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論文題名:単 結晶Ni基 超合金の ク リープ変形 にお ける引張圧縮異方性のメカ

ニズム

航空機用 ジェッ トエ ンジンは,昨 今 のエア ライ ン間の競争激化 からより燃料

消費効率の向上が求められ,ま た環境面 で も規制 に よって低 いNOx値 が要求 さ

れ てい る.そ のた め,近 年 ジェ ッ トエ ンジンの熱効率 向上が求められている.こ

れ を達成す るための最 も効率 的な方法 は,圧 力比 とター ビン入 口温度(TIT:

TurbineInletTemperature)を 上げ ることであ る.航 空機 用エ ンジンで はTITに

応 じた最適圧力比 が存在 し,圧 力比 を向上す るには,こ れ に応 じてTITの 上昇

を図 る必要 があ る.民 間航空機 において,最 新 のエ ンジ ンでTITは16000aこ ま

で達 してい る.ま た,今 後地球環境への負荷低減の要求等により,さ らな る高効

率化 を 目指 してTITは2000℃ まで上昇 し続 け ると予想 され る.

この よ うな高温 の状況 下では,耐 熱合 金の果たす役割 が大 きい.特 に高温 とな

るター ビンブ レー ドには高温強度 ・耐食性に優れたNi基 超合 金が用 い られ る.

このNi基 超合金 とは,ニ ッケル をベー スにアル ミを添加 し,さ らにクロム,タ

ングステ ン,タ ンタル,レ ニ ウムな どの種 々の高融点金 属な どを合 金化 して高温

強度 と耐酸化性.耐 腐食 性 な どを一層 向上 させた耐熱合金である.初 期 の普通鋳

造合金 か ら,1970年 代 には ク リープ破壊及 び熱 ひず みによるクリープ破壊の起

点 となるター ビンブ レー ド長手方向に垂直な結晶粒界をなくした一方向凝固合

金が開発 され,さ らには結晶粒界 自体 を完全 になくした単結晶合金が開発 され

た.こ の単結 晶合金 は高温 での破壊 の起点 となる結晶粒界がないことな どか ら,

実用超合金 と しては最 も高強度 である.形 状 に加 えて,近 年 では添加 元素の種 類

や量 を変 えることで新たな超合金が多 く開発 されている.そ れ に伴 い,単 結 晶Ni

基超 合金 の高温強度 に関す る研究 は数多 く行われてきた.そ の中で も,単 結晶超

合金特有 の<ll2>す べ りが生 じる低温 高応力(750。G750MPa)で の ク リープ強度

は特 に注 目され ている.近 年 開発 され た合金 では低 温高応力の条件で<ll2>す べ

りに よって,5-20%に お よぶ大 きな1次 ク リープひず みが生 じる例 が報告 されて

いる.こ れ は非常 に大 きなひずみで あるため,こ の低 温高応 力 とい う条件 にお け

るク リープ強度を調査す ることは重要である.し か し,こ れまで行 われてい る研

究 は引張荷重に関す るものが大半であ り,圧 縮荷重 にて強度 を評価 し,引 張 と圧

縮 の異方性 を評価 した例 は非常に少ない.

1



実際,圧 縮強度 はター ビンブ レー ドの高温強度に大きく影響する.高 温化 に対

応す るた めブ レー ド内部には冷却用の空冷孔が設け られてい るが,そ の形状 は

非 常に複雑 で あ りエ ンジンの作動中にブ レー ドには,引 張応力 のみでな く圧縮

応力 も負荷 され ることが分かっている.さ らに,単 結晶Ni基 超合 金 には特有の

引張圧縮異方性 があ り,圧 縮ひずみ の負荷 時間が長 くな るにつれ,熱 一機械疲 労

(Thermo-MechanicalFatigue:TMF)寿 命 が大幅 に低 下す る と報 告 されてお り,実 用

上 の大 きな問題 となってい る.そ のた め,こ の合金 の ク リープ強度 にお ける圧縮

特性についても詳細に把握す る必要がある.

また,熱 処理 に関 して時効処理 後の冷却速度に応 じて合金中の微視組織が変

化 し,ク リープ強度 に影 響 を与 えるこ とが示 されているが,実 用合 金においてそ

の影響 を詳細 に調査 した例は少ない.

そ こで,本 研究 では米 国Cannon-Muskegon社 で開発 され た実用合金CMSX-4

を供試材 とし,異 な る3種 類(AC,2S,FC)の 熱処理 を施 し,<ll2>す べ りが

生 じる低温高応力 の75000750MPaと い う条件 において引張 と圧縮 両方の荷重で

ク リープ試験を行 うことで,各 熱 処理 にお け る圧縮 特性 と引張圧縮異方性のメ

カニズムを解明す ることを 目的とした.

本稿 は6章 構成 であ る.

第1章 は緒言 とし,研 究背景お よび本研究 の 目的を記 した.

第2章 は理論 とし,本 研 究で用いた単結晶超・合金CMSX-4の 構…造や 変形機構

に関す る基礎知識,高 温での変形 の基礎,さ らに本研 究で重要な役 割 とな る透過

型電子顕微鏡の基礎知識に関して記 した.

第3章 は実験方法 とし,本 研究 で用い た合金 の詳細,熱 処理方法,強 度試験片

お よび組織観察試料 の作製方法,ク リー プ試験,顕 微鏡観察 につ いて記 した.

第4章 は実験結果 とし,CMSX-4ク リープ試験,透 過型 電子顕微鏡 に よる変形

組織,EDS(エ ネル ギー分散型X線 分 光器)元 素分析 の結果 を示 した.[001]方

位 のク リー プ試験 では,AC材 と2S材 で大 きな異方性 を生 じていたが,FC材 で

は異方性 は小 さかった.透 過型電子顕微鏡像 ではAC,2S,FCそ れぞれの熱 処

理 で双 晶を観察 でき,そ の密 度 はク リープ時間 とともに増加 していた.ま た,[O

ll]方位 の ク リー プ試験 では各熱 処理 ともに非常に大きな引張圧縮異方性が生

じていた.EDS元 素分析 では,γ マ トリックス と γ'相への各 添加 元素の分配は各

熱処理 でおお よそ同 じような傾向とな り,高 温 強度 に大 き く寄与す るRe(レ ニ

ウム)は マ トリックスに主 として分配 されていた.ま た,2次 析 出 γ'に関 しては,

2S材 におい て1次 析 出 γ'同様 にReは マ トリックスに主 と して分配 され るとい

う結果 となった.

第5章 は考察 とし,第4章 で記 した実験結 果に関 して,透 過型 電子顕微鏡 で

観察 された双晶を中心に引張ク リープ と圧縮ク リープ間での変形機構の違いに
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ついて詳細に考察 した.ま た,高 温強度 に大 き く寄与す る元素Reに つ いて も

EDS元 素分析 の結果 か らそ の影響 について考察 した.

第6章 は結言 と し,本 研 究で得 られ た知 見 を端 的に述べた.最 後 に本稿 を作

成す るにあたって用いた参考文献,謝 辞 を述べ た.
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1章 緒言

1.1.研 究背景

航空機用ジェッ トエ ンジンは,昨 今のエアライン間の競争激化か らよ り燃料消費効率の

向上が求め られ,ま た環境面で も規制 によって低いNOx値 が要求 されている.そ のため,

近年 ジェッ トエ ンジンの熱効率向上が求め られている[1].

これ を達成す るための方法 には圧縮機,タ ー ビン部等の効率を上げ,エ ンジン内部におけ

るエネル ギー損失を減 らす ことが挙げ られるが,最 も効率的な向上策は圧力比 とター ビン

入 り口温度(TIT:TurbineInletTemperature)を 上げることである.航 空機用エ ンジンで

はTITに 応 じた最適圧力比が存在 し,圧 力比を向上す るには,こ れ に応 じてTITの 上昇を

図る必要がある.

Fig.1.1に エ ンジンの種類の変移 とTITと の関係を示す.民 間航空機 にガスター ビンエン

ジンが本格的に導入 されたのは1950年 代であ り,TITは900℃ であった.以 降,航 空機の大

型化,高 性能化 に対応 して,TITは 年平均約10℃ の割合で上昇 し続 け,最 新 のエンジンでは

1600℃ にまで達す るに至ってい る.今 後地球環境への負荷低減の要求等 によ り,さ らなる高

効率化 を目指 してTITは2000℃ まで上昇 し続けると予想 される[2].

このよ うな高温の状況下では,耐 熱合金 の果たす役割 が大きい.特 に高温 となるター ビン

ブレー ドには高温強度 ・耐食性に優れたNi基 超合金が用い られ る.こ のNi基 超合金 とは,

ニッケルをべ一スにアル ミを添加 し,さ らにクロム,タ ングステン,タ ンタル,レ ニ ウムな

どの種 々の高融点金属な どを合金化 して高温強度 と耐酸化性.耐 腐食性 な どを一層向上 さ

せた耐熱合金である.初 期の普通鋳造合金か ら,1970年 代にはクリープ破壊及び熱ひずみ

によるク リープ破壊の起点 となるター ビンブ レー ド長手方向に垂直な結晶粒界をなくした

一方向凝固合金が開発 され
,さ らには結晶粒界 自体 を完全にな くした単結晶合金が開発 さ

れた(Fig.1.2).こ の単結晶合金 は高温での破壊の起点 となる結晶粒界がない ことな どか ら,

実用超合金 としては最 も高強度である[2][3].

このよ うに,単 結晶Ni基 超合金 は航空機エ ンジン用の材料 として非常に重要な役割 を担

っている.そ のため,こ の合金に関す る研究は古 くか ら行われてきた.1960年 代にはKear

ら[4,5,6]が単結晶Ni基 超合金の有す るLl2型 格子(Fcc型 超格子,2章 参照)に お ける転移

の運動 に関する研究 を行い,ゾ 粒子のせん断機構 を明 らかにしている.

それか らさらに,実 用合金 におけるクリープ試験を中心 とした研究が多 くな され てきた.

代表的な ものにLeverantら[7]に よるMar-M200単 結晶超合金の研究がある.彼 らは14000F

(760℃)/100ksi(689MPa)の 条件 でク リープ試験を行ってい る.上 述 したよ うにジェ ッ トエ ン

ジン内でター ビンブ レー ドは1000℃ 以上の高温にさらされ るのだが,ブ レー ド内部は温度

上昇を和 らげるための空冷孔が設 けられてお り非常に複雑な形状 となってお り(Fig.1.3(a)),

温度勾配 も大きくなっている(Fig.1.3(b)).そ のため,looo℃ 以上の高温の部分か ら700℃

台 といった低温部分 も存在 している(単 結晶Ni基 超合金 においては700℃ ～800℃ を低温,
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900℃ ～ を中 間温 度,1000℃ 以上 を高 温 とい うく く り方 をす る).そ のた め,760℃ とい う温

度 は稼働 時 を考 慮す る と非 常 に重 要 な温度 とな る.加 え てFig.1.3(b)か らわ か る よ うに低温

部 分程 高応 力 が負 荷 され て い る こ とがわ か る.そ のた め試 験 応力 も689MPaと 比較 的 高い応

力 とな ってい る.さ らに760℃ の低温 域 にお いて 高応 力 が負 荷 され る と<ll2>す べ り(詳 し

くは2章 参 照)が 生 じや す くな るた め,1400叩(760℃)/100ksi(689MPa)と い う条件 での ク リー

プ試 験 を行 うことは非常 に重 要 とな る.

Leverantら は この条件 にお いて,a<ll2>転 位 対 に よ る γ一γ'のせ ん 断 を透過 型 電子 顕微 鏡

(TEM)に よ り観 察 した(Figl.4).ま たMar-M200の ク リー プ 曲線 は潜 伏期 間→1次 ク リー

プ→2次 ク リー プ→3次 ク リー プの順 に生 じる と し,荷 重負 荷方 位 が[001]か らずれ る と1次

ク リー プ ひ ず み に 大 き な 違 い が 生 じ る と こ を 示 した.こ の 違 い は シ ュ ミ ッ ト因子 と

{lll}<ll2>す べ り系 に要 因 があ り,[001]方 位 付 近 で は4つ のす べ り系 が働 き,[001]一[Oll]境

界 で は2つ のす べ り系,そ して[001]一[lll]境 界 では単 一す べ りとな る と した.複 数 のす べ り

系 が働 く場 合 よ り早 くひ ず み硬化 す るた め,2次 ク リー プへ 早 く遷 移 す るた め1次 ク リー プ

ひ ずみ は抑 え られ る.そ の た め,[001]付 近 の方位 で の ク リー プ が最 も1次 ク リー プひ ずみ

は小 さな値 とな る と した.

この研究 に続 き,MacKayら[8]はMar-M247単 結 晶超 合金 に関 して,774℃/724MPaで の

ク リー プ試 験 を行 い,ク リー プ強度 の方位 依 存性 を さ らに詳 しく調 査 して い る.そ の結果 を

標 準 ステ レオ 三角形 上 にま とめた もの をFig.1.5に 示 す.MacKayら は方位 の影 響 につ い て

シ ュ ミッ ト因子 と格 子 回転 の観 点か ら説 明 を した.

