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Al-5%Mg-0.6%Mn合 金におけ る超塑性変形

誘起結 晶粒成長
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Grain growth induced by superplastic deformation
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Eiichi SATO*, Kazuhiro ITAYA**

Kazuhiko KURIBAYASHI* and Ryo HORIUCHI*

The grain growth behavior was measured during superplastic deformation in Al-5%Mg-0.6%Mn alloy, which had

fine, equiaxied and second phase particle dispersed structure. The deformation induced component of grain growth

could be denoted by (D/Ds), where D and Ds were grain sizes after deformation and after the equivalent annealing

rate, deformation temperature, initial grain size, and the static component of grain growth. Flow hardening was equal

to that expected from the grain growth and the dependency of flow stress on grain size.
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1. 緒 言

変形 前に安 定な等軸微細粒組織 が得 られてい る材料 を

超塑性変形 させると, 結晶粒 の形 状は等軸 性を保 ったま

ま, 粒径は変形 を加えずに加熱 した場合に比べてかな り

速 く大 きくなる。超塑性変形 中の粒 成長 は, 変形応 力の

増加を介 して変形を安定化す る働 きを持 つ ことが示 唆さ

れてい る1)。しか しなが ら, この粒成長 がひずみ にも時

間に も依存す ることについて の検討 がなされ ていないた

め, 変形 の安定性に及ぼす粒成長 の寄与 を定 量的に理解

す るには至 っていなか った。

安定 な微細粒組織を もつ超塑性合金 の多 くは, 粒成長

速度 の小さな二相混合組織あ るいは第二相粒子分散組織

を している。著者 らは, 体積分率 が50%に 近 い二相混合

組 織を示 すZn-22%Al合 金 を用 い て超 塑性 変形時 に生

ずる粒成 長について検討を加え, 粒成長 をひずみ に依存

す る変形誘 起成分 と時間に依 存す る静的成分 とに分 離で

きること2),4),5)を明らかにした。さらに, この粒成長 の

影響 も取 り入れた超塑 性変形 の安 定性 の解析を行 い, 変

形 の安定 性 は変形 硬化 係数 γと ひず み速度感 受性 指 数

mを 用 い たI≡(γ-1)/mと い うパ ラメー タに よって評

価 され るこ と3),4)を明らか に した。

本報 では, 微量 の第二 相粒子 の分散に よって等軸微細

粒組織 と した超 塑性Al合 金につ いて, 超塑性変形 誘起

粒成長につ いての検討 を行 った。変形中に生 じる粒成長

以外 の組織変化 を少 な くす るため, 変形前の熱処理 で静

的に再結晶す る材料 を使用 し, また, 結晶粒の形 状 は等

軸な ままでキ ャビテ ィも生 じないよ うな変形 を対象 とし

た。
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without deformation, respectively: this component was presented as In (D/Ds)= αε with α =0.6, independent of strain
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2. 実 験 方 法

2.1 試料

用 い た試 料 はAl-Mg-Cu単 相 系にMn, Crを 添 加 し

たAl合 金であ り*1, そ の組成 をTable 1に 示 す。 厚 さ

1mm, 加 工度80%の 冷 間 圧 延板 か ら, 平 行 部 の幅3

mm, 長 さ10mm, 肩部 の半 径3mmの 引張試 験片 を作

成 した。 塩 浴 炉 を用 い770～840K, 2ksの 熱 処 理 を 行

い, 冷間圧延組織の再結晶 と再結晶後 の初期粒 径の調整

を行 った。

Fig. 1に 熱処理 後の試料 の三方 向か らの組織写 真を示

す。 写真 よ り明 らかな ように, この合金は冷 間加工 後の

熱処理に よ り静 的に再結 晶 し, 等軸 な結晶粒組織 とな っ

た。 また, 冷 間圧延板 に見 られ た圧延集合組織 は, 熱 処

理後には完全に壊 れていた。

2.2 引張試験 および組織観察

引張試験 には, クロスヘ ッ ド速度をマイ クロコ ンピュ

ーターで制御 した試験機2)を用いた。 赤外線加 熱に よ り

試験 温度Tへ 急速 加熱 し, 試験後た だちに強 制空 冷 を

行 うこ とによ り, 変形時以外の組織変化を小 さ くした。

本報の条件では, 試験片の肩部が変形す る分 も含んだ見

掛 けの平 行部 初期長 さl0を12.5mmと し, ク ロスヘ ッ

ドの移動速度 をv=l0εexp(εt) とす る と, ε=0.6程 度 ま

で真ひずみ速度一 定の条件が よ く満た され た。 ここで ε

は (真) ひずみ, εはひずみ速度, tは 変形時間 である。

種 々の 条件 の変 形 を加 え た試料 に つ いて, Gaを 塗

布7)した後, ふ っ酸 ・し ょ う酸 水溶 液に よ り化学 腐 食

し, 光学顕微鏡 を用 いて組織観察を行 った。 そ の後, 引

張軸 に平 行 ・垂 直の二方 向に対 し, 切断法に よ り平均 切

片長を求め, 平 均等価球近 似に相当す る形 状係数1.748)

