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研究論文
噴流混合急冷法による過包品 AI-Cr 合金の

線合!替の形成機構

大参達也*上田 誠料 藤昌行* �

Formation Mechanism of Composite Layer in Hyperperitectic A トCr 

Alloy Ingot Produced by Injection Quenching 

Tatsuya Ohmi ，Makoto Ueda and Masayuki Kudoh 

In order to examine the formation mechanism of the double composite layer which 
occasionally forms in the Al-transition metal alloy pipes produced by Centrifugal Duplex 
Casting ，a model experiment named “Injection Quenching" has been executed. In this 
experiment ，a hyperperitectic AI-Cr alloy melt (the jet melt) was injected into a molten 
aluminum (the bulk melt) to be cooled rapidly. The primary intermeta l1 ic compound parti cJ es 
sedimented to the bottom of the mold. The mixed alloy was furnace-cooled ，and was 
quenched at a given temperature to freeze the distribution of the primary particles. The 
obtained results are summarized as follows (1) The primary particles crystallized with 
“copious nucleation" in the jet melt constitute the fine composite layer. (2) Af ter the 
formation of the fine composite layer. f1 0ating particles dispersed in the bulk melt grow and 
pile up on the fine composite layer to constitute the coarsεcomposite layer. 

Keywords: j mixing. rapid cooling. intermetallic compound ，crystallization. solidification structure 合 �

1 . 緒言

過1宅一品ないし iglj 包品の �AI 遷移金属合金は，初品とし

て硬質で、耐熱性に優れた金属開化合物を品出し，粒子分

散型の組織を形成する.近年，これらの合金に遠心鋳造

法を適用して，鋳造材の表 liii 引努に金属間化合物粒子を

集中分布させるプロセスが検討されている1) -31 この方

法は，大量生産が容易であり，また，複合層の厚さ方向

に傾斜機能性を持たせゐことが可能で、あることから，ア

ルミニウム合金の表面摩際限化プロセスのーっとして注

目されている 41

最近，著者らはま心力によって初品の分布を偏在化

させると同時に混合念、冷効果を利用して初品の微細化を

図る新しいプロセス「後会鋳込み遠心鋳造法」を提案し

た5¥ ここで「混合急冷効祭j とは温度と組成(液相

線温度)の異なる � 2 積類の金疑漆j易がきLi 定混合する過程

で，液相線j忌凌が議く主義j設のi容湯がより低温のi容湯と接

敬することにより急冷される凝象である 61

複合鋳込み遠心鋳造法では. � 2種類の異種金属溶;暴を �

i夜穏線温度のほい講義に遠心鋳迭を室登の回転鋳~i今に時間

差鋳造する.著者らは，費量紛;こ鋳込む i容湯 �(1 次j容湯)と

して � AI を，後から鋳込むi答i勢(2 次i答湯)として遜包品 �

Al-Cr 合金を使用した実験をq-j い. � i紋織な金属商化合物

を含む表面複合!習が i童心鋳造管の外間部に形成すること

を確認した5) しかし鋳造条件によっては，外局郊の微

細粒子層の内局側に相対的に粗い粒子が分布する!醤(粗

大粒子層)が形成する場合も見られた.このようなこ重

複合層の形成に関して，著者らは次のような機構を推測

しfニ5¥

複合鋳込み遠心鋳造法では. � 2次i船場は，鋳型内の �1

次溶湯の温度が低下した段階で混合され， � 1次j容湯との

密度差によりただちに外周側に移動していく.この過程

で. � 2 次溶湯は，高速で回転している �l次浴湯に接触す

ることにより分散・急冷され，微細な初品金成問化合物

を多数含んだ半凝固状態で外周昔日にたい積して微細粒子

層を形成する.この聞に � 2 次溶湯中の溶質のー告sが �1

次溶i暑中に拡散する.そして. � 2次i容i診の混合・;急冷段

階が終了して試料全体が徐冷する段階で. � 1次溶j議中』こ

含有された溶質成分が粗大な金属濁化合物として桑出す

る.

しかし，上記の機構とりわけ殺大事立子磁の形成機携に

関しては，検証を行うための十分な実験的知Fまはまだ得

られていない.複合鋳込み遠心、鋳迭では. � 2次溶湯の滋

合とたい積とは，高速で密転する鋳裂内で、起こり，かっ

短時間のi今に終了する.このため，綾会磁の形成過程を
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追跡することは容易ではない.

