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1.は じめ に

「電界放出形走査型電子顕微鏡装置」は,高 分解能の

FEシ ョットキー型走査型電子顕微鏡(以 下SEMと 略)に,

電子線後方散乱回折法による結晶方位解析装置(以 下

EBSDと 略),お よびエネルギー分散型X線 分析装置(以

下EDSと 略)を 組み込んだ装置である。図1に 本装置の

外観写真を示す。電界放出形走査型電子顕微鏡装置は,

高分解能のFEシ ョットキー型走査型電子顕微鏡(日 本電

子㈱:JSM-7001F)に,電 子線後方散乱回折法による結

晶方位解析装置(㈱TSLソ リューションズ:EBSD装 置)

とそのソフ トウェア(㈱TSLソ リューションズ:OIM6.0),

およびエネルギー分散型X線 分析装置(日 本電子㈱:

JED-2300F)か ら構成 されている。

本報ではこの装置を用いた組織観察と,集 合組織観察

の最新の結果について簡単に紹介する。
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図1電 界放出形走査型電子顕微鏡装置の外観
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2.ア ル ミニウム合金 板の ス プ リングバ ック特性

に及ぼす レーザ切 断の熱的影響*2

板金加工分野において,レ ーザ切断は高精度かつ高品

質な加工を実現 し,多 品種少量生産に大きな成果を上げ

ている。近年では,地 球環境保全に対する社会的要請に

より,アル ミニウムな どの軽金属材料への適用が拡大 し,

要求される加工精度 も一層高まっている。しかしなが ら,

レーザ切断は溶融を伴 う加工であるため,そ の切断面近

傍では熱影響層が形成し,そ の他の部位 と比べて組織や

粒界構造,結 晶方位などの微視的な材料特性に相違が生

じる。 このことから,レ ーザ切断された被加工材のスプ

リングバック特性は一般的な納入材 とは異なり,曲 げ加

工の精度安定性を阻害している。

スプリングバ ック特性はプレス条件や金型形状とは別

に材料の引張強さやヤング率,塑 性歪み,加 工硬化など

に大きく左右される。そこで本テーマはアルミニウム合

金板に及ぼすレーザ切断の熱的影響を調査 し,ス プリン

グバック特性に及ぼす阻害要因について検討 した。

供試材は工業用純アル ミニウムAlo50とAl-Mg-si系 合

金A6022を 用いた。いずれも圧延率90%の 冷問圧延 を施

した厚さ1.2mmのHl8材 である。試験片の寸法は長 さ

100㎜ ×幅50㎜ とし,㈱ アマダ社製のCO2レ ーザ力旺

機 で切断を施 した。 レー一一ザ加 工条件は,切 削速度S

=6 .Om・min'1,レ ー一一ザ出力F=2.O～4.OkWで ある。

組織観察 と結晶方位解析の測定箇所はレーザ切断面の

板厚中心部 とし,約120pm×80μmの 領域を0.2pm間 隔で

走査した。集合組織の面積率は理想方位から15G以 内を

同一方位成分として算出した。

図2は 各 レーザ出力条件で切断を施 した各種アルミニ

ウム合金板の結晶粒界マップである。ここでは方位差

15。以上の大角粒界を黒色線,方 位差15。未満の小角粒界
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を灰色線で示している。AlO50-Hl8に おいて,納 入材は

圧延によって伸長した繊維組織を呈し,結 晶粒内部では

数多くの小角粒界が形成 した。 しか し,F=2.OkWで は等

軸状の再結晶粒を呈し。内部の小角粒界は減少 している。

F=3.0～4.OkWで は大部分で等軸状の再結晶粒を呈し,小

角粒界が総じて消滅 した。このことから,レ ーザ切断の

熱的影響は回復 ・再結晶を誘起させ,切 断面近傍に強度

低下や延性回復などの軟化現象を招くと推察される。

A6022-Hl8に おいて,納 入材では同様に伸長した繊維

組織を呈し,その内部組織は小角粒界で構成 されている。

F=2.0～4.OkWで は小角粒界を有する繊維組織が残存 し,

粒界に沿って微細な再結晶粒が生成 ・成長していること

から,一 次再結晶の初期段階であるものと思われる。こ

れはA6022-Hl8に 添加された合金元素の固溶や析出によ

って,回 復 ・再結晶挙動が抑制されたことを示唆するも

のである。以上のことから,レ ーザ切断された被加工材

の切断面近傍では,回 復 ・再結晶にともな う強度や塑性

歪み,加 工硬化の減少などが考えられる。
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図2レ ーザ切断したアルミニウム合金板の粒界マップ

