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研究成果の概要（和文）： 

金属ガラスの超急速加熱下での相変化を捉えるための装置を試作した。直接通電加熱方式

による加熱中の温度、電気抵抗値変化、応力緩和挙動、熱分析曲線から、構造緩和、ガラス

遷移温度 Tg、結晶化開始温度 Txs、終了温度 Txf を特定する方法を確立し、また、過冷却

液体域での粘性低下現象の測定と解析を行った。温度の測定には熱輻射素子および二色温度

を用いた．応用として急速加熱制御・ナノインプリントシステムの試作とその有効性を示し

た。 

研究成果の概要（英文）： 

The transformation behavior of metallic glass was measured during rapid heating with 

the experimental apparatus developed in this study.  The thin film specimen was 

rapidly heated by resistance heating and measurement methods were developed on the 

temperature, electric resistance, stress relaxation, glass transition behavior.  The 

fundamental study was also carried on the viscous behavior of Zr-based glassy alloy 

under rapid heating.  During the rapid heating, glass transition temperature Tg and 
crystallization temperature Tx increase with increasing heating rate. Furthermore, 
the normal viscosity decreases with increasing heating rate. This phenomenon 

contributes to high throughput nanoimprinting.  High throughput nanoimprinting 

system was developed in this study. The system for metallic glasses is effective for 

mass production. 
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１．研究開始当初の背景 

材料の準平衡状態下の相変化の測定に
は、一般に示差走査熱量計(DSC)が用いら
れ、0.5K/s 程度の昇温(加熱)速度下で計
測されるが、液体急冷によって得られる非

平衡材料である金属ガラスを急速加熱す
ると、加熱速度 HR の増加に伴って結晶化
開始温度 Txs、終了温度 Txf が上昇し、過
冷却液体の温度域（ΔTx =Txs- Tg）が拡
大すると共に、粘性が著しく低下する。筆
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者は、この現象を応用した高速マイクロ成
形加工装置を試作し、従来の超塑性加工の
欠点（ひずみ速度が小さく、加工に時間が
かかる）を克服できることを実証した。一
方、松原らは、8K/s の加熱速度で金属ガ
ラスを加熱し、準平衡加熱下では見られな
かった結晶相の析出挙動に着目して、ガラ
ス形成能に優れた金属ガラスの合金設計
の指針を得ようとしている。そこで、加熱
速度～106K/s に至る超急速加熱下でのガ
ラス遷移、結晶化挙動を明らかにすること
は、ガラス遷移挙動を示さない従来のアモ
ルファス合金、金属ガラスのガラス形成能
とその構造を学術的に明らかにする意味
に於いて重要である。 

２．研究の目的 

金属ガラスは、溶融金属の急冷凝固過
程で、粘性が増大し、過冷却液体状態を経
て、アモルファス固体として得られる。そ
こで、金属ガラスを、加熱速度 106K/s に
至る超急速加熱することにより、急冷凝固
と逆の状態を作り出し、ガラス遷移、結晶
化挙動を明らかにし、さらに結晶化温度の
上昇による結晶化の抑制効果を明らかに
することにより、アモルファス構造変化と
ガラス形成能のメカニズムを明らかにす
ることを目的とし、そのための非接触検出
法として、放射スペクトルの超高速測定を
中心とした計測法を確立する。また、その
応用として、超急冷凝固により得られ、準
平衡加熱下ではガラス遷移挙動を示さな
い従来のアモルファス合金について、同計
測法を適用してその構造変化挙動を明ら
かにする。超急速加熱下では、アモルファ
ス合金においても、結晶化温度の上昇に伴
って、ガラス遷移挙動の現出が期待され、
過冷却液体状態下の超低粘性と、その超高
速検出法を応用した新しい超高速制御加
工法の開発が期待される。これらの応用研
究を第２の目的とした。 

３．研究の方法 

本研究では、まず、加熱速度～200K/s に
おける急速加熱下のガラス遷移 Tg、結晶
化 Tx 挙動を解析するための方法と装置
の開発を行い、この試作装置を用いて Tg、
Tx 挙動の計測と解析を行った．また、ガ
ラス遷移、結晶化過程での放射スペクトル
特性を明らかにして、加熱速度～106K/s 
での計測を可能にする二色温度計を試作
した．金属ガラスについて、超高速データ
サンプリング装置を用いた計測を行って
以上の挙動を明らかにた。金属ガラスにお
いては、結晶化温度の上昇に伴って、過冷
却液体域での粘性の著しい低下が期待さ
れるので、超急速加熱下での超低粘性・制
御加工法を提案すした。すなわち、加工へ
の応用においては、ガラス遷移挙動の検出

が最も重要であり、応力緩和挙動と共に、
本研究で開発した応力緩和法を応用した
検出方法を応用し、金属ガラスの熱ナノイ
ンプリント高効率化をはかった。． 

４．研究成果 
本研究では、直接通電加熱方式によって、

加熱速度 1,000,000K/s に至る急速加熱下
での相変化を捉えるために装置の改造を
行い、二色温度計（InGaAs、波長 1.52、
1.64μm）を用いた温度計測システムを完
成させた。 

急速加熱下の温度、電気抵抗値変化、応
力緩和挙動、熱分析曲線から、ガラス遷移
温度 Tg、結晶化開始温度 Txs、終了温度
Txf を特定する方法を確立した。応力緩和
挙動については、試験片に予め引張り予変
形を与えておき、急速加熱下で現れる構造
緩和、ガラス遷移、過冷却液体域での粘性
低下現象を計測、解析を行い、連続加熱変
態(CHT)曲線にまとめた（図１）。試験片は、
耐食性に優れる Ni65Cr15P16B4、および
Zr55Al10Cu30Ni5を用いた。 

Ni 基合金では、加熱速度の増加ととも
に、温度 Tg, Txs、Txf が上昇し、結晶化
ピークの数も増大することを明らかにし
た . また、 Zr 基合金については、
500,000K/s において結晶化終了点が消滅
した（図２）。スペクトル解析においては、
300～2,000nm の全波長帯域についての解
析を行うには、各素子間の信号レベルの補
正を行うことにより、詳細な解析が行える
ことがわかり、本研究を継続発展させる。 

 
図２ Zr 基金属ガラスの急速加熱下の

CCT 曲線 

 

図１直接通電加熱・急速加熱実験装置 



 

 

 

以上の応用研究として、超急速加熱下の
過冷却液体状態の超高速検出法により、粘
性の低下現象を利用した新しい高速制御
加工法の開発を行った（図３）。試作装置
により、回折光学素子の高効率ナノインプ
リントを行い、良好な結果を得た（図４）。 
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