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Effectofprecipitationofimpuritiesduringannealingontherateof
recoveryandrecrystallizationinlO50aluminumhot-rolledsheets

HideoYOSHIDA*andYbshimasaOOKUBO*

ItiswellknownthattherecovelyandrecrystallizationofpuI巳aluminumareiniluencedbythedissolvedimpuri-

ties,ironandsilicon.Inthissmdyiweassumedthatthedissolvedimpmtiesprecipitateonthecellboundariesand

subgrainonesduringannealingandcontroltherateofrecoveryandrecrystallizationinthepurealuminumand

adoptedanewlateequationdevelopedbyYamamoto,whichcontainsthetennofparticlenumberthatexponen-

tiallychanges.Itwasfbundthattheentirereactionwasdividedintotworeactions,i.e.,therecovelyprocessand

reclystallizationoneanalyzedbythisequation.Theentirereactionwasexpressedbysuperimposingthetwopro-

cesses・Intherecovelypmcess,thevalueofthetimeexponentis0.5,whichmeansthecontrolofthedislocation

pipediffilsion,bywhichimpuritiesprecipitateonthedislocationcellboundaries・Fortherecrystallizationpmcess,

thevalueofthetimeexponentisl,whichmeansthecontrolofthegrainboundaIydiffilsion,bywhichimpurities

precipitateonthesubgrainboundaries.Therefbre,ourassumptionwasverifiedbythisnewequation・Fromtheac-

tivationenergyDweconsiderthattheprecipitationofsilicondu㎡ngthel℃coveryprocessandthatofirondmngthe

1℃crystallizationonecontrolthereactionmte.
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1． 緒 言

純アルミニウムの回復・再結晶挙動は不純物の鉄やけい素

の量やその存在状態に大きく依存していることはよく知られ

ている。不純物がたとえ非常に微量であっても，固溶して

いると回復再結晶挙動が大きく変わる。古くから99.99％以

上の高純度アルミニウムの再結晶では，加工熱処理条件に

もよるが室温で再結晶を生じることが知られている。大野

らは高純度99.998％のアルミニウム地金と99.9％鉄を用い，

AI-0.5%Fe合金を金型に鋳込んだ後,520･Cで予備加熱後熱

間圧延し，260.Cで16時間の中間焼なましを施して50%と

85％の冷間圧延を行うと,50%圧延材は室温で軟化しなかっ

たが，85％圧延材はすぐに軟化を開始し，24時間で完了し

た。85％圧延材は室温で再結晶したI)。このような冷間加工

で加工硬化しない現象は動的回復現象の一種で加工軟化とし

て古くから知られている。大野らは同様にAl-2.0%Fe合金

の加工軟化現象を調べ，けい素を含まない場合には加工度

50％で加工軟化が始まるがけい素篭が0.02％と増えると加工

軟化がしにくくなることを報告している!)。

山本らもAI-1.7%Fe合金を400･Cで24時間の均質化処理

後，冷間圧延を施し中間焼なましを行った材料の焼なまし

温度が400･Cでは40%の冷間加工度で加工軟化が始まるが，

600･Cでは90%の冷間加工をしなければ加工軟化は始まらな

かったことを報告している2)｡3)。これはマトリックス中の鉄

の固溶度と関連していて，鉄がAl3Feとして十分析出するこ

とが加工軟化にとって必要なことがわかる。以上のように固

溶した微量の鉄やけい素は回復や再結晶を遅らせる。

著者らは1050アルミニウムの引張特性とミクロ組織の関

係を調査した結果,Fig.1(d)に示すように，伸びは150･C付
近でいったん低下した後275｡Cでピークとなり，さらに高温

になると低下する4)'5)。このときのミクロ組織を電子顕微鏡

で観察すると，圧延ままでは不純物元素と反応して転位セル

が形成され(Fig.1(a)),150･C付近では転位セル境界上に単

体けい素が偏析および析出し，凝集化して0.5～l似、径のリ

ング状となる(Fig.1(b))｡200･Cになると，リング状けい素
はセル境界をはずれ，亜結晶粒内にリング状けい素として

析出した状態になる(Fig.1(c))4)｡275｡Cは導電率測定結果
からけい素が最も析出した状態となり，最も高い伸びを示

す。さらに高温になるとけい素は再固溶する。以上のように

固溶したけい素は，転位セルなどの格子欠陥上に偏析および

析出し，セル境界を安定化させるが，高温になると凝集化す

る。さらに高温になるとセル粒界をはずれて亜結晶の粒内で
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仮定して導出した14)。これに対し，同年.Avramiは核形成

