53RcsuhsorpowderXィayd･frract･ontc:hisOr(a)extrudedspcc･menand(b)
comprc1510nSPCC･menllle20ax･S･sr･xedaLthepo.rLtOr(004)dlfrraCtlOn

内部応ノJ超狸性にLuする研究
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測定結果は,圧縮材のLOOOl】軸の優先方位が,押し出し材のそれよりも0の大きい領域上で
ばらついて分布していることを示唆している

53.2.等温クリープ試験

押し出し材.圧縮材,一方向凝固材の573Kにおける等温圧縮クリープ試験結繁を,ひ-f

み速度と付加応力の両対数グラフとしてF■g54に示す 試験片の種類に関係なく.'R験†直

はE/S-t-70×10J(oO/MPa)'という直線で記述される応力指数4のべき乗則クリープを示した

破線は.LDbbらによる純Znの598Kにおける引張りクリ-′試験結盟であり,本実験結果

は,彼らの結果とよく一致した

10110-1 100
10~7

Stress/MPa

Flg54ResulLSOrlSOlhcnTla】comprcssIOIICreeptestsOflhreetypes0fspcclmCnSat573K
ThesI'CSSCXPOnenLWasfourBrokenlLnCShowsLhcISOthcrma=ens.LcCreepbehavlOrOrPurt･
zLnCa1596KreportedbyLobbclal

内約L=̂ 超艶性にF対Lrる併発
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533.熱サイクルクリ-プ試験

3種類の試験片について523-623J(,5K/Sの温度条件における熱サイクル圧縮クリ-プ

試験結果をF.g 55に示す 破線は,F･g 54に示された等温クリ-プ試験結繁である す

べての試験片は,高応力域では等温べき乗則クリープ(破線)に漸近し.低応力域では線形

クリ-プという内部応力超塑性に特徴的な挙動を示した しかしながら低応力域における平

均ひずみ速度の絵対値は,試験片により界なっており,圧締材が最も大きく,押しLLJ･し帆

一方向凝固材という順に小さくなった 等温クリープで存在しなかった追いが,熱サイクルを

付加することにより生じたことから,この平均ひずみ速度の違いは,熱サイクルにより誘起さ

れた内部応力の大きさの違いによるものと考えられる

10.
5

が

1.S
r
U

l空
u11!l-S

10-7
10110-1 100

Slrcss/MPa

FIB55ResultsoftherTnalcyclLngCOmPreSStOnCrCCPtestsOrthTCClyr*50rSPCClrnenSThe
lestlemperatuTeLS523-623K.5KJs
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54 考察

5.4.1 平均ひずみ速度の定盤的予測

znのようにC軸方向とC軸方向のCTEが異なる単相多結晶材料を考える(α.くCL.)F･g.

55aに示されるような等方的なCTEを有する叙域 DIE2中に見方性のあるCTEを有 ㌻る領

域E2を仮定すると,D-f2とE2のCTEはそれぞれ,

α.D~0-;(20p- ぐ)J

とfTBける したがって領域D-E2とE2のCTEミスマッチは,

A .I,I- CID-cL.T ~O-AcL0/ (52)

と省ける ここでAct0-i(cL亡-CL.)である

付加応力方向をZ軸とする座標系を設定しLF'g55bト領域E2のC軸とZ軸とのなす角を中

とすれば,座標変換により(52)式は

Aa,,(¢)-AQO

IAC10

1 0

0 cosO

0 slll¢

ー⊥ 0 0

0 1-号cos2〇 一号sln中cosO

0 -号sLnOcos〇 号cos三〇一号

となる ここで領域E2はZ軸に対して軸対称に分布していると仮定する またC軸の分布関数

杏/(o)と定茂する【Append.x5∧】と,付加応ノコ方向のマトル クス中の平均CTEミスマyチは･

品m率 oJ:xI2(･)(cos三･三 ,S･n州 ,-iAaOr

となる (53)式と(54)式より.E2中のCTEミスマッチは,

AcL(中)-号AcLO(cos2ト ト r)