この よ うに初期 の段 階 か ら多 くの研 究 がな され てい く中,様 々な 単結 晶Ni基 超 合金 が 開

発 され た.単 結 晶Ni基 超 合金 は世 代 を重 ね るにつ れ添加 元 素 の種類,量 を変化 させ る こ と

で強度 上昇 を図 ってい る(Tablel.1).様 々な添加 元 素 の 中でReは 高 温強度 上 昇 に大 き く寄

与 す る こ とか らReの 添加 量 に よ り世 代分類 がな され てい る.1970年 代 後 半 に一方 向凝 固材

に比べ て耐 用温 度 が50℃ 高 い,PWAI480,CMSX-2な どでReを 含 有 してい ない第1世 代超

合 金 が開発 され た.そ のの ち に,Re添 加 に よ る耐食 性,高 温強 度 の改善 効果 が知 られ る よ

うにな り,第 一 世代合 金 にReを 約3wt%含 有す るPWA-1480,CMMSX-4な どの第2世 代超

合 金 が開発 され,現 在 も広 くい実 機使 用 され てい る.第2世 代超合 金 は第1世 代 超合 金 よ

りも耐 用温 度 が25℃ 向上 した[1].さ らにReを5～6wt%含 有す るCMSX-10等 の第3世 代 超

合 金 が開発 され,耐 用温 度 は1050℃ ま でに達 してい る.ま た,長 時間組 織安 定性 の 向上 を

目指 し,Reに 加 え,Ruを2～3wt%添 加 した第4世 代超 合金 が,米 国GE社,フ ラ ンスSENCMA

社 お よびNIMSに よ り研 究 開発 され てい る.ま た,さ らにRu添 加 量 を増加 したTMS-162な

どの 開発 がNIMSに よ り行 われ,世 界 的 に も注 目され てい る[1].

この よ うに多 くの合金 が 開発 され る中,RaeとReed[9,10]はReを3wt%含 有 す る第2世 代

超合 金cMsx-4に 関 して750℃ での ク リー プ試験 を行 って い る.ク リー プ曲線 はFig.1.6の

よ うにな って お り,1次 ク リー プひず み が非常 に大 きい結果 とな ってい る.こ れ はReを 含

有 す る単結 晶超 合金 の特 徴 で あ り,LeverantとKaerら[7]の 研 究 に よ りこの大 きなひず み は
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逆位相境界や積層欠陥を伴 うa/2<ll2>転 位対により γ'相が大規模 にせ ん断 されることが原

因であると説明されている.ま た,Raeら は γ'相をせ ん断す る転位対 を"積層欠陥対"や"転

位 リボン"と呼称 している.

このよ うに合金開発に伴い多 くの研究が行われ てきた.他 の世代 の超合金に関 しても同

様 に多 くの研究がなされているが,ReやRuと いった元素 には特に注 目が置かれてきた.

また,添 加 元素の観 点以外 に も熱処理 に主 眼を置いた研 究 も行われて きた.Caronと

Kahn[11]は γ'相のサイズが小 さくなるにつれ,1次 クリープひずみが増加することを様々な

単結晶超合金について示 した.さ らに,γ マ トリックス中に微細に析出す る二次析出 γ'の影

響 についても研究 されてお り,SRR99やCMSX-4に 関して,二 次析出 γ'によって1次 クリ

v-一一`プひずみが増加す ることが報告 されている[12
,13].ま た1000℃ 以上 の高温において二次

析出 γ'が転位 に与える影響や二次析 出 γ'中の元素濃度な どについて詳細に調べた最近の研

究 もある[14].

以上の ように,単 結晶Ni基 超合金については初期における変形機構 の研究 に始ま り,実

機使用 に向け方位依存性 の研 究,さ らに合金開発 に伴い添加元素の影響の研究な ど現在 に

わた り様々な研究が行われてい る.
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1.2.研 究 目的

研 究 背景 で みて きた よ うに,単 結 晶Ni基 超合 金 に 関 して非 常に 多 くの研 究 が行 われ て き

た.し か し,そ れ らは引 張 ク リー プ に よる ものが大 半で あ り,圧 縮 ク リー プ に関 して行 って

い る研 究 はほ とん どな い.

ま た,上 述 した よ うに高温化 に対応 するためブ レー ド内部には冷却 用の空冷 孔が設 け られて

い る.し か し,そ の形 状は非常に複 雑であ り,エ ンジ ンの作動 中に,ブ レー ドには引張応力 のみ

でな く圧縮応力 も負荷 され るこ とが分 かっている.ま た,単 結晶Ni基 超合金 には特有 の引張圧

縮異 方性 があ り,圧 縮 ひず み の負 荷時 間が長 くな るにつれ,熱 一機械 疲労(Thermo-Mechanical

Fatigue:TMF)寿 命 が大幅 に低 下す る と報告 されてお り[19],実 用 上の大 きな問題 となってい る.

そ のため,こ の合金 のク リー プ強度 にお ける引張 ・圧縮 両方 の変形 特性 を把握 す る必要があ る.

これ までの研究 では,一 般的 に降伏応力 の引張圧縮異方性 につい てはLall,ChinandPopeに よる

交差すべ りの しやす さに基づ く"Corewidtheffect"モ デル によって説 明 されてい る[20].ま た,Shah

らはク リー プ変形 の引張圧縮異方性 につい て"Corewidtheffect"に よ り説 明 した[21].そ の一方で,

ク リー プ強度 の引張圧縮異方性 に関 して,Kakehi[22]やKnowles[23]は<ll2>す べ りに起因す る機

械的双晶 によ り説 明 した.そ のた め,引 張 ク リープに関 しては<ll2>す べ りによる変形,圧 縮 ク

リー プに関 して は機械的双晶 による変形 が中心 になる とされ てい るが,<ll2>す べ りと機械 的双

晶の間の明確 な関連 はい まだ明 らか とされ ていない.

さらに,単 結 晶超 合金 において γ'粒子 の大 き さはク リープ強度に影響 を与 える と考 え られ て

お り[21],Bhowalら[24]はRENE95の ク リー プメカニズムが γ'粒子径 に よ り変化す ることを示 し

た.ま た,熱 処理 に関 して時効処理後 に急速冷却 を行 うと,γ'粒 子 のほかに γマ トリックス中に

細 かな2次 析 出 γ'が析 出す る.こ の2次 析 出 γ'は,実 質 的に γ'粒子 間隔を変化 させ ることか ら,

単結 晶Ni基 超合金 のク リー プに対 し影響 を及 ぼす[22].そ のた め,2次 析 出 γ'がク リープ強度 に

及 ぼす影響 を明 らかにす るこ とは重要 であるが,実 用合金 におい て2次 析 出 γ'に関す る研 究を

行 った例 は少 ない.

以上 か ら,本 研究 では単結 晶超合金 の圧縮特性 と2次 析 出 γ'の影響 について重点を置いてい

る.そ こで,第2世 代超合金 であるCMSX-4に 関 して3種 類の異 なる熱処理 を施 し,750℃/750MPa

の条件 で引張 ・圧縮の ク リープ試 験 を行い,そ れ ぞれ の熱処理 にお け る引張圧縮 異方性 のメカニ

ズムを解 明す るこ とを 目的 とした.
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2章 理論

本研究で用いた単結晶Ni基 超合金は様々な独 自の特性 を持つ金属材料である.そ のため

この章では単結晶Ni基 超合金 に特有の性質を中心に解説す る.さ らに本研究において重要

な役割 となる透過型電子顕微鏡の基礎知識 についても簡単に解説す る.

2.1.単結晶Ni基 超合金の基本事項

2.1.1.単 結 晶Ni基 超合金の構造

Ni基 超合金 は,γ相 中に約60～70%の γ'相が整合析 出す る析出強化型合金である.Fig.2.1

に単結晶Ni基 超合金の透過型電子顕微鏡像 を示す.こ こで γ相 とはNiを ベースとす る固

溶体であり,面 心立法構…造 を持つ.ま た γ'相はNi3Alを 基本組成 とす る金属間化合物(規 則

的結晶構造 を持つ金属元素の化合物)で ある.強 度 を高めるため,Ti,Ta等 の合金元素が添

加 されている.γ'相は面心立方格子 の面心にNiが 位置す るLl2型 構造である[25].Fig.2.2に

γ相,γ'相 の構造の模式図を示す.

強化相が析出 しているにもかかわ らず,単 結晶と呼ぶ ことができるのは,こ の析出相が母

相 と整合であ り,マ クロ的には単結晶 とみなす ことができるためである.つ ま り,整 合相境

界は内在す るが,結 晶粒界は存在 しない とい うことである.析 出相であるγ相 は立方体形状

に析 出する.立 方体形状に析出す るのは,析 出相間の弾性的相互作用 と,(010)面 上で相界面

エネルギーが低いためである と考 えられてい る.ま た,立 方体形状の析 出相 の間の母相チャ

ンネル に微細な γ'相が観察 される.こ の微細な析出相は,900℃ 以下では,母 相 チャンネル

中での転位の運動の障壁 とな り,小 さいなが らも重要な役割 を果たす[25].

Fig.2.lTransmissionmicrographofsinglecrystalNibasesuperalloy
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2.1.2.逆 温度依存性

一般的に
,金 属の強度は温度上昇 と共に低下 してい く.し か しNi基 超合金は温度の上昇

と共に強度が増加す る.こ れには γ'の温度依存性 が関係 している.Fig.2.3(a)に示す ように γ'

相の ようなLl2型 の構造を持っ化合物では温度の上昇 と共に強度 が高 くなる異常強化現象

が現れ る.

規則格子転位 は,す べ り面である(lll)面だけに存在す るよ り(OlO)面に交差すべ りした状

態の方が,規 則格子転位 の全体のエネルギーが低 くなるため交差すべ りを起 こす.こ の部分

がピン留 めの役割 を果た し,温 度上昇 とともに交差すべ りの頻度が増 しピン留めの数 が増

加するため温度の上昇 と共に変形抵抗が高 くなる.こ れはKear-Wilsdorf機 構 と呼ばれ る.

[25]この機構によって γ'は高温で強度が上昇す る.

さらに,こ の合金の強度は,構 成相である γ相お よび γ'相の降伏強度を複合則によ り加算

した値 よりはるかに大きい(Fig.2.4(b)).こ れには,γ/γ'相境界そのものが強度に寄与 してい

る.相 界面は転位 を トラップする障壁 とな り,そ れ とともに,相 界面は,転 位の上昇運動の

障壁 となるラフ ト(γ粒 子がいかだ状に再配列す る)組 織形成プロセスに寄与 し,1000℃ 以

上の高温ク リープ強度を高める役割を果たす[25].こ の ように してNi基 超合金は高温 にお

いて優れた機械特性 を有する.
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2.2.変形機構

2.2.1.すべ り変形

単結晶金属の塑 性変形はすべ りによって起 こる.す べ り変形の模式図をFig.2.4に 示す.

すべ りとは金属の結晶を引張った ときに特定の方 向にせん断応力が作用す ることで上下に

重なった原子面が相対的にずれ ることを言 う.す べ りを起 こす面はすべ り面 と呼ばれ,原 則

として原子が最 も密 につまってお り,面間隔の最 も広い面である.ま た,す べ りを起 こす方

向は結晶格子中で原子が最 も接近 して並んでいる方 向であ り,す べ り方向 とい う.す べ り面

とすべ り方向を合わせてすべ り系 とい う.

Niは 面心立方構造であるため,す べ り面は{lll}面,す べ り方向は〈110>方 向である.

また,す べ り面は等価な面が4面,す べ り方 向は等価 な方 向が3方 向存在す るためすべ り

系は計12個 となる.さ らに,こ れに加 え単結晶Ni基 超合金は固有の〈ll2>方 向へのすべ

り系があるためすべてで24個 のすべ り系が存在す る.

A

B

すべ り変形前

A

1ヨ

すべり変形後

Fig.2.4Schematicillustrationofslipdeformation[28].

2.2.2.シ ュ ミッ ト因子

す べ り系 の 中で どのすべ り系が働 くか を考 慮す る際 に用い るのが シ ュ ミッ ト因子 で あ る.

金 属 のす べ りはす べ り面 に沿 ってす べ り方 向 に作 用 す るせ ん 断応 力 に よっ て生 じる.

Fig.2.5に 示す よ うに,す べ り面へ の法線 と引張 軸 のなす 角 を Φ,す べ り方 向 と引 張軸 のなす

角 を λとす る.試 験 片 の断面 積 をA,引 張力 をFと す れ ば,す べ り面 に平行 で すべ り方 向 に

作 用す るせ ん 断応 力 τは次式 の よ うに なる.

F
τ=-cosZCOS¢=σCO∫ ¢

こ こで,cosZCOS¢ をす べ り系 の シュ ミッ ト因子 とい う.

Ni基 超 合金 には合計24個 のすべ り系 が存 在す るが,そ のすべ り系の うちシ ュ ミッ ト因子
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の最 も大きいすべ り系で,実 際のすべ りは起 こる.こ れを主すべ り系 とい う.ま た主すべ り

系以外のすべ り系を二次すべ り系 とい う.ま た,変 形 してい く過程で各すべ り系に対す るλ

と(pの 値が変化 し,そ の結果2つ のすべ り系に対す る λと Φが等 しくなることがあ り,そ

うすると二つのすべ り系は同時に活動する.こ れ を二重すべ りとい う.同 じよ うに,三 つあ

るいはそれ以上のすべ り系が同時に活動す ることを多重すべ りとい う.

F

λ

/
、

すべり方向＼
へ
すべり面への法線

すべり面

Fig.2.5SchematicillustrationofSchmidfactor.

2.2.3.転位の運動

上述のすべ り変形の担い手 となるのが転位 である.金 属結晶のすべ りは,完 全結晶(原 子

がすべて格子点上にあ り,ま た格子点がすべて原子によって 占められている結晶)の まま起

こ り,す べ り面 を挟んだ両側 の原子がいっせいに動 くとい うのが最 も簡単な形 である.