速度が時間的に不変である仮定は実験事実に合わないとし

て．単位時間あたりの核発生速度をaM)exp(－α/)で与えら

れるとしたが．級数展開の扱いを簡略化した結果,Johnson

やMehlと同じ結論となった15)､16)。ロシアのKolmogorovも
1938年同じ結果を得ているので．最近ではJMAK式とも呼

ばれることが多いが．ここではJMA式とする。

山本の速度式の有効性は．すでに.Cu-Be合金の析出17)
やセメンタイトの黒鉛化18)､Al-Zn-Mg合金の二段時効現
象1，)などで確認されている。回復．再結晶過程について不

純物の役割が非常に重要であることは生産現場ではよく知ら

れているが不純物の影響を速度式に入れて解明した研究は

非常に少ないのが現状である。本研究の目的はアルミニウム

の回復・再結晶速度にJMA式と山本の式を適用し.JMA式

の限界と．山本の式が有効なことを明らかにし、不純物の反

応速度に及ぼす役割を解明することにある。
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Fig.1Siliconsegregatesorprecipitatesonthedislocatioll

cellatRT(a),coagulatesandfbrmssiliconringonthecell

boundariesatl50･C(b),andseparatesfiomboundariesa(

200｡C(c)duringannealinginlO50aluminumsheef')'5). 2．回復・再結晶のモデルと解析に用いた速度式

2.1拡散律速で成長する場合の山本の式の導出

JMA式は．一般に新相の割合,,で表されることが多いり).10)。
》
ｎ
Ｆ

｛(:)1)'=1-exp (1)

"は指数（時間指数）である。ては時定数を表す。これらパ

ラメータの物理的意味は後述する。これに対し山本は析出な

どの相変態における核生成は統計的集団現象として生じる

ものであるから．その数の増加は指数関数的に変化し，時刻

/での新相粒子数Nは次式で表されるのが自然と考えた13)o
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時刻/=0での旧相粒子数をNb,時定数をr2(新相粒子ができ

るまでの旧相粒子の存在時間寿命を意味する）とすると．

新相粒子の数の増加速度Iは次式で表される。

Fig.2Precipitationofa-AIFeSifineparticleshavingless

thanlﾉｨmdiameterdispersedwithingrainsduringanneal-
ingat380･C7).
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Ｊの析出状態となり．回復・再結晶が進行する。この亜結晶粒

界の安定化には固溶していた不純物の鉄やけい素の偏析およ

び析出が関係すると考えられる。浅野らは収差補正走査/透

過型電子顕微鏡とエネルギー分散型分析装置で亜結晶粒界上

の鉄やけい素の偏析を観察している6)。鉄は同様に拡散して

くるけい素と反応して粒界上で化合物a-AIFeSiを形成する。

"-AIFeSiは回復・再結晶の進行とともに亜結晶粒界をはずれ

て粒内析出状態となると考えられる。Fig.2は380｡Cで焼な

ましした材料の組織である7)。粒内に微細析出しているのは
d-AIFeSiである。この化合物の析出の分布状態を観察すると

亜結晶粒界に存在したことをうかがわせる。さらに高温では

鉄はA13Feとして析出して再結晶を抑制すると考えられる。

これはAI-Fe-Si合金系の析出挙動から明らかである8)。

以上のような回復・再結晶過程の速度論的解析は古くか

らJohnson-MehIJ<'Avrami式で解析されてきた9)､1o)。最近で
は各種改良モデルもあるが基本的には変わっていない11)'12)o

山本は.JMA式の問題点を明らかにし,1979年新しい反応

速度式を提唱した'3)｡JMA式はJohnsonとMehlにより1938
年提唱されたが．彼らは核生成速度が時間によらず一定と

(3)

