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北海道大学工学部研究報告

第エ31号　（日召和61年）

Bulletin　of　the　Faculty　of　Engineerlng，

　Hokkaido　University．　No．　131　（1986）

時効AI－Mg－Li合金の照射損傷組織

木下　博嗣　　末永　誠一　　高橋平七郎

　　　　　　（昭和60年12月27日受理）

鞭radia簸。鷺damage　s麺腿。加ぞes　o£age｛嚢A夏一］櫨9一騒a蝕oy

Hiroshi　KINOSHITA，　Seiichi　SUENAGA　and　Heishichro　TAKAHASHI

　　　　　　　　　　　（Receivecl　December　27，　1985）

Abstract

　　Aglng　structures　and　e｝ectron　irradiation　behavior　of　A｝一4．1　wt　e／o　Mg－1．7　wt　％o　Li　alloy

were　investigated．　After　the　specimens　were　annealed　at　723　K　for　2　hours，　they　were　aged

at　423　K　for　2－500　hours　and　453　K　for　2－IOOO　hours．

　　An　age－hardening　occurred　with　precipitation　6’particles．　With　increasing　the　agiRg

time，　6’grew　and／or　T　phases　precipitated，　and　then　the　hardeness　of　the　specirnen　decrea－

sed．　These　precipitate　structures　were　aRalyzed　by　using　20e　KeV　TEM　and　EDS．

　　Futhermore　electron　irradlations　were　performed　at　373　K　and　403　K　up　to　20　dpa．　Vojd

formation　was　recogni－zed　at　about　5　dpa．　The　voids　were　distributed　around　the　precipi－

tation　particles　in　all　specimens．

　　When　the　irradiation　temperature　was　high　and　the　aging　tifne　was　longer，　the　rnean　size

of　the　voids　became　larger　but　the　number　density　of　the　voids　became　lower．

　　During　irradiation，　the　void　number　denslty　did　not　vary　greatly　and　the　precipitations

were　stable　even　in　higher　doses

　　Thus　it　was　clarified　that　the　pre－existing　precipitates　acted　as　preferential　void　Ruclea－

tion　sites．

1，緒 醤

　D（重水素）一T（トリチウム）反応を行わせる核融合実験装置及び核融合炉においては，4MeV

の中性子照射による装置本体及び周辺機器の放射化は避けられない問題となっている。この放射

化の問題を解決する一つの方法として，装置・周辺機器等を低誘導放射化材料で構成する事が望

まれている。一般にアルミニウムは，高温強度が低く，（n，α），（n，p）反応によるヘリウムや水

素の生成率が大きく，また冷却材として用いる液体金属との両立性が悪いなどの欠点もあるが，

核融合炉環境下で放射化しにくい材料であるという特性は，他の鉄鋼材料等に比較して有利な点

である。また，磁場閉じ込め型の装置では真空容器に流れる渦電流を抑えるために，電気低抗の

高い材料が必要であるさ）こうした特性を改良するEll的から、アルミニウムに添加する合金元素とし

て，低放射化という観点をも考癒し，Li，　Be，　Mg，　Si，　V，　Bi等が有望である。このような種々

期待される合金の中でも，Al－Mg－Li回金は，高比強度・高比弾i生率を有し，高比低抗特性を示し，

低放射化候補材の一つとして注目されている。このような合金系の一つとして，Al－4。1　wt％Mg

－L7　wt％Li合金を作成し，また，結晶粒微細化のためにジルコニウムを二三添加した。この合金
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の析出過程は，過飽和固溶体一一一・中間相δ’（Al，Li）一＋安定相　T相（A12MgLi）であり，時効硬化はδ’

相の析出により生ずることが知られている乙）上記の照射環境を模擬した実験を行い，強度を得るた

めに予め時効析出した合金の析出相と照射欠陥の相互作用を解明する事は，合金材料の照射下特

性を知る上で重要である。

　このような観点から，本研究ではAl－Mg－Li合金の時効に伴う機械的強度（硬度）変化と，電

子線照射による照射損傷過程，および析出物と電子線照射による点欠陥集合体形成との関係を明

確にすることを闘的とした。

2．実験方法
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　　硬度測定
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　試料としてA141　wt％
Mg－1．7　wt％Liに，微量の

Zrを添加した合金を用いた。

硬度測定用の試料は，1mm

厚まで圧延後，約4mm角の

試片を切り出した。また，照

射試料は，同様の試料をさら

に0．2mm厚まで圧延し，3

mm径のディスク状に打ち

抜いた。なお，これらの試料

作成では，圧延による加工硬

化が著しいため，中間焼鈍を

Arガス雰囲気で623　K，24

時間行った。

　図1に，A1－Li　2霊感のδ

糊およびδ’相の析出温度を

示す9）これによれば，1．7wt％

Liで，δ相は約600　Kで，δ’