しか し,実 際には,完 全結晶のすべ りを起こす よ りもかな り小 さな力で金属 を変形 させ る

ことができる.そ のため,Fig.2.6の ようにすべ り面の上 と下で原子面の数が違 う結晶 を仮

定する.こ の結晶にせん断応力を加えると,Cか らC'へ と原子面が移動するよ うに,す べ

り面のある特定の場所ですべ りが始ま り,そ れが徐々に伝播す るとい う形で全体のすべ り

が生 じる.こ こで,図 のC,C'の ようにすべ り面の上ですでにすべ りの起 こった部分 とまだ

すべ りの起 こっていない部分 との境界線を転位 または転位線 と呼ぶ.ま た,す べ り面を挟 ん

でずれた上下の結晶面の相対的なずれ と方位 を表 したベ ク トルをバーガースベ ク トルbと

呼ぶ.結 晶中にはこの線状の欠陥が存在す るため,金 属材料は完全結晶のすべ りを起こす よ

りも小 さな力で変形 させ ることができる.

【完全転位 と超転位】

すべ り変形が起 こっても結晶構造その ものは変化 しない.し たがって,す べ り転位 のバー

ガースベク トルは結晶格子の並進ベク トル の一つ と一致 しな くてはな らない.ま た,転 位 は

バーガースベ ク トルの二乗 に比例 した 自己エネル ギーを有す る.そ のためなるべ く小 さな
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バ ー ガー スベ ク トル を持 つ ほ うが都 合 が よい.よ って,FCCに お ける転位 のバ ー ガー スベ

ク トル はFig2.7(a)の よ うにな り,以 下 の よ うにあ らわす こ とがで き る.

　
hニ2〈110>

この ように,そ のバーガースベ ク トルが結 晶格子 の並進ベ ク トルの一つ と一致 している転

位 を完全転位 とい う.

上述 したのは1種 類の原子か らなる結晶の場合であるが,単 結晶Ni基 超合金 の γ'相な ど

の金属問化合物は超格子 を組んでい る.そ のため,こ の格子 中では完全転位 のバーガースベ

ク トルはFig.2.7(b)に 示すよ うになる.こ れは通常のFccに 比べ2倍 の長 さを有 している.

この ように,一 般的に規則合金 中の完全転位は,純 金属や不規則合金の完全転位 の整数倍 の

長 さを持つ.こ れを超格子転位 また超転位 と呼ぶ[29].

一

すべり面

B

Fig.2.6Schematicillustrationofdislocation.

b;a〈110>

一(1一

Fig.2.7Schematicillustrationofperfectdislocation[29].

(a)FCC,(b)L12structUre.
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2.2.4.積層 欠 陥(StackingFault)

FCC金 属 のす べ り方 向 は<llO>で あ る.そ のた めFig.2.8(a)のBlか らB2の 位 置へ原 子

を飛 び 越 えて移 動す る こ とに な るが,実 際 のす べ りで は矢 印が示 す よ うにBl→Cl→B2の

よ うに原子 の谷 間 に沿 って ジ グザ グの経路 をた どる.

こ こで,上 述 した よ うにa/2<ilO>の バ ーガー スベ ク トル を持つBIB2の 経 路 は原 子 の 中

心 間 を結び,完 全 転位 で あ る.そ れ に対 し,a/6<211>,a/6〈i2i>の バー ガ ースベ ク トル

を持つBICI,CIB2の 経 路 はいずれ も原 子 の 中心 問を結 ぶ格 子基 本ベ ク トル では ない た め,

これ らは部 分転位 あ るいは不 完全 転位 と呼 ばれ る.

この よ うな部 分転位 に よる原子 の動 きをFig.2.8(b)に 示す(す べ り面 を紙面 に平行 に置 い

て示 して い る).図 の右 か ら左 へ と部 分転位 が動 い て い る とす る と,先 頭 の転位 が通 り過 ぎ

て次 の転位 が くるまで,B原 子 はCの 位 置 に移 って い る.す なわ ちそ の部分 におい て原 子

の積 み 重ね の順 序 は乱れ て い る とい うこ とにな り,こ れ を積層 欠 陥 と呼ぶ.ま た この積 層欠

陥 に よって結 ばれ た転位 を拡 張転 位 と呼ぶ.積 層欠 陥部 分 は2～4原 子層 の厚 さを持 つ最 密

六 方格 子 をな して い るため,正 常 の格 子 に比 べ て固有 の高 いエ ネル ギー を持 ってお り,こ の

エ ネル ギー を積 層欠 陥エ ネル ギー とい う[28].
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Fig.2.8Schematicillustrationofpartialdislocation[28].

(a)Atomicpathon(lll)plane,(b)Stackingfaultbetweenpartialdislocations.

2.2.5.逆位 相境 界(AntiPhaseBoundary)

積 層 欠 陥 が形成 され るの と同様 に,部 分転位 が運動 す る こ とで 局所 的 な結 晶構 造 の変 化

が生 じる.こ れ が γ'相な どの金属 間化 合物 で生 じる場合 を考 え る.Fig2.7に 示 す よ うにLl2

構 造 にお いて完 全転位 のバ ーガー スベ ク トル はbニ α〈110>と な るが,こ れ は2本 の超部 分転

位bl=9〈110>とb∬=9〈110>1こ 分 解 で き る.こ の 分 解 した 超 部 分 転 位 の うち の1本 の み が
22
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運 動 した 時 には,局 所 的 に結 晶構…造 が変化 した部 分 を生 じる(Fig2.9).こ の部分 を逆位 相 境

界(antiphaseboundary,略 してAPB)と 呼 ぶ.こ れ はFig2.9に お い て 白丸 の原 子 が黒丸 へ,黒

丸 の原 子 が 白丸 へ移 動 す る こ とに相 当す る.そ の た め これ が 規則 化 され て い な い通 常 の

FCCと 考 える とそ の結 晶構 造 は乱れ て いな い.そ の た め,APBは 結 晶構 造 自体 が乱れ る積

層欠 陥 とは 区別 され る.

窒 こ111]

◎ ○ ◎(… ≠㊤一 (1丁(,)

す べ り面

㊤ ○ ㊧ ○ ◎
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㊨

㊧

○

前

ゑ
転

げ

　

ら

趨

び

㈲

σ
＼
◎

q嬢/b/愈 ○ 遥位看、

㊧b/融'○ ㊧ 境界

(b)す べ り後

Fig.2.8SchematicillustrationofAPB[29].

2.2.6.L12構 造 のせん 断

【a<110>転 位 に よ るせ ん断 】

γ'析出物 は規則 格子 で あ り,そ のすべ り変 形 は,格 子 定数 をaと す る とa<llO>の バ ー ガ

ー スベ ク トル に よ るもの とな る .こ れ は面心 立方構 造 のバ ーガ ースベ ク トル の2倍 の大 き

さで あ り,こ の よ うな 大 きなバ ー ガー スベ ク トル を持 つ 転位 はエ ネル ギ ー的 に存 在す る こ

とが で きない.そ の た め,こ のバー ガー スベ ク トル は2つ のa/2<110>超 格 子 転位 へ と分解

す る.こ の超 格 子転位 はFig.2.9に 示 す よ うに,先 行 す る転位 がAPB(逆 位 相 境界)を 作 り

なが ら進み,追 従す る転位 がAPBを 打 ち消 しな が ら進 む.こ の よ うに して,a<llO>転 位

に よ り,γ'相 はせ ん 断 され る[10].
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Fig.2.9Schematicillustrationofγ'shearingbya<llO>dislocations

【a<ll2>転 位 に よ るせ ん断 】

ク リー プ変形 の よ うにひず み速 度 が小 さ く,転 位 の運 動 に拡散 が伴 う場 合 に は,γ マ トリ

ック ス 中 のa/2<Oll>転 位 は γ'析出物 界 面 で 反 応 し以 下 の式 に 示 す よ うに,<a/3112>と

a/6<ll2>の バー ガー スベ ク トル を持つ 転位 に分 解す る.

1[…1+1「 ・・1→1「・2]+1「 ・2]

a/3<ll2>転 位 は,積 層 欠 陥 を形 成 しな が ら γ'相をせ ん断 す る.し か し,a/6<ll2>転 位 は

a/3<ll2>転 位 の運動 に よ り形成 され た高エ ネル ギー の積 層 欠 陥が 存在 す るた め,APBを 形

成 しな けれ ば γ'をせ ん 断で き ない ので,γ'の 界 面 に残 る.こ こで,さ らに同一 すべ り面上 に

も う一 本 のa/2〈ll2>転 位 が運動 す る場合,子 の転位 も γ/γ'界面 にお いて,a/3<ll2>とa/6〈ll2

>転 位 に分解 す る.す る と γ'界面 に残 って いたa/6<ll2>は 新 た なa/6<ll2>転 位 との 間位 に

狭 いAPBを 形 成す る こ とで γ'をせ ん 断で き る よ うに な る.最 後 にa/3〈ll2>とa/6<ll2>に は

先 行 す るa/3〈ll2>とa/6<ll2>と 同様 に,積 層欠 陥 を形 成 す る こ とで γ'をせ ん 断 して い く

(Fig.2.10).

この よ うに してa/2<ll2>転 位 が γ相 と γ'相を連続 してせ ん断す る とマ ク ロ的 な<ll2>す べ

りが生 じる.こ の4つ の転位 は,転 位 リボ ン と呼 ばれ700-800℃ の温度 域 で γ/γ'組織 を大

規模 にせ ん断す る.[10]
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Fig.2.10Schematicillustrationofγ'shearingbya<112>dislocationsandenlargedillustration

of(ll1)plane[10].

2.2.7.双晶変形

すべ り変形 とも う一つの結晶の変形が双晶変形である.双 晶 とは,あ る結晶面に対 して二

つの結晶が丁度鏡 面対象 の位置 にあ る場合 をい う.単 結晶が双晶を発生 して変形す る様子

をFig.2.11に 示す.結 晶の中央部および右側 の部分は,変 形前には黒丸の位置 にあって,全
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体が単結晶であった.変 形す ることで1,2,3の 原子列が矢印のようにずれて白丸の位置に

くる.こ こで,原 子列のずれ る方向は同 じであるが,ず れの大き さは2が1の2倍,3は1

の3倍 になってい る.そ の結果 中央部が左右の結晶のそれぞれに対 して鏡面対象の位置に

くる.こ の鏡面対象 の対称面を双晶面,ず れ る方 向を双晶方向 とい う.FCCで は双 晶面が

{lll},双 晶方向が<ll2>で ある.こ のよ うに して変形するのが双晶変形である.す べ り変形

では,す べ り円の片側の結晶は全体 として他方の結晶に対 してずれ る.こ れ に対 して双晶変

形では,あ る原子面のずれの大き さはその面 と双晶面の間隔に比例する.ま た,幾 何学的に

は,す べ り変形 では結晶がずれて切れるまで変形できるが,双 晶変形では幾何学的に決まっ

た限度がある.例 えば,Fig.2.llに おいては原子列8ま でずれが起 こればこれ以上結晶は変

形 できない.変 形に限度 があるか ないかは,双 晶変形 とすべ り変形の大きな相違で ある

[28,30].

双品方向

意ざ＼＼へ烈

双11"lg[而

Fig.2.11SchematicillustrationoftWinningdeformation.

2.3.単結晶Ni基 超合金の格子 回転

前に述べたよ うに,単 結晶金属を変形 させ るとすべ りによって変形を起 こす.し か し,試

験機 で試料 を実験的に変形 させ よ うとす る際,試 験機 によって試料 の両端 が固定され るた

め,こ れ を考慮す る必要がある.今,試 料 に単軸引張応力が加わ り,単 一すべ りが起こると

仮定す る(Fig.2.12(a)).こ の とき,試 料両端が拘束 されていない とす ると,結 晶はすべ り面

に対 して平行に一様な変形をす る(Fig.2.12(b)).し か し,実 際の引張単軸試験では試料両端

部が拘束 され,試 料軸は応力負荷方位 に平行でなければな らない.そ のため試料には局所的

に不均一変形が生 じ,す べ り面は引張軸に対 して回転する(Fig.2.12(c)).こ のように金属結

晶が回転す る現象を格子回転 と呼ぶ.
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(a) (b) (c)

Fig.2.12Latticerotationunderthetensilesingleslipdeformation.