本研究の回復・再結晶の機構はFig.1に示したように固溶

した不純物元素が焼なまし中に転位セルや亜結晶粒界上に偏

析および析出し、回復・再結晶速度を律速していると考えた。

不純物の溶質濃度の影響については．母相から新相(β相）
の析出を想定し，新相粒子の生成速度が指数関数的に減少し

拡散律速成長すると仮定して，まず半径Rの球状の新相粒子

の場合の反応式を求めた。母相の溶質原子濃度をCI,β相の

溶質淡度をqI,β相と母相との界面での溶質原子濃度をQzと

し．新相一旧相界面が拡散で移動する場合時刻iでの球形

の新相粒子の半径Rとその速度変化dR/鋤は次式で与えられ

る9)､13)｡Dは拡散係数である。

(;==)'#-*=鯰'＃-號_cビI")")Iq-cゞ“）R2=2D

Fの体積を,,とすると.rにおける体積成長速度dl"Z"は

％/％（5）器琴雑感')-"蚤心%Ic1-cE院 ）
この粒
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時刻sから(s+cMF)の間に形成される析出粒子の数はﾉ砧で

あり，この析出粒子群の体積の増加速度は，時刻′において

ﾉﾋヵ(‘ん/上"）となる。I=0からﾉ==rに至るまでに形成された全生

成粒子の体積〃の増加速度は

％ﾙﾊ(,-‘)%応（諾）ﾁーﾙﾊ論=4､/ZID%

%.I.#%(6)陰）＝竿”％
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AnnealingTime(min)
式(3)を代入すると

Fig.3ComparisonbetweenJMAequationandYamamotds
one．麦‘%等･"(-古）鯰）（”筈壽竿鈎％

時刻/までに形成された新相の全体積は

際）諮割(‘-級,灘｡"(-号)鞠(8)′-¥,D%
単位体祇の固溶体から取り除かれた溶質原子の数はγ(cD-

Ct)である。析出するはずの全溶質原子数は(CI-CE)であ

るから変態した割合yは次式で表せる。

,-'(諾）

せない限り初期の速度変化を表すことができない。これは粒

子数が一定あるいは粒子生成速度一定といった仮定によるも

のである。測定データを(12)式でカーブフィットさせて得

られた各種のパラメータの値は反応のモデルを考察する上で

重要となる。

2．2拡散が－次元，二次元，三次元の場合の時定数

式(10)は三次元拡散による成長の場合であるが，針状粒

子が長さ方向に成長する場合や転位上に析出するような一次

元拡散による成長の場合，円板状粒子が半径方向に成長する

場合のような二次元拡散の場合も同様にして求め式(10)のr】

を一般化すると，次式となる。kは定数である。

、-古{舟}雨{諾)等 (13)

一次元拡散が支配的な場合は指数",=0.5で，二次元拡散の場

合は指数"I=1となる。三次元拡散では式(10)より〃I=1.5で

ある。

I｣誓廻瀦順三三三1-exp ｜”""{,-",(-t｝｛（‘ ）｝

…蝿{(吉)鶴{…(-吉)}｝
傭‘雲古{歳而)認(鵠)％ (10)

（調（'o
k2

（一次元)¥'=$vF
k

（二次元)r,=万Wr (15)

式(10),(14),(15)のr1に基づいて，固溶した不純物量Cノ

や初期の粒子数Ⅳb,すなわち析出サイト数の影響を調べる

ことができる。指数"I=0.5の場合は式(14)の一次元の場合

に示すように母相の溶質原子濃度qに比例し，反応の時定

数r,が長くなる。すなわち回復や再結晶が遅くなることを意

味する。指数"I=lは式(15)の二次元の場合で溶質原子機度

qに無関係となり,"I=l.5では式(10)のrlから溶質原子濃

度qの1/3乗で反比例する。また，いずれの指数の場合も初

期の粒子数Mには指数乗で反比例し，初期の粒子数が多い

ほうが時定数は小さくなる。すなわち反応は短時間で終了す

る。この粒子数は，析出するサイト数，すなわち，格子欠陥

の種類と密度に関係する。

さらに反応の時定数Tllr3の温度依存性から活性化エネル

ギーを算出できる。拡散係数D=Doexp(-EｿkBnとすると，

式(12)に代入して,logrlとl/rの相関図から線形近似で活
性化エネルギーEを算出し，個々の不純物元素の影響が検討

できる。kBはボルツマン定数である。

山本は実際の新相粒子数（核生成数）は析出する格子欠陥の

サイト数に依存し，そのサイト自身が複数の反応に依存して

変化すると考え，(2)式を拡張して次式で置き換えた13)'17)。

｜'雫"(オル"：｝｛（)｝Ⅳ＝Ⅳ0

{'-f)≦".l'-expl-=｝｛（)}．eBG (ll)