(5･4)

(55)

という中の関数で記述される

第2章で考察したCTEミスマッチ超塑性に関するSherbyらの変形モデルを用いて.異方

性 CTIEミスマッチ超塑性の考察を行う 熱サイクルクリープの等価温度における等温//リ~

内部応J]超叩_件にJジげ る研究
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F■g55ⅠILusLrallOnSOran･SOtrOP･CCryStll】gralnTheanglchchvCCnSt'CSSa" andc-nx-S■Sや
andけtCSymmClrlCaldlS1,.but,onolQaroundz-axJSLSa5SUmCd

プが

E±βO【 (56)

というべき乗則クリープを示す材料を考える 熱サイクルを付加することにより-様な内部応

力C'.が訣起されたと考えると.低応力域における平均ひずみ速度は.

盲-/zB(0.)A'oO (57)

という線形クリープ式で苫ける ここで誘起されたCTEミスマッチひずみAQ(+)ATの半分はE2

のべき乗則クリープにより,もう半分はマトリックスのべき乗則クリープにより緩和されると考え

ると,CTEミスマッチひずみ速度と内部応力0.の関係は,

il△cl(中)TI-B(C･.)' (58)

と省くことができる したがって(57)式と(58)式から0.を消去すると,

･(･,-,zBl/.闇 (~'"oD (59)

となり.平均ひずみ速度を4'の関数で記述できる よって材料全体の平均ひずみ速度は,

ll:
言･Li(中)I(中)sln榊
-′･B･noO(言A- ∴ 作 S2¢十 ･l… ′(中,～- 中 (510,

rl憎拡ノJ超概他にFiFけ る研究
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と導出される (510)式は,異方性 CTEミスマッチ超軸比の平均ひずみ速唾を方位分布開

放J(○)を用いて記述したものである 結晶粒の配向が完全にランダムならばJ(+)-)･p-0

である

5.41.実験位との比較

Tegartら(lllJによるZnの活性化エネルギ-の伯(Q=159kJ/mol)と等温正編クリープ試験

の応力指数n=4を用い,以下の式で本実験における等価温度を求めた-

exp(一% ,一志i:ex〆一意 )d, (51L'

(5･1I)式より523-623Kにおける等価温度はT..-578Kとなる この値は等温クリ-プ試験温

度とほぼ-敦するので.以下の計算には573Kにおける等温クリープデータをそのよ封印二J

する

(510)式を用いて計算した押し出し材,圧縮材の平均ひずみ速度の予測値と,熱サイクル

圧縮クリープ試験による実験値とを比較したものが F'g 56である ここで ZnのAClDは,

AcL8=32xJOjK'である 破線は,結晶粒の配向がラン//ムな場合u(+)≡ I)の了･測値であ

0

0

2

1

1･S
＼

31t!j
ultu
lS

l L

∫(◆)±l′

＼

＼ ●

0 05 1 2
Stress/MPa

Flg･56CornT)an∽nbet"tene叩 nmeMalandLhcorutlCalstmlnratesSclldllnCSShL)Wthe
theo,et.ca15tra'rH 71t亡Or etLnJdcdandcom prcssl0n叩 C.mCnS Brokenl.ncshowsLhc

th亡ntetLCalpredlCt･OrHrILhccaseorJ(+)=I
内部応^超塑作;=関する研究
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る