3.ダ イ レス 引抜 に よ り創 製 した マイク ロチュー

ブの集合組織評価*3

マ イ ク ロ加 工 技術 は,小 型 化 ・軽 量 化 ・高機 能 化 ・高

性 能化 な ど,既 存 の 製 品 に 対 し付 加価 値 を もた らす こ と

か ら,多 岐 に わ た る発 展 に 貢 献 で き る もの と して,注 目

が 集 ま っ て い る。 そ の 中で もマ イ ク ロチ ュー ブ は 医 療,

化 学,電 気 ・電 子 分 野 な ど,多 くの 分 野 で の 需 要 が 高 い 。

マイクロチューブ創製に関し,首 都大学東京の古島ら

は局所加熱および引張の作用を用いる,ダ イレス引抜き

によるチューブ創製の実験を行い径の減少に成功した。

しかしさらなる細管化の追求の際には,割 れ ・破断など

の問題が生じているのが現状である。マイクロ化により

結晶粒径の割合が素材寸法に対して大きくなることから,

材料特性 と結晶特性はより密な関係を持つ。つまり高精

度なチューブの創製には,材 料の集合組織 ・結晶方位 と

いった微視的特性の加工による変化の調査が重要である。

そこで本テーマでは,ダ イレス引抜き加工にともない

生じる局所加熱 ・引張および供給速度の変化が及ぼす集

合組織への影響を,微 視的な材料特性である結晶方位特

性から解明することを目的とした。今回の結晶方位の調

査では,本装置を用いて局所的な結晶方位測定を行った。

またそのデー一一タより,OIMver.6.0を 用いて各種結晶方位

の解析を行った。

供試材 として㈱日本特殊管製作所製のオーステナイ ト

系ステンレス鋼SUS304チ ューブを用いた。初期寸法は,

外径500μm,内 径240μmで ある。ダイレス引抜きは金

型等の引抜き機器を使わず,チ ューブの一部に局所加熱

と引張変形を与えることで,断 面減少をもたらす加工法

である。

図3にEBSD結 果のIPFマ ップを示す。図で示した結果

は,断 面減少率20%で 一定 とし加熱温度を②850℃ ・⑥

llOO℃ ・⑦1200℃ に変化 させた3点,加 熱温度1000℃ で

一定とし断面減少率を⑤20%・ ⑩30%・ ⑮40%に 変化 させ

た3点,引 抜速度を ⑯O.025mm/s・ ⑰0.25mm/s・⑱2.5mm/s

に変化 させた3点 のそれぞれである。

(i)温 度の変化による違い ②850℃ と⑥lloO℃ での引

抜きでは,再 結晶してお り5μm程 度の微細結晶粒を形成

した。また1200℃ においては粒成長による粗大化が確認

できた。これより断面減少率20%で は⑦1200℃ イ寸近より

粒成長が起 こることがわかった。

(ii)断面減少率の変化による違い 断面減少率Rが 高

くなるにつれて,わ ずかながら結晶が粗大化 している。

これは高断面減少率の方が試料に付加 され るひずみ量が

多くなるため,同 加熱温度での引抜きでも,再 結晶およ

び粒成長温度 が低 くなったためと考えられ る。

(iii)供給速度変化による違い 供給速度⑯0,025mm/s

において再結晶が起 こった。引抜き速度が遅いことで加

熱時間が長 くなるため再結晶が発生した。その他の供給

速度の結果において再結晶はみられず,引 抜き方向に伸

長 した結晶を形成 したままである。
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20μm

図3様 々な条件で引き抜いたマイクロチューブの結晶

方位マップ

4.純 銅の荷重負荷様式の違いによる集合組織の

変化*4

近年,金 属材料の材料特性を調査する上で結晶方位の

研究が盛んに行われている。この結晶方位は微視的な材

料特性に影響を与える要因である。多結晶体においては