そこで，本初究では「喰流滋念舎、冷法j と名付けた実

験i去を用いて複合獲の形成過程を鶏愛した.本手法は，

液総線j盗塁をの高い遜包a Cr 合金を低j"b AI 叩 � 還の � AI 溶湯 $

に噴出・混合して~}令するとともに，密度主義により鋳型

!京都に沈降・たい積させる制去である. 

2. 実験方法

一般に. � p員流混合操作において噴出される液体および

静止している液体は，それぞぞPれR喰賞流りetο) およびぴ、母液 �

(b加ul 泳 � 呼子lはま8とk)

罰磯索i流窓桁溶容叡;滋務ゑ. {後査餐 i i 漆祭滋を主母まi 滋義と5にこ対応するi 溶容i 呼宇ぶこと;にこす

る‘

本実験では， � f引委i惑には �Al を，日食i混i察i暴には �Aト5 

mass %Cr または �AI-IOma 吉s%Cr 合金を照いた(以

下事 � mass% を%と略記するト各漆湯の'f，I{ i設は，混合

総戒が AI 叫1. 25 % Cr. 混合是主筆が �O.4 kg になるように

設定した.なお， � AI-Cr *'では，緩終凝{認の反応援が包

品反応、{液穏十 � AhCr → �Al !潟溶 f本)わであるため，金属 �

f題化合物は基本的;こは初長るをさま殺として生成する. この

ため，共品反応、をf半う合金糸と比べて総織形成過程の解

析が容易になる5¥

実験装績の概絡を �Fig.l (a)! こ示寸.本裟震は，混合

容器を兼ねた鋳穏と 2島知容詩きを喰I:l:l寸るための黒鉛製シ

リンジ，およびこれらを予熱寸るための:こつの電気炉か

ら機成されている，鋳lX2 1立，内筏 �40 mm ，i?ii ~ 130 

mm ，肉「事 � 5mm の黒鉛製内筒宅李総にプランジ状の断熱 �

10 符lm 

Fig. 1 Experimental apparatus (が， and flow pat -
tern of water jet (b). を) graphite piston 窃 �graphite 
cylinder @ jet melt ③ �nozzl 官① �graphite mold ③ �bulk 
melt thermocouples ③ �mov 高ble sぬge

れんが製ガイドを取付けたものである.鋳裂には内緩か

ら 5mm ，20mm および、 50m肢の認さにき十 3~オの熱電

対が設置されている.また警察鉛製シリンジの溶湯噴出

馬ノズル;こは，先謀議内筏 � 2mm のアルミナ後を使用し

た.実験手 )11 夏は以下のとおりである，

最初に過熱度 �10K の母i容i勢をこれと同じ滋度に予熱

した鋳型に注入した.続いて母 i容i暴の初期i易国復 �1:! こ噴

出ノズルの先端が位慨するようにシリンジを設骨量して，

過熱度 �50K の噴流i容j勢をA 直下方にR歳出した � このと9

きの噴流のレイノルズ数は約 �2000 である.日噴出に獲し

た待問は. � Al-5 %Cr 合金 j容湯の場合で、はが116s ， �

Al-lO% Cr 合金溶湯の場合では*iJ 8s である.建設 i支の

フローパターンをま薦べるために行った水モデル実験によ

る噴出開始夜後の唆流の外線写真を �Fig.l (b) に示す，

容器の前面に抜かれた様線の間隔は �15mm である.水

モデル実験では，混合容器やシリンジの内部の寸法，喰

出ノズルの内径，および噴出速度を検流混合念、冷笑量生と

一致させ，ほ，;'/:'レイノルズ数相似が満たされるようにし

た.また，母液と犠流液体の体穣は， � AI-5%Cr の噴流 �

j容湯を用いた喰流滋合怒し冷実験に対応、している. � Fig.l 

(b) によると，日素流はノズル先織から約 �15mm の位霊堂で

ポテンシャルコア領域から完全発達領域へと遷移してい

る. また，完全与を透領域における噴流とを �E液との境界都

では噴流が流体塊;こ分裂しつつ母液と滋じり合ってい

る様子が観察される.これらの結巣から，本実験の噴出

条件により乱流混合が笑渓できることを磯まました.