(a)Beforeslipdeformation,(b)Slipdeformationiftwoedgescanmove,

(c)CommondeformationlimitedbyapparatUs

2.3.1.{lll}<110>す べ り系の格 子 回転

{lll}<llO>す べ り系 につい て詳 し く考 え る.{lll}<llO>す べ り系 はFCC構 造 にお いて一

般 的 に活動 す るすべ り系 で あ る.{lll}<llo>す べ り系 の格 子 回転 をFig.2.13に 示 す.初 期 の

引張軸 方位 が標 準 ステ レオ 三角形 内部 にあ る場 合,単 一す べ りが起 き,変 形す るにつれ てす

べ り方 向 は引 張軸 の方 向に 向か い回転 す る .こ れ は,標 準 ステ レオ三 角形 上で は 引張軸 がす

べ り方 向に 向か って 回転 す る と考 え る こ とがで きる .回 転 が進 む と試 験片 の方位 は[001]と

[ll1]を 結 ぶ 斜 辺 に 至 る.試 験 片 の方 位 が こ の方 位 に な る と(lll)[lll]す べ り系 と(lil)

[Oll]す べ り系 の分解 せ ん断応 力 が等 しい値 を と り,二 重す べ りが起 こる.こ の ときの主 す

べ り系 は最 初 に活 動 した(lll)[IO1]す べ りで あ り,共 役 すべ り系 は(III)[Oll]す べ りとな

る.共 役 すべ り系 とは標 準 ス テ レオ三 角形 の内部 に試 料 軸方 位 を持 つ 結 晶 が主す べ り系 と

して単 一す べ りを起 こ し,そ の変形 によ り軸 方位 が 回転 した結 果,あ る程度 の変形 の ため に

活 動す る2次 す べ り系 の こ とで あ る.二 重す べ りと同様 に,3つ あ るい は4つ のす べ り系 が

同時 に働 くこ ともあ り,こ れ を多重 すべ りとい う.ま た,複 数 のすべ り系 に対 して シュ ミッ

ト因子 が等 しけれ ば,は じめか ら多重 す べ りは起 きる[ll].ま た,試 料 軸 が[001]一[Oll]境 界

に ある ときは(lll)[iO1]す べ り系 と(lll)[101]す べ り系が 同時 に働 き,試 料軸 方位 は[001]方

向 に回転す る.こ の とき に働 く(ll1)[101]を 臨界す べ り系 と呼ぶ.こ れ は結 晶 に主す べ り

系 の 単一 すべ りの み に よる変形 が進 行 す る と,そ れ に よ りだ んだ ん活 動 しに く くな るす べ

り系 の こ とで あ る.こ の よ うに,す べ り系 に 関す るシ ュ ミ ッ ト因子 の値 が減 少 してい くよ う

な試 料 軸方位 の こ とを容 易す べ り方位 と呼ぶ[31].
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●

[101]

[001] 011]

Fig.2.13Latticerotationof{lll}<llO>slipsystem.

2.3.2.{111}<112>す べ り系の格 子 回転

単結 晶Ni基 超 合金 に特有 な{lll}<ll2>す べ り系 の引 張 に関す る格子 回転 をFig.2.14に 示

す.こ のす べ り系 は ク リー プ変形 の よ うにひ ずみ 速度 が遅 く,変 形 に拡散 を伴 うよ うな場 合

に活 動 す る.標 準 ステ レオ 三角 形 にて 主すべ り系は(lll)[li2]す べ り系 と(lll)[211]す べ り

系 の2通 りが あ る.Fig.2.14の[ool]-Y境 界 とx-[ill]境 界 の両 方 は標 準 ステ レオ三角 形 の

二 重す べ りの領 域 を示す.試 料軸 が ステ レオ 三角形 の 内部 また は[001]-X境 界 にあ る場 合,

矢 印 で示 され る よ うな容 易 すべ りや 回転 に よ って ただ ち に変形 し,二 重す べ り境 界付 近 に

到 達す るまで 回転す る.一 方,Y-[Oll]境 界 は変形 の初期 で は2重 すべ り状 態 で あるが,変 形

が進 む に従 い,単 一す べ りに変化 す る.こ の よ うな格 子 回転 が起 こるす べ り系 は不 安定2重

す べ りと呼ばれ て い る.さ らに[001]方 位 は4つ のす べ り系 が活動 す る多重 す べ り方 向,[il1]

方位 は3つ のす べ り系 が活動 す る多重 すべ り方 位 にそれ ぞれ 考 え られ る.

臣11】 ●

【001】 Y

●[112】

Fig.2.14Latticerotationof{lll}<ll2>slipsystem.
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2.4.標準ステ レオ三角形

金属結晶を透視 図や平面図,正 面図で表す ことは結 晶格子面 とその方向の問の角度 を表

すのに適切でない.そ のため,面 間の角度を正確 に測定す るためにステ レオ投映法を用いて

表 した図がステ レオ三角形である.

結晶内の どの面でも,そ の方 向は基準面に対す る相対的な傾 きによって面の傾 きを表す

のと同様に,そ の面 自身の法線の傾きにより表 されることができる.そ のため,結 晶内のす

べての面は結品内のある一点か ら放射状にのび る一組 の面の法線 として表 され る.投 影球

をこの点の回 りに設 けて,面 の法線 と球面の交点を極(pole)と 呼ぶ(Fig.2.15(a)).こ の投

影球 を結晶面 の角 度 の関係 を失 わず に平面 に投影す る方法 がステ レオ投 映法で あ り,

Fig.2.5(b)にその概略 図 を示 す.Fig.2.5(b)で[ool]に 光源 を設 置 して平面 に投影 した図 を

Fig.2.5(c)に示す.こ の投影 図で,[ool],[ol1],[lll]を 結ぶ代表的なステ レオ三角形 を標準

ステ レオ三角形 と呼ぶ[32].
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Fig.2.15Schematicillustrationof

stereographicprojection,(c)Stereographicprojectionfigure[32].

27



2.5.高温での変形

2.5.1.クリープ変形

高温下で,一 定応力または一定荷重 により材料の変形 が進行す ることをク リープ と呼ぶ.

そ して一定の応力(も しくは荷重)の もとで,時 間とともに試験片がどれだけ伸びるかを測

定する試験 をク リープ試験 とい う.通 常の引張試験は,ひ ずみ速度一定の条件のもとで,応

力 とひずみの関係 を調べ るものであるが,ク リープ試験では,応 力(も しくは荷重)を 一

定 に保 って,試 験片の変形を時間の関数 として測定す る.

Fig.2.16に 一般的なク リープ曲線 の例 を示す.試 験を開始するために荷重を加 えると試験

片は瞬間ひずみ と呼ばれ る,瞬 時の変形 をお こす.そ のため通常のク リープ試験はある程度

加工硬化 した状態から始まる.そ の状態で荷重 したまま放置 されると,試 験片の内部で回復

が起 こり変形は進行する.回 復が進む と内部ひずみが減少するか ら,回 復速度は次第に遅 く

なる.一 方変形すれば加工硬化が起 こる.や がて回復 によるなんか と加工硬化 とが釣 り合 っ

たところで,ひ ずみ速度が一定 となる.ひ ずみ速度一定の段階に至るまでの,ク リープ速度

が次第 に減少す る段階を一次 クリープ(あ るいは遷移 クリープ)と いい,ク リープ速度が一

定の段階を二次 クリープ(あ るいは定常ク リープ)と い う.変 形 がさらに進行す ると,局 部

的なボイ ドの発生な どによって試験片の有効断面積が減少 してク リープが加速 され る.こ

の段階を三次ク リープ(あ るいは加速 ク リープ)と い う[33].

破壊

b

1,欠 クリープ

(遷 移 クリープ)

2次 クリープ

(定 常ウ1」一プ)

3次 クリープ

(加 速 ク1」一プ)

時間

Fig.2.16Typicalcreepbehavior.

28



2.5.2.クリープ機構

ク リープの変形 には試験温度や応力によってい くつかの機構 がある.そ の機構は応力指数

nに よって場合分 けされる.

まずn=1の とき,こ れは高温低応力のク リープであ り,原 子がここに移動す ることによっ

てクリープが生 じる.す なわち,引 張力 の加 わっている端面に向かって側面か ら原子が移動

すれば,結 晶は伸び る.こ の機構 によるクリープを拡散ク リープ と呼ぶ.さ らに,こ の時の

原子の拡散が格子中の 自己拡散であれ ば,格 子拡散ク リープ とい う.n-1の 領域でもやや温

度が下がる と,格 子拡散 よ りも結晶粒界 を伝わっての原子の移動,す なわち粒界拡散が優勢

となる.こ の時のク リープを粒界拡散 ク リープ とい う.

次 に,n-5の 領域での変形は転位 の運動によることが示 されているので,こ れを転位 クリ

ープ と呼ぶ.

n-3の 領域は固溶体合金での変形に対応 し,寸 法効果な どで運動転位 の周 りに引き付 けら

れた溶質原子を,運 動転位 がひきずってい く過程である.

また,n=8以 上の場合は析出強化型合金の変形に対応 し,さ らにn-40以 上の時は酸化物の

変形に対応 してい る.

このように温度 と応力によってクリープを支配す る機構が異なる.そ こで,横 軸に融点で

割 った温度 をとり,縦 軸 に剛性率で割 った応力の対数 をとった図を作 り,そ の中に作用す る

機構 を表示 したものを変形機構図 とい う.Fig.2.17に 変形機構 図を示す.
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2.6.透過型電子顕微鏡 および回折図形について

2.6.1.透過型電子顕微鏡の原理

透過型電子顕微鏡 にお ける像の形成 は,Fig.2.18に 示すよ うに1つ の光学 レンズ(対物 レ

ンズ)と用いた結像 として理解 できる.一 定の波長(λ)を持つ電子線が結晶(面間隔d)に 入射す

ると,ブ ラッグの条件

2dsinθ ニλ

を満足する特定の角度(20)に 回折波が生 じる.こ の回折波は,対 物 レンズの後焦平面上で一

点 に収束 し回折点を形成する.電 子顕微鏡 では,こ の後焦平面上に形成 される規則的なパタ

ー ンを
,こ の後 の電子 レンズを用いて蛍光板上に映 し出す ことによ り,い わゆる電子回折パ

ターン(あるいは電子回折図形)が得 られ ることになる.

次に,後 焦平面の回折波をそのまま通過 させ ると,回 折波の合成 として,像 面で拡大像(電

子顕微鏡像)を得 ることができる.通 常,回 折パターンの生 じる後焦平面上の空間は逆空間

(逆格子空間)と呼ばれ,試 料位置あるいは像面の空間は実空間 と呼ばれている.試 料か ら後

焦平面への電子の散乱,つ ま り実空間から逆空間への変化は,数 学的にはフー リエ変換 と用

いて記述 される.

透過型電子顕微鏡では,電 子 レンズを調整す る(レンズの焦点距離を変える)こ とによ り,

容易に電子顕微鏡像(実空間の情報)と 回折パ ターン(逆空間の情報)の両方を観 察でき,両 者

の情報 を うま く取 り入れた観察様式が利用 されている.ま ず,回 折パター ンの観察では,あ

らか じめ電子顕微鏡像(拡大像)を観 察 し,絞 り(制限視野絞 り)を挿入す ることによ り注 目す

る領域 を選択 し,電 子 レンズを調整 し,そ の領域のみからの回折パターンを得 ることができ

る.こ の観察様式 は,制 限視野電子回折法 と呼ばれる.制 限視野電子回折法では,微 細な組

織の個 々の領域 を選択 してその回折パ ターンを得 ることによ り,個 々の領域の結晶構造や

それ らの結晶方位 関係 を知ることができる.絞 りを挿入 して制限できる最小の視野範囲は,

通常0.1μmΦ 程度であるが,最 近の電子顕微鏡では,試 料上に入射電子線 を小 さく収束 させ

て電子回折パター ンを観察す る,い わゆるマイ クロデ ィフラクシ ョン法が開発 され てお り,

この場合には数nmΦ 以下の微小領域 か らの回折パターンが観察できる.

一方電子顕微鏡像 を観察す る際には
,あ らか じめ回折パ ターンを観察 し,対 物 レンズの後

焦平面上に絞 りを入れて,電 子回折パターンの中の注 目す る回折波 を選択 し,レ ンズを調節

して電子顕微鏡像をつ くることができる.こ れにより,不 純物 の識別や格子欠陥の観察が有

効 に行われ る.Fig.2.19に 示す ように透過波を対物絞 りで選択 し,電 子顕微鏡像を観察する

場合 を明視野法,観 察 され る像を明視野像 と呼ぶ.ま たFig.2.19に 示す ように,一 つの回折

波 を対物絞 りで選択 し観察す る場合を暗視野法,観 察 され る像 を暗視野像 と呼ぶ.こ れ らの

像は,透 過波あるいは回折波 の振幅が,場 所 によって異なる吸収や散乱を受 けることにより

生 じるコン トラス トで,吸 収 ・回折 コン トラス トと呼ばれてい る[34].
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2.6.2.電子 回折 パ ター ン

Fcc構 造 とL12構 造 の代 表 的 な回折パ ター ンはFig.2.20,21に 示 す よ うにな って い る.

まず,Fccに お い てはFig.2.20に 示す よ うに,指 数 がす べて 奇数 か偶数 であ る反 射 のみ が現

れ る.γ'相 のL12構 造 の よ うに基本構 造 を も とに原 子 が規 則 的 に配 列 した規 則構 造 で は,基

本構 造 の反 射(基 本 反射)に 加 えて,そ れ に比 較 して強 度 の弱 い反射(規 則 格子 反射)が 現れ る

(Fig.21)[35].ま た,本 研 究で 注 目して い る双 品 が規則 構 造 中で形 成 され た時 の回折 パ ター ン

はFig.2.22の よ うに な る.
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3章 実験方法

3.1.供試 合金

本研 究 では,米 国Cannon-Muskegon社 で 開発 され た単結 晶Ni基 超 合金CMSX-4を 供試 材

と した.本 合金 はRolls-royce社 の航 空機 エ ンジ ンの ター ビンブ レー ドの材 料 と して用 い ら

れ るほか,米 国Westingious社 やABB社 の発 電 ター ビン と して用 い られ て い る.3.Omass%

のReを 含 有 して お り,第2世 代合 金 に分類 され る単結 晶Ni基 超合 金 で,高 温 強度 と耐食

性 に優 れ る.合 金 の化学組 成 をTable3.1に 示す.

Table3.lChemicalcompositionofCMSX-4(mass%).

Co Cr Mo W Al Ti Ta Hf Re Ni

9.0 7.0 0.6 6.0 5.6 1.0 7.0 0.1 3.0 BaL

3.2.熱処理条件

熱処理 は溶体化処理 と時効処理の二っの処理 を施 した.