押し出し材の予測値は,実験値を30%程度上回っており,これは第3帝で考察した遷移過

程の効果によるものと考えられる したがって押し出し材に関しては実験値と予測値は･定

見的によく一致する

圧縮材の予測値は,前述の遷移過程の効果を考えるとやや小さい これは○の測定範囲

が小さく,lf縮材は押し出し材に比べて中が大きい軸域でヒ-クが存在するためであると考

えられる.実際.Flg･53より押し出し材では¢-300付近ではほとんど回折強度が/Lhいのに

対して,圧縮材では.回折強度がかなり大きい つまり理論的計算では,中が大きい紬域を

無視しているため,圧縮材ではひずみ速度を小さく見積もってしよったのである

内部応ノ)超鞄f'Iにf業ける研究



第5章 浪合組織の効果 88

55 まとめ

cTEに異方性を有する多結晶 Znを用いて結晶粒の配向と変形挙動との関係を調べた

すべての条件において熱サイクルを付加することにより内部応力超塑性が誘起されたが,そ

の平均ひずみ速度は,圧縮材が股も大きく,押し出し仇 一方向凝固材の順序であった ま

た原理的に内部応力が誘起されない一方向凝固材で内部FCTlJ]超塑性が生じた原因は,ク

リ-プ試験中に生じた変形双晶によるものと考えられる

cTtiの集合組耗依存性を考慮した変形モデルを提案し,実験値の定量的考察を試みた

その結果,押し出し材の了.測値は実験値とよく一致したが.圧縮材の予測値は,やや小さい

値だった これは圧縮材の集合組織の測定において中が大きい領域にもヒータが存在する

ために,内部応力を低く見積もってしまったためと考えられる しかしながら本領で用いた変

形モデルにより.多結晶材料の袋合組織の形態の違いにより,平均ひずみ速度が変化する

ことを定息的に説明することができた

内語即L:))超塑作に捌する餅兜
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AppendlX5A

試料軸を中心とし,嵐位長さの半径の投影球を考えるLFlg 5A11球面上の面頂要素は,

d̂-2'LSlnOi中と卦 ナるので,この面句要寮内の晦の故は,a"-I(+沖l=2乃･n4dlとなる Lf-
がって半球表面の唾の総数 nは,

1=

n-2･TLI(l)S.n州 (5Al)

となる.ここでI(l)は唾密度である 極の分布が完全にランyムな場合の極ま一度をJ,とすらと･

(5Aり式は,

II

n･2,TlrL sln州 -1Tu,

となる 極の分布に関係なく〟は一定であるので.I.は,

1ヱ

Ir-Ll(+)S叫 や
となる

纏の分布を記述する方位分布関数f(中)は,/(ゆ)-/(¢)/I.と定jQされ.完全にランダムな試

料の場合,∫(¢)=lである

F唱5A=tLu51rallOnOfthercferenccSPhcre

内払応力越理性に関する研究
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第6章 Ni基単結晶超合金への応用