山本は式(11)を式(1)の中に組込んだ次式を新しい反応速

度式として提唱した13)'17)o

｜(:昨鞭(-吉)}1｛(州-'一‘。y=I-exp (12)

"1,"2は指数で，で1,r2は時定数である。以下，式(12)を山本

の速度式と呼ぶことにする。JMA式(1)は，山本の式(12)

の"2=0の場合すなわち粒子数ⅣがⅣ=Nbで変化しない場合，

あるいは粒子生成速度Iが一定の特殊な場合である。JMA式

と山本の速度式を比較したのがFig･3である。山本の速度式

では粒子数の項を含むために，同一の"1,rlでも粒子数の項

の"2,r2を変動させることができ，特に反応初期の速度変化

を解析することができる。一方,JMA式では",,T1を変動さ
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かる・

Fig･6は板厚中央面の偏光顕微鏡写真である。ソーキング

なし材は再結晶の開始が350｡Cで約30分に対し,600｡Cソー

キング材は水冷．炉冷材いずれも約6分である。再結晶完了

はソーキングなし材では350oCで3時間，一方.600｡Cソー

キング材はいずれも1時間である。これは硬度や導電率の変

化と対応している。またソーキングされた材料の結晶粒は炉

冷．水冷にかかわらず再結晶完了後約100"mで，ソーキン

グなし材約300jJmに比べ微細であった。

5．速度論的解析結果

Fig.4の硬度変化を反応の開始と終了の差を1として反応

全体を規格化して図中にExperimentalData(Exp.Data)とし

て示した。なお，焼なまし直後(0.01分）の硬度はAsRolled

材と同じとして解析した。規格化された曲線を山本の速度

式(12)でカーブフイッテイングさせ最適なパラメータを求

めた。硬度変化から全体の反応は一つの速度式だけでは表す

ことはできないことがわかり．想定される二つの反応．回復

と再結晶反応の複合反応と考え次式で解析した。

3．実験方法

ラボの連続鋳造設備で造塊した1050鋳塊(Fe:0.29mass%,

Si:0.09mass%)を．不純物の固溶度を変化させるために

ソーキング（均質化処理）なしと600｡C/8h炉冷(FC)と水

冷(wQ)の3種類のソーキング条件で行った。これらの鋳

塊を5000Cに再加熱し20mmから4mmまで熱間圧延を行

V3300｡Cで終了した熱間圧延材をソルトバスにて290,320,

350.380･Cで保持した。この熱処理を行った試料について硬

度．電気伝導度，ミクロ組織を調べた。硬度は板厚中心で

ビッカース硬さ(荷重5kg)3点測定し、その平均値を求めた。

ミクロ組織もその板厚中央面を偏光顕微鏡で観察し再結晶過

程を調べた。

4．実験結果

Fig.4,Fig.5は350｡C焼なましでの硬度と電気伝導度の変

化である。硬度変化からソーキングなし材が最も再結晶は遅

く始まり．遅く終了していることがわかる。さらにソーキン

グ600｡Cからの冷却速度の影響は小さいことがわかった。電

気伝導度の変化からは再結晶の開始とともに電気伝導度が

大きく変化して固溶していた不純物原子が析出することがわ
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得られた。ちなみにJMA式の2つ反応の和で表すことがで