複合層形成遇税の各段階を比較するために， � (1) 噴出

終了後，ただちに急冷して初品の粗大成長および沈降の

過程を凍結した試料と. � (2) 凝固終了まで炉冷した試

料，および(3) 炉冷中に所定の温度になった時点で急冷

した試料とを作製したなお，試料を炉冷する際には，

電気炉への通電を停止するとともに，黒鉛鋳建~!令芦殺せた

断熱れんが裂の李号待合を降下させて鋳雲21 哀を炉の泌熱領

域外に出すことにより. }j支部からの --jj 向冷泌が行われ

るようにした‘また，試事干の念、冷淡iえ約  �350K に保

持したウァドメタル浴に黒鉛鋳恕ごと告を演する方支えとし

た受1賞された試料の執心における最論i冷却速度は約 �

lO K!s である.この冷却速度は，通常の鋳透プロセス

の水準と比較すると，決して潟いものではない浩三鱗冷

却の場合の約 �50 僚である.以後零この操作を � f浴中冷

却j と呼ぶことにする.

また，比較用の通常凝間試料を作製するために?過熱

度 �10K の �A I-1 .25 %台合金溶湯 O.4 kg を同じi民度iこ

予熱した黒鉛鋳君主に鋳込み， 一方向冷却条件寸子炉冷凝贈

させたー
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(b) 噛欄明暗E 

A 

20mm 
'-一ーー即時--' 

Fig. 2 Macrostructur 憾。f vertical cross section of 
ingots. (a) furnace-cool 吋 � AI-l .25 mass % Cr alloy 
ingot by conventional casting ， (b) furnacε-coolεd 
ingot produced by Injection Quenching with the jet 
melt of Aト5 mass % Cr aUo) 人 � (c) ingot bath-cooled 
just aft 告r the injection of Al -5 mass % Cr alloy. 

得九れた試料i立.いずれも夜筏 � 40mm' 高さ約 �120 

mm の円柱状鋳塊である.試事干のマクロ総織の皇室出 iこ

は，ケラ…液(H Cl : HN0 3 : HF : H20 4: 4: 1 : 4) 出 �

を使用した. また， ミク口組織の綴雲寺は， � SEM の反射

電子線像によった. �

3. 実験結巣および考察 �

3.1 線合!留の組織 �

Fig.2 に鋳塊試料の縦断箇のマク口組織の例を示す. �

(a) は比較村として作製した �Aト1. 25 % Cr 合金の通常

;疑関材である. また、 � (b) は噴流j昆会念、冷i去により作製

した試料(以後，臣賞i東混合材と称する)で、あり，噴7m.~容 i暴

として �AI-5 %Cr 合金を用いたものである. � la) (b) の

いずれも凝溜終了までが冷した試料である.また， � (c) 

はi容滋混合後駐在ちにi浴中冷却した喰流混合材である. �

Fig.2 (a) の通常凝[j1jj材では，板状に成長した初品の

金属際1化合物が黒い童十状の総織として鋭察される.これ

らの金総務i化合物の大部分は鋳塊下部に集中して分布し

ている‘また， � f毛さが数 �mm に及ぶ粗大な金属間化合

物が多く観者還される‘

一方， � Fig.2 (b) の噴流混合材では.複合鋳込み遠心

鋳造材と同僚のごま童複合穫が見られる.すなわち，底部

から言語さ約 � 16mm までの範童話に!制誌な金属街化合物粒

子を含む複合還が符:複し，そのよ部 iこi短大な鈴;犬の粒子 �

Fig.3 双 icrostructure of fine-coarse transition rか �

gion of the double composite Jayer in the furnace-
cooled sample prod 別措  �by Injection Quenching 
with the jet melt of AトlOmass %Cr 畠Il oy.

が分布する領域が~られる.

Fig.3 は， � P噴流溶湯としてAl -l0 % Cr 合会を用い，

凝函完了まで炉冷した喰流混合材のミク口組織写察(反

射電子線像)である.ここでは微細粒子廃と粗大粒子層

との境界領域を示している.自い粒子が金属開化合物 �

(AbCr 相)である 本試料でiま，繍々の金灘間化合物救

子は肉絞で識別するのが溺重量なほど微織だが，機絡粒子

暑と粗大投子容との境界が明りょうである点は， � Fig.2 

(b) の試料と同様である.

