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1．緒　　　言

構造材料，機能材料を問わず，目的に応じた様々な金

属材料が開発されている。一般的に，その諸特性は，合

金組成と微細組織によって決定される。有限な資源を活

用し，持続可能な社会を構築するには，金属材料のリサ

イクルは避けて通れない。その観点からは，複雑な合金

設計を行わず，組織制御によって，目的とする特性を付

与することが望ましい。特に鉄鋼材料や Al 合金のよう

なリサイクルが一般化していない Ti や Ti 合金では，シ

ンプルな合金組成で組織制御による材料設計を推進する

ことによって，効率的なマテリアルフローを構築するこ

とは極めて重要である。

近年，新たな電子顕微鏡観察技法などにより，非常に

詳細な組織の解析が可能となっている 1,2。一方，電気抵

抗率測定によっても組織ならびにその変化を推定するこ

とが可能であることが知られている。我々の研究グルー

プでは，精密な電気抵抗率測定によって，Al 合金，Ti
合金，Cu 合金における相変態挙動の観察や各種格子欠

陥密度などの推定を行ってきた 3–8。Ti に関しては，冷

間圧延 7 や引張変形 8 による電気抵抗率の変化について

も調査した。その検出精度は極めて高く，例えば Al 合

金における GP ゾーンの形成までも捉えることが可能で

ある。また，同手法は，試料体積が比較的大きい（透過

型電子顕微鏡用試料の約 108 倍）ことから平均化された

情報が数値として得られることも大きな特徴である。こ

のような定量的な組織評価手法は，組織制御による材料

設計に必須の技術のみならず，再溶解によるリサイクル

プロセスの確立にも貢献すると確信している。本研究で

は，室温で hcp 構造を有する純 Ti 板材の電気抵抗率を

測定し，その組織と関連付けると共に，マティーセンプ

ロット 6 を作成することで，板材における組織異方性の

定量評価を試みることを目的とした。

2．実 験 方 法

2.1　電気抵抗率測定

電気抵抗は，ナノボルトメータ（Keithley 2182A）と

電流源（Keithley 6221）を利用し，直流四端子法にて測

定した。リード線には，純 Ti ワイヤーを用い，試料に

スポット溶接することで，電流端子，電圧端子とした。

通電方向の直交断面寸法は，マイクロメータによって，

電圧端子間距離は，測定顕微鏡によって精密に測定した。

100 mA を通電し，浮遊熱起電力は，極性変換を行うこ

とで除去した。測定温度は，77 K と 300 K とした。前

者は，液体窒素中，後者は，シリコーンオイル中で行い，

精密に測定温度を制御した。300 K における温度制御は，

0.1 K 単位，温度変動は，0.01 K 以下であり，精密な電

気抵抗の測定系と併せることで，超精密な電気抵抗率の
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絶対値を求めることを可能とした。

2.2　マティーセンプロットの作成

まず，電子線後方散乱回折法（Electron Back Scattering 
Diffraction；EBSD）を利用し，工業用純 Ti 板（CP-Ti，
JIS1 種相当）の組織観察を行った。その（0001）極点図