【溶体化処理】

単結晶化 した合金 には,合 金元素の偏析や粗大な γ'析出物がみ られる.そ こで,γ'固溶 限

以上の温度 に加熱保持後空冷す る溶体化処理を施 して,偏 析や粗大 γ'粒子 を固溶 させて組

織 を均質化する必要がある.容 体化処理は,階 段状に温度 を上昇 させながら行った.こ の階

段状に温度 を上昇 させ る溶体化処理 は,局 部溶融 を防止 しなが ら最大限に温度上昇 を与え

ることによって共晶 γ'相を低減することを意図 した もので,99%以 上の固溶化 を達成 し,強

度向上 を期待 した ものである.容 体化処理の条件をTable3.2に 示す.Table3.2中 のG.ECは

ガス冷却の略である.溶 体化は縦型電気炉に試料 を吊るす ことでアル ゴン雰 囲気 下にて行

った.

【時効 処理 】

溶 体 化処 理後 の冷 却 中 に析 出 した γ'粒子 の粒 子径 を調 整す るた めに,時 効処 理 を施 した.

本研 究 で は,マ トリックスチ ャネル 中 に微 細 に析 出す る二 次析 出 γ'の影 響 につ い て も考 察

す るた め,3種 類 の 時効処理 を行 った.そ れ ぞれAC材(AirCooling),2S材(2Step),FC

材(fUrnaceCooling)と 呼称 す る.時 効 処理 は電 気炉 にて大気 中で行 った.
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Table3.2Heattreatmentconditions.

＼ SolutionHeatTreatment Ag㎞gTreatment

AC材

2S材

FC材

1277。C/2h+1288。C/2h+1296。C/3h+

1304。C/3h+1313。C/2h+1316。C/2h+

1318。C/2h+1321。C/2h/G.F.C

11400C/6h/G.F.C

ll40。C/6h/G.F.C+

8700C/20h/G.F.C

ll400C/6h/FC(500C/lh)

3.3.試験片作製

試験片は,方 位解析,試 験片の形状へ切 り出 し,研 磨 の手順で作製 した.以 下にそれぞれ

の手順 を示す.

3.3.1.方位解析

荷重負荷方位 を制御す るため,試 験片を切 り出す前に方位解析 を行 った.

方位解析は材料 にX線 を照射 しフィル ム上に現れ る回折斑点よ り結晶の配向を決定す る背

面反射 ラウエ法 を用いた.材 料はX線 の当たる面をパ フ研磨により鏡面 に仕上げ,装 置に

取 り付 けた.撮 影 はフィノレム との間隔を30㎜,加 速証25kV,電 流20mA,照 射時間80

秒の条件にて行 った.ラ ウエ斑点の位置の決定はFig.3.laの よ うに行 われ,得 られた写真 を

Fig3.lbに 示す ようなグレンジャーチ ャー トとウル フネ ッ トを用いて結晶方位 を求め,切 り

出 し角度を決定 した.
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3.3.2.試験片切 り出 し

試験片の切 り出しは,ワ イヤカ ッ ト放電加工機 にて行 った.最 初に方位解析 を行った単結

晶雛 材 より,任 意の方位 に沿 うように厚 さ3㎜ の板材を切 り出した.そ の後,板 材 より

Fig.3.2aに 示す寸法 で引張試験片 と圧縮試験片 をそれ ぞれ切 り出 した.切 り出 し工程 を

Fig.3.2bに 示す.左 か ら順 に鋳造後 の単結晶丸棒,板 材,試 験片である.

9

▼

1

一
Fig.3.2Shapsofspecimenfbrcreeptest(a)Specimengeometryfbrtensileandcompressiontest.

(b)Cutoutproceduresofcreeptestspecimen.
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3.3.3.試験 片研 磨

試 験 片 の研 磨 はエ メ リv-一一`紙を用 い,#400→#800→#1200の 順 で行 っ た.表 面 は機械 研 磨 を

行 い,側 面 は手研 磨 を行 った.表 面側 面 ともに#1200ま で の研 磨 が 終わ った ら,Fig.3.7に 示

す 装置 に よ り電解 研 磨 を行 った.電 解 液 の成分 は過 塩 素酸10%,グ リセ リン20%,エ タノ

ー ル70%で あ る .条 件 を電 解液 温度0℃,電 圧20Vと し,約2分 研 磨 した.

3.4.ク リー プ試験

ク リー プ試 験 はFig.3.3に 概 略 図 を示す レバ ー比1:loの 定荷 重型 ク リー プ試 験機 を用 い

て行 った.作 製 した試 験 片 の寸法 を計 測 し本 研 究 での負 荷応 力750MPaに 応 じた重 りを乗 せ

る こ とで試 験 した.

7t一ラ ンサ ー

Fig.3.3Creeptestapparatus.
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3.5.TEM観 察

3.5.1.TEM試 料作 製

TEM観 察 に用 い る試 料 は ク リー プ試験 を 中断 し,試 験 片平行 部 よ り切 り出 した.Fig.3.4

に切 り出 した試 験片 とTEM試 料 を示 す.ク リー プ試 験 を 中断す る際 は,室 温 ま で炉冷 す る

間回復 に よ り変 形組 織 が変 わ って しまわ ぬ よ うに,荷 重 を半分残 して炉冷 した.

Fig.3.5に 示 す 手順 に よ り,試 料 は150μm程 で切 り出 し,#1200の エ メ リー 紙 を用 いて厚

さ100Ptm程 まで表 面 を削 り,そ の後 ツイ ン ジェ ッ ト電解研 磨 装置 を用 い電 解研 磨 を行 った.

電解 液 の成 分 は過 塩 素酸%,グ リセ リン%,エ タ ノール%で あ る.条 件 は電解 液 温度5℃,

電圧25kV,電 流80mA,流 速5と して行 い,中 心 部 に穴 が あ くま で行 った.

Fig.3.4CutoutprocedureofTEMfoil.

Thickncss:150pmDiatcmcr:300岬lhickncss:50ym

Sparkcu臆cr

TTolc

-● 一〇 一(!)

Nippcr Emcrypoli3hingEmcrypolishing

Fig.3.5PolishingprocedureofTEMfbil.

3.5.2.TEM観 察

TEM観 察 は まず,試 料 の出 し入 れ が簡 単 な加 速 電圧200kVのTEM(JEOLJEM-3010)に

て行 った.こ の 装置 に よって作 製 した試料 の 中で 良い もの を選 定 した.そ の後,加 速 電圧

300kVのTEM(JEOLJEM-3200FS)に よ り観 察 を行 った.
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3.6.EBSD解 析

3.6.1.EBSD試 料 作製

EBSD解 析用試 料 は,試 験片 サイ ズ が小 さく研 磨 が困難 なた め,ま ず炭 素樹 脂 に埋 め込 ん

でか ら(MarumotoStruersK.K.社 製:CitoPress-1使 用)研 磨 を行 っ た.研 磨 は ク リー プ試 験

片 作製 時 と同様 に機械 研 磨機 を用 い て行 った.エ メ リー紙#400→#800→#1200で の研 磨 の の

ち,ダ イヤ モ ン ド砥粒 で9μm→3μmで 研磨 痕 が な くな るまで研 磨 し,最 後 に コ ロイ ダル シ

リカ に よ り仕上 げた.

3.6.2.EBSD解 析

EBSDと は,結 晶試 料 に電子線 を照射 した とき,電 子線 が試 料 中で反射 や 回折す る ことに

よ り後 方散 乱 し菊池 パ タ・一一・`ンを形 成す る現 象 の こ とで あ る.EBSD法 は,走 査 型電 子顕微 鏡

の鏡 筒 内 にあ る試 料 を700傾 斜 させ,電 子線 を照射 して発 生 させ た菊 池パ タy-一・`ンを鏡 筒側 面

に設 置 した検 出器 で コン ピュー タ に取 り込 み,結 晶方位 を解 析す る方 法 で あ る(Fig3.6).解

析 にはSEM(HITACHI製S-3700N)に 搭 載 され たEBSD装 置(オ ックス フォー ド ・イ ンス

トゥル メンツ社製 のAztecEBSD)を 用 い た.

lncidentelectron

Diffractionelectron

Det㏄tion9.crecn

(rr>・stallinelatticeface

Specimcll

Fig.3.6FundamentalofEBSDanalysis.

3.7.EDS元 素 分析

EDS元 素分析 はTEM観 察 同様 にJEOLJEM-3200FSを 用 い行 った.

材 料 は時効 処理 後 の もの を使 用 し,TEM観 察 同様 に試 料 を作成 した.
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4章 実験結果

4.1.供試 材 の組織 観 察

Fig.4.1に 各 熱 処 理 を施 した 供 試 材TEM像 を示 す.各 熱 処 理 に お い て γ'粒子 径 は

(a)0.42μm,(b)0.44μm,(c)0.44μmで あ り,γ'体積 率 は(a)64.7%,(b)66.2%,(c)67.4%で あ った.ま た,

各熱 処 理 にお け る大 きな違 い は γマ トリックスチ ャネル 中に微 細 に析 出す る二次析 出 γ'の

形 態 で ある.(a)AC材 で は比較 的均 一 に微 細 な二 次析 出 γ'が形 成 され てい る.(b)2S材 で は

微 細 な もの と粗 大化 した ものが混 在 し,不 均 一 な二次 析 出 γ'が形成 され てい る.そ して(c)FC

材 で は二次析 出 γ'は形成 され てお らず,マ トリックスチ ャネル 中は きれ い な状態 で あ る.

匝]』

』瓠孟
毛流 ・一 ゼ

　　　 は ね も の ゐ

鞭 暁認 慧擬 継 驚紫 一・

轡 穐 潮鴨雫∫
贈.・
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函
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.
潔

,

幽
Fig.4.1TEMmicrostructUresofCMSX-4afteragingtreatment

(a)AC(AirCooling),(b)2S(2Step),(c)FC(FumaceCooling)

4.2.ク リー プ試験

4.2.1.[OOI1ク リー プ試 験

荷 重 負荷 方 位[001],負 荷応 力750MPa,試 験 温度750℃ で の ク リ・一一一・プ試 験 結果 につ いて

Fig.4.2に 引張荷 重,Fig.4.3に 圧 縮荷 重 の もの を示 す.ま た,そ の結果 を熱 処理 ご とに引張 ・

圧縮 で比較 した 曲線 をFig.4,4に 示す.引 張 ク リープ にお いて は,Reを 含有 す る合金 の特徴

で ある大 きな1次 ク リー プ ひずみ を示 す結 果 となった.1次 ク リー プひず み はAC,2S,FC

の順 に大 き く,寿 命 は1次 ク リー プひず み が小 さい もの ほ ど長 い結 果 とな った.ひ ずみ 速度

線 図 につ いて は,AC材,2S材 でひず み軟 化 現象 が確認 で きる.ま た圧縮 ク リープ にお い

てはFCが 最 も良い ク リー プ抵 抗 を示 し,AC材 は初期 の変形 量が 大 きい結果 とな って い る.

ひ ずみ 速度 はAc材 で一度 上 昇す るよ うな傾 向が見 られ た.Fig.4.3を 見 る と,Ac材,2s材

では 引張 と圧 縮 で異 方性 が確認 で き る.特 に2S材 は異方性 が大 き く,圧 縮 時 の ひず みが 引

張 に比 べ かな り大 きい結 果 となって い る.そ れ に対 して,FC材 で は圧 縮 の ほ うがひず み は

大 きい ものの,他 の2つ と比 べ てそ の異方 性 は小 さい.
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4.2.2.[Oll1ク リー プ試 験

荷重 負荷 方位[Oll],負 荷応 力750MPa,試 験 温度750℃ で のク リー プ試 験結 果 につ い て,

Fig.4.5に 引張荷重,Fig.4縮 荷 重 の もの を示 す.ま た,そ の結果 を熱 処理 ご とに引張 ・圧 縮

で比較 した 曲線 をFig.4.7に 示す.

引 張 ク リー プ に 関 して は どの熱 処理 も数 時間 で破 断 して い る.ひ ず み 速度 線 図 につ い て

は3種 類 と もに破 断 に至 るま で常 に増加 してい る.圧 縮 ク リー プで は どの熱 処 理 も1次 ク

リー プ にお け るひず み 量 は小 さ く抑 え られ,良 い ク リー プ抵抗 を示 して い る.そ の 中で も

FCは ひず み が特 に小 さい.ひ ず み速 度 につ いて は,3種 類 と もに ゆっ く りと減少 してい く

傾 向 に ある.異 方性 につ い てはFig.4.5よ り,ど の熱 処 理 におい て も非常 に大 きい とい うこ

とが わか る.
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4.3.TEM観 察

本 研 究 でTEMに よる微 視組 織観 察 は,過 去 にデ ー タの少 ない[001]方 位 と[Oll]方 位 の圧 縮

を 中心 に行 っ た.