次に t iU"中冷却の効!祭について検討する， Fig.2 (c) 

によると，日食流混合後直ちにi浴中冷却した試料では，明

りような複合層はまだ形成されておらす¥比較的微細な

金属間化合物粒子が広範閣にわたって分散している.こ

のことから，浴中冷却によって複合!穫の形成過穏を凍結

して観察できることが確認できる.

以上の結果から，日食~ÃE混合急、冷i去は，機合鋳込み遠心

鋳造j去の複合層形成過殺を検討するためのモデル実験と

して有効な手法であると考えることができる. �

3.2 噴流混合材における二議複合理警の形成過穏

ま戸冷凝[j1jj途中の各段織で浴中冷却した試料の組織を比

較することにより，二議複合!穫の形成過程を検討する‘ �

Fig.4 に，号室流混合念、冷実験における滋度履校路線の

例を示す.日噴流 i容湯は �AI-5 % Cr 合金であるー実線お

よび、破線はそれぞれ高d- 5mm および �50mm の佼霞に

おける温度変化を示している.関中の (d) は炉冷試料?の

温度履歴曲線である，また， (昌) - (c) の �3 級の曲線は，

各々刻の実験の浴中冷却過絞における滋号室変化を �(dH 二

重ね合わせて示したものである.浴中冷却を開始した凝

毘段階iえ噴出終了夜後  �(a) と，試料咲きちから高さ �5 

mm の位震のi昆度を指標として，これが �953K になっ
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1000 ト � 1曲 �OF で � t一 �--Z --A ー →  �s一 � め)l �

;UK!? 
(d)1:τ 1¥ 

900 
5mm-1: 1: 1: 

…… �50mm
(a) (b) (c) 

O 

γime ，tls 
I< 'ig. 4 ratur 母 � curv ，Time- 総mp 母 � ωme 詰sured durin 事 �

Injection Quenching and furu 畠ce-/bath-cooliug. 
The jεt melt is AI 5mass % Cr alloy in 母ach experi -蝋 �

mεn t.ぬ) b品th-cooled just after th 世 �injection of the 
jet m 告It ，(b) bath cooled when the t倍mperatur 母 �at怜 �

the position of 5 mm in hei 草ht was 953 K ，(c) b謹th -
cooled when the temp をrature of the 5mm 雌 �hight pos ト �
tion was 告34K 、 高nd (d) furnace cool 母d until com町 馳 �

plete solidification. 

た段階 (b) .および、1:1議機凌 (934 K) 夜上になった段階 �

(c) の計 3段階で、ある. �

Fig.51 ム機織粒子様と経大粒子尊重との境界となる佼

援にj主回して，各段階での組織を比較したものである， �

Fi 必 �5 ね}- (d) は，それぞれお宮.4 の(品) - (d) の冷却条

件に対応した総事4の総織である‘百議設H変後(珪)モ iま，沈

降過程にある微織な金薦問化合物の集団が減点状に観察

される，さらに炉冷を続けて成音s近傍(溶¥"1: 5mm) の温

度が 953K ¥こ低下した段機 (b) では嘗微細な粒子は既に

沈終・たい穣して微綴粒子議還を形成している， さらに，

底部近傍の滋般が �934K になる �(c) では， � f数綴粒子壌の

上に総コたなぎ設緩開化合物のたい積轡が主主じている，そし

て，その後の炉冷遇穏で，粗大なぎ設綴樹化合物がさらに

大きく成長し. � (d) Iこ兇られるような粉りようなニ3重複

合獲が形成する. �

3.3 ご;五重複合穫を構成する金凝街化合物粒子の起源 �

Fig.3 の徽繍粒子主導内には，緩めて微細な金属濁化合

物粒子の幾状集舗が観察される.間様の組織は混合急冷

効系を寺IJft おした他のプロセスにおいてもしばしば生成す

る制人これらのプロセスでは，j夜絡線滋授の高い方の �

i容湯は，i 流の作潟により多数の流体塊i箆念特の語L こ分散

されると考えられる6)このような流体塊のうも，濃度

約な独立殺を保ったまま章受終凝器誌に溌ったものは，初品

絃予が糠袋した感状の集団総織として綴察される酎寸前. �

Fig.6 (品川 b)lえ喰流混合滋後に浴中 i令郊された噴 �

Fig. 5 Formatiou p時 �cess of the fiue で oars 世 � tran -
sitIou re 添加。f the double composit 控 � lay 母r. (a) 
bath- cooled just after the inj 肘 �tion ，(b) bath cooled明 �

at 953 K ，(c) bath- ‘cooled 昌t934 K ，and (d) furnace 時 �

cooled until complete solidific 品tion. The jet melt is 
Al-5 mass % Cr alloy. 