を乗 じて, 平均粒径を算出 した。

以後, 初期粒 径をD0, 変形 後の粒径 をD, 変形 を加

えず加熱 のみ行 った後の粒径*2をDsで 表す。

3. 実 験 結 果

3.1 静的粒成長が無視で きる場合 の粒成長 挙動

静的に加熱 した場合の粒 成長は, 温度 や保持 時間お よ

び初期 粒径 に依存す る。特 に, 初期 粒径 を大 き くす る

と, 静 的な粒 成長は著 しく遅 滞する。

Fig. 2は, 比較 的大 きな初 期粒径(D0=15.4μm) を

もつ試料 を, T=810K, ε=5×10-4s-1で 変形 させ た と

きの組織を示 している。(a)は 変形前, (b)(d)は ε=0.4,

(c)(e)は ε=0.6ま で変 形 させ た ときの組 織 であ り, (b)

(c)は平 行部, (d)(e)は 無変 形部で ある。 静的 に加熱 し

ただけ で は何 の変化 も生 じていない ((d)(e)) のに 対

し, 変形 を加 えるとひずみ に応 じて結 晶粒 が大 き くなっ

た ((b)(c))。 また この変形 中に は, 粒の伸長 や再結 晶

とい った粒成長以外 の組織変化 は生 じていない。

Fig. 3は, D0=15.4μmの 試料 につ いて, T=810K,

ε=5×10-5s-1～3×10-3s-1で 変 形 した際 の, ひ ずみ

と粒径 の関係を片 対数 グラフに プ ロ ッ トした もので あ

る。変形後 の粒径は, ひずみ速度 には依存せず, 加 えた

ひず みに依存 し,

ln=D/D0=α ε,α=0.6 (1)

と表 された。

Fig. 4は, TとD0を 変 え て, ε=5×10-4s-1で 変 形

させた際 のひずみ と粒径 の関係 を示 してい る。T=780

K, D0=15.4μmの 場 合 も, T=810K, D0=13.8～18.1

μmの 場 合 も, 式(1)が 成立 した。 式(1)が 成立 しな くな

る条件につ いては次節で述べ る。

いずれの試験片において も, 試験片無変形部 には粒成

長 は 認 め られ な か った。 した が っ て, Fig. 3お よび

Fig. 4に 示 した粒成長はいずれ も変 形誘起成分 のみ であ

る とみ なす ことがで き, これ は加 えたひずみ に よっての

み決 められ ることにな る。

3.2 超塑性変形領域 を外れ る場合

Fig. 5は, Fig. 3に 粒成 長挙動 を示 した条件に おける

Table 1 Chemical composition of specimens (mass%)

Fig. 1 Microstructure of the recrystallized specimen

from three directions.

*1 商 品名, 三菱 アル ミニ ウム(株)“NEOPRAL”6)。

*2 試験片 の無 変形部 (つかみ部) で測定 した。
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初期変形 応力 σ0のひず み速度 依存性を示 してい る。σ0

としては, 変形初 期の急激 な応 力増加状態 が終わ り, 一

定の応力増加を示す状態 (これ は後 に示す よ うに粒成長

に起 因す る) に入 ってい る ε=0.2の 値 を用 いた。 ひず

み速度 感受性指 数mは, 中間 ひずみ速度 で大 き く, 高

・低 ひずみ速 度 で小 さい とい う, 典型的 なS字 状 曲線

が得 られた。

Fig. 3に 示 した ように, ε≦3×10-3s-1で はひずみ 速

度に依 存 しな い一 定 の粒 成長 挙動 を観察 した。ε>3×

10-3s-1と な ると, 粒成長はFig. 3に 示 した ものよ り小

さ くな った。 この境界のひず み速 度は, mが 減少 し出す

ひずみ速 度 とよ く符 合 して い る。高 ひず み速度領 域 で

は, 転位 クリープの寄与が生ず るためmが 小さ くな り9),

変形誘起粒成 長 も小 さ くな った と考 えられ る。一方低 ひ

Fig. 2 Examples of microstructure evolution during deformation.
(a) before deformation. (b) (c) deformed regions where ε=0.4  and 0.6, respectively.