61 緒言

ジェyトエンジン等のガスタービン動賀【113.1日JLF･g6日に使用される材叫は,高温頂端

;=おけるクリープ,疲労.腐食に強い材料でなければならない.このJ:うな高温.尚応力FJi-

おける長時rurJの使用に耐えられる金属材fHま.超今金(SupemHoy)と呼ばれる 超分金はそ

の組成によりFe基.Co基,Nl基などが11--在するが,中でも耐熱作.il騰食性.タリー-/錬空

に磨れたN･基超合金I115Jが研究開発の主流である･

Nl基超合金は合金元素を7種類以上含む多元系合金であり,合金元素の組み合わせに

より多くの稚頬が存在する.その一般的な組鰍 ま.kc構造の Nl中に合金元素が団結Lr-

不規則柏であるY相と.Llユ構造のNt､AlまたはNl{rtでf軌生される規則相であるY'相の2lil

から成り立っている で相は母相であるY相から時効熱処理によって整合折出し,その体甜

分率は60%以上に及ぶ

Nt鷹超合金は.壬に精密鋳造により製造され,蛸造-/ロセスEL.甘適鋳造(cc),-,b-r.̂･1

凝固(Ds),蝉結晶凝固(SC)の3つに分頂されるLF･g6I)好適抄造では結晶方位のランダ

ムな多結晶となるが.大型の部品を容易に作魁PT能である 一方向凝固は,結晶粒肘 こお

ける粒界割れによる強度低下を避けるために使用され,組掛 ま柱状品となり成長方向であ

る<100>方向に優れたクリープ強度を得ることができる 申結晶凝固は,一方向凝周をさらに

発展させた手法であり,柱状晶の一つのみを優先的に成長させ,結晶粒外の存在しない材

料を作製できる【116】現在,ジェットェンジンのガスタービン動矧 こは.ほとんど蝉結晶凝固

によって作封されたNt基単結晶超合金が使用されているl117,日81

Nl基超合金は,Y-Y'相の固溶強化と析出強化により.室温はもちろん高温でも塑性加工が

極めて囲達である 塑性加工性の向上を目指し.粉末冶金により微細な結晶粒をもつ組滋

を作処し.微細粒超塑性加工を試みた研究もある日19】しかしながらこの方法では耐熱性

やクリープ強度が大幅に低下してしまい極限環境での使用は囚嫌であら.現在, 方向凝

固や-終結晶凝固によって作製されたインゴソトを塑惟JJr]工することは不可能であるf~め.ロ

ストワックス法によるfg密鋳造の後.研削加工により目的の形状には上げる方法がとられて

いる

内謙応I)超野性に関する研究
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本軒i･これまで塑性加工が不可能とされてきf:＼一基申結晶超合令のnearnetShapL-初

lIを芙現させることを目的とし,そのための方法として結晶粒経に依TlJLI=い内部ELt-J,超卑

性加工を培写し,実穀的にその可能性を証明十る 前t章で分鞍した3唖巧の内部応力超

哩椎の中で,変態超塑性と異方性 CTEミスマッチ超塑性は粗大唖の組成に適用できるが

単結晶材叫に適用することは不可能である しかしIfがらhl.甚超合金は,†マトリノクス中(

Y'粒子が分散強化した粒子分散MトtCとみなすこL･もできるので.原理的;-Al-Be共晶今令

とrpl帽 に絹合材cTEミスマッチ超塑性を適用できるはでである 本章では.貰Fqド.基超合

金に対して複合材 CTEミスマyチ超塑性加工がpT能であるこJ-k熱ヤ/クル庄喝,引張りク

リープ試験によって明らか.こする

｢ .ri ,､-

t へ

CC DS SC

rlg6ITurbLnebladesorN卜ba5eSuPerallo) CC(Con､tmtLOnalCast■ng).Ds(D■rectLOnaL
SolldlrICal10n).SC(SlnEleCrystal)

内灘応力眉妙性;=関する研究
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62.実験方法

6.2.1.試験片

実装に使用した試験片は,すべて石川島精査鋳造托式会社において懲遺され:-もので

化学組成をTable61に示す iMaT-M247はもともと普通鋳追付であるため,粒界強化元崩

であるHfを含む まTLCMSX-2は,単結晶超合金である.

2稚領のMar-M247は.AT中 1503Kで2hの熔†乍化.兵空中 )089Kで24hの時功熱

処理,CMSX12は単結晶凝Ea後,Ar雰開先中1588Kで3h溶休化.六空中1413Kで4h,

1143Kで16hの2段階時効を行った 凝固方向はすべて<100>方向である.すべての試料

についてYマトリックス中に体招分率約70%の l辺05LLmの立方体Y■柏が惣合析出している

組総を得た

Ds材は良さlOmm,外径8mm.内径 5mmの円筒型の圧縮クリープ試験片に.SC材と

CMSX-2は-ゲージ部長さが 10mm,直径 9mmの九棒型の引張りクリープ試験片に機械

加工した

Tablc6-)CheTr)lCalcomposlhonorNlb･lSCSurX･raLloys(wt%)