相は約500K以下で析出す
ると思われる。また，図2は，

473KにおけるAl－Mg－Li　3

元系のAl隅の等温断面状態

図であるさにれによると，本実験試料においては，時効によって生ずる安定析出相は，α＋AILi（δ

相）＋Al，LgLi（T相）であることが予想される。以上のような相状態図を考慮し，熱処理を図3に

図示した如く，723Kで2時間溶体化処理後，水焼入れを行った。その後，温度423　Kでは，2

～1000時間，453Kでは，2～500時間までソルトバス中で時効し，直ちに水焼入れした。硬度測

定は，マイクロビッカース硬度計を用いて行った。照射用試料は，時効初期の析出物の少ない物

は，テヌポール研磨装置（研磨液　HCIO．，：CH，COOH　＝1：19）を用い前研磨し，更に仕上研磨

（研磨液　HCIO，t：C，H，，OH　：1：9）によって薄膜を作成した。時効が進み析出物の多い試料に

ついては，上記研磨液では艮好な薄膜を得ることができないため，研磨液組成をHNO、：H20＝

3：7として，研磨温度を一15℃まで冷却して，テヌポールのみを用いて薄腹を作成した。

　試料の電子線照射は，HU－1300超高圧電子顕微鏡を用い，加速電圧／000　KVで，時効温度以下
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の373Kと403　Kの温度で照射した。照射領域は直径約2ミクロンであり，中心部の約1ミクロ

ン径の領域における平均照射損傷速度Dは，次の関係からD＝3．3×10－3dpa／secであった。

　　　　D（dpa／sec）　＝　ip　（e／cm2sec）　x　d（cm2）

　　　　φ（ビームフラックス）＝F×10　9×（1．602×10一【9×A）一1（e／cm2．　sec）

F（ビーム電流）＝90　mPtA

はじき出しのしきい値を20evと仮定すると

σ（一次のはじき出し断面積）＝46×10－24（cm2）

したがってD＝3．3×10一3（dpa／sec）

A＝（ビームの断面積）＝7．9×10－9

全照射量は，約20dpa（120分）まで行った。照射で生じたボイドを球形と仮定し，一定体積（V）

内のボイド数（Nv），および，ボイド平均直径（Rv）を測定し，それらの値より，ボイド数密度（Nv／

V），および，ボイドスエリング（％）を，下記の式により計算した。

　　　　　票一昔・・慧（R・i）・／V（％）

試料の膜厚測定は，200KV電顕（TEM）を用い，試料両表面に形成させた微少のコンタミネー

ション（炭素系付着物）を用い，試料の傾斜による相対位置の変化から求め，その値として約950

nmを得た。さらに，時効後の組織観察は，200　KV　TEMを用いて行い，析出物の時効による変

化を調べた。また，同装置に付設したエネルギー分散型X線アナライザー（EDS）を使って，未照

射領域および照射後の照射領域における析出物の同定を試みた。

　　　　　　　　　　　　　　　　3．実験結果及び考察

1）析出挙動と硬度変化について

　写真1は，423Kで時効したときの時効時間にともなう析出組織変化を示す。焼入れ状態でも，

僅かな球状析出物が存在するが，時効とともに析出物の形成，成長が認められた。70時間までは

球状を呈し，長時間では粗大化した塊状，又は棒状析出に変化していることが認められる。70時

憂

壌轟◎嚢麟

　　kt’　：1～乙

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　紋購：

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　繰脇

　　　lu，｝三ll・　　　　　　海　i皇』』・．…r♪　～・ン｝i蓮．，二　　　　　　　　・e

写真1　Microstucture　of　A1－4．1wt％Mg－1．7　wt％Li　aged　at　423　K．
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Mgが特に富化されていないことを確認している。δ’析出相の粒径の時効時間に対する変化は，ほ

ぼ時効時間の1／3乗に比例して成長し，母相と粒子の界面エネルギーを駆動力としたオストワルド

成長が起こることがすでに報告されている9＞さらに時効時間が増えると，δ’相が粗大化して，球状

から花弁状に変化（500時間の試料）し，また，T相の析出（1000時間の試料中棒状の析出物）

が認められた。以上の組織変化にともなう硬度変化を，図4に示す。硬化曲線と対比してみると，

先ず硬度の上昇（0～70時間）がみられる時効時間帯は，組織的にはδ’相の析出が進行している

時効段階に相当していることは明瞭である。一方，さらに時効することによる軟化は，δ’相の粗大

化と新たなT相の析出段階に対応している。このような時間に対する硬度変化，ならびに組織変

化は453Kで時効した試料についても同様であるが，453　K時効の硬度が423　Kの時効のときよ

りも低い値を示すのは，主にδ’相の析出密度の違いによると思われる。

2）照射にともなう組織変化について

　電子線照射は，図4中で矢印で示した時効温度と時間，すなわち，423Kでは20時間，1000時

間，453Kでは10時間，100時間時効試料について行った。溶体化材および各時効試料において，

照射によってボイドが形成された。写真2は，溶体化状態，453Kで10時間及び100時間時効し

た試料を373Kで9コ口aまで照射した時の代表的組織写真である。溶体化材では小さいボイドが
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間以下の時効で観察された球状の析出