(d) (e) non-deformed regions after the same deformation with (b) and (c), respectively.

Fig. 3 Grain growth behavior at various strain rates

under the conditions where no grain grows statical-

ly.

Fig. 4 Grain growth behavior at various deforma-

tion temperatures and initial grain sizes under the

conditions where no grain grows statically.
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ず み速度側では, mは 小 さ くなるが, Fig. 3に 示す とお

り粒 成長挙動は変わ らなか った。

なお本報 では, 変形中 に生ず る粒成長以 外の組織変化

を少 な くす るた め比較的 大 きな初期 粒径 の試料 を用 い

た。 このため, ε=0.6を 超 える と, 結晶粒の引張方 向へ

の伸張 とキ ャビテ ィの発生が認め られ た。 また, 次節 で

述べ る変形硬化係数 も小 さ くなった。 これ は結 晶粒 の粗

大化 に よ り超塑性領域を外れて しまったためであると考

えられ るので, 本報では ε≦0.6と した。

3.3 変形硬化

Fig. 6は, D0の 異 な る試 料か ら求 めたT=810Kに

おけ る σ0のD0依 存性 を示 してい る。図 よ り明らかな よ

うに,

σ0=K'D0q, q=2.0 (2)

とな った。

変形 中の組織 変化を粒成 長 のみ とし, 式(2)を 変形中

の粒径 と変形応力に も適 用で きるもの とす ると, 静的粒

成長が無視で きる場合の変形応力は,

σ=Kexp(qα ε) (3)

と表 され る*3。 したが って, 変形誘 起粒成長に よる “変

形 硬化”2)係数 γは,

γ≡qα=1.2 (4)

とな る*4。

Fig. 7は, D0=15.4μmの 試料 をT=810Kで 変形 さ

せた際 の応 力-ひ ずみ 曲線 を, 片対数 グラフに プロッ ト

した ものであ る。 この条 件 はFig. 3と 同一 であ る。 図

か ら明 らかな ように, 一様 な変形硬 化に対応 した一定の

傾 きが認 め られ る。 この傾 きは1.2で あ り, これ は変形

誘 起粒 成長か ら期 待 され る γ (式(4)) と よく一致 して

いる。 この ことか ら, 式(2)を 変形中 の応力 と粒径 の関

係に も適用 で きることが実験的に保証 された。

3.4 静的粒成長 が無視で きない場合の粒 成長挙動

Fig. 8は, 比 較 的 小 さ な初 期 粒 径 (D0=11.2μm)

の試 料 を, 高 温 (T=810K), 低 ひ ず み速 度(ε=5×

10-5s-1) で変形 させた際の粒 径変化を示 してい る。

全粒 成長 (D/D0) は ○で プ ロッ トした。 これには静

的粒成 長の寄与 も含 まれてい るため, Fig. 3お よびFig.

4よ りも傾 きが大 き くな っている。 この ときの応 力-ひ ず

み 曲線の傾 きは, Fig. 7よ りも明 らかに大 きか った。

一方, 試験片無 変形部 か ら測定 した静的粒成 長 (Ds/

Fig. 5 Dependence of initial flow stress on strain rate

under the same conditions with those shown in Fig.

 3.

Fig. 6 Dependence of initial flow stress on initial

grain size.

Fig. 7 Stress-strain curves under the same condi-

tions with those shown in Fig. 3.

*3 σ0と して ε=0.2の 値 を 用 い た た め, そ の 間 の粒 径

増 加 に よ り, K'はKの1.27(=exp(qα0.2)) 倍 と

な って い る。

*4 式(2)の か わ りに ε=K"D-pσ1/mと い う構 成 方 程 式

を 用 い る と, γは γ=mpαと 表 され る。
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D0) は 口で プロ ッ トした。 第二相粒 子分散組 織 の静 的

粒成長 は, 第二相粒子のオス トワル ド成長に よって律速

され,

Dr-D0r=kt, r=3 (5)

とい う式 で表 され る10)。ここでkは 材料や温度に依存 す

る係数 であ る。 式(5)を 口に フ ィッ トさせる と, Fig. 8

の破線 の ようになる。

このときの変形誘起成 分を評価す るには, 次節 で行 う

粒成長 の2成 分 の分離法 の検討 が必要 とな る。

4. 考 察

4.1 粒成長 の静的成分 と変形誘起成分の分離

変形誘起粒成長 と静的粒成長が互いに独立 であ るとみ

なす と, 全粒成長速度 は, それぞれが単独に生 じるとき

の粒成長速度(式(1)と(5)か ら計算 され る)の和 にな り,

と表 され る。式(6)はDに つ いての微分方程式 であ り,

これを ε一定の条件 で解 くと,

Dr=D0re/rαε+k/rαε(erαεt-1) (7)