4.3.1.[OOI]圧 縮 ク リー プTEM観 察

圧 縮 方位[001]の 試験 片 のTEM観 察 は各 熱処 理 で20hと50hで ク リー プ試 験 を 中断す る

こ とで行 った.Fig.4.8に ク リー プ時 間 を 中断 した時 間 を赤 線 で示 した圧 縮 ク リー プ 曲線 を

示 す.ま た各熱 処理 のTEM像 をFig.4.9～4.14に 示す.Fig.4.9,11,13の20h圧 縮 後 では,

どの熱 処理 に おい て もわず か に双 晶 が形成 され て い るが,細 く密度 も非常 に小 さい.50h圧

縮 後 では,Fig.4.loのAC材 で非 常 に長 く伸 び た双 晶や 双 晶密 度 の高 い領域 が多 く観 察 され

た.ま た転位 密 度 も高 く転位 対 も観察 され た.Fig.4.12の2s材 で は太 い双 晶の コン トラス

トが多 数観 察 され た.Fig.4.14の50h圧 縮 後 のFc材 にお い て も双 晶 が観 察 され た が,局 所

的 に集 中 してお り双 晶密 度 の低 い領域 も多 く観 察 され た.
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4.3.2.【0111圧縮 ク リー プTEM観 察

[011]方 位 は2s材 とFc材 に 関 して,Fig.4.13に バ ツ印 で示 した点 にお いてTEM観 察 を行

った.Fig.4.14,4.15に2s材,Fc材 のTEM像 をそれ ぞ れ示す.[011]方 位 は[ool]方 位 と異 な

り双 晶は形 成 され てお らず,2S材,FC材 ともにマ トリックスチ ャネル や γ/γ'界面 に転位 が

観 察 で きる.ま た,そ の転位 密 度 は高 く,特 にマ トリックスは転位 で埋 め尽 くされ て い る.
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Fig.4.15TEMmicrostuctUresofcreptspecimenofFCagingtreatment(160h,{Ol1}).

4.4.EBSD解 析

TEM観 察によ り双晶が形成 されてい ること,そ の太 さを確認することができた.し か し,

熱処理の違いによ り試験片全体 として どれだけの密度で双晶が形成 されてい るかをTEM観

察の視野において確認す るのは困難である.そ こで,EBSD解 析 を用いて更なる広範囲での

観察を行い,試 験片断面にお ける双晶密度 の比較を行 う.そ こでまず,試 料をEBSD解 析 に

かける前 に表面に研磨痕 が残 っていないかを確認す るためレーザー顕微鏡 にて表面観察 を

行 った.そ の結果をFigに 示す.こ れ より試料表面には研磨痕 が残 っていない ことが確認 で

きる.次 にFig.4.13に2s材(ε 一15%)とFc材(ε 一7.5%)の 圧縮方位[ool],観 察面{ol1}の

EBSD解 析結果 を示す.ど ち らの試料において も双晶が確認 でき,そ の密度はひずみ量の多

い2S材 の方が高い結果 となってい る.
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4.5.EDS元 素分析

TEMに よるEDS元 素分析は,試 料に電子線を絞って当て ることで,γ 相,γ'相,二 次析

出 γ'相それぞれで行 った.測 定はそれぞれ3回 以上行 い平均 を取った.Fig.4.14に 測定の際

にできた電子線の分析痕 を示す.Table4.1に 測定結果 を原子濃度でま とめた ものを示す.ま

た,測 定結果をまとめる際は,測 定 した原子濃度 よ り以下に示す式により元得 られ る分配係

数Ki用 い る方法 が便利である.
　

瓦一筈
t

　

ここで,ciは γ相 中の原 子濃 度,ciは γ'相中の原 子濃 度 を示す.

これ に よ り,分 配 係数 が1以 上 の場合 そ の元素 は γ'相に強 く分配 し,1以 下の場 合 は γマ ト

リックス に強 く分配 してい る とい うこ とに な る.こ れ を グラ フ化 した もの をFig4.15に 示 す.

また,二 次析 出 γ'が形成 され るAC材 と2S材 に関 して,二 次析 出 γ'/γで分 配係数 を計算 し,

グ ラフ化 した もの をFig.4.16に 示 す.

γ'/γの分配 比 は各熱 処理 で おお よそ 同 じ傾 向に あ るこ とがわ か る.高 温強度 に大 き く寄 与す

るReに 注 目す る と,AC材 で は γ'への分配 量 が少 な く検 出 され な かっ たた めゼ ロ とな って

い る.2S,FCに 関 して も分 配 比 の値 は非常 に小 さ く,Reは マ トリックス に強 く分 配 して い

る.

2ndγ'/γの分配 比 で は,AC材 と2S材 でや や異 な る傾 向 を示 してい る.Reに 注 目す る とAC

材 で は値 が1以 上 とな って お り二次析 出 γ'にもReが 分配 され て い る結果 とな った.こ れ は

一 次析 出 の γ'とは異 な る結果 であ る .
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Table4.lChemicalcompositionsandpartitionratiosofγ

(atom%).

matrixandprimary・ ゾphases

Al Ti Cr Co Ni Mo Hf Ta W Re

AC

2S

FC

γ

γ,

2ndγ,

γ'/γ

γ

γ,

2ndγ,

γソγ

γ

γ,

γソγ

2.25

7.73

2.15

3.44

1.68

5.24

8.25

3.12

1.20

7.49

6.23

0.35

1.04

0.42

2.99

0.34

1.04

0.89

3.05

0.07

1.12

16.00

10.67

3.66

9.08

0.34

15.84

2.65

7.96

0.17

22.08

3.93

0.18

13.33

8.54

12.88

0.64

14.89

6.60

10.98

0.44

20.93

8.35

0.40

57.32

72.92

58.42

1.27

53.69

70.60

66.74

1.32

49.28

73.66

1.49

4.14

0.27

1.78

0.07

1.94

0.64

0.62

0.33

1.09

0.20

0.18

0.11

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.00

0.60

3.60

0.00

5.98

1.06

8.04

1.42

7.56

0.28

3.09

11.22

6.98

2.23

9.30

0.32

5.52

5.02

2.48

0.91

2.55

2.Ol

O.79

2.94

0.00

6.00

0.00

5.19

0.15

0.66

0.03

2.66

0.34

0.13
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5章 考察

5.1.[OOI1方 位 変形機 構

5.1.1.引張 ・圧 縮 ク リー プ機 構

最初 に,圧 縮 ク リー プ と引張 ク リー プそれ ぞれ につ い て,ど の よ うな機構 で変形 したの か

をTEM像 を中心 にみ てい き,引 張圧縮 異 方性 の メカ ニズ ム を考 察す る.

【圧縮 ク リー プ】

圧 縮 ク リー プ に関 して変形機 構 は双 晶 に よ るもの とされ て い る[22,23].そ こで,各 熱 処

理 で20h,50h圧 縮 ク リー プ したの ちの微 視組 織 をFig5.1に 示 す.こ の 図か ら分 か るよ うに

ク リー プ時 間の 増加 に伴 い双 晶 の太 さ密 度 ともに増加 して い る こ とか ら,圧 縮 ク リー プ に

お ける変形 は熱 処理 に よ らず 双 晶の形 成 に よ るものが 主 であ る と考 え られ る.ま た,結 果 の

章 にお い てFig.4.13にEBsD解 析 の結果 を示 した よ うに,Fc材(ε=7.5%)と2s材(ε 一15%)

では2Sの ε一15%で の解析 結果 のほ うが圧倒 的 に双 晶量 が多 い こ とか らも圧 縮 ク リー プの変

形機 構 は双 晶変 形 に よ るもの で あ り,ひ ず み量 と双 晶 の量 は比 例 してい る とい うこ とがで

き る.

この双 晶 に関 して,原 子 の移動 を も とに考 える とFig5.2の よ うに な る.Fcc構 造 の金属

では,双 晶面 は{lll},双 晶方 向は<ll2>で ある.そ の た め,Fig.5.2(a)に 示す よ うに,こ の変

形 は(lio)面 上 の あ る原子(A)が{lll}面 上 の[112]方 向(E)へ と移動 す るこ とに対応 す る.こ れ

を単位 格子 内 での動 きに対応 させ た もの がFig.5.2(b),{lll}面 上 で表 した ものがFig.5.2(c)で

あ る.こ こで,Fig5.2(c)か ら明 らか な よ うにAか らEへ の動 き([112]方 向)は 原 子 の谷 間

を通 るた め容易 に移 動す る こ とがで き る.し か しJか らEへ の動 き([ii2]方 向)は 原 子B

が 山 とな って しま うため原 子 の動 き は阻害 され る.よ って,双 晶変形 は[ii2]方 向へ のせ ん

断 に よってお こ り,[001]方 位 の圧 縮 ク リー プで は[ii2]方 向へ とせ ん断応 力 が作用 した こ と

に よって双 晶 が形成 され た.ま た,圧 縮 とは逆 の方位 にせ ん断応 力 が作用 す る引 張 ク リー プ

では双 晶 は形成 され な かっ た.

ま た,Fig.5.4(c)のAか らEへ の変形 はa/6<ll2>の バ ー ガー スベ ク トル を持 つ転位 に よる

もの で あ り,こ の転位 は双 晶 を形 成す る こ とか ら双 晶 転位 と呼 ばれ る.通 常 のFCC構 造 に

お い ては この双 晶転位 に よっ て双 晶面 は形成 され るが,γ'な どの規 則合 金 中で双 晶転位 が

運 動す る と逆位 相境 界 を形成 して しま う.そ のた めKolbe[36]はFig,5.3に 示 す シ ャ フ リング

とい うメカ ニズ ム を考案 した.こ の メカ ニ ズム は双 晶転 位 が働 き原 子 配 列 が乱 れ た領域 に

お い て近 隣のNi原 子 とAl原 子 同士 が拡散 に よ り位 置 を交換 す るよ うに移 動 す る こ とで逆

位 相境 界 だ った領 域 が双 晶面 に な る とい っ た もの で あ り,こ の現象 に よっ て規則 合金 中 に

も双 晶が形 成 され た.ま た,双 晶の核 生成 は γ/ゾ 界面 で行 われ,シ ャ フ リングに よっ て γ'

内 に双 晶 が形成 され て ゆ きや が て γマ トリックス まで伝 播す る こ とでTEMに よ り観 察 され

た よ うな γ一γ'を 貫 くよ うな大 規模 な双 晶 が形成 され る.

以上 の よ うに単 結 晶超 合 金 にお い て双 晶変形 はa/6<ll2>転 位 に よ り生 じて い る.そ の た
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め,圧縮強度 は<112>す べ りと関連 してお り,ひずみ量が比較的大 きいAC材 と2S材 は<112>

すべ りが生 じやすい組織に,ひ ずみ量の比較的小 さいFC材 は<112>す べ りが生 じに くい組

織 となっていたと考 えられる.
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thismechanismtwoneighboringdisorderedplanesofthepseudotwinareneeded.(d)A

microtwinintheL12structUreasitisproducedbypairsofmovinga/6[112]dislocationswith
subsequentdiffUsionsteps(c)[36].
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【引張 ク リー プ】

単結 晶超 合金 の[001]方 位750℃/750MPaで の 引張 ク リー プ は,ま ず潜 伏期 間が あ り,そ の

次 にa<ll2>転 位 の運 動 に よ り γ一γ'がせ ん 断 され る1次 ク リー プ が始 ま る.そ して,a<ll2>

転位 の密 度 増加 や γマ トリックス 中のa<llO>転 位 の密 度増 加 に よ り加 工硬 化 し,a<llO>転

位 に よる変 形 が主 とな る2次 ク リープへ と遷 移 し,そ の後時 間 とと もに3次 ク リー プ を経

て,破 断 へ と至 る[7].CMSX-4に 関 して はRaeら[10]に よ り様 々な試 験条件 で ク リー プが行

われ てお り(Fig.1.6),1次 ク リー プ におい て大 きなひず み が生 じる こ とが示 され てい る.本

研 究 にお いて は熱 処 理 ご とに1次 ク リー プひず み は異 な る結果 が得 られ た た め,そ の違 い

につ いて考 察 を行 う.

まず,ク リー プ初 期 の微視 組織 に関 してFig.5.4(a),Fig55(AC材 とFC材 に関 しては条

件 の近 い750℃/800MPaで のTEM像 を もとに考察 を行 う)よ り,2S材 とAC材 は γ/γ'界面

の転位密 度 が小 さいの に対 し,FC材 で は高密度 の界面 転位 が発 達 して い る こ とがわ か る.

さ らに,Fig.5.4(b)とFig55(a)よ り2S材,AC材 と もに γ一γ'が積 層欠 陥に よっ てせ ん断 され て

い る ことがわ か る.CMSX-4の 引張 ク リープ に関 して 大 きな1次 ク リー プひず み を生 じ さ

せ るa<ll2>転 位 リボ ンの形 成 にはバ ー ガー スベ ク トル が600の 角度 をなす2組 のa<llO>転

位 ど うしの反応 が必 要 であ り,そ の組 み合 わせ は幾 何 学的 に 同一す べ り面上 の4つ と異 な

る面上 の4つ の計8つ の組 み合 わせ とな る(Fig.5.6).そ の た め,1次 ク リー プひ ずみ が生

じるa<ll2>転 位 が形 成 され るのに は,マ トリックス 中の転位 密 度 があ る程 度 高 くな り,上

記 の組 み合 わせ を満 足す る必 要 が あ る[37].そ のた め,2S材 では ε一〇.45%の 段 階 でa<ll2>

転位 の形成 に必 要 なマ トリックス 中のa<llO>転 位 の密 度 に達 し,ε 一〇.8%の 段 階 では転位 リ

ボ ンに よる γ'のせ ん断 が始 ま って い る と考 え られ る.ま た実 際 に ε=1.4%の 段 階 にお いて は,

{lll}面 の転位 リボ ンが観 察 され てい る.AC材 にお いて も2S材 同様 の機構 に よる変形 で あ

る と考 え られ る.そ れ に対 して,FC材 に関 して は2S材 の ε一〇.45%の 段 階 と比 べ て も,そ の

界 面転位 の密 度 は著 しく高 い こ とが わか る.そ のた め転位 リボ ンが形成 され た と して も,マ

トリックス 中の転位密 度 が 高す ぎ るた めにす ぐに加 工硬 化 して しまっ たた めに,1次 ク リー

プひず み は抑 え られ,他 のAC材,2S材 と比べ て早 い段 階 で2次 ク リー プへ と遷移 した も

の と考 え られ る.

