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組成傾斜を伴う多層アルミニウム合金積層板の特性を評価するための有効な手法として前課題

までの測定で進めてきた、蛍光―小角同時測定法を利用し、接合界面近傍からさらに広い領域で

人工的な組成分布を持つ多層材を形成し、その組織分布の定量化を試みた。今回実用材の検討と

いう観点から重要になる AlMgZn+Cu の 3-4 元系の相互拡散組織に着目した評価を行った。 
 
キーワード： アルミニウム積層構造材，マイクロビーム走査小角散乱法，小角散乱蛍光同時測

定法 
 
背景と研究目的： 
本申請では 2016Ｂ期までの実験により、組成分布と小角散乱強度分布、透過率分布を同時に測

定することにより、2-3 元系の組成傾斜材料における組織分布を定量的に解析する方法の目処がつ

いた[1-4]。一方、材料設計と言う観点からは接合時に不可避的に形成される相互拡散層に限定さ

れず、積極的に相互拡散処理による材料強度分布の制御も含めた材料の設計が求められる。そこ

で今期はさらに広い相互拡散層領域を持つような多層多元試料の組織と強度特性の評価を実現す

るための第一歩として、比較的短時間熱処理（完全相互拡散まで至らない試料）での組織評価を実

現することを目的とした。狭い組成傾斜領域ではなく、より緩やかな組成傾斜領域が形成される

場合の析出過程の検証は単純な 2 元系である Al-Zn 合金［3,5］は測定解析ともにほぼ十分な結果

が得られているが、Al-Zn/Al-Mg のように 3 元合金拡散多層材の場合には相互拡散に伴って単に

強化析出物の体積率が変化するだけではなく、状態図上の平衡関係自体が位置によって変化する

ため、このような組成分布の設計は実用上の必要性が高くなるものの、その解析は複雑になる。

前回 Al-Mg/Al-Zn 系多層材において、その相互拡散に伴う Mg/Zn 比の空間変化に伴う析出組織変

化を評価することに成功したが、現実合金で重要な添加元素である Cu を含む 4 元合金での組織

の詳細との比較が必要となる。本申請ではより実用高強度多層材に近い構成を念頭に Al-Mg と

Al-Zn-Cu の多層構造材料を利用した従来より薄板化した試料を用いた。 
これにより実用合金に近い合金系や組成における組織－特性関係の把握のための組織評価の基

礎検討を行うことを目的とする。 
 
実験： 

必要な位置分解能を得るためにビーム径が小さいというだけでなく、試料中の析出量が非常に

小さい部分から連続的に位置の関数として析出量、サイズともに変化する様子を定量的に評価す

るという本課題遂行に必要な小角散乱測定の分解能、ダイナミックレンジなどの性能を考慮し、

Pilatus 100K 検出器を用いた SPring-8 の BL40XU での測定をおこなった。試料として 7000 系高強

度合金を形成する積層材として AlMg および AlZnCu 板材の多層構造を作成し、高温熱処理によ

る相互拡散層の形成後時効熱処理により析出組織を形成した。今回は微量添加元素として 7000 系

の基本元素（AlMgZn）に強化能が高く拡散の遅い Cu を添加した効果を検討した。測定は BL40XU
において積層材断面試料を作成し、5 μm ピンホールによるμビーム小角散乱・蛍光同時一次元ス

キャン測定をおこなった。測定配置は基本的に前課題を踏襲した。 
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測定は BL40XU において前課題までで進めてきたピンホール系によるマイクロビーム小角散乱測