きるとして，式(17)で解析した結果をTablelに合せて示し

た。JMA式では"2,"41r21T4は空欄にしている。指数"19"3に

関してJMA式ではソーキング条件や焼なまし温度で一貫性

のないことがわかる。指数は物理的に意味のある値なので，

ソーキング条件や焼なまし温度が変わると指数が変わること

は，それぞれの温度やソーキングで反応のモデルが変わって

くることを意味する。このようなことは通常考えにくいので

JMA式で今回の反応を考察することはできないと言える。

6 ． 考 察

6．1電気伝導度の変化

硬度の変化を解析した結果，2つの反応の重ね合せであ

ることが明らかとなった。この2つの反応は，ミクロ組織

Fig.6と比較すると，回復過程と再結晶過程に対応するこ

とがわかる。Fig.7のylは回復過程に，火は再結晶過程に

対応した硬度変化である。全体の硬度変化はylとyzの和

になっている。ylおよび”を表す山本の式のパラメータが

物理的意味をもつのであれば同じパラメータで電気伝導

度変化も表すことができると考えられる。それぞれの重

みを表すパラメータA,Bは硬度と電気伝導度では異なる

ので変えて，規格化された電気伝導度の変化に重ね合せ

た。その結果をFig.8に示す。重みのパラメータA,B以外

y=ﾉ4･y1+B･y2

1'一"{に小,(:)}1｝＝』4．

’'一蕊｡側-"(:)}11+8･ (16)

J4,Bはそれぞれの反応の比率を表す。』+B=1である。比較

のためにJMA式も複合反応の場合を想定し次式で検討した。

痔鋤壽…|'聿鞭旧11
､R(t)1} (17)

Fig.7は,(a)ソーキングなし,(b)ソーキング600･C/8hFCと(c)

600･C/8hWQの場合の硬度変化(Exp.Data)を式(16)でカー

ブフィッティングさせた結果である。いずれも2つの反応

の重ね合せとして表すことができた。このときの得られた

パラメータの値をmblelに示す。最初の反応はすべて指数

"1=0.5で,2つ目の反応はすべて指数"3=1となった。この結

果は焼なまし温度を290･Cから380･Cまで変えても同じ値が
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TablelValuesofparametersobtainedbycure-6ttingoftheexperimentaldataofVickershardness(nonnalized)usingYamamoto's
equationandJMAone.

r4

’
’
’
一
一
一
一
一
一

一
一
一
一

JMA

■■■■■■■■■■■■■■■■■■■

5

25

や再結晶を律速する不純物の析出反応は基本的に同じでソー

キング条件や焼なまし温度に依存しないことを意味する。

回復過程の指数"I=0.5は，前述したように一次元拡散が支

配的で転位パイプ拡散により転位上に不純物が析出する場合

に相当する。回復過程は転位セルから亜結晶粒が形成される

段階で，セル境界は転位で構成されているので,"1=0.5はほ

ぼ妥当な値と考えられる。この反応は再結晶が開始しても，

転位を含む亜結晶粒界が残存しているので進行する。一方，

再結晶過程の指数"3=1は二次元拡散が支配的で円板状粒子が

半径方向で成長する場合に相当する。再結晶過程は亜結晶粒

から再結晶粒が形成される段階で，亜粒界面に沿った二次元

拡散により析出が生じると考えられる。亜結晶粒界面上に偏

析した鉄やけい素が最新の電子顕微鏡で確認された6)oなお，

初期の亜結晶粒は転位芯で構成されているとも言われている

ので，回復初期段階での不純物の析出に亜結晶粒界も一部関

係している可能性もあるが，シリコンリングのサイズから考

えるとセルサイズに近6,ので,本論文ではセル境界と考えた。

6.2.2時定数r

指数",=0.5の場合，時定数r1は式(14)で表され，析出サ

イトの数Ⅳb2に反比例し，溶質原子濃度に比例することがわ

かる。Tablelから山本の式で解析したr1はソーキング条件で

は大差ないことがわかる。これはFig.5の析出量から推定し

た固溶量は若干の差はあるものの，ソーキング条件で大差な

いことと，けい素の析出サイトになる転位セルの形成量も大

差がないことと関係している。回復段階の反応速度はソーキ

ング条件の影響をあまり受けないものと考えられる。

これに対し，再結晶の時定数r3は唖blelからソーキング

なし材が特に低温焼なましで大きい。ソーキング後の炉冷と

水冷では時定数はほとんど差がない。式(15)の二次元の場

はThblelに示す値と同じである。電気伝導度もほぼ同じパ

ラメータで表されることがわかる。硬度変化は格子欠陥の

減少に対応し，電気伝導度は不純物の析出に対応する。こ

れは回復・再結晶過程が格子欠陥上に不純物が析出するこ

とで進行することを意味する。なお，シリコンや鉄の析出

は硬さにあまり影響しないことはよく知られている。電気

伝導度でのA,B値はFig.8のキヤプシヨンに示すが,A+B
は以下の理由でlにはならなかった。回復と再結晶の間

で，特にソーキングなし材は電気伝導度が大きく増加し，

また焼なましの長時間側で，いずれのソーキング条件でも

電気伝導度が急に増加している。回復と再結晶の間ではFig.