を基準に，2 種の引張方向を有する引張試験片（ゲージ

部：L50×w2×t1 mm）を切り出した。試料を石英管に

3 mPa 以下となるよう減圧封入した状態で，773 K で

3.6 ks 焼鈍し，炉冷した。

精密万能試験機を利用し，引張変形により所定のひず

み量を与え，速やかに除荷した。ゲージ部から短冊状の

試験片を切り出し，断面の寸法差が±2.5 μm以下の精

度となるよう再整形した。77 K と 300 K の電気抵抗率

（ρ77，ρ300）を求め，マティーセンプロットを作成した。

3．実験結果および考察

3.1　電気抵抗率の異方性

Fig. 1 に EBSD 法で得られた CP-Ti 板の結晶方位マッ

プと（0001）極点図を示す。粒径が 10 ～ 80 μm程度の

等軸粒が観察され，2 カ所に（0001）の強い集積が認め

られた。その集積に対して，A 方向と B 方向の引張軸

を設定した。

室温にて，約 1～15% の引張変形による塑性ひずみを

与え，短冊状に整形した後，77 K，300 K における電気抵

抗率（ρ77，ρ300）を測定した。電気抵抗率変化に加え，そ

の比の変化もプロットした（Fig. 2）。なお，このひずみ

量は実測値である。この電気抵抗比（ρ300/ρ77）は，試料

の寸法因子を含まないため，電気抵抗率における微小な

変化が，本質的なものであるか，寸法測定の誤差による

ものか判定することできる。また，合金においては，電

気抵抗率と電気抵抗比をモニターすることで，スピノー

ダル分解のような相分離も捉えることが可能である。

受取材（ɛ = 0%）において，A 方向の電気抵抗率は，

B 方向のそれに比べ高い値を示した。一般的に，結晶粒

界は，電子散乱因子として働くため，その密度に比例し

て，電気抵抗率は増加する。この試料においては，結晶

粒の形状が等方的（Fig. 1）であるため，この電気抵抗

率の異方性は，六方晶における結晶学的異方性に起因す

ると言える。

引張変形によって塑性ひずみを与えると，電気抵抗率

は増加する傾向が観察された。しかしながら，塑性ひず

みが約 7% 以上になると，その増加率が減少する傾向が

認められた。一方，電気抵抗比は，A 方向で単調に減少，

B 方向で減少した後，飽和した。このように，塑性ひず

み量の増加に伴う電気抵抗率の変化挙動にも強い異方性

が観察された。

3.2　マティーセンプロットによる組織評価

温度 T における希薄固溶体の電気抵抗率（ρT）は，次

式で表される 9。

ρT = ρP
T + ∑Δρi

T ∙ C i (1)

ここで，ρP
T は純金属（溶媒）の電気抵抗率，Δρi

T は溶

Fig. 1 � Inverse pole figure map and (0001) pole figure 
obtained by EBSD technique in the CP-Ti plate. A 
and B indicate two types of tensile directions.

Fig. 2  Changes in resistivities at 77 K (ρ77) and 300 K (ρ300) by tensile deformation as a function of plastic strain.
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質 i の単位濃度あたりの電気抵抗率の寄与，C i は溶質 i
の濃度である。ここで式 (1) において，77 K と 300 K の

2 水準の温度を選択し，Δρi
T に温度依存性がないと仮定

する。また，電気抵抗比を R とする。

R = ρ300/ρ77 (2)

(1) 式，(2) 式より次式が誘導される。

ρ77 = (ρP
300 – ρP

77)/(R–1) (3)

(ρP
300 – ρP

77) は定数であるので，ρ77 と 1/(R–1) の関係は，

原点を通る直線であるが，実測した ρ77 を 1/(R–1) に対

してプロットし，その回帰式を求めると，次の一般式で

記述される関係 10 が得られる。

ρ77 = α/(R–1) + β (4)

この経験式をマティーセン経験式と呼んでいる。

Fig. 2 に示した塑性ひずみ導入による電気抵抗率変化

のマティーセンプロットを Fig. 3 に示す。A 方向と B 方

向で塑性ひずみ量との対応を明確にするため，その目標

値をプロットに付記した。最小二乗法で，式 (4) におけ

る α，βを求めた。α，βは，それぞれ A 方向で 0.60，
–0.0031，B 方向で 0.83，–0.0074 となった。また，その

相関係数は，共に 0.99 以上であり，非常に高い直線性

を示した。Fig. 2 に示したような電気抵抗率変化もマ

ティーセンプロットによって，定量的に評価できること

が示唆された。また，A 方向と B 方向の電気抵抗率では，

ɛ = 0% における差分が，引張変形後に単純に継承される

だけではないことも非常に興味深い。

これまで，このマティーセン経験式は，試料寸法の測

定誤差の検出など補足的に利用されてきた。しかしなが

ら，本研究によって，マティーセンプロットにおけるパ

ラメータ α，βが，組織における異方性の影響を強く受

けることが明らかとなった。今後，結晶学的，組織学的

異方性を有する金属材料の組織を，数値を用いて定量的

に評価する手法として利用できる可能性が示された。

4．結　　　言

電気抵抗率測定によって，金属材料の組織を評価する

新規な手法を開発することを目的として，純 Ti 板材の

電気抵抗率を直交する 2 種の方向で測定した。得られた

結果を列記する。

1） 純 Ti 板材には，（0001）極点図において，2 カ所に

強い集積が認められる特徴的な集合組織が発達して

いた。その結果，組織的な異方性が発現し，電気抵

抗率にも異方性が現れた。

2） 塑性ひずみを与えると電気抵抗率は増加した。また，

その変化挙動は，塑性変形方向に強く依存した。

3） 引張変形後の電気抵抗率のマティーセンプロットは

良い直線性を示した。また，引張方向に依存して，

その傾きと切片が変化した。これは，このプロット

によって組織定量化が可能となる可能性を示唆して

いる。
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