Mar-M247(Ds) 8100 0･49 9134 9･32 5･63 0-71 3･18 )-46 Bal

Mar-M247(SC) 81 0.50 95 91 563 070 321 14 Jhl

CMSX-2 78 061 60 46 569 101 60 _ Bal

6,2.2.クリープ試敦

等温,熱サイクルクリープ試雲集とも.高周波コイルによる誘導加熱方式を用いた.加熱冷却

速度と温度域一定の三角波形の熱サイクルを付加し,堤固方向に平行に一定荷領を負荷

しながら,rE空中でクリープ試験を行った.一般に Nl基超合金札 クリープ試敦中にY'相が

応力軸に垂直方向-成長するラフト化(rartlng)という現敦か起こることが知られている

IL15,)27】ラフト化の典型的な例として,1273Kで引張りクリ-プ試験を行ったNi基単結晶

超合金 cMSX-4L128,)29,130.131Iの縦断面の組緑'77j-典をF･g62に示す･写王‡の上下方

向が応力軸である このようなラフト化された組殻では.訪起された内部応力が塑性穏和さ

内部応))ぷ句作に関する研究
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れないため,内部応ノブ超哩性は起こらない したがって巨大延椎を得るたy)には.ラフト化

が生じないような高温域で熱サイクルクリープ試験を行う必要がある

引張りクリ-プ試験も圧縮クリープ試験もF唱 33bに示した鷲宮株式会社製の試験鰻を使

用し,すべて冥空中でクリープ試験を行った 試験片を支える治具としてFjI編クリープ試験

では石英障,引張りクリープ試験では粉Jk一冶金で作製されたNt蛙超合金Mar-N217を用い

た R-L),Pe熱電対を試験片の表面にスポット溶接し,試験片温度を測息 制御した

FLg62TyplcalrartlngStructureOrNtbasesuperaIIoyCMSX-4dLJrmgLensllecreeptestat
L273KLongltudlnaEextcmalload､vaSaPPIledtothespeclmen

内部応力超他作l'関する研究
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63 結果及び考察

63.1.Ds材の圧縮クリープ試験

Mar-M247の庄庵クリープ曲線をFtg.63に示す 横軸が時間,縦軸が点ひずみである

破線が 】473K,初期応力 80MPaでの等温クリープ曲線,実線が 1373-1J73K,10KJs.

V]期応力 64MPaでの熱サイクルクリープ曲線である 熱サイクルクリープ曲線は,熱サイク

ルの最低温度における真ひずみの値を結んだものである 等温クリープの均合.試験開始

後すぐにひずみ速度が大きく増加し.ほとんどのひずみは 3次クリープ領域で得られた 試

験片表面にクラックを確認した時点で.等温クリープ試験を停止した このときの江ひずみは

073であった.勲サイク/レクリープの場合.ひずみ速度はほとんど変化することなく変形が進

行した 等温クリープと同じTiひずみに適した時点で,熱サイクルクリープ試験を停止した

圧縮クリープ試験前後における試験片の外観写賓をF唱 64に示す a.b,cIよそれぞれ

試験前,御 足クリープ試験後(e=073),熱サイクルクリープ試験後(E=073)の'亨以である 同

じひずみであるにもかかわらず,等温//リープ試験片には表面に大きな//ラックが′巨じている

6

4

2

0

0

0

u
l
L'･-
t

S
anと
L

l l

0 50 100 150
TlmC/ks

Flg63ComprcsslOnCreepCt,T'VCSOr】SOlhcnTlalProkcnllnC)andLhcrmalcyclmg(so】･dlLnC)
crccplesISThel50thcrmalcreepLeSIWasPCrfomledalI473Kunderanlnll1al叩P)lCdstrcゝs
or80MPaandthethermaLcycIMgCTCePICSIwasPCrformcdat1373-]473K,lOK/sunder

ln)I)aEappl】edstressof64MParhetestswerestc･ppcdalC=073

内部応力超馳性にF架ける研究
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のに対し-熱サイクルクリ-プ試験片にはクラックがほとんど見られなか ,f-d.Cはそれぞ