Fig. 6 Clusters of fine interr 附 �tallic compound 
particles observed at 10mm-hight of the samples 
bath-cool 械 � just after t恥 � iujectiou of (a) AI 5向 �

mass % Cr and (b) AトIOma 鎚 � %Cr.

流混合材の総織中に観察された鳥状主義践の例を氷してい

る. � (a) は AI-5%Cr 会長設をと， � (b) は �AI-I0 % Cr 合金を

それぞれ噴流浴湯Lこ期いたものである.いずれも織さ約 �

10mm の佼震で観察された組織である � これらの綴織h

に関して第一に注留されるのは，喰i桁容i義の � Cri 幾度が

高い場合ほど，合長問内の金属関化合物粒子が可否に分布し

ていることである思このことをまさ畿約に緩認するため，

金属関化合物の怒集の度合いが綴も綴表な幾状主義聞を各

試料ごとに選ぴ，金長話機化合物の護話機楽を渓ijA して，ぞ

れらの集団の �Cr 濃度を見援もった.このとき，金緩開

化合物は �AhCr の化学議論総五誌を持つものと仮定した.
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また， � AhCr 相の常温密度には �Ohnishi ら11)の測定値

(2.78 X 10 3 kg/m 3
) を用いた.その結果，島状集団の � Cr 

濃度は， � Al -5 % Cr 合金を噴流溶湯に用いた場合では

4.99 %， A卜10% Cr 合金を用いた場合では �9.87% と

なった.また，炉冷試料についてもそれぞ、れ同様の測定

を行ったところ， � Aト5 %Cr 合金を用いた試料では

5.25 %， AI-I0 % Cr 合金を用いた試料では �9.76% と

なった.すなわち，いずれの試料においても，噴流溶湯

の初期組成にほぼ等しい組成の島状集団が存在する.こ

れらの結果は，混合急冷を受けた噴流溶湯が島状集団の

直接の起源であることを示す有})な証拠である.

Fig.6 に関して第二に注目されるのは，乱流噴流で生

じる流体塊の渦構造に非常によく似た形態を有する島状

集団が見られる点である この傾向は，噴流溶湯の �Cr

濃度が高い場合ほど顕著であり， � Fig.6 (b) の組織はそ

の典型例である

Dimotakis らが報告した噴流構造の断面写真lZJ によ

ると，母液中に噴出された液体は大小の流体塊に分裂

し，母液を巻込みながら混合していく.このとき，混合

の進行の度合はー憾ではなく，流体塊として比較的独立

性を保った領域がある一方で，母j夜との混合が急速に進

行している領域も存在する. � Dimotakis らの実験の噴流

レイノルズ数は約 �2300 であり，本研究の実験条件に近

いことから，噴流混合急、i令実験での混合過程を考える上

で参考になる.濃度的な独立性を保った領域では，初品

凝固過程の初期に見掛けの粘度が増大し，その結果，渦

状の流体塊形状が保存されやすくなると考えられる.

方，初品の品出が完了する前に混合が進行した領域で

は，金属開化合物の分布がまばらになることが予想され

る.実際に，例えば � Fig.6 (b) の組織では，金属間化合

物の密集した集同の隣に，比較的まばらな集団が観察さ

れる.以とのように，島状集団ごとの粒子分布の不均一

性は，乱流噴流における局所的な混合速度の不均一性に �

etl 来するものと推測される.

次に，粗大粒子層の起源について考察する �

Fig.7 (a) ー(c)は， � A卜10 %Cr 合金の噴流溶湯を用

いた噴流混合材における金属間化合物の沈降過程を示し

ている. � Fig.7 (a) は噴出終了直後に浴中冷却した試料，

また � (b) と(c)は，高さ � 5mm の位置の温度が各々 �963K

および �933K となった段階で1谷中i令却した試料である.

