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Al-Li-Cu-Mg-Zr合 金 の超 塑 性 挙 動
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Superplasticity in an Al-Li-Cu-Mg-Zr alloy
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Superplastic behaviors of an Al-Li-Cu-Mg-Zr alloy for aerospace application have been investigated over the

temperature range 600-800K and the initial strain rate range 1×10-4-1×10-2s-1. In cold-rolled and annealed sheet

specimens having fine and equiaxed grains of about 5μm diameter, superplasticity was observed above 725K, wherein

the maximum elongation of 480% appeared and the strain rate sensitivity was determined to be 0.45 at 800K. As-rolled

sheet specimens became much more superplastic than annealed ones, when holding time prior to the tensile test was

chosen appropriately. No improvement in ductility was found in the temperature increasing tensile tests. Extruded

specimens having fine but elongated grain structure did hot show superplasticity at all, probably because grain boun-

dary sliding was suppressed due to a geometrical reason.
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1. 緒 言

航空機用構造 材料 として用 い られ るアル ミニウム合金

としては, 従来2000系 や7000系 の高力合金が よ く知 られ

てお り, 使用実績 も豊富 である。 これに対 して, 機体の

軽量化 に よる燃料費節減 の観点か ら リチ ウムを含有す る

アル ミニ ウム合金 が最近再び注 目を集めてい る1),2),3)。

Al- Li系 合金 は, 純 アル ミニ ウムは もとよ り上 述の実

用 アル ミニウム合金 と比 べて も, 密度 (ρ) が低 い4)の

みな らず, 弾性 率 (E) が 高 い5)ため, 比 剛性 (E/ρ)

を従来 よ りも10～20%改 善す る ことが可能である。 この

特性は 以前 か ら知 られ てお り, 実際, 1960年 前 後に は

X2020合 金 として規格化 され, 米国で軍用機 などに使用

され た ことが あ る6)。しか し, やがて靭性が不十分 で,

切欠感受性 が高いな どの欠点が 明らか とな り, この合金

は1966年 以降は事実上使われ な くなつた。 その後, 第1

次および第2次 オイルシ ョックを経て, エネルギー コス

ト低減へ の志向が高 まるにつれて, Al-Li合 金が見直 さ

れ, ア メリカ, イギ リスを中心に活発な研究開発が行わ

れた。 その結果, 従来の航空機用 アル ミニウム合金に匹

敵す る強度 と靭 性を備 えたAl-Li系 合金が見いだされ,

旅 客機へ の実用化 もまちか と伝 え られ ている7)～9)。しか

し, 開発期間が比較 的短 い こともあつて, 力学的特性 と

りわけ高温変形特 性に関す る情報 は必ず しも十分ではな

く, 最近 の3次 にわた るAl-Li合 金 国際会10)～12)を含

めても公表論文 は10編 前後 に とどまる。 高温変形特性 の

解 明は, Al-Li系 合金 の熱 間加工性評価 のためのみ なら

ず, 耐熱性評価 のためにも重要 である。 そこで, 本研究

では, 2014-T6材 の代替材 料 として有 力視 され てい る

LITAL-A合 金†相 当 の組 成 を 有 す うAl-Li-Cu-Mg-

Zr合 金の高温変形 特性を特 に超 塑性挙 動に注 目しつつ

調べた ので報告す る。 周知 の ように, 微量 のZrを 含み
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を示す ことか ら, 本合金 において も同様 の現象が起 るも

の と期待 され た。

2. 実 験 方 法

2.1 供試材

本研究 で用いた試料は, 合金組成をほぼ同 じくす る板

状圧延材 (記号R) お よび丸棒状押 出材 (記号E) であ

る。以下 に各 々の作成方法 について略記 する。

まず, Fig. 1(a) に示す よ うな形 状 ・寸法を もつ板状

試験片 が, (株)神戸製鋼所 よ り供与 された厚 さ2mmの 冷

間圧延板か ら切 出された。 冷間圧延までの主 な工程 は以

下 のとお りであ る。

溶解鋳造 (アル ゴン雰囲気, ス ラブ厚 さ50mm)

→均 質化熱処理 (アル ゴン雰囲気, 723K)

→面 削 (厚さ50mmか ら40mmま で)

→再 加熱 (アル ゴン雰囲気, 773K)