れ等胤 熱サイクルクリープ試験後の縦断面の光学顕微鎧写実である dでは多くのキャビ

ティが観察できるのに対し,eでは全くキャヒティが見られなかった これらの結果は.Ds材

が等温条件下では典型的な3次クリープ領域でのクリープ破壊を示したのに対し.熱サイク

ル条件下では内部応力超塑性的な均一変形をし.このひずみではまだ 3次クリープが生し

ていないことを示唆している

a b c

L irtタ r ~てつ

10mm

3㌔ ∴:e

JTt.ゝ 責

ド.A64PhotographsorMa,-M'7-47(Ds)beforedcrormaL･On(a),afterlSOLhermalcreep(b)
andaRerthermalcycLlngcreep(C),{espectfVClyOptlCalm,crographsorlhc‖-sldcohhe
specHllenSarteHSOlhermalcreep(d)alldancrtherm.Tllcycllngcreep(e),respcctlVCly

内部応ノ〕越他作に排け るGJF究



和6凍 Nl盛単結晶超合金-のILI用 98

63.2.試験温度によるY'相の形態変化

Nl塵超合金が金属一セラミックス複合材料と大きく異なる点は,試験温度によって析出強

化相であるY'相の形態が変化する点である.時効温度以下では前に述べたラフト化が起こり,

溶体化温度付近でY'相は完全にY相中に固溶し,組掛 Tt単相となる したがって熱サイクル

クリープ挙動もY'相の形態に強く依存する ここでは特に温度制御がEB難7f熱サイクル引張

りクリープ試験の予備実験として,単結晶 cMSX-2を用いて熱サイクル引張りクリープ試験

を行い,試験温度によるY'相の形態変化について議論する

ゲージ部の中心が I403-1503K.5K/Sの温度プロファイルになるような条件で.CMSX12

の熱サイクル引張りクリープ訳験を行った Flg65aに示すように,試験片はほとんど変形す

ることなく,試験開始2h後,脆性的に破断した F■g65b-65eの組綴写矧 よ 破断柊の試

験片の縦断面をエッチン//し,SEM 観察したものである .Tい部分がY'相である 7･LT-はゲ

ージ部の中心に近い順序で並んでおり,ド】g6Sbが最も破断面に近い断凪 ng55Cがゲ

ージ端付近の断面である ゲージ部のみを誘導加熱する方式であるため,温度分布が不均

-となり.ゲージ部の中心の温度が舟も布く.中心から離れるにしたがって温度が低下する

したがってゲージ端では,中心に比べて約 50K温度が低い

組穀観察より破断面付近ではY'相がマトリッ'/ス中に完全に固溶し.消失していたことがわ

かる.このような組段を持つ材料に対して熱サイクルを付加しても内部応力は訴起されない

したがって本実験において封:験片がほとんど伸びずに破断に至った理由は.試験温度が

高すぎたためにY'相がY相中に国溶して消失し.内部応力超塑性が発生する条件ではなか

ったためと考えられる 以上の予備実験により,Nl基超合金を内部応力超塑性変形させる

ためには,ラフト化が生じず,かつY'相が完全圃溶しないFlg65Cのような組織を保つような

温度域で熱サイクルを付加することが韮要であることがわかった.

内部応ノ〕遜塾代に舶する研'A'jt



前6草 Nl尉fld晶超合金への応川

∴
∴

藷

●

■ ●●

●●●●
_●
.
.
.:1:..'<:
:
_･{.if
t::i.れ
!.;

･'1:.i-;':''!.I:'

●ー●
.+;IJ
!:d:狂 う

･I;I_･''.,I
1･::･i･-:_;_'tiIi'

5
[

･'∴
r

f;iJ･..[･:-
ヽ
●●

●

-一●
.

