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研究成果の概要：巨大ひずみ材料の原子レベルでの材料解析を多面的に行った。強加工によっ

て導入される高密度格子欠陥構造・組織を可視化し、特異な粒界構造を観察した。また、局所

および平均転位密度を測定した。表面強加工層の残留応力分布も調べた。強加工によって金属

中に蓄積されるエネルギーを評価した。さらに、強加工に伴う極微細組織の形成過程を調べ、

金属アモルファスや固溶体の形成を確認した。ナノ複合材、高強度合金の作製にも成功した。 

 

交付額 

                               （金額単位：円） 

 直接経費 間接経費 合 計 

２００６年度 25,700,000  0  25,700,000  

２００７年度 20,100,000  0  20,100,000  

２００８年度 19,600,000  0  19,600,000  

    

    

総 計 65,400,000  0  65,400,000  

 

 

研究分野：工学 

科研費の分科・細目：材料工学・ 構造・機能材料 

キーワード：巨大ひずみ、強加工、格子欠陥、転位、ナノ組織、電子顕微鏡、Ｘ線 

 
１． 研究開始当初の背景 
(1)巨大ひずみ材料は、極めて多くの物理的
要素が複雑に絡み合った材料である。したが
って、この材料の構造的な特徴を原子レベル
で理解することが必要である。そのためには、
先端的材料評価技術の専門家が連携し、解析
を多面的に実施することが不可欠である。 

(2)これまでは、個々の研究手法を用いて優

れた研究が行われてきた。例えば、巨大ひず

み銅中の高分解能電顕による粒界構造の解

析や、３次元アトムプローブによるメカニカ

ルミリング FeC粉末中の C原子の粒界偏析に

よる微細粒安定化機構の提唱などがある。 

(3)本研究では、電子顕微鏡、３次元アトム

プローブ、放射光などの異なる複数の手法が

横断的に用いて、それぞれの手法の特長を生

かして多面的に解析する。特に、ナノ組織、

格子欠陥、局所構造をキーワードにして、原

子レベルでの材料解析を行い、巨大ひずみ材

料の特徴を調べ、新しいものづくりの方向を

探る。 

  
２．研究の目的 
(1)主な強加工法として、ECAP(Equal Channel 
Angular Pressing), ARB(Accumulative Roll 
Bonding), HPT(High Pressure Torsion)など
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図３ 3次元 STEM法による局所転位 
密度測定 

 

がある。 
(2)これらの方法で加工された巨大ひずみ材
料の原子レベルでの材料解析を多面的に行
い、強加工による高密度格子欠陥・極微細組
織の形成機構と、巨大ひずみ材料が示す高強
度・高延性の両立などの特異な機械・物理特
性を解明することが目的である。 
 
３．研究の方法 
(1)高分解能透過電電子顕微鏡（HRTEM）・走
査透過電電子顕微鏡(STEM)、放射光・Ｘ線、
３次元アトムプローブ、その場構造および物
理量測定法（超音波スペクトロスコピー）の
4 つの実験手法を専門とする研究者が共同し
て、巨大ひずみ材料を原子レベルで解析する。 
(2)特に、加工度および加工方法による高密
度格子欠陥の種類・量・特性の分類と巨大ひ
ずみ材料中の特異粒界構造の解明、ものづく
りへの応用を重点課題として取り上げる。 
 
４．研究成果 
(1)巨大ひずみ材料の粒界構造と熱的安定性 
巨大ひずみ材料の結晶粒界は、対称性の低下
した粒界ユニット構造や転位の不規則な配
置で構成されていることが分かった。構造の
決定が困難な程に大きなひずみ場を有する
粒界もあり、そこでは転位密度が著しく上昇
していた。このような粒界構造は、熱処理で
容易に回復消滅する粒内転位網組織に比べ
て消滅しにくいことが、HPT 加工銅のその場
TEM観察で見出された（図１）。これは、超微
細粒組織の熱的安定性を支持するものであ
る。このように、巨大ひずみ材料の結晶粒界
には、その原子構造や安定性において平衡粒
界のものとは異なる特徴が現れている。 
 

(2)巨大ひずみ材料中の欠陥組織の可視化 
大角度収束電子線を用いる STEMは、TEM に比
べて高密度格子欠陥の可視化の点で格段に
優れることを明らかにした（図２）。更に、
３次元観察技術と組み合わせることにより、
局所転位密度測定法としての有効性を世界

に先駆けて示した（図３）。 
 これらの研究成果に対して、国際会議
（GSAM-2008）での Best Student Poster Award
や、日本金属学会(2008 年 9 月）での優秀ポ
スター賞を受賞している。 
 