が得 られ る。静 的粒 成長 と変形誘起粒成長が単独 に生 じ

た ときの粒 径 をそれ ぞれDs, Ddと す る と, 変形 後 の粒

径Dは, D0, Ds, Dd, rに より,

(8)

と表 され る。

静 的粒成長が大 き くない場合 には, 式(6)の 右辺 第1,

2項 の相互作用項を無視す る と,

lnD/D0=lnDd/D0+lnDs/D0 (9)

とい う近似解が得 られ る。 もとよ り, 静的粒成長が存在

しない場合 は式(9)は 正 しい 解を与 え る。Table 2は,

粒成長 の各成分 の大 きさが さまざ まな と きの, 式(9)の

誤差を示 してい る。全粒成 長が大 き くな るにつれ, (D/

D0) と (Dd/D0) (Ds/D0) の値 の違 いは大 きくな るが,

Table 2に 示す範 囲では高 々15%程 度 であ る。 したが っ

て静的粒 成長が著 しく大 きい場 合を除けば, 変形中の粒

径変化 は式(9)で 表 す ことが で きる。す なわ ち, この と

きの粒成長の変形誘起成分 は(D/Ds) で評価 して よい。

Fig.8中 の ●は, (D/Ds) を示 してい る。 図 よ り明 ら

かな ように変形誘起粒成長 は,

lnD/Ds=α ε, α=0.6 (10)

と表す ことができた。 静的粒 成長 が無視で きる場合には

Ds=D0で あるか ら, 変形 誘起 粒成 長は静 的粒成長 の有

無に関係な く, 式(10) で表す ことがで ぎることにな る。

なお, 変形誘起粒成長が静 的粒成長に依存 しない こと

か ら, 本節で仮定 した粒成長 の2成 分の独立性は, 本合

金について実験的 に保証 され た といえ よ う。この ことは

Zn-22Al合 金 で も保証 され てい る2)ことか ら, 安定 な等

軸微細粒 組識 をもつ材料 の超 塑性 変形においては第二相

の形態 (粒子分散, 二相混 合) にかかわ らず, 粒成長の

2成 分は互いに独立 している もの と期待 され る。

4.2 変形の安定性

超塑性変形 におけ る変形誘 起粒 成長は, 変形硬化を通

じて変形 を安定化す る。 ひずみ速度感 受性指数(m)と 共

に変形硬 化係数(γ)も取 り入れ た変形 の安定性 の解析3)

に よれ ば, γ>1の 場合 には, た とえネ ックが存在 した

Fig. 8 Grain growth behavior where both static and

deformation induced grain growths occur. Static,

deformation induced, and the whole grain growth

are indicated by  □, ●, and  ○,  respectively.

Table 2 Deviation of the approximation of the whole

grain growth where two kinds of grain growth occur

dlnD/dt=αε+k/rD-r (6)
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として も, それは変形の進行 と共 に小 さくな ってい く。