→熱 間圧延 (773～573K, 厚 さ3mmま で, 圧下率93%)

→冷 間圧延 (厚さ2mmま で, 圧下 率33%)

上記試 験片 を アル ゴ ン気流 中で800K×3.6ksの 焼 鈍

ののち水焼入れ してか ら, 定速 引張試験に供 した。 な お

一部 の試験片については, 焼鈍 を施 さずに圧延の ままの

状態 で昇温 引 張 試験 (後述) に供 した。 合 金組 成 は

Table 1に 示 す とお りで, 板材 の リチ ウム含有 量がやや

多い ものの, 他の合金成 分はいずれ も 目標組成範囲内に

あ る こ とがわ か る。 また, 光 学顕 微 鏡 の尺 度 では,

Fig. 2(a)に 見 られ るよ うに, 圧延 方 向に平行 で板厚方

向に層状の結晶粒組織を有 して いる ように見受け られ る

が, 透 過電子 顕微鏡写 真 (Fig. 3(a)) に よれば, 少 な

くとも板面 内では†, 等軸な結 晶粒 (大きさ約5μm) が

支配的であ ることがわか る。

押出材試 験片 は, 住友軽金属工業(株)より供与 され た直

径14mmの 押 出材か ら切 出 された もの で, そ の形 状 と

寸法 はFig. 1(b)の よ うであ る。 押 出 しまでの主な工程

は,

Fig. 1 Geometry of (a) specimen R and (b)
specimen E.

Fig. 2 Microstructure of (a) specimen R and (b)
specimen E, both annealed at 800K for 3.6ks and
then quenched into water.

Table 1 Chemical compositions of alloy studied (mass%)

† 板厚が薄いため, 板面に直角な面での透過電子顕微

鏡観察は事実上不可能である。
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溶解鋳造 (大気中カバー フラックス使 用)

→均質化熱処理 (アル ゴン雰囲気, 793K×28.8ks)

→熱 間 押 出 (直 径68mmか ら14mmま で, 押 出 比

23.6)

であ る。 こ うして得 られた押出材試料 は, いずれ もアル

ゴ ン気流 中で800K×3.6ksの 焼鈍, 水焼 入れ の のち定

速引張試験 に供 された。 結晶粒 が微細なため, 光学顕微

鏡写 真 (Fig. 2(b)) か ら組織 の特徴 を把 握す る ことは

難 しい。 しか し, 縦 断面 の透過 電子顕 微鏡 写真 (Fig.