定と蛍光 X 線測定、透過率測定を試料を移動しながら同時におこなう走査マイクロビーム小角蛍

光同時測定をおこない、組織解析の精密化

を図るため、各点での測定統計としてポロ

ッド域が安定して観察される程度までの

積算をおこなった。X 線エネルギーは 15 
keV、カメラ距離は 81 cm である。ピンホ

ールは 5μmならびに 20 μmのものを用いた。 
 
結果および考察： 
図 1 は高組成試料を相互拡散処理（743 

K/54 ks）後の Zn と Cu の蛍光分布を示す。

この条件では内部 AlMg 層に十分 Zn が拡

散する時間であることから、中央の AlMg
層中に十分な Zn が拡散していることが認

められる。これと比較して Cu は微量であ

ることから蛍光強度が低いものの、そのプ

ロファイルでは AlMg 層中の Cu の相対濃

度が明確に低くなっており、Cu の拡散が

Zn と比較して遅いことがわかる。また、Zn
の蛍光が 2 箇所で急激に低下しているが、

ｘ＝400 μm での減少は透過率の急上昇を

伴っており、一方ｘ＝600 μm での減少は

Cu の蛍光の上昇を伴い、透過率は大きく変

化していない。これは前者の減少は元の層

界面近傍での界面われ、後者はヘテロ核生成による Cu の粗大析出物形成によるものであると考

えられる。また、400 μm の位置で厚さが 200 μm 以上ある断面材であるにもかかわらず蛍光強度

が急減していることは、これが界面剥離に類似した界面に平行な欠陥であることを示している。

一方今回の測定での問題点として、前回までは蛍光強度は規格化により良好なキャリブレーショ

ンができたのに対し、今回の測定では

図 1 のように左右非対称となる場合

があった。その原因として透過光モニ

タの安定性、モニタとビームの相対位

置の変動（あるいはモニタ上の感度ム

ラ）が疑われたが、原因ははっきりし

なかった。この点に関してはダイオー

ド更新などの BL の対応をいただける

ので、次回以降は解決されていると期

待される。 図 2 は図 1 の試料に対す

る小角散乱プロファイルである。熱処

理条件は 2 週間室温時効である。位置

による散乱強度分布の変化を見やす

いように縦軸に散乱ベクトル、横軸に

試料位置を示して散乱強度を色表示

（対数）している。このプロファイルを

AlZnMg3 元系のものと比較した場合

の特徴として、3 元では明確に認めら

れる粒子間干渉ピークが認められな

いことが挙げられる。これはこの合金系の析出物形

状が 2 元、3 元系と比較して異方性の強い形状を持

っており、球あるいは楕円体のような形状の場合と

図 2． 積層材（5 層：AlMg/AlZnCu/AlMg 
/AlZnCu/AlMg ） の 相 互 拡 散 処 理

（743K/54ks）後の板厚方向の小角散乱強

度プロファイル。 

図 1．積層材（5 層：AlMg/AlZnCu/AlMg/AlZnCu/AlMg）の
相互拡散処理（743K/54ks）後の板厚方向の Zn と Cu
の蛍光分布。 
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比べると粒子間干渉が現れにくくな

っていると考えられる。また、Zn の蛍

光強度が急減している 400 μm、600 μm
の位置に注目すると、400 μm の位置

では明確な小角散乱の低下が見られ

るのに対し、600 μm の位置ではストリ

ーク的な強度成分の存在は見られる

ものの、明確な小角散乱強度の低下は

確認できなかった。この点については

Cu の小角散乱強度の寄与だけで説明

することが可能かを含め、現在原因の

検討を進めている。散乱強度に粒子間

干渉ピークを持たないという特徴は

393 K での人工時効の熱処理後でも同

様 で あ り 、 例 え ば 図 3 に 示 す

393K-1.8ks，86ks 熱処理材でも散乱ベ

クトルに対して単調に減少する強度

プロファイルを示すことがわかる。従

って Cu 添加試料での析出物形状の変

化により、3 元系では自然時効、低温

人工時効で常に観察された球状/楕円

体状析出物の粒子間干渉効果が認め

られず、長時間熱処理に伴い板状析出

物の同時形成を示す散乱強度成分が

AlZnCu 領域に強く現れることが示唆

された。これは従来のより ZnMg 低濃

度試料での報告例［6］とは多少異な

っており、これが組成の効果であるか、

熱履歴の効果であるかについては現

状では明確ではない。 
 
まとめと今後の課題： 

実用強力 Al 合金多層板のモデル構

造試料として Al-Mg/Al-Zn-Cu 系多層

合金試料を作製し、相互拡散熱処理と

時効熱処理による組織制御の基礎デ

ータ取得を目的としてその熱処理に

伴う組織分布を評価した。得られた結

果はこのような複雑な組織変化を示

す材料内部の強度分布状態の解釈を

おこなううえで有効であることが示された。現在、より長時間の熱処理による組織変化と強度の

関係についての検討を進めているところである。一方、長時間熱処理、実用上必要になると予想

されるより高温の熱処理を考えると、より低角部分についての検討も必要となると予想される。

BL 性能からは十分信号が得られると期待できることから、現在ネックになっている検出器大面積

化、具体的には BL40XU への Pilatus1M クラスの導入を強く希望する。 
今回 Cu を添加元素として相互拡散熱処理によって形成される組成傾斜高強度多層材の組織分

布についての解析を比較的調範囲の組成傾斜領域を形成する条件で試みた。得られた結果は高強

度のための高組成側への極端な傾斜によって接合界面近傍の欠陥や粗大析出などの制御すべき課

題が組織分布と同時に検出されることが確認され、今後強度特性との相関を詰めていく予定であ

る。 

 

図 3．393 K 時効材((a)1.8ks，(b)86ks)の小角散乱強度分布の時

間変化。2 元および 3 元系との大きな違いは粒子間干

渉が認められないことであり、自然時効時から人工時

効まで、Cu 添加材では析出物形状が変化している。 

(b) 

(a) 
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この成果は、国立研究開発法人新エネルギー・産業技術総合開発機構（ＮＥＤＯ）の委託事業未

来開拓プログラムの結果得られたものである。 
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