すなわち, この条件では変形 は絶対 的に安定 である。

本合金の場合, γ=1.2で あるので, この条件が満 たさ

れて いる ことにな る。 実際 に ε=0.6程 度 まで の変 形 を

させた試験片には まった くネ ックが観察 され なか った。

静 的粒成長が無視で きない場 合, 見掛けの応 力増加 は

大 きくなるが, 粒成長の変形誘起成 分は, 式(10)で 表 さ

れる ように変化 しない。 したが って, 変形 の安定性 に寄

与す る真 の変形硬 化は γ=1.2で, 静 的粒成 長が無 視 で

きる場合 と同一であ る。

4.3 他の合金 との比較

Wilkinson ら1),11)は, 第二 相 粒 子分 散Cu合 金に つい

ての超塑性変形中の粒 成長挙動 を報告 している。彼 らの

実験 は静的粒成長が無視で きる一つ の初期粒径 と変形温

度 につ いてのみであ り, その範 囲では粒径増分はひずみ

速度にはあ ま り依存 しない とい う結論 を得 ている。 しか

しなが ら, 変形誘起粒成長 の初期粒径, 変形温度, 静的

粒成長等に対する依存性 につい ては言及 していない。

Clark ら12)は, 粒 界の ピン止め粒 子を持た ないため静

的粒成長 が非常 に速 い単 相Sn-1%Bi合 金につ いて, 超

塑性変形中の粒成長挙動 を報 告 して いる。彼 らは誤差の

評価 な しに変形 誘起成 分 を (D/Ds) で評価 してい るた

め, そのひずみ速度依存性 について間違 った結論を引 き

出 している。 しか しなが ら, 全粒成長 量が大 きく(D/

Ds) では もはや変形誘起成分 を評価で きない ものを除外

す る*5と, 彼 らのデ ータか ら も, mの 最 大点 よ りも低 ひ

ずみ速度側 で変形誘起粒成長 はひずみ速度に依存 しない

とい う結論が得 られ る。

二相混合合金 につい ては, Zn-22%Al合 金に関す る前

報2)において, αの値が異 な る点を除け ば本報 と同 じ結

論 を得 ている。

4.4 変形経路の検討

第二相粒子分散合金では超塑性変形 中のキ ャビテ ィ形

成 が容易 であ る。組織の微細化 はその抑制 に効果的 であ

る13)が, 変形 中には粒成長 が起 こ り, しか も組織 の微細

化 はその静的成分を増 大 させ る。 この とき, ひずみ速度

を大 き くして所定のひずみを加 えるのに要す る時間 を短

くすれば, 変形 の安 定性 に寄 与す る変形誘起成分 の大 き

さは変えずに, 静 的成 分の大 きさだ けを小さ くす ること

が可能 となるであろ う。

Fig. 9は, Fig. 8と 同 じ小 さな初期粒 径の試料を, 一

定 のひずみ速 度 ε=1×10-4s-1で 変 形 させた場 合 (σ1)

と, 変形初期に高いひずみ速度 (ε=0.4ま で ε=2×10-3

S-1) で変形 させ た場 合 (σ2) の, 応 力-ひ ずみ曲線を示

している。 ひずみ速度急変 後の ε=0.5で 比較 する と, σ2

は σ1の約0.8倍 にな っている。

σ1とσ2それぞれ につい て, ε=0.5ま で の変形 に要す

る時間は5ksと1.2ksで あ り, この間 に生 じる粒 成長 の

静 的成 分 (Ds/D0) の大 き さは, 式(5)とFig. 8か ら,

1.3と1.1と 計算 され る。 したが って変形応力 の差 は, 式

(2)を用 い て, σ2/σ1=0.7と計算 され る。 これ は実 際に

観測 された差 に近 い。

なお, 超塑性領域 の上限は, 粒径 が増 加する と低ひず

み速度側へ 移動す る。 このため, ε=2×10-3s-1の まま

で変 形を続 ける と, ε=0.4を 超え るとまもな く超塑 性領

域 を外れて しまい, γが低下 し, 鋭 いネ ックが発生 して

破 断 して しまった。

この簡単 な試みか ら, 粒径増加 に応 じて超塑性変 形領

域 の上限 に沿 ってひずみ速度を小さ くす る とい う変形 経

路 を とる ことに よ り, 超 塑性変形 を より高 ひず みまで安

定 に保つ ことがで きるもの と考 えられ る。

5. 結 言

第 二 相粒 子 分散 組 織 を もつAl-Mg-Mn合 金 に つ い

て, 変形前 に安定な等軸 微細粒組織が得 られ ている場 合

の超塑性変形 中の粒 成長挙動 を測定 した。

(1) 粒成長 の うちの変形誘起成分は, ひずみ速度 や変

形温 度お よび 初期粒 径に依 存せず, ひずみ に のみ比例

し,

lnD/Ds=α ε,α=0.6

と表す ことができた。 これ は同時に生 じる静的粒成長 の

有無に無関 係であ った。 ここでD, Dsは それぞれ変形後

の粒径, 変形 を加 えず に加熱 した後の粒径で ある。

(2) 変 形硬化 は, 変形誘起粒成長 と変形応力の粒径依

Fig. 9 An attempt to improve deformation path

when grain grows statically because of its small size.

*5 r=2の ときの式(9)の 誤 差 を計算 して評価す る。
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存性 に よって表 される。実際 に静的粒成長が無視 で きる

領域 で, 期待 され る大 きさ と等 しい γ=1.2の 変 形硬 化

が観察 された。

(3) 初 期粒 径が小 さく静 的粒成長 が不可避 な場 合につ

いて, 粒 成長の静的成分のみを小さ くして超塑 性変形を

よ り安 定に保つ変形経 路を検討 した。

最後 に, 試料の入手に際 して御便宜 をいただいた前三

菱 アル ミニウム(株)技術研究所所長竹 内庸博士 に謝 意を表

す る。
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