1が示すようなけい素の粒子の凝集化が進行し，焼なまし長

時間側では再結晶が完了し,Fig.2に示すように結晶粒界に

あったa-AIFeSiが粒内に移動し，固溶していた鉄やけい素が

拡散して粒子の凝集化が進行したことに対応するものと考え

られる。電気伝導度から硬度変化からはわからなかった析出

反応過程のあることがわかったが，この回復段階での凝集化

は硬度に及ぼす影響は小さく，また焼なまし長時間について

は再結晶完了後なので今回の解析から省いた。凝集化を含め

た電気伝導度での反応過程の解析は今後の課題としたい。

6．2パラメータの物理的意味

6.2.1指数〃

次にこれらのパラメータについて考察する。Tablelに示

したように，山本の式では回復過程はすべて指数"!=0.5で，

再結晶過程はすべて"3=lで表すことができた。これに対し，

JMA式では，〃lはソーキング条件や焼なまし温度で0.5～2の

範囲の値を示し，〃3も同様に2～5の範囲の値を示し一定にな

らない。山本が明らかにしたようにJMA式に粒子数の項が付

加されたことによって",や"3は一定の値となる。これは回復

Soaking
Anneali

(｡C)

n9
A 〃1 Tl 〃2 T2 B 〃3 T3 〃4

Nosoaking

600･C/8hFC

600･C/8hWQ

290

320

350

380

290

320

350

380

290

320

350

380

0.15

0.25

0.3

0.2

０
０
０
０

25

17

4

25

０
０
０
０

22

31

4

25

0.5

1.3

0.5

2

５
５
５

■

●
①

０
１
０
０

０
１
０
０

４
３
５
５

30

40

10

5

０
０
０
１

５
１
１

０
５
０
１

１
４
１

’
’
一
一

一
一
一
一

－

q■■■■■■

q■■■■■■

－

｜
｜
｜
’

－

■■■■■■■

－

■■■■■■■

’
’
一
一

５
５
８
７
７
８

●
●
●
●

０
０
０
０

０
０
０
０

75

83

6

68

０
０
０
０

78

69

6

75

５
５
●
●

２
３
３
２

７
５
■
①

２
２
３
５

５
５
●
●

２
３
２
３

5500

700

105

48

1500

190

34

10

1800

260

35

13

一
一
一
一

’
’
一
一

’
一
一
一

Nosoaking

600･C/8hFC

600･C/8hWQ

290

320

350

380

290

320

350

380

290

320

350

380

０
０
０
０

０
０
０
０

０
０
０
０

17

27

3

25

７
２

３
２
４
１

３
３

42

13

０
０
０
０

０
０
０
０

０
０
０
０

５
５
５
５

５
５
５
５

５
５
５
５

０
０
０
１

８
３
１

100

10

10

l

100

16

1O

1

5

５
６
２
１

０
５
１
１

１

５
５
１
１

０
０
１

６
１

8

40

15

2

1

20

15

2

1

０
０
０
０

０
０
０
０

０
０
０
０

83

73

７
７

３
２

７
７
６
８

７
７

58

87

１
１
１
１

１
１
１
１

１
１
１
１

6000

340

15

9

1200

150

22

4

1500

38

14

8

5

８
０
４
３

１

35

20

10

5

８
８
６

２
２
３
２



J・JILM64(2014.7)