3(b)) が示す よ うに, この試料 は押 出方 向に長 く伸 び

た結晶粒か ら成つ てお り, アスペ ク ト比 は2～5, 短径

は1～4μmで あ る。 したが つて, 平均結 晶粒径 は 同程

度 に微細 であつて も, 押 出材 と圧延材 とでは, 上 述の よ

うな結 晶粒形状の相違 に起因 して, 変形挙 動に大 きな差

が生 じるもの と期 待 され た。 な お, Table 1に 見 られ る

ごとく, 押出材は圧延材 に比べLi, Mg, Si, Feの 濃度 が

やや低 くなつてい るものの, やは り目標組 成範 囲内にあ

る。

2.2 引張試験

引張試験は, イ ンス トロン型定速引張試験機 に よ り,

大 気 中 で 温 度600～800K, 初 期 歪 速 度1×10-4～1×

10-2s-1の 範囲 で行つ た。 記 録 され た荷重-時 間曲線 か

ら, 真応 力-伸 び関係, 延性 および変形応力の温度 ・歪

速度依存性を求めた。 また, 歪速度急変試験 に よる歪速

度感受性指数の評価 も一部 行つた。 いずれの場 合 も, 試

験 温度 に到達 後, 約0.9ks保 持 してか ら試験 を 開始 し

た。

圧延 のままの板材につ いては, 上述の恒 温引張試験 の

ほか, 温度を上昇 させな が ら定速引張変形 を与 えるいわ

ゆる昇温引張試験15)も行つ た。試験条件 は, 引張 開始温

度T1=625～725K, 昇 温 速 度dT/dt=5～60Kmin-1,

上 限温 度T2=775～795Kと し, 温 度T1で の保持 時 間

は0.6ks, T1ま で の昇温 速 度は50Kmin-1と した。 実験

には, T1, T2, dT/dtを 正確 に制御 できる赤 外線加 熱炉 を

組込 んだイ ンス トロン型 引張試験機を用いた。

2.3 組織観察

光 学顕微鏡観 察, 透過 電子顕 微鏡 (TEM) 観察 とも

通 常の手法に従つ た。TEM用 薄膜は, 試験片 ゲー ジ部

か らダイ ヤモ ン ドカ ッターに よ り切出され た厚 さ約0.3

mmの 薄片に, 予備電解研磨 と twin-jet 方 式の仕 上げ電

解研磨 を施す ことによ り得 た。電解液組成 はメタノール

6容, エチ レング リコール3容, 過塩素酸1容 で, 電解

条件 は液温-10℃, 電圧12Vで あ る。TEM観 察は加速

電圧200kVに て行つた。

3. 結 果 と考 察

3.1 圧延材の高温変形 挙動

焼 鈍 され た圧 延 材の 初 期歪速 度ε=1.00×10-3s-1に

おけ る真応 力-伸 び 曲線 をFig. 4に 示す。 温度の上昇に

伴つて, 変形応 力は単調 に低下 し, 逆に破断伸びは急激

に増大 して750Kで 約240%, 800Kで 約480%と 超 塑性

を示す よ うにな る。 なお, 650Kに おいて変形の初期に

加工軟化現象 が認 め られ るが, す でに別報16)でも述べた

通 り, これは転位 の溶質雰 囲気引 きず り運動 に起 因 した

いわゆ る高温 降伏現象17)ではな く, 析出物や不溶性化合

Fig. 3 Grain structure observed on (a) sheet plane
of specimen R, and (b) a plane parallel to the direc-
tion of extrusion of specimen E, both annealed at
800K for 3.6ks and then quenched into water. Ar-
rows show the direction of extrusion.
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物 な どの第2相 粒子 に基 づ く内部応 力18)の減少に起因 し

ている ものと考 えられ る。

Table 2は 同 じ試料 の伸 びに及ぼす温度 と歪速度 の影

響 を まとめた もので, 675Kで は150%以 下 の低 い伸び

に とどまつ てい るが, 725Kで は2×10-4～1×10-3s-1

の歪速 度 範 囲 で300%以 上, ま た800Kで は1×10-4～

1×10-2s-1の 全 歪温 度範 囲にわ たつ て280～480%も の

大 きな伸 びを示す ことがわか る。Table 2に おける最大

伸び480%は, 冷間圧延率 を大き くとつ た同系合金 につ

い て の吉 田 ら19)の報 告 値約480% (793K, 4.2×10-3s-1)

に匹 敵 し, また 加 工 熱処 理 合 金 に関 す る Wadsworth

ら20)の報告 値339% (773K, 3.4×10-3s-1) を大 き く上

回つてい る。

変形応力の歪速度感受性 を見 るため, 試 みに真応 力の

最 大値 σmaxtと初 期歪速度εと の両 対数 プロ ッ トを行つ

た結果をFig. 5に 示す。 なお, 600Kお よび700Kの デ

ータはそれぞれ 同一試験片 につ いての歪速 度急増 試験21)

に よ り求めた ものである。本実験 の歪速度範 囲内 では,

各温度 においてほぼ直線関係が成立 してい る。 したがつ

て, 歪速度感受性指数をmと す る と

σmaxt∝εm (1)

