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か い せ つ

多結晶材料における3次 元結晶粒径の分布の評価

松 浦 清 隆*伊 藤 洋 一**

1.は じ め に

一般 的な金属材料やセ ラ ミ
ックス材料は無数の結

晶粒で構成 されて お り,こ れ ら多結 晶材料 の諸性質

は3次 元粒 径†の分布 に支 配 され る ことが知 られ て

い る(1)-(3).し か し,こ の分布を直接 に測定す る こ

とは多 くの困難を伴 う(4).そ れ ゆえ,材 料 の切断面

上 で測定 され る結果 を も とに3次 元粒径 分布 を評

価 しよ うとす る研究が古 くか ら行われ てきた(5)1(7).

これ ら従来 の研究 はいずれ も優 れた もので ある

が,い くつか の間題が まだ残 され ているよ うに思え

る.例 えば,結 晶 粒 の形 状 を球(5)(6)や 正 十 四面

体(6)(7)な どの立体 で近似 している.こ のときの問題

は,材 料 中の結晶粒すべてが同 じ形状 を持つ とした

点に あ る.実 際 には1つ の材 料を構 成す る結 晶粒

の大 きさと形状は様 々であ り,大 きな結晶粒ほ ど多

数の小 さな結 晶粒 と隣接す る確率 が高 いことを考慮

す ると,結 晶粒の形状を粒径に よって変化 させ るよ

うな粒形状 のモデルを導入する必要が あるよ うに思

え る.ま た,一 般的な金属材料では粒径が対数正規

分布 に近 い分布を持つ ことが多いため(8),こ の 分布

を前提 に した3次 元粒 径分布 の評価 法が研 究 され

た(7).し か し,2次 再 結晶に よ り一部 の結 晶粒 が選

択的に粗大化 した材料や任意 の粒度分布を持つ粉 末

か ら作 られた焼結材では これ とは異 なる分布を持ち

うるので,分 布 の種 類に よらず に3次 元粒 径 の分

布 が評価 できることが望 まれ る.

本 稿 では,著 者 らに よ って最近 研究 された3次

元粒径分布評価法(9)に つ いて,で きるだけ平易に解

説す る.本 評 価法 の特徴 は,以 下 の3点 に要約 さ

れ る.

(i)結 晶粒 の形状 を,1種 類 の立体 ではな く,そ

の粒径に応 じて種 々の多面 体に近似す る点.

(ii)特 定 の結晶粒径分布 だけ でな く,任 意の粒径

分布を持つ材料に対 して も,2次 元 粒径 の分布 の測

定結果のみか ら3次 元粒径 の分布が評価 で きる点.

(iii)画 像解析機 と計算機 の接続 に より,迅 速 な測

定 と計算 が同時に行われる点.

2.評 価 法 の基 本 概 念

あ る固 体 中に1つ の形 状 と1つ の大 きさを持 つ

立体が多 く分布す るとき,こ の固体 の任意切断面上

に は この立体 の断面 が様 々な大 き さを持 って現れ

る.し か し,個 々の大 きさの断面が現れ る確率はそ

れぞれ定 ま ってい るので,こ の固体 の切断面上 に現

れ る立体 の断面の大 きさの分布 はそ の立体の形状 に

固有の もの と して定 まる.以 後,こ れ を基本分布f

と呼ぶ.

次 に,形 状 は 同 じで あ るが 大 き さがD1か らDn

ま で異 な る立 体が それ ぞれF1か らFnの 頻 度 で 固

体中に分布す るときには,こ の固体 の切断面上 には

Σ(ki・fi)と して 基本 分布fを 合 成 した分 布が 現れ
i=1

る.こ の とき,合 成係数kiはDiの 大 きさを持つ立

体 の断面 が この固体 の切断面上 に現 れ る頻度 を示

し,そ の値 はFiとDzに 比 例す ると考 え られ る.し

たが って,切 断面上 で実測 され た2次 元径分 布 と

上記 の合成 分布 を比較 して両者 が一致 す る ときの

k1か らknを 求 め る ことに よ り,D1か らPnの 大 き

さを持つ立体が この固体 中に分布す る頻度F1か ら
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Fn(3次 元径の分布)を評価することができる.

このkiを 求める作業はn元1次 方程式を解 く作

業に他ならないが,こ の方程式の定数項 となる実測

分布中の個々の頻度値は測定誤差を含むので,そ の

解には例えば負の値のような不適切なものが現れる

ことがあ りうる.し たがって,実 際の計算では,

0≦ki≦1の 範囲でkiを 細か く変動 させ,合 成分布

と実測分布の差の平方和が最小となる条件によりki

を求める.