この結晶方位が異方性を決定するため,材 料の機械的性

質と密接な関係にある。この結晶方位はさまざまな外的

要因によって変化する。その要因として塑性加工があげ

られる。

金属の曲げ加工もこれに含まれ,金 属を曲げるとスプ

リングバック現象が起こる。また,一 度塑性変形を与え

た金属材料に予変形とは逆方向に応力を加 えた場合に,

より小さな応力で塑性変形が生じるバウシンガー効果が

起こる。これまでに,こ れらの問題において微視的な要

因から発生の原因を調査した報告はない。

そ こで,本 テーマではこの研究の最初の段階 として,

純銅の曲げ試験を行いスフ.リングバックの発生した試料

と,単 軸の引張 ・圧縮試験を行いバウシンガー効果の発

生した試料の両方に対して,本 装置を用いて,局 所的な

結晶方位の解析を行った.これにより,結晶方位の変化,

集合組織の形成,微 視的な組織変化について実験的に調

査した。

曲げ試験用の試験片の供試材として,㈱ ニラコ社製の

純度99.96%の 純銅板材を使用し,縦10mm,横5mm,高

さ1㎜ に切 削 し試 料 と して試 験 に使 用 した。ま た 引 張試

験,圧 縮 試 験用 の試 験片 供 試 材 と して,㈱ ニ ラ コ社 製 の

純 度99.9%の 純 銅 丸 棒 を 使 用 し,標 点 距 離50㎜,径

14㎜,平 行 部 の 長 さ60mm,肩 部 の 半径15mmの 試 験片

を製 作 し引 張試 験,圧 縮 試 験 用 の試 験 片 と して使 用 した。

EBSD測 定 の 試 料 と し て,曲 げ 試 験 を行 っ た 後 の試 験 片

を フ ァイ ン カ ッ ター を用 い て切 断 し,そ の 後,エ メ リペ

ー一一パ ー一一とAl
203粒 子 を使 用 し機 械 研 磨 を行 っ た 後,

H3PO4300ml+H20100mlの 溶 字夜を用 い,電 圧5V,電

流0,2A,腐 食 時 間5sで 電解 研 磨 を行 った 。

次 に 純銅 多結 晶材 の ス プ リ ング バ ッ ク量 の測 定 と曲 げ

部 試 験 片製 作 を 目的 と した 曲 げ試 験 を行 っ た。 曲 げ試 験

機 に は ㈱ 前川 試 験機 社 製500kN万 能試 験機 を用 い,㈱ ア

マ ダ社 製 の88。V曲 げ 治 具 の パ ン チ とダ イ を用 い て 曲 げ

試 験 を行 っ た。 ス プ リン グバ ック 量 の 測 定 は,㈱ ア マ ダ

社 製 の 高 精 度 角 度 セ ン サBI-Jを 用 い て 測 定 を した。 曲 げ

試 験 は ク ロス ヘ ッ ド下 降 速度lmm/minの 条 件 で行 っ た。

本 テ ー マ で は,結 晶 方 位 解 析 の測 定 の ステ ッフ.サ イ ズ

は1μmで 行 っ た。 曲 げ後 の圧 縮 側 表層 部 に 関 して,RD

方 向 に7点 の測 定 を行 っ た。

曲 げ 後 の圧 縮 側RD方 向のIPFマ ップ を図4に 示す 。 微

細 な 結 晶 粒 が1Φ 方 向 に か け て 糸勺0.6㎜ ま で で 分 布 して

い る こ とが 分 か っ た。これ に よ って,曲 げ加 工 に お い て,

圧 縮 側 で の組1哉へ の影 響 は,曲 げ線 を 中心 と して1.2mm

の 範 囲 内 で 起 き て い る こ と が 分 か った 。
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図4純 銅材曲げ部圧縮側表層部の結晶方位マップ
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5.純 銅単結 晶材 に対す る曲 げ変形のSEM-EBSDそ

