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Ni基超合金におけるプロセス-構造-特性データセットの自動・高速評価
Automated and high-throughput evaluation system of 
process-structure-property dataset for Ni-base superalloy
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Superalloys used in aircraft engines applications are composed of numerous elements and complex hieratical microstructures, requiring a large amount of high-quality process-structure-property dataset for optimizing their structure and processing. Recent advances of computational simulation will be helpful for optimization of alloy structure, designing new superalloys to meet a given set of material properties without experimental trial and error is still unfeasible. Here, we proposed a novel automated high-throughput method capable of gathering 2400 data points relating processing conditions, microstructure geometry and yield strength in 13 days. An estimated 200 times faster than conventional methods using tensile testing specimens, a complete Process-Structure-Property (P-S-P) dataset is created from a single sample. The method to rapidly assemble comprehensive and consistent P-S-P datasets can facilitate efficient alloy design.
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1.　緒　　　言
航空機エンジンや発電用ガスタービンの高効率化等、カーボンニュートラル社会実現に向けた技術革新が世界各国で進んでいる。耐熱材料であるNi基超合金の研究分野はこれらの技術革新に貢献する重要技術であり、その国際競争が激化する状況下にある。物質・材料研究機構（NIMS）は、独自開発した予測システムである「合金設計プログラム(1, 2)」を活用した高速計算・高速探索により、これまで数多くのNi基超合金(2, 3)を世界に先駆け提案してきた。例えば、英国ロールス・ロイス社製航空エンジンへの単結晶超合金（TMS合金）の搭載は、学術界における計算科学により生み出された合金が、航空機エンジン高圧タービン部に実際に搭載された好例として、国際的に高い評価を得ている。一方、「使われる材料」を生み出すためには、プログラムの探索速度、探索範囲および予測精度の両立が必要不可欠であり、実験データの質と量が鍵となる。これにはNIMSにおいて長年蓄積してきた高精度かつ広範囲な「プロセス-構造-特性」実験データベースが重要な役割を果たしてきた。しかしながら、実験データベースの整備には、データ点数に対応する回数の鋳造、熱処理、研磨、組織観察、機械加工、および強度試験が必要であり、従来の方法のみで人的・予算的資源に勝る他国に対し国際競争力を維持することは困難な状況になりつつある。
本研究では、航空機エンジンタービンディスク用途としてNIMSが開発したNi-Co基超合金を例題に、プロセス（熱処理温度）、構造（析出物情報）、特性（降伏応力）に関する数千点のデータセットを自動×超高速で取得可能な新規評価システムの開発を実施した。最終的に、従来は取得に7年3か月を要するプロセス-構造-特性データセットの情報量を、わずか13日で取得できることを実証したので、報告する(4)。

2.　実験方法
本研究では図1(a)に示すような自動・超高速評価システムの開発を実施した(4)。供試材は、Ni-Co基超合金TMP-5002(5)の単結晶試料を用いた。Ni、Cr、Co、Mo、W、Ti、Al、Ta、Hf、Nbを所定の割合で秤量後、一方向凝固炉を用い、φ13×130の丸棒を鋳造した。鋳造材は均質加熱処理により凝固偏析を均質化後、NIMSが独自に開発した温度勾配炉を用いることで、単一試料内に緩やかかつ連続的な1208℃～647℃の温度範囲で3時間の熱処理を実施し後、水冷により組織を凍結した。熱処理材は、全長にわたる複数の測定点（計2400点）を選定し、走査型電子顕微鏡（FE-SEM）およびナノインデンテーション試験をPython言語により自動化・連携させた新たな自動×超高速評価システムにより、組織および特性の評価を実施した。更に、温度傾斜サンプルの各座標においてナノインデンテーションにより硬さを評価後、SEM内において、座標・フォーカス・倍率等の各種設定を自動で実施して各圧痕位置における高解像度組織写真および圧痕の3次元形状写真の超高速撮影を実施した。圧痕のパイルアップ高さも併せて評価することで、逆解析手法(6, 7)を用い、荷重―変位曲線から合金の応力-ひずみ曲線を推定した。このように、自動取得した各種情報が自動でポスト処理され、組織設計に重要な構造情報（析出物のサイズ・体積率・形状）、強度設計に重要な特性情報（応力-ひずみ曲線、降伏応力、ヤング率、加工硬化係数）へと変換し、超合金におけるプロセス－構造－特性の要素を関連付けた包括的なP-S-Pデータセットを構築した。[image: ]
Fig. 1 (a) Schematic illustration of automated and high-throughput evaluation system and (b) performance comparison between the high-throughput method presented here and an estimate for the same amount of data (2400 points) gathered by traditional methods. (4)


3.　実験結果および考察
図1(a)中段に示すように、温度傾斜サンプルにおいて指定された各座標において、数十から数百nm程度の析出組織が観察できていることが分かる。このような微細組織の観察は、通常装置に附随するオートフォーカス機能では不十分であり、独自プログラムによる自動撮影が極めて有効であったことを示唆している。更に、得られたSEM像は、プログラムにより二値化・解析され、析出物のサイズ・体積率・形状へと変換した。ここで、析出物形状が球形でない場合、面積率や形状が結晶方位に依存することが懸念される。本研究では、単結晶試料を用い、評価方位を全て(111)方位にすることで、良質なデータ取得が可能となっている。更に、図1(a)下段に示すように、組織観察座標上において適切にインデンテーション試験が実施できていることが確認できる。前述のように、図中の全圧痕に対して、パイルアップ高さを自動撮影・評価評価することで、逆解析手法により(7)、各種二相組織における応力-ひずみ曲線を推定した。以上、一連の自動×超高速評価により、熱処理プロセスおよび析出組織の異なる2400点の測定個所において、応力-ひずみ曲線を評価可能となった。
　図1(b)に、提案したハイスループット法と、従来法で同じデータ量（2400点）を取得した場合の所要時間の比較を示す。プロセス（鋳造、均質化、熱処理）、構造解析（SEM観察）、物性評価（ナノインデンテーション、引張試験）の各工程と、合計所要時間を示している。試料作製には、単結晶鋳造、均質化処理、熱処理（実験準備・後処理時間を含む）、研磨・機械加工、合計160時間（約1週間）の作業時間が必要となる。特性評価では、ナノインデンテーション試験において、モーターの駆動、圧電素子の応答、ドリフトの安定化などに時間がかかるため、1回のインデント測定に平均188秒かかり、全測定位置で125時間となる。SEM解析は比較的短時間で、微細構造解析とインデント痕解析を合わせて、1位置あたり平均44秒、合計29時間を要する。従って、試料作製に160時間、組織-特性解析に154時間かかるため、ハイスループット法全体での所要時間は314時間（約13日間）となる。一方、得られたデータセットを従来法である、精密鋳造、均質化、熱処理、観察、引張試験により取得する場合、取得に7年3か月かかることが試算される。従って、本手法は従来法に比べ200倍以上の高速化が可能であることが実証された(4)。
4.　結　　　言
高精度な実験データは、マテリアル分野におけるメカニズム解明、理論・モデル構築、数値シミュレーション、AI・機械学習を支える基盤情報であり、材料イノベーションの源泉である。本研究で開発した評価システムは、超合金のみならず、構造材料全般において、活用可能であると期待している。今後は、更なるデータ拡張を進めることで、データ駆動型予測手法の開発および新合金開発に取り組む予定である。
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