以上述べた本評価法の基本概念の妥当性を確認す

るため,簡 単な模型実験が行われた.す なわち,種

々の大きさの鋼球をAl)Cu合 金 とともに鋳込み,

この鋳塊の切断面上に現れた鋼球の断面径の分布か

ら鋼球径の分布を評価 し,そ の結果と実際に鋳込ま

れた鋼球径の分布を比較 した.図1に その結果を示

した.図1A-b中 に破線で描かれた曲線は球に関す

る基本分布であ り,鋳 塊の断面上での実測結果と一

致 した.図1Aか ら1Cの いずれにおいても評価結

果は実際の鋼球径の分布を精度よく再現 し,本 評価

法の基本的な考え方が妥当であることが確かめられ

た.な お,こ の評価における所要時間は,画 像解析

による断面径分布の測定と評価のための計算を合わ

せて数十sで あった.た だし,測 定粒数は約500,

A-a

A-b

A-c

B-a

B-b

B-c

C-a

C-b

C-c

図1Al-Cu合 金 とともに鋳込まれた鋼球の直径分布

(a),鋳 塊の切断面上で測定された鋼球の断面

直径の分布(b),切 断面上での測定結果から評

価された鋼球の直径分布(c).

図A-b中 の破線は確率論か ら導かれた球の断

面直径の分布.

粒 径分布 の階級数は6,kiの 変 動幅 は0.01%と した.

単 純な形状 である球の場合 とは異 な り,多 面体の

場合にはその基本分布が確 率論 か らは容 易に導かれ

な い.そ こで図2に 示 した12種 類 の多面 体につ い

て,そ れ ぞれを計算機 に よ り5×103回 切 断 して各

多 角形 断面 の2次 元径 を求 め,こ れ を 多面 体 の3

次 元径で規格化 した相対径の基 本分布を得た.そ の

結果の一部 を図3に 示 した.基 本分布 の詳細は多面

体 の種類に よって異な ったが,い ずれ も基本的には

共通の分布形状 を持 った.こ の分布 は

(1)

とい う関数で近似 しえた.こ こで,

l:本 目文寸f呈

Pl:相 対 径1に 対す る確率密度

Kl;最 大 確率密度

lp:最 大 確率密度を示す相対径

lMax:最 大 相対径

であ り,図4に 示 した よ うにKlとIMaxお よびlpは

そ れぞれ

(2)

(3)

4

8-A

14-B

32-A

6

12

14-C

32-B

8

14-A

20

32-C

図2結 晶粒のモデルとされた種々の多面体.



第10号 多結晶材料における3次 元結晶粒径の分布の評価 877

(a)

(b)

(c)

図3多 面 体 の 体 積 等 価 直 径 に対 す る 断 面 の 面 積 等

価 直 径 の比(相 対 直 径)の 分 布.(a),(b),(c)の

分 布 は,そ れ ぞ れ 図2中 の4,14-C,32-Cの 多

面 体 に 対応 す る.階 級 数 は100.

(a)

(b)

(c)

図4 多面体の切断面径分布(基 本分布)の 特徴値に

及ぼす多面体の 面数の影響.

図5 種 々の多面体についての基本分布 .

(4)

として多面体 の面 数mと 関係づけ られた.一 方,

mは 平 均粒 径Davに 対 す る個 々の粒径Pの 比 に よ

り

(5)

と記述 され る(10).し た が って,個 々の大 きさの結

晶粒について,そ の粒径か ら形状が定 ま り(式(5)),

そ の形状から基本分布を特徴づける数値 が求 ま り(式

(2)～(4)),こ れ らの値 か ら個 々の大 きさ と形状

の結晶粒についての基本分布が計算される(式(1))。

い くつか の多面体についての基本分布を図5に 示 し

た.

4.評 価 の 手 順

3次 元結 晶粒径 の分布 の評価は,以 下の手順 で進

め られ る.

(a)ま ず,多 結 晶材料 の切断面上に現れ た個 々の

結 晶粒 の断面 の2次 元径 を画像解 析機 に よ り測定

し,任 意 の階級数 に分 類 して度 数分 布(li,gi)を 求

め,そ の結果を計算機に読み込む.こ こで,l計 よ切

断面上での2次 元粒径についての階級iの 代表値,

giはliに 対 す る頻度である.