の場 観察*5

コネクタや半導体部品として広く利用されている銅製

品は,製 品の小型化やプレス加工の高速化に伴い,高 精

度な曲げ加工性が求められている。そこで近年は結晶集

合組織に着目した微視的な材料特性の研究が盛んに行わ

れている。結晶集合組織は金属材料の機械的性質と密接

に関係することが知られてお り,例 えば結晶粒の微細化

が曲げクラックの原因となるせん断帯を分散させること

や,代 表的な集合組織であるCube方 位を強く示す集合組

織は曲げ加工性に優れていることが,今 までの研究で明

らかにされてきた。

しかし,曲 げ加工前後におけるこのような結晶方位 ・

集合組織変化に関する諸研究はなされて来たものの,曲

げ加工最中に結晶がどのように変化するかは未解明であ

った。加工中の変化挙動は,加 工後の変化を正確に予測

する重要な要素である。

そこで本テーマでは,純 銅単結晶材を用いて本装置の

鏡筒内で曲げ試験とその場観察を行い,曲 げ角度の変化

に伴 う集合組織挙動を後方電子回折法解析により明らか

にすることを目的とした。単結晶材とは材料中の結晶軸

の方向が全て同一のものであ り,一 般的に存在する多結

晶材に対して,単 結晶材は特殊な製法を用いて人工的に

製造される。材料のどの点を観察しても全て同じ方位 を

示す単結晶材は,結 晶粒界や結晶方位の影響を受けるこ

とがなく,シンプルな変形挙動を観察することができる。

本研究ではその特性を利用し,曲 げ変形の圧縮部,引 張

部における変形最中の集合組織変化の過程を明らかにす

るとともに,同 条件で観察した純銅多結晶材と結果を比

較した。 今回SEM-EBSDそ の場観察に使用した供試材

として,単 結晶純銅 と㈱ニラコ社製の板厚Fl.0㎜ 糸屯度

99.996%の 多結晶純銅(ClO20)を 使用 した。

いずれ袖 げ試験片 として板厚t-1.0㎜ 板幅d-5.0㎜

板長1=30mmに 切削を施 したものを使用 した。単結晶材は

軸方向{lll}の 円柱材料か ら,ND〃{000},TD〃{101},

RD//{lll}と なるように試験片を採取した。治具を用いて

試料を固定し,観 察面に対してエメ リペーパーを用いた

湿式研磨 と,Al203粒 子 とコロイダルシリカを用いたパ

フ研磨による機械研磨を施し,実 験に使用した。

本テーマでは,JSM-7001Fに ㈱TSLソ リューションズ製

の曲げ試験機を試料台として装着し,SEM鏡 筒内におい

て曲げ試験を行いながらその場観察をする。この曲げ試

験機は3点 自由曲げであり,曲 げ荷重は両端の支点が上

昇することで負荷される。制御はソフ トウェア上で行い,

支点部の上昇量を1pm単 位で制御 して最大曲げ角度90。

まで15。間隔の曲げ加工最中を観察 した。

結晶方位解析はOIMver.6,0を 用いて行った。測定箇

所はTD面 において4点 を測定 し,板 厚方向1.0㎜,板

長 さ方向0.5㎜ の鯛 における曲げ繍 晶方位データを

得た。また,結 晶方位測定とともに試料台を70。傾斜 さ

せた状態の試料のSEM顕 微鏡写真を撮影 した。結晶方位

データの解析は,板厚方向を3等 分した(a)上部,(b)中部,

(c)下部をそれぞれ圧縮部,中 立軸部,引 張部 と定義 し,

角度ごとの結晶方位 と結晶粒変化を調べた。

今回測定をしたIPFマ ップを図5に 示す。単結晶材では,

曲げ変形が進むにつれ下部引張側にすべり線が形成 され

ているのが確認 された。 このすべ り線上は,変 形前に一

様に配向していた{101}方 位 とは異なる方位を示した。
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図50。,450,90。 曲 げ に 対 す る結 晶 方位 マ ッ プ

(上 段 多結 晶材,下 段:単 結 晶材)

6.お わ り に

本装置の導入以来,土 日祝 日を含めて毎日稼働 してお

り,す でに様々な試料に対して有用なデータが得られて

いる。本装置によって得 られたデータやそれを使った考

察は,材 料工学分野において画期的な研究の進歩をもた
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らす。ここで紹介した結果を含めて,今 後の様々な学会

や論文集で発表していく計画である。
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