【引張圧縮ク リー プ機構 まとめ】

以上の ように,圧 縮 クリープ,引 張クリープ ともにその変形機構は<ll2>す べ りと深 く関

連 してお り,<ll2>す べ りの容易 さが引張圧縮異方性 の大きさにつながった もの と考え られ

る.そ のため,界 面転位が形成 されたことにより<ll2>す べ りが抑制 されたFC材 において

異方性は小 さく,<ll2>す べ りが抑制 されなかったAC材 と2S材 に関 しては異方性 が大き

くなった もの と考えられ る.
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5.1.2.微視組織 および添加元素の影響

この章では,前 章のよ うにク リープ変形 した要因,FC材 において<ll2>す べ りが抑制 さ

れ,AC材 と2S材 では<ll2>す べ りが抑制 されなかった要因に関 して各熱処理の大きな違 い

である2次 析 出 γ'の形態 とγ,γ'それぞれにお ける元素濃度の違いの観点か ら考察を行 う.

【2次 析 出Y'の 影響 】

最初 に微 視組 織 に関 して,Fig.4.1に 示 した熱 処 理後 の材 料 の微視 組 織 を模式 化 した もの

をFig5.7に 示す.γ'の サイ ズ は各熱 処理 お お よそ等 し く,熱 処理 に よる違 い は2次 析 出 γ'

の有無 で あ る.AC材 と2S材 で はマ トリックスチ ャネル が微 細 な2次 析 出 γ'に よ り埋 め尽

くされ て い るが,FC材 で は2次 析 出 γ'は全 く析 出 してお らず,マ トリックスチ ャネル は非

常 にきれ いな状 態 で ある.

そ こで,ま ず 界面転 位 に 関 して,Fig.5.4,5.5よ り,2次 析 出 γ'が形 成 され てい るAC材 と

2S材 につ い ては ク リー プ初期 におい てそ の密度 は非常 に小 さい.そ れ に対 して,FC材 は高

密 度 な界面 転位 が形 成 され てい る.こ れ は,γ マ トリックス 中の微 細 な2次 析 出 γ'によ りマ

トリックスチ ャネル 中の転位 の運 動 が抑制 され た た めで あ る と考 え られ る.ま た,1次 ク リ

ー プ にお いて は
,通 常2本 のa/2<ll2>転 位 は γ'粒子 内にお いて は積層 欠 陥 を含 む超 部 分転

位 へ拡 張 して お り,再 びマ トリックスで別 々 に運 動す る際は も とのa/2<ll2>転 位 へ と戻 る

必 要 が あるが,2本 の 転位 は強 く結 びつ い てい るた め[39],マ トリックスは この転位 運 動 の

障害 とな る と され てい る.し か し,Fig5.5か らわか る よ うにAC材 におい て は,γ 一γ'を大規

模 に積 層欠 陥 が貫 いて い る.こ れ は,多 量 の微 細 な2次 析 出 γ'が1次 析 出 γ'と同等 の働 き

を し,マ トリックス にお いて もa/2<ll2>転 位 が拡 張 した まま運 動 で きた た めで あ る と考 え

られ る.こ の よ うに してAC材 にお いて は大規模 に<ll2>す べ りが生 じ,大 きな1次 ク リー

プひず み につ なが った と考 え られ る.こ れ は2次 析 出 γ'がAC材 よ り粗大化 して い る2S材

に関 して も同様 で あ る と思 われ る.こ れ に対 して,FC材 では界 面転位 が障壁 となっ た こ と

か ら大 規模 な積 層欠 陥 は観 察 され なか った もの と考 え られ る.こ れ らの違 い を2次 析 出 ゾ

の有無 に よ り模 式 的 に表 した図 をFig.5.8に 示 す.

次 に,圧 縮 ク リー プ強 度 に微視 組織 が 与 えた影響 につ て考 え る.ま ず,Fig.4.13よ りFC

材 にお い て双 晶の密 度 が小 さか った こ とに 関 して,こ れ は上 述 した よ うにFC材 は界面 転位

が形成 され や か ったた め,そ の 高密 度 な界 面転位 が障 害 とな り<ll2>す べ りが起 こ りに くい

組 織 とな って い た と考 え られ る.そ のた めa/6<ll2>双 晶転 位 の運 動 も制 限 され 結果 的 に双

晶密 度 は小 さ くな った と考 え られ る.そ れ に対 し,AC材 と2S材 では界 面転位 の密 度 が小

さい こと,2次 析 出 γ'によ り γ'間の距 離 が小 さ くな ってい た こ とか ら,<ll2>す べ りの起 こ

りやす い組 織 とな ってい た.ま た引 張 ク リー プ にお け る変 形 はa/2<ll2>転 位 対 に よる もの

で あ り,γ'内 にお い てはa/3<ll2>とa/6<ll2>転 位 へ と分解 して い る.引 張 ク リー プ 時の大

きな1次 ク リー プひず み よ りAC材 と2S材 で はa/3<ll2>とa/6<ll2>転 位 が運 動 しやす い組

織 で あ った とい うこ ともで き る.そ のた め圧縮 時 に は双 晶転位 と して働 くa/6<ll2>転 位 が
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AC材 と2S材 では活発に運動 しやすかったことから高密度な双晶の形成 につながったと考

え られ る.こ れ らの模式図を2次 析 出 γ'の有無によ り示 したものをFig5.9に 示す.以 上の

よ うに2次 析 出γ'による界面転位密度 の違 いによ り双晶密度 に差が生 じ,結 果 としてクリ

ープひずみ量に差が出たもの と考 えられる.

蟄

(c)
「■

L」 ■7

一

L」 ■匿

]
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densityγ/γ'dislocation.
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【添加 元素 濃度 の 影響 】

添加 元 素 につ い て考察 す る前 に,ま ず 今 回得 られ た元 素 分析 の結果 の 正 当性 につ い てみ

る.元 素分析 はTEMを 用 い て行 い,γ マ トリックス と2次 析 出 γ'につ いて は ビー ム を点 に

絞 り測 定 し,γ'に つ い て は領 域 での分 析 を行 って い る.こ の 際2次 析 出 γ'は非 常 に微 細 に析

出 してお り,特 にAC材 にお いて はTEMを 用 い て も正確 な測 定 を行 うの は非 常 に難 しい.

そ こで,ま ずFig.4.15に 示 した γ'/γの分 配比 につ い ての結 果 を見 る と,各 熱 処 理 でおお よそ

同 じ傾 向 が得 られ てお り,妥 当 な結 果 が得 られ た もの と考 え られ る.次 に,Fig.4.16に 示 し

た2次 析 出 γ'/γの分配 比 に関 して はAC材 と2S材 で大 き く傾 向 の異 な る結 果 とな って い

る.そ こで,xiangら[14]がReを 含 有す る単 結 晶超 合 金 につ いて2次 析 出 γ'の元 素濃度 を

詳 細 に調査 してい る結果 と比 較す る.彼 らは,2次 析 出 γ'を1次 析 出 γ'近傍 に あ り転位 の節

とな って い る2次 析 出 γ'dと1次 析 出 γ'から比較 的 離れ マ トリックスの 中央 にで き る2次 析

出 γ'γの2種 類 に分 け分析 を行 った(Fig.5.lo).そ の結 果 はFig5.llの よ うにな ってい る.今

回の実 験 で観 察 され て い る2次 析 出 γ'はその形 状 か ら2次 析 出 γ'γと同等 の もの と考 える

と,分 配比 が顕 著 とな るAl,Cr,Co,Reな どの結果 を比較す る と2S材 はXiangら の結 果
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と同等 の傾 向 が得 られ てい る こ とが分 か る.AC材 の結 果 に関 して はマ トリックスに 強 く分

配 す るはず のReな どが多 く検 出 され て い る こ とか ら,マ トリ ック ス と2次 析 出 γ'を正確 に

分 離 し測定 で きて いな かっ た可能 性 が高 い.ま たあ るい は,AC材 は時効 処理 後急 速 に冷 却

して い るため,Reが マ トリックス に拡 散す る こ とな く2次 析 出 γ'へと留 ま った 可能性 もあ

るが,過 去 の研 究 の比較 か らも不 確 かな部 分 が多 いた め,今 回2次 析 出 γ'の元 素濃度 に関

して は,2S材 の結果 をも とに考察 を行 う.

こ こか らは,元 素濃 度 に関 して2つ の点 か ら考察す る.1つ はマ トリックスの 固溶強化 元

素 で あ るRe,W,Moに つ い てで あ る.こ れ ら3元 素 はFig.4.15よ りマ トリックスに強 く分

配 す る元素 で あ りマ トリ ックス の強度 に大 き く影響 す る と考 え られ る.さ らにReとMoに

関 しては,六 法細密 構 造の 元素 で あ り,積 層 欠 陥エネ ル ギー を低 下 させ る こ とで,拡 張 した

a/2<ll2>転 位 の形成 を容 易 にす る[40]と され て い る.そ こでFig.5.12(a)に これ ら3元 素 の合

計 量 を熱処 理 ごとにま とめ た もの を示 す.こ れ よ りFC材 が最 も3元 素 の合計 量 は少 な く,

マ トリックスの 強度 が低 い とい うこ とにな り,高 密 度 な界 面転位 が形 成 され て いた こ と と

も一致 す る.こ れ に対 しAC材 と2S材 はFC材 のおお よそ倍 の量 が分配 され て い る.そ の

た め,マ トリックスの転位 運 動 が抑制 され,加 工硬 化す るまで 時 間が かか り,さ らにRe+

Coの 影 響 に よ りa/2<ll2>転 位 の拡 張 が促進 され,引 張 ク リープ にお け る大 きな1次 ク リー

プひず みへ とつ な が った と考 え られ る.

2つ 目は γ'の固溶 強化 元素Al,Ti,Taに つ いて考 える.こ れ ら3元 素 はFig.4.15よ り γ'に

強 く分 配 され る元素 で あ る こ とが確認 で き る.さ らにTiとTaは,(1)置 換型 元 素 として格

子 定数 を変 化 させ,γ'を 固溶 強化 す る[41].(2)APBエ ネ ル ギー を高 め る[42].(3)鈴 木効 果 に

よ り γ'中の転位 を 固着 させ る[43].と い う3つ の理 由か らa<ll2>転 位 を抑 制 す る と され て

い る.そ こでFig5.12(b)に これ ら3元 素 の合計 量 を ま とめた もの を示 す.各 熱 処理 で合 計量

に大 きな差 は現 れ なか った.そ のた め,γ'の 強度 に関 して は今 回の実 験結 果 にお いて比 較 的

影 響 が小 さか った と考 え られ る.ま た,2次 析 出 γ'は1次 析 出 γ'に比 べ て固溶 強化 元素 の濃

度 が小 さい とい うことが分 か る.こ れ は γ一γ'を積層 欠 陥 が貫 くの を,ま た双 晶 が γ一γ'に わ

た り形 成 され るの を促進 す る方 向へ働 い た と考 え られ る.

【微視組織 と元素濃度の影響 まとめ】

以上 より,2次 析出 γ'が析 出す るAC材 と2S材 では,(1)2次 析出 γ'が界面転位 の形成

を抑制 したこと,(2)2次 析出 γ'により1次 析 出γ'の間隔が狭 くなること,(3)マ トリック

スの固溶強化元素濃度が高かったこと,が<ll2>す べ りを促進す る方向へ と働 き,ク リープ

ひずみが大 きく,引 張圧縮異方性 も大 きい とい う結果になった と考え られ る.

また,FC材 に関しては,(1)マ トリックスチ ャネルに析 出物がな くきれいな状態であった

ため,高 密度な界面転位が形成 されていた こと,(2)マ トリックスの固溶強化元素濃度が低

かったこと,が<ll2>す べ りを抑制す る方向へ働いたため,ク リープひずみは小 さく抑 えら

れ,引 張圧縮異方性 も小 さかった と考 えられ る.
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Fig.5.10Twotypesofsecondaryγ'precipitate[14].

(a)BrightfieldTEMimage,(b)DarkfieldTEMimage,(c)Schematicillustrationofsecondaryγ'.
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5.2.[Oll1方位変形機構

[Oll]方位 のクリープでは,引 張圧縮 の異方性 は大きかったものの,熱 処理問での差は[001]

方位 ク リープほど顕著に表れ なかった.そ のため,各 熱処理ま とめて引張と圧縮ク リープの

異方性 について考察する.

まず,圧 縮ク リープについて,Fig.5.2原 子 の移動を示 した ように[Oll]方 位の圧縮応力で

は双晶は形成 されない.実 際Fig.4.14,4.15で2s材 とFc材 に関 してTEM像 を示 したよ う

に双晶は形成 されていなかった.ま た,ど ちらにおいても変形組織に大きな相違はなく,γ'

を貫 くよ うな積層欠陥は観察 されず,マ トリックスの転位密度が非常に高 くなっているこ

とか ら,[Oll]方 位の圧縮 ク リープは γチャネル 中の転位 の運動による変形が主な機構であ

ると思われ る.