合からわかるように，r3は濃度に依存せず，核生成サイトの

数Ⅳbに依存している。すなわち，Ⅳbが少ないほど時定数は

大きくなる。ソーキングなし材は鉄やけい素の濃度分布が不

均一で，鋳造時の結晶粒界近傍に多く存在しているが，ソー

キングされた材料は鉄やけい素の濃度分布が均一となり．そ

の結果，熱間圧延での予備加熱や圧延中にも多くの析出が結

晶粒内に生じる。このため，マトリックスの固溶度が低下

し，特に第二相粒子近傍では固溶度が減少して亜結晶粒の生

成および成長が容易となり，回復再結晶が促進されると考え

られる。このことはすでに著者は7475合金で明らかにして

いる20)。ソーキング材は亜結晶粒が均一に形成されやすく，

亜結晶粒界上に鉄やけい素が析出することでマトリックスの

固溶度が低下し，再結晶速度を速めていると考えられる。こ

の結果,Fig.6に示したように結晶粒も微細になる。

粒子項のパラメータで回復過程に関与する"2,r2に関して

は，ソーキング材の350･C以上では値はほぼ一定であるが，

320･C以下の低温焼なましでは指数"2も5～10,r2が10～60

と大きな値を示す。ソーキングなし材もほぼ同様である。こ

れはアルミニウムや不純物の拡散係数に依存して不純物が析

出すべきセルの形成が低温ほど遅いためと考えられる。再結

晶過程に関与するT4,"2に関しては，これも高温の焼なまし

ではその変動が小さいが，低温焼なましでは変動が大きい。

これも低温ほど拡散係数が小さく，亜結晶粒界が各種の格子

欠陥，元の結晶粒界，転位セル，第二相粒子界面などの複合

反応によって形成されるため亜結晶粒界の生成および成長が

遅くなることが考えられる17)。これらの値の詳細な検討は

今後の課題である。

6.2.3反応の活性化エネルギー

次に，反応の時定数から活性化エネルギーを算出し，不純

物の影響を考察する。回復過程と再結晶過程について，各

ソーキング条件について，時定数r,の温度依存性から活性

化エネルギーを求めた。回復過程の活性化エネルギーは62.0

kJ/molで，再結晶過程は86.7kJ/molであった。純アルミニウ

ムの不純物元素としてはけい素と鉄であり，アルミニウム中

におけるけい素，鉄の拡散の活性化エネルギーは，平野によ

るとけい素は約124～136kJ/mol,鉄は135～258kJ/mol2'),藤

川らによるとけい素136,123kJ/mol,鉄221,258kJ/molであ

る22)。これらはいずれも格子拡散の活性化エネルギーで転

位パイプ拡散や粒界拡散の活性化エネルギーは格子拡散よ

り小さく，このため拡散係数も大きくなることが言われてい

る22)'23)｡Thble3に示すように今回の得られた活性化エネル

ギーは格子拡散の活性化エネルギーに比べl/3～1/2であり23),

転位パイプ拡散や粒界拡散におおむね一致しているものと考

えられる。反応温度から判断して回復領域ではけい素が，再

結晶領域ではけい素と鉄の拡散が関与している。活性化エネ

ルギーから判断すると再結晶速度には主としてけい素より活

性化エネルギーの大きい鉄の拡散が律速していると考えられ

る。回復・再結晶に伴い，硬度が低下していくのは転位セル

や亜結晶粒界，再結晶粒界などの格子欠陥上にけい素や鉄が

析出することにより格子欠陥が消滅することと考えられる。

7 ．結言

(1)純アルミニウムの回復・再結晶の焼なまし過程での

硬度変化に関し，粒子数の項が付加された新しい反応速度式
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で表すことが可能であることがわかった。全体の反応は，回

復の段階と再結晶の段階に分けることができ，それぞれの重

ね合せの複合反応として記述できた。焼なまし温度やソーキ

ング条件が変わっても，粒子数の項以外は同じ指数を有する

速度式となる。それぞれの反応速度式は次式で表せる。

|-"|(:昨"(:)}”｝y=別・

’'一蟻,{(:昨"(*)}、｝＋8．

（2）回復の段階の硬度変化は，転位セル境界への主にけ

い素の析出が生じて回復過程を律速している。一方，再結晶

の段階の硬度変化は，主として亜結晶粒界へのけい素と鉄，

中でも鉄の亜粒界面への析出が再結晶過程を律速しているこ

とがわかった。回復・再結晶での硬度低下は不純物の格子欠

陥への析出による格子欠陥の減少が原因である。

（3）ソーキングの有無は，回復速度にはあまり影響しな

いが，再結晶速度には影響を及ぼし，ソーキング材の方が速

い。ソーキング材では亜結晶粒が生成しやすいため，この粒

界に鉄やけい素が析出して速度を速めていると考えられた。
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