結 き
:;lこ;_'･･;I:-.11･:･千三!.I:i:.･虫_

F唱 65(a)Spec‖T.enOrCMSX-2anerther.T･alcycI･ngtensllecreeplestal1403-1503K,5
K/S(bHe)areSEWTl"CrOgraPhsorlongLtUd･･1alsecl･OnSOrlherracurredspcc■rTlen(b)lS

thesecL■OnneartherracLL･redsurfaceand(e)lSthesect･onnearlheedgeorthegage

内部応力超塑性に関する研究



顎6車 Nl基単結晶岨合金への仏用 100

633.SC材の引張りクリープ試験

前節の結果を考癒し.ゲージ部の中心が 1343-1443K.lOKJsの温度7ロファイルに1上る

ような温度条件下で.SC材の熱サイクル引張りクリープ訳筆を行った 黙サイクルの最低温

度にお.ナる英ひずみの時間変化のプロットをFig6.6aに.央ひずみを時間で微分した頁ひ

●rみ速度の時間変化のプロットをFlg6_6b.こ示す 本7:･袈裟隈では.高司波コイルを移動
させることが不可能であるため.試験片が変形するにLt-がって温度'))lTIJの下均 -が大きく

なる.したがって温度分布を調整するために試験を途中で2回停止し,訳験片を移動した

またこの際.断面領の変化に伴う付加応力の変化を調節した 試験中に兵ひずみ速度の急

激な上昇がなかったことがわかる 本実験では加熱コイルのl副上25mmであり,試験片長さ

の増加に伴い温度分布の不均一,つまりゲージ部の中心と端との温度差が大きくなる した

がって約 100%の伸びが得られた時点で試験を作止した.