と書 くこ とがで き, 直線 の勾配 がm値 を与 え る。 こう

して決定 され たm値 は, 図中に も併記 した とお り, 600

Kで の0.11か ら800Kで の0.45ま で, 温度 の上昇 と とも

に単調に増加 してい る。本合金のm値 と りわけ800Kで

の0.45な る値 は, 本 合金 よ りも大 きな超塑性伸びを示す

Al-3%Cu-2%Li-1%Mg-0.15%Zr合 金中間加工熱処理

材の値0.4019)を凌 いでい る。

次 に, 圧延 の ままの試験 片 に関す る結果 を述べ る。

Fig. 6は, 歪速 度2.44×10-3s-1, 温度775Kに おける未

焼鈍材 の破 断伸 びおよび最大真 応力に及ぼす変形前 の保

持時間の影響 を示 している (なお, 試料 を試験機 に装着

してか ら775Kに 到 達 す るまでの昇温速 度は60Kmin-1

一定 で, 昇温に要 した 時間は お よそ0.5ksで ある)。 図

か ら明 らか な よ うに, 保 持時 間10min (0.6ks) で伸 び

は1000%に 近 い大 きな ピークを示 し, 変形応 力は最小 と

な る。 保持 時間 が30min (1.8ks) 以 上 にな る と実 質的

に静的再結晶が完了 して しま うため, 伸 びも先 に述べた

焼鈍 材相当の500%前 後 に とどまつ てい るもの と考 え ら

れ る。 他方, 保持 時間 が3min (180s) 以内の場合 の伸

びは, 焼鈍材 よ りかえつて小 さ くなつてい る。 この こと

か ら, 圧延の ままの材料の方が焼鈍材 よ りもむ しろ優れ

た超塑性を期待で きるが, 変形開始 までの保持時間の選

Fig. 4 True stress-elongation curves at an initial

strain rate of 1.00×10-3s-1. (specimen R, anneal-

ed)

Fig. 5 Maximum flow stress vs. initial strain rate for

annealed specimens R.

Table 2 Percent elongation to fracture of annealed specimens R as a function of temperature and strain rate
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定を誤 るとかえつて超塑性 が損われ る恐れがあ るといえ

る。

Fig. 7はFig. 6で 最 大伸 び が得 られ た試 料 (保持 時

間10min) の公称応 力-公 称歪 曲線を焼鈍 材 のそれ と比

較 した ものであ る。圧延材 の変形応 力は歪約100%ま で

はむ しろ焼鈍 材 よりもやや低 いが, これ は前者 において

回復 や再結 晶な どの動的復 旧過程 が起つ たため と考 え ら

れる。

圧延 材に関す る以上の結果は, 昇温速度 ・保持時 間な

どの条件 に留意 しさえすれば, 再結 晶処理 を省略 しても

十分優 れた超塑 性加工が可能な ことを示す もので, 実用

的 な意 味 も大 きい と思わ れ る。Grimes と Miller22)によ

れば, 本合金 と類 似 の組成 を もつAl-Li系 合金 の圧延

材において, 高温変形 中に熱的に安定で しか も静的加熱

の場合 よ り等軸 的な微細結晶粒組織 が形成 される。 それ

ゆえ前述の結果 もこ うした微細結 晶粒組織の導入 と維持

に よ りもた らされた ものと考え る ことが できる。

Fig. 8は 未焼 鈍圧 延材に関する昇温引張試験 の結果 の

一例 で, 675Kに て0.6ks保 持 した後, 昇温 と定速引張

(歪速度2.44×10-3s-1) を 開始 し, 775Kに 達 した と こ

ろで昇温を停止 した まま破断 まで変形 を続行 した ときの

公称応 力-公 称 歪 曲線 を示 している (歪は昇温開始時 を

起点 としてい る)。 図 よ り明 らか な ように, 昇温速度 が

増すにつれて破断伸び は増大 しているが, 50Kmin-1で

も約350%に と どまつ てお り, 前述 の恒温引張試 験の結

果 (約1000%) には るか に及ばない。 また昇温速度 をこ

れ以上 に大 き くとる と, 実質的 に温度T2=775Kで の

恒温 引張試験 を行 うことと同 じになつて しまい, 昇温引

張試験 としての意味 を失 うことになる。 さらに, ここに

は示 さない が, 昇 温 開始温 度T1と 停 止温度T2の 種 々

の 組 合 せ (T1=625～725K, T2=775～795K) に つ い

て も同様 の実験 を試 みたが, いずれ も良好 な結果は得 ら

れなかつ た。

Fig. 6 Effect of holding time at 775K on elongation

to fracture and maximum flow stress of as-rolled

specimens R.

Fig. 7 Nominal stress-nominal strain curves of an-

nealed and as-rolled specimens R.

Fig. 8 Effect of heating rate on the flow behavior of

as-rolled specimens R in tensile test under increas-

ing temperature conditions.