また,引 張に関 しては圧縮 とは逆に双晶が形成 され る方位であ り,Fig.5.13の ように引張

ク リープにおいて双晶が形成 され る.こ れはすべ り変形 に必要な応力よ りも双晶変形に必

要な応力が下回ったためであ り,こ の双晶の形成 によ り各熱処理非常にク リープ強度 の低

い結果 となったものと考 えられ る.こ れはMacKayら[8]の 示 している単結晶合金では[Oll]

方位付近のクリープ強度が最 も低い とい う結果(Fig.1.)と も一致 している.

以上のように,[Oll]方 位に関 しては引張ク リープにおいて双晶が形成 され ク リープ強度

が極端 に低 くなっていたことが異方性の主な原因であると考えられ る.

ン
ひ'男i麹 鷲

乱

、

Fig.5.13TEMmicrostructureoftheruptured2S-[Oll]specimenshowingmicrotwin[37].
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6章 結論

●750℃/750MPaの 【0011方位 ク リー プ

(1)TEMに よる観 察,EBSDに よ る解析 な どか ら各熱 処理 とも圧縮 ク リー プ の変形機 構 は双

晶の形 成 に よる もの,引 張 ク リープ の変形機 構 はa/2<ll2>転 位 の運 動 に よ るもの であ っ

た.

(2)FC材 はマ トリックス中において2次 析 出 γ'が析 出していなかったことと固溶強化元素

濃度が低かったことによ り高密度な界面転位網が形成 され<ll2>す べ りの起こ りにくい

組織であった.

(3)AC材 お よび2S材 はマ トリックス中において2次 析出 γ'が析 出 していた ことと固溶強

化元素濃度が高かったことによりマ トリックス中の転位運動は抑制 されたため<ll2>す

べ りの起 こりやすい組織であった.

(4)引 張 ク リー プ の変形 はa/2<ll2>転 位 に よる もの,圧 縮 ク リー プの変形 はa/6<ll2>双 晶転

位 に よる もの で あ り,ど ち らも<ll2>す べ りと深 く関連す る こ とか ら,<ll2>す べ りの起

こ りに くいFC材 ではひ ず みが小 さ く異方 性 も小 さい結 果 とな り,<ll2>す べ りの起 こ

りやす いAC材,2S材 では ひず み は大 き く異方 性 も大 き い とい う結 果 とな った.

●750℃/750MPaの 【0川方位 ク リープ

(5)引 張において双晶が形成 され ることか ら異方 性は非常に大 きかった ものの,熱 処理間の

差は少なかった.
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・2次析出 γ'が析出 している組織における転位の運動について

Q.2次 析 出 γ'はどの よ うに転位の運動 を妨 げたのか.ま た熱処理 ごとに定量 的

に評価す ることはできないのか.

本研究で用いた3種 類 の熱処理 におけるそれぞれの微視組織の強化機構 は分散強化 と析

出強化 によって説 明できます.こ れ ら2種 類 について強化 の機構 自体に違いはないですが,

強化物である析 出粒子の差か ら以下のよ うに分 けられます.

● 分散強化:材 料 内に微粒子 を分散 させ,そ れ を転位 の運動の障害物 とす る強化.粒 子は

母相に比べ硬 く塑性変形 にしにくいため,絶 対的なピン止め点 となる.

● 析出強化:非 常に微細な析出物 を密に母相 に散 りばめる強化.分 散強化 よ りも析 出物 が

微細であ り,弱 い障害物 を強化の原因 として利用 し,障 害物の弱 さを析 出物 の多 さでカ

バー している.[1]

1次 析 出の γ'は分散強化の因子 として,2次 析 出 γ'は析出強化 の因子 としてそれぞれ作用 し

ていたと考 えられます.

そ こでまずFC材 については,2次 析出 γ'の析出はない ことか ら分散強化の影響 が強 く,

またマ トリックス中に微細な析 出物 がない ことか ら他 の熱処理 に比べ実質的なマ トリック

ス幅は増加 していたといえます.そ の結果マ トリックス中ではFig.1に 示すオ ロワン機構 に

よる転位 の迂回運動が容易 になった と考え られ ます.そ のためa/2<llO>転 位 がマ トリック

スチャネル 中をすべ り運動す ると.1次 析出粒子のまわ りに界面転位(オ ロワンループ)を

残 し,こ の界面転位 同士の反応 の結果,本 文の考察中(Fig.5.4(b))で 示 したよ うな界面転位

網が形成 されます.

次にAC材 お よび2S材 に関 して,こ れ らの熱処理 においては2次 析 出 γ'が析出 している

ことから,こ の微細 な2次 析 出 γ'に関 して もオ ロワン機構が働いた と考 えられます.ま た,

Ftg.1に 示 しましたオロワン機構について,さ らに詳細に見 ると粒子間を突破するために必

要な応力(オ ロワン応力)は 以下に式 にて表 されます[1].

坐τmニ ム
0

ここで,G:剛 性率,b:転 位 のバーガースベ ク トル,LO:粒 子間距離 をあ らわ しています.

この式 よ り,オ ロワン機構 において転位が運動する際は粒子問距離が小 さくなるほどに粒

子間を突破するのに必要な応力は大き くなるとい うことにな ります.そ のため,超 微細な2

次析 出 γ'によって,析 出物問距離 が劇的に狭 くなったAC材2S材 においては,マ トリック

ス転位 の運動 に必要な応力が大きくなった ことか ら,界 面転位網の形成が妨げ られた もの
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と考えられます.

定量化に関 しては,TEM像 から特定の範 囲中の転位の本数 を計測するな どの方法が考え

られます.し か し,転 位網が張出 しているFC材 はいいですが,転 位運動が抑 えられ局所的

なAC材,2S材 ではTEMの 狭い視野では測定にば らつきが出て しま うため,多 くの観察結

果か ら定量化を行 う必要があ ります.そ のため,今 後多数 のTEM観 察結果 よ り総合 的に定

量化 を試みてゆきたい と思います.

転位

分散粒子

σ/
L・1)

α 距

オ ロ ワン ル ー プ

b
う

◎

Fig.10rowanmechanism[1].
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・引張 ・圧縮の変形メカニズムについて

引張圧縮のそれぞれの変形について模式図で表す とどのようになるか.

変形 メカニズムに関 して2次 析 出 γ'の有無によってクリープ曲線 と組織観察の結果 に違

いがみ られたためFC材(2次 析出 γ'無し)と2S材(2次 析出 γ'有り)に ついて模式図を示

します.

まずFig.2にFC材 の変形メカニズム模式図を示 します.ま ず上の圧縮ク リープに関 して,

左か ら順 に以下の ような変形 とな ります.ク リープ初期 ではマ トリックス中を転位が運動

します.そ の後双晶の核生成が γ/γ'界面で行われる段階にな り,さ らにク リープが進む とシ

ャフリングによ りγ一γ'を貫 く双晶が形成 されます.そ の後も双晶の形成 とマ トリックス中の

転位運動 により変形が進みマ トリックス 中を転位 が埋め尽 くす と加 工硬化 し,定 常 クリー

プへ と移っていきます.

引張に関 しては,左 か ら順 に以下のよ うな変形 とな ります.ま ず圧縮 同様 にマ トリックス

中を転位 が運動 します.そ の後<ll2>転 位の核生成段階に移 ります.そ して1次 ク リープ段

階において核生成 された<ll2>転 位 が γ'粒子をせん断 します.や がてマ トリックス中を転位

が埋め尽 くす と加 工硬化 し定常ク リープへ と移 ります.

2s材 に関 して変形 メカニズム模式図をFig.3に 示 します.最 初に圧縮 ク リープに関 して左

か ら順 に以下の よ うな変形 とな ります.ま ず ク リー プ初期 にマ トリックス中を転位が運動

します.こ の際2次 析 出γ'などの影響 によりFC材 よ りも転位密度は低いです.そ して双晶

の核生成段階に移 ります.<ll2>す べ りの起こ りやす い組織 となっていることか らFC材 よ

りも多 く核生成が行われます.そ の後 γ一γ'を貫 く双晶が形成 され,や がてマ トリックス中を

転位 が埋め尽 くす と加 工硬化 し定常ク リープへ と移 ります.

引張に関 しては左か ら順 に以下の ような変形 とな ります.ク リープ初期 ではマ トリック

ス中を転位が運動 します.こ ちらも圧縮同様 にFC材 よ りも転位密度は低いです.そ の後

<ll2>転 位 の核生成が行われ,1次 ク リープの段階で γ'粒子が<ll2>転 位 によ りせん断され

ます.こ の際2次 析 出 γ'によ りγ'間隔が狭 くなってい ることか らγ一γ'を貫 くような<ll2>転

位 も形成 されます.そ して2S材 ではFC材 よりも<ll2>す べ りが起 こ りやすい ことか ら<ll2>

転位 の運動は活発 であり,<ll2>転 位同士の相互作用によりやがて加工硬化 し定常ク リープ

へ と移 ります.

加 工硬化後はそれぞれマ トリックス中の転位運動 により変形が続きます.
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圧縮 クリープ変形 メカニズム模式図
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圧縮 クリープ変形 メカニズム模式図
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高橋准教授

・圧縮クリープについて

Q.圧 縮 ク リー プはどの よ うに行 い,試 験停止 の基 準は何 か.

圧縮 クリープの方法について詳細に説明 します.本 研究で行ったクリープ試験はFig.4の

よ うな装置で行いま した.こ の装置は重 りを載せ ることでクリープ試験が行 えるもので,引

張荷重の場合,Fig.4(a)の ように して荷重が負荷 されます.そ して圧縮 の場合Fig.5に 示す よ

うな冶具を用います.こ れによって直方体形状の圧縮試験片を挟み込む ことによって,引 張

ク リープ同様 の装置 を用いて試験片に圧縮荷重 を負荷 しています.

また,引 張にお ける破断のよ うな明確な試験の終わ りがないことに関 して,圧 縮 クリープ

では以下の2種 類 の試験停止条件 を設定 しました.

条件1:公 称ひずみ約15%,条 件2:試 験時間200時 間

条件1に 関 しては試験片が座屈 し冶具に焼 きついて しまわぬよ うに設定 した条件です.そ

して条件2に 関しては200時 間以上経過 した試験 において,ひ ずみ速度がほぼ0で あるこ

とを確認 した うえで決めま した.

冗 ランサー

Fig.4Testapparatusofcreep.(a)Schematicillustration,(b)appearancediagram
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・2次析出 γ'の析出について

Q.2次 析 出 γ'は熱 処 理 の どの 段 階 で 析 出す るの か

2次 析出 γ'は時効処理後 の冷却過程で析出 します.そ のためAC材 では,ll40℃ で6時 間

の保持後急激 に空冷する際に微細 な2次 析出 γ'がマ トリックス中に析出 します.そ して2S

材 に関 しては1段 階 目の時効時はAC材 同様 の組織ですが,2段 階 目の時効 を行 う際に,特

に微細な粒子は1次 析出の γ'に吸収 され るかあるいは,2次 析 出同士で結合 しあい粗大化 し

ます.ま た,FC材 に関 しては高温での保持後にゆっ くりと冷却す ることで2次 析出 γ'は析

出せずマ トリックスはきれいな状態 に保 たれます.そ の結果,本 文実験結果項 目のFig.4.1

のよ うな組織が得 られま した.

・今回のクリープ試験結果について

Q.実 用 上 どの熱処理が最 も優れ ているのか

単結 晶Ni基 超 合金 は温度 ・応力 の条件 に よっ て,そ の変形 メカ ニズ ムが大 き く変 わ りま

す.そ こで,温 度 ・応 力 に よっ て どの よ うな変形 メカ ニ ズム を取 るか をま とめた グ ラフ を

Fig.6に 示 します.本 研 究で の条件 は750℃/750MPaと しま した.こ の理 由は,<112>す べ り

を観 察 しや す い よ うに した とい うこ と と,Fig.7に タv-一・`ビンブ レv-一・`ド内部 の温 度応 力分布 を

示 す よ うに実 際 に700～800℃ の温度 域 で 高応 力 が負 荷 され て い る部分 が存 在 してい る とい
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うことに由来 します.そ して,こ の条件では本文にも結果で示 しま したよ うに γ'の変形 によ

り大きなひずみ を示 します.そ のため,2次 析 出 γ'などの影響によ り<112>す べ りが起 こり

にくかったFC材 においてク リープ抵抗の最 も優れた結果が得 られま した.

しか し,Fig.7を 見 ると温度応力の条件 は今 回の実験結果に近いものだけではな く,goo℃

以上において100～200MPaの 応力 とい う条件 の部位 も多 く存在 します.こ の ような条件 で

の変形はFig.6よ りマ トリックスでの転位 の上昇運動によるものにな ります.γ マ トリック

スの強度がそのままクリープ強度 につなが ります.そ のため,こ の条件では2次 析出 γ'を

有する組織の方が優位 とな ります.2段 階時効材が標準熱処理 となってい るのは,Fig.7よ

り900℃ ほどの温度域において低応力が負荷 される部位が大部分 を占めてい るためです が,

そのために,引 張圧縮異方性 の問題が発生 して しま うため,こ の差をどのように埋め られる

かは今後の検討課題 となると思います.
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松枝先生

・シャフリングについて

Q.シ ャフ リング はどの くらいの速度 で起 こる現象なのか

シャフリングはa/6<112>転 位 の運動 により生 じた,逆 位相境界 となっている領域 におい

て隣接するNi原 子 とAl原 子 とが拡散 によって位置を交換 し合 うことに相 当 します.そ の

ためシャフ リングの起 こる速度は原子の拡散速度 と一致す ることになるので,750度 におけ

るNi,Alの 拡散速度の うち遅 いほ うの拡散速度 がそのままシャフリングの起 こる速度 とな

ります.
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