試敢叫Flg6･7aIと試験停止後rFlg6.7blの試験片の外観Y･出を比較1ることにより,破

折なしに約 100%の伸びが得られたことがわかる ゲージ部の中心がくびれているように見

えるが,これは前述の7温度分布の不均-に起因すると考えられる 100%伸びた試験片を試

験7且度から急冷し,SEM観察した縦断面写ttがFlg.67dである.写巽の.学をい部分がェッチ

ン'/したY'fElである.これを試験前の組終写fE【F】g67cl(白い部分がY'相)と比較すると.体

榊分率が70%から10%程度に減少し,形状も立方体から球状に変化したことがわかる また

クラックやキャビティは観察されなかった このような組締〉は,CMSX-2を用いた予備実験で

観察された組終IFlg615clとよく似ており,SC材は,訳験中に複合材CrEミスマッチ超塑性

が訣起される状態にあったことがわかる したがって本実験で得られた巨大延性は.SC材が

複合材cTEミスマッチ超塑性的に変形したためであると結論づけることができる

100%の伸びが得られた試験片に対して,訳教前と同様の溶体化.時効熱処理を行った

後の組特写英が Flg.6.7e(白い部分がY'相)である このように熱処理により試験前と同等の

立方体Y'相の整合組穀が得られた.この結果は,SC材が変形中も単結晶を保っていf-こと,

超慢性変形後に変形前と同等のクリープ強度を有する組鰍 こ戻せることを音映しており,実

用上並要である

内部応力雌塑椎に関する研究
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64 まとめ

Nl基超合金のを複合材 cTEミスマッチ超塑性の手法により塑性加工することを,一方向

凝固Mar-M247(Ds材).単結晶Mar-M247(SC材),単結晶CMSX-2を用いて実験的に考

察した 熱サイクル圧縮クリープ試験によってDs材は0_73の圧縮ひずみを示し.クラックや

キャビティの存在は認められなかった

駅教温度によるY'相の形態変化について.CMSX-2の熱サイクル引張りクリープ訳弓削こよ

り調べた.その結果,複合材 CTEミスマッチ超鞄性変形する組総を'L.E]pるた桝 こは.温度が

高すぎても低すぎても不適切であり,Y'相がラフト化せず,かつ完全に同格しない温度域で

試験を行わなければならないことがわかった

適切な温度条件でSC材の熱サイクル引張りクリープ試験を行うと,破断なしに 100%の伸

びが得られた このときの組鰍 3:,Y'柏の体積分率が 】0%超度と少なく.球状であった した

がってNl基や結晶超合金を複合材crEミスマッチ超塑性の手法により数性加T_可能であ

ることが確認された また変形後の試験片は単結晶を保っており,再熱処理をすることにより,

変形前と等しい紐穀に戻せることも明らかとなった.これは変形後の試験片が変形前と同等

の強度特性を有することを示唆しており実用上重要である

内部応力超鞄性にf脚する研究
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第 7章 総括

内部応力超塑性は.微細粒超塑性プロセスを適用できない粗大粒.i終結晶といった材料

を超塑性加工できる蒐斐なプロセスであるが,その変形機構に対する理角引ま卜分ではなか

った 本論文は,内部応力超塑性の変形横柄の理論的.実験的に郎明し,塑性加工が帳

めて困難なNIAE-単結晶超合金の塑性加工に応用することを目的として行われた_

第2章では.複合材cTEミスマッチ超塑性に関するSatoらの変形モデル,変態超塑性に

関するG'eenwoodらの変形モデル,異方性,複合材crEミスマッチ超艶作にF-11するSherby

らの変形モデルに関して,それらの偶成方程式の一般化を試みた.その結果,すべての内

部応力超塑性に適用可能な以下の線形クリープ式を提窯した

言=AGO(e山)I-l'Jexp(-Q/′JWEl)

ここでA は定数,em吟は温度変化によって訴起されたミスマッチひずみである この式は.平

均ひずみ速度がミスマッチひずみ速度の卜)/tL乗に比例し,内部応力超塑性の見かけの活

性化エネルギーがQ/Jlになることを意味する また上式は,変態超塑性.見方性cIIEミスマ

ッチ超塑性 複合材 CTEミスマッチ超塑性といった変形機構に応じて八とL.nuを設定するこ

とにより,すべての内部応力超塑性挙動を記述することが可能である したがって内部応力

超塑性という現象は,連続的な外的環境変化を付加することにより誘起されるミスマッチひ

ずみ増分を,べき乗則クリープによりその場で綾和するような条件で,外ノブによる巨視的変

形が促進される現象であると述べることができる

第3章では,第2章で提案した梢成方程式の妥当性をモデル材料である ト̂Be典品合金

を用いて実験的に検証した その結果.平均ひずみ速度が加熱冷却速度の ]11/'I刺 こ比

例すること,見かけの活性化エネルギーが Q/nになることが確認された 同時に粒 F分散
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MMCl~対するSaLOらのモデルの定A的妥当性を評価できた.

第4才では,過去の変形モデルでは定立的に解析が開溝な実用材料に近い村frの変形

挙動を実較的に考蕪した 一方向凝固ÅトAl.Nl共晶合金を用い.接合材crEミスマッチ超

塑性において介在物の形状が球状ではなく扱線状の均合の変形挙動の変化を調べた そ

の結果,繊維に対する付加応力方向により穏和過程に違いが生じ,平均ひずみ速度が変

化することがわかった

節5帝では,純Znを用い.異方性 cTt三ミスマッチ超ql性において.結dE'粒の配向がラン

ダムではなく典合組紋を有する場合の変形挙動の変化を調べた 地合組織の形態をhJ位

分布関数で記述し.熱サイクルクリープ速度の定億的考察を試みた_その結果,文教値とT,

測値は.定食的によく一致した

位後に第 6帝で,従来.塑性加工が困難とされていた Nl題llli結晶超合金を内部応力超

鞄性プロセスにより塑性加工することを訳みた 本材料は.Yマトリッ//ス中に丁場 7-が析出強

化したMMCであるので複合材cTEミスマyチ超塑性がJkじるはずである 実験の結果,症

縮.引張り//リーブ試敦ともに巨大延性を確認した

以上のように等者は,内部応力超塑性の変形授絹の本質を明らかとし.内部応力超唯性

プロセスを耐黙単結晶超合金の塑性加工-/ロセスに応用できることを示した▲同手法は本

論文で述べた材料に留まらず,多くの実用材料に適用できる一般的な手法であることは明

らかであり,今後のさらなる展開が期待される
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