Table 3 Percent elongation to fracture of specimens E as a function of temperature and strain rate
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以上の結果 よ り, 本合金圧延材 に関す る限 り, 昇温引

張変形 に よる超塑性 の改善 は期 待 で きない と結論 され

る。

3.2 押出材の高温変形挙動

Table 3は, 押出材の破断伸び に及 ぼす歪速度 と温度

の影響 を ま とめた ものであ る。圧 延材 (Table 2) と比

較 して全 体に伸 び値 が小 さく, 最大値 (164%) も前者

のそれ の約1/3で, もはや超塑性 とはい えない大 きさで

あ る。 この ことは両者 のm値 と変 形応 力を比べ ると一

層明 らか とな る。すなわち, Fig. 9に 示 され る ように,

押出材 におい ても式 (1) が成立 しているが, m値 の大 き

さは0.10～0.23で, 各温 度 と も圧延 材 のお よそ1/2に す

ぎない。 変形応力 も例外な く押出材が圧延材を上回つて

お り, 高温 ・低速度 ほど両者の差は拡大す る。

押 出材に大 きな伸 びが見いだ されなかつた最 も大 きな

原因 としては, Fig. 3に 示 した結 晶粒形状 の非等軸性が

考え られ る。 とい うのは, 粒界すべ りが微細結 晶粒超塑

性の支配 的な変形機構 であ るとす る通説に従えば, 応力

軸 に平 行 もしくは垂 直に近い粒界 (従つてせん断応力が

働か ない粒 界) が多数を占める丸棒 では, た とえ平均結

晶粒 径 は小 さ くて も粒界す べ りが起 りに くいか らであ

る。 また, 本合金ではAl3Zr粒 子が粒界移動を抑制す る

ため, 高温変形下 での等軸結晶粒組織への移行 も期待で

きない。 実 際, Fig. 10に 見 られ るよ うに, 押 出材 は変

形後 も変形前 と類似 の伸長結晶粒組織を維持 してお り,

等軸化 の傾向は全 く認め られなかつた。

4. 結 論

Al-Li-Cu-Mg-Zr合 金 の 超 塑 性 変 形 挙 動 を 温 度

600～800K, 初期歪 速度1×10-4～1×10-2s-1の 範 囲で

調 べ, 以下 の結論 を得 た。

(1) 焼鈍 された冷間圧延材では, 少な くとも板面 内で

は微細 で等軸 的な再 結晶粒 か ら成 るた め, 725～800K

において300～500%の 超塑性伸 びを示 した。800Kで の

m値 は0.45, 伸 びの最 大値 は歪速 度1×10-3s-1に 現 れ

た。

(2) 冷 間圧 延 の ま まの試 験 片 も恒温 引 張試 験 (775

K) におい て1000%に 近 い大 きな伸びを示 し, 焼鈍 材 よ

りも良好 な超塑性 が得 られ る可能性が高い。 ただ し, こ

の場合, 試験温度 に達 してか ら変形開始するまでの保持

時間を適切 に選ぶ こ とが必要であ る。なお本合金 に関す

る限 りい わゆ る昇 温引張試 験 の効 果は認 め られ なかつ

た。

(3) 押出材では, 平均結晶粒 径は同程度 であるに もか

かわ らず, 超塑性は認め られ なかつた。 この結果 は, 結

Fig. 9 Maximum flow stress vs. initial strain rate for

specimens R and E.

Fig. 10 Transmission electron micrograph showing

grain structure in a specimen E deformed at 775K

and 3.00×10-3s-1 up to 100%. The direction of ex-

trusion is vertical.
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晶粒 が 押 出 方 向 (従 つ て 引 張 軸 方 向) に 長 く伸 び て い る

ため, 粒 界 す べ りが抑 制 され た と考 え る こ とに よ り説 明

で き る。

お わ りに, 合 金試 料 を ご提 供 い た だ い た 株式 会 社 神 戸

製 鋼 所 お よび住 友軽 金 属 工 業 株 式 会 社 の 関 係 各位 に お礼

申上 げ る。 また透 過 電 子 顕 微 鏡 観 察 に 便 宜 を 図 られ た 芝

浦 工 業 大 学 電子 工 学 科 大 本修 教 授 な らび に長 友 隆 男 助 教

授 に 深 く感謝 す る。 さ ら に実 験 とデ ー タ整 理 に協 力を 惜

し まれ な か つ た芝 浦 工 業 大 学 大 学 院阿 部 佳 哉 氏 に謝 意 を

表 した い。 本研 究 費 の一 部 は(財)軽金 属 奨 学 会 の教 育 研 究

助 成 金 に よ り賄 わ れ た 。
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