物は，すでに明らかにされている6’

（A13Li）LI2規則相（a＝O．401～0．4038

nm）に相当し，労相との整合性が良く，

ミスフィットが非常に小さい析出物で

あることが知られている塁）6）7）また，焼

入れ状態の試料にもδ’の析出が認め

られるが，これは，過飽和固溶体から

δ’の析出が極めて速く1）水焼入れ過程

で形成したものと思われる。これら析

出物をEDS分析した結果，δ’相中には

麟暢漁9　　　　1e　hOur＄噸織
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写真2　Microstuctures　of　AI－4．1　wt％Mg－1．7　wt％Li　aged　at　453　K

　　　and　then　electron－irradiated　at　373　K．
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均一に高密度で分布してい

るのに対し，時効材では同

一照射量であるにもかかわ

らず，ボイド数密度は低く，

そのサイズは大きくなって

おり，また，時効時間が長

くなるに従いさらにボイド

径は大きくなっている。そ

の傾向は，時効温度の異な

る試料，あるいは照射温度

が変化しても同様であっ

た。このように，照射によっ

て生じたボイドは時効材で

は明瞭に析出物と関係して

おり，ほとんどのボイドは
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析出物を核として

形成されているの

が観察された。時

効材の場合，明ら

かに析出相とボイ

ドが密接に形成さ

れることが確認で

きるが，溶体化材

の場合のボイドの

核形成に関レては

明らかでない。し

かし，過飽和固溶

体からの6’相の

析出が極めて早

く，完全固溶状態

を凍結することが

困難な事を考慮す

ると，組織的に観

察の困難な微細な

δ’相が急冷過程で

多数析出し，それ

を核としてボイド

が形成されている

可能性があるが，

本研究では明らか

にできなかった。

析出物を核として

　　　　O　”　10　．　100　1000
　　　　　　　　　Aging　丁jmeChr）

　　　　　　　　　　　図幽

しているのが分かる。図5は，20dpa照射したときのボイド数密度と時間との関係を示す。ボイ

ド数密度は，時効温度の高い試料ほど低く，時効の進行につれ減少する傾向が認められる。従っ

ボイドが形成される理由は明確ではないが，

通常の析出過程でδ’相の核生成および成長

の際に，その格子位置に多数の空孔を取り

込むとされており1）この空孔が照射で導入

されたさらに過剰な空回と作用する結果，

析出物と同一位置において，空気の再配列

が生じ，それがボイド核となることが考え

られる。写真3，写真4は423Kで15時

間時効した試料を373K，403Kで照射し

た時のボイド成長変化を示す。各照射条件

においても，ボイドと析出物はほぼ一対一

の対応をしており，析出物を核として形成
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100 1000

て，析出物の数密度とボイドの数密度も対応し

て変化し，析出密度が高いほどボイドのそれも高

くなる。また，析出物が成長してその径が大き

くなれば，それに対応するボイドの径も大きく

なるのが認められる。

　図6は，照射量20dpaでの平均ボイド径の時

効時間に対する変化を示す。453K時効試料で

は，ボイド径は特に析出物が成長した長時間試

料で大きくなっている。一方，423K蒔効材の試

料では，初期に形成されたボイドは成長してい

たにもかかわらず，1000時間時効後でも平均ボ

イド径が大きくなっていない。これは，この試

料においては，照射中に新たにボイドが素地中

に形成されるためである。以上のボイド数密度

とボイド平均径より求めたボイドスエリングの

時効時間依存を，20dpa照射後の試料につい

て，図7に示す。誌面間時効試料ほどスエリン

グ：量は減少傾向を示し，析出物の成長に伴う数

密度の減少挙動と一致している。すなわち，ス

エリングはボイド径変化よりも，ボイド数密度

の変化と密接に関係し，ボイド核形成が抑制さ

れた方が，スエリング低下に効果的に作用した

ことに原因すると考えることができる。

4．結 論

　溶体化処理後の時効処理による硬度の上昇は，時効温度の高い程低く，また，最高硬度は423K

時効で約70時間，453K時効で約20時間後に現われ，より短時間側に移行する。

　時効による析出過程は，過飽和圃溶体→微小δ’相析出一・δ’相成長・合体一一・新たなT相析出（δ’相

と混材）の挙動に伴うこの析出分布の変化に対応して，硬度が変化した。

　また，電子線照射によるボイドの形式は，析出物を核として優先的に形式され，析出物の密度

に対応してボイド数密度も変化し，岡時にボイドスエリング量も，ボイド数密度に依存すること

が判明した。
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