(b)手 順(a)で 得 られた2次 元粒径 の分布(li,gi)に

お け る各階級 の粒 径liに つ いて,式(5)に よ り多

面体 モデルの面数mを 定め る。ただ し,式(5)に

お け るDavは3次 元粒径 の平 均値 であ り,こ の段

階で は未知 であ る.し たが って,こ こで は仮 に2

次 元粒径 の平均値lavを 用 いてmを 求め るが,こ れ

については後の手順(f)で 修 正 され る.

(c)手 順(b)で求 め られたmを 用いて式(2)～(4)
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に よ り基 本分布 を特徴づけ る値KlとIMaxお よびlp

を計 算 し,こ れ らを用 いて式(1)に よ り各階 級の

粒径liを 持 つ結晶粒 についての基本分 布Plを 計 算

す る.

(d)式(1)の 基 本分 布 は確 率密 度 の分布 を与 え

るので,こ れを粒径分布 の各階級 の区間で積分す る

ことに よ り各階級 の頻度が得 られ る.そ れぞれの大

きさの結晶粒の基本分布 か ら得 られ る階級iの 頻度

を式(6)の よ うに加 算 し,こ の階 級 の合 成頻度hi

を 計 算す る.

(6)

ここで,

i:階 級 番号,1≦i≦n

ω:階 級幅

n:全 階 級数

Pl:階 級iの 粒径liを 持 つ結 晶粒 につ いての基

本分布

である.

(e)要 求 され る評価 結果 の精度 に応 じてkiの 値

を適切 な間 隔で変動 させ,式(7)の 値 を最小 にす

るときのkiの 値 を求め る.

(7)

こ こで求め られたkiの 値 か ら3次 元粒 径分布 が得

られ るが,手 順(b)でmを 求め る際に2次 元粒 径 の

平均値la.を 用 いた ことに注意 しなけれぽな らない.

(f)多 面 体の面数mは3次 元粒径 分布 の平 均値

か ら求め られなければな らないので,こ の平均値 を

式(8)か ら計算 す る.こ の結 果を手 順(b)に フ ィー

ド・バ ックして,手 順(b)～(f)を 繰 り返す.

(8)

ここで,Davの 添 え字jは フィー ド・バ ックの回数

で あ る.jの 増 加 に伴 うDaV・jの 値 の変 化が 十分 に

小 さ くな った とき計算 を打 ち切 り,そ の ときのki

か ら3次 元粒径の分布を求め る.

5.計 算 例

本評 価法 を用 いて,1473Kで18ks保 持 後急 冷

された低炭 素鋼 のオーステナイ ト粒径の分布 を評価

した.結 果 を図6に 示 した.こ の試料 の場合,2次

(a)

(b)

図6低 炭 素 鋼 の オ ー ステ ナ イ ト粒 径 の分 布.

(a)切 断面 上 で の分 布.

(b)本 評 価 法 に よ り求 め られ た3次 元 粒 径 の

分布.

元粒径と3次 元粒径は類似の分布を持っていたが,

後者の分布は大きな平均値 と小さな標準偏差を持っ

ていた.特 に,2次 元分布において高い頻度で観察

された小さな粒径は3次 元分布では少なか った.

これは,図5に 見られ るように結晶粒が小さく切

断される確率は少ないが,種 々の大きさの結晶粒が

それぞれ小さく切断される確率が加算されるため,

材料中には小さな結晶粒が少ないにもかかわらず切

断面上ではこの階級のものが多 く測定 されることを

示 している.

本評価法の妥当性を検討するため,試 料の切断面

上に現れる個々の結晶粒の多角形断面の頂点数の分

布について,本 評価法で用いられた多面体モデルか

ら推算される結果と実測結果を比較した.

基本分布の作成過程において,各 多面体の多角形

断面の頂点数分布が同時に得 られる.ま た,結 晶粒

径と多面体種の間には式(5)に 示され る関係があ

るので,評 価 された3次 元粒径分布の結果から多

面体種の分布が計算できる.し たがって,試 料切断

面上に現れる多角形断面の分布が推算できる.こ の

結果と実測結果が一致すれば本評価法が正 しいと考

えた.
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図7低 炭素鋼の切断面上に現れる結晶粒の頂点数

分布.横 軸目盛 りは頂点数の自然対数,縦 軸

目盛 りは累積頻度の正規確率紙の目盛 り.

図7に,試 料切断面上の結晶粒の頂点数分布を示

した.推 算結果が実測結果 とほぼ一致 したことか

ら,本3次 元粒径分布評価法は妥当であると判断

された.

最後に,北 海道大学工学部教授 成田敏夫先生に

は本稿をまとめるに当たって有益な助言を多く頂 き

ました.こ こに深く感謝の意を表 します-
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