いずれも鋳塊底部から約 �100mm の高さ(噴出ノズルか

ら20mm 下)の位置におけるミクロ組織を示している.

これらの試料における複合層の形成状態は，それぞれ �

Fig.5 (a) - (C)に示した各段階に相当していた. 

Fig.7 (a) では，微細粒子の島状集団と相対的に大き �

な孤立粒子とが観察される.島状集団の拡大写真を �

Fig.8 に示す.ここで注目されるのは，島状集団の外周

部に，外側に向かつて放射状に大きく成長した粒子が存 �

在することである.このことは，島状集団の周囲の液相

が，これらの粒子の成長に使われた溶質 �Cr 成分の供給

源となったことを示唆している.さらに，孤立粒子の粗 �

大成長を可能にした要因も，その周りの液相が溶質 �Cr

を含有していたと考えることにより説明することができ

る.これらの島状集団や孤立粒子を取り囲むバルク液相

は，母溶湯中に噴流溶湯の �Cr 成分が混入したものであ

ると考えられる. したがって，これらの粗大粒子が混合 �

直後に既に粗大成長していたとは考えにくく，浴中冷却

過程で成長したものと推測される.

次に， � Fig.7 (b) の組織では，孤立粒子は存在するが，

島状集団は全く見られない さらに �Fig.7 (c) において

は，金属間化合物粒子は全く見られない.これらの結果 �

は，各試料の下部において， � (b) では微細粒子層が，ま

た(C)では微細粒子層の上部に粗大粒子層が，それぞれ

形成されていたことに対応しているー

また，粗大粒子層を橋成する金属開化合物の結晶核の

Fig. 7 Sequence of sedimentation of intermetallic 
compound particles at the 100 mm ← �hight position of 
the samples produced by Injection Quenching with 
the jet melt of AI-I0 mass % Cr alloy. and (a) 
bath-cooled just after the injection. (b) bath 
cooled at 963K ，and (c) bath-cooled at 933K. 

Fig. 8 Structure of the cI uster 0 除erved on Fig. 7 (a) . 
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起湾、としては， � (A) 溶湯混合時に混合が急速に進行した �

領域で核生成し，バルク液相中に分散された微結品，お

よぴ(B) 炉冷中に新たに核生成した結晶の �2 種類が考え

られる. しかし， � (B) の起源を仮定した場合，粗大粒子 �

層の粒子サイズが噴流溶湯の �Cri 農度の増加によって顕

著に減少する事実を説明することは困難である.これに

対し， � (A) の起源を仮定した場合，混合急冷効果はいず

れの層の粒子の核生成に対しでも寄与することから，微

細粒子層の粒子の微細化に伴って粗大粒子層の粒子も微

細化することになる. したがって，粗大粒子の起源は主

に(A) によるものであると考えられる.

以上の結果から，各層を構成する金属間化合物の起源

を整理すると， � (1) 比較的独立性を保った噴流溶湯中で

多発的に核生成した金属問化合物が微細粒子層を構成

し， � (2) 混合が急速に進行した領域で核生成しバルク液

相中に分散された孤立粒子がたい積して粗大粒子層を形

成すると考えられる‘ �

4. 結言

複合鋳込み遠心鋳造j去において組織制御上の問題とな

る二重複合層の形成機構を検討するため，噴流混合急、冷 �

I去によるモデル実験を実施した.本実験では， ~容i易混合

後の種々の凝固段階で金属問化合物粒子の沈降過程を凍

結した試料を作製した そして，それらの試料の組織観

察に基づいて二重複合層の形成過程を明らかにした.得

られた結果を要約して以下に示す. �

(1) 母i容湯中に噴出されて急冷された噴流溶湯中で多

発的に核生成した金属間化合物が底部にたい積して微

細粒子層を形成する. �

(2) 微細粒子層が形成した後，その上部の液相中に分

散・浮遊する粒子が粗太に成長しつつ沈降し微細粒

子層の上にたい積して粗大粒子層を形成する.

(3) 噴流溶湯中の溶質 �Cr の一部が，混合急冷段階で母

溶湯中に含有され，これが徐冷段階における分散粒子

の粗大成長に使われる.
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