 
(3)Ｘ線プロファイル解析による強加工材の
転位密度の測定 
常温で強加工（ARB および ECAP）を施した３
Ｎまたは４Ｎの銅およびアルミニウムにお
ける最大転位密度は、それぞれ約 1.5x1014/m2

および約 4.5x1013/m2であった。これらの値を
白金および高クロム鋼（ラスマルテンサイト
相）で得られた転位密度の値とともに剛性率
に対してプロットした（図４）。 
常温における最大転位密度は、剛性率に対

してほぼ直線的に変化した。この結果は、変
形抵抗の小さな金属では同じひずみ量に対
して蓄えられるエネルギーが小さく、結果と
して転位密度が小さくなったものと考えら
れる。 
以上の結果から、これらの金属に転位とし

て蓄えられる歪エネルギーは数 J/mol～十数
J/mol であることが分かった。さらに、白金
では X線プロファイル解析により得られる見
かけの結晶粒径が他の金属より小さく、界面
エネルギーとして蓄えられる割合が他の金
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図４ 強加工材中の最大平均転位密度と 
剛性率の関係 
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図６ 中炭素鋼の表面強加工層内の 
残留応力分布 

属に比べ大きいことが示唆された。 
 

 
 

(4)強加工材の可動および不動転位の解析と
蓄積エネルギーの測定 
２Nアルミニウムを ARB 加工した材料に現れ
る機械的性質の特異現象を、可動転位・不動
転位の観点から解析した。すなわち、4 種類
の試料、 (a)ARB材、(b)その後 150℃30分熱
処理した試料、(c)その後さらに圧延した試
料、(d)再度最初と同一の熱処理を施した試
料について、超音波減衰率および X 線による
不均一歪の測定を行った。加工試料(a)と(c)
は、引張試験において伸びを示し、一方、熱
処理試料(b)と(d)は伸びを示さずに破断し
た。伸びが加工材ではあり熱処理材ではない
ことは、通常の金属とは逆の特異現象である。 

超音波減衰率の測定結果によれば、強加工
によって導入された転位はタングルしてい
るため超音波振動しにくくなっており、熱処
理することによって過剰導入された転位が
粒界などへ移動消滅し、その後残存する転位
は振動減衰に寄与することを示唆している。 

 

また， ARBアルミニウムと通常のアルミニ
ウムをリチウムイオン電池の負極として起
電力を測定し、その差を求めることにより蓄
積エネルギーを評価する方法について検討
した。ARB加工６サイクル後のアルミニウム

材と、加工前の通常のアルミニウム材では発
生する起電力に差があることが明らかとな
った（図５）。また、伸びを示さなくなった
30 分熱処理材の場合にも、起電力は加工前の
通常材と同様の値をとることが分かった。 
 

(5)表面強加工した中炭素鋼の残留応力分布 

微粒子ショットによってピーニング処理さ
れた中炭素鋼の表面下 200m程度までの残留
応力分布を、実験室 X線による逐次研磨法に
よって明らかにした。圧縮残留応力分布は、
ナノ結晶領域から母材領域にわたって連続
的に減尐し、特に表面近傍のナノ結晶領域で
の変化割合が高いことを示した（図６）。 
また、高エネルギー放射光と逆問題解析法

を組み合わせることによって、非破壊的に内
部残留応力を推定する方法を開発した。本手
法は国内外にも例のない独創的な方法であ
り、その有効性が示された。また、微視ひず
みや結晶子寸法変化が、ナノ結晶領域から母
材にかけての重付き平均値として明らかに
された。 
 
 

これらの結果を、2008年の残留応力国際会
議で発表し、多くの発表論文の中からセレク
テッドペーパーに推薦され、2009年 6月刊行
の Powder Diffraction Journal に掲載され
る予定である。 
 

(6)巨大ひずみ加工による組織変化と粒界・
異相界面での元素分布の原子レベル解析 
Cu-Ag,Cu-Zr,Cu-Ni2 元系の積層材における
ARB 加工にともなう組織変化を、透過電子顕
微鏡（TEM）および３次元アトムプローブ
（3DAP）で解析し、ひずみ量に対する合金化
過程を明らかにした。 
すなわち、ARB 加工の初期段階では、いず

れの合金系においても圧延方向に沿った層
状組織が発達する。また、せん断帯の形成も
観察され、特に Cu-Zr系においてせん断帯の
形成は顕著であった(図７)。ARB のサイクル
数(相当ひずみ)が増加すると、数 nm 幅の結



 

 

図７ Cu/Zr 系の ARB 加工サイクル数
による組織変化 

図８ Cu/Zr 系の ARB 加工９サイクル材の 
HRTEM 像 

 

図９ Al-Mg 複合材料のビッカース硬度と 
Mg 添加量の関係 

 

晶粒からなるバンド状組織が支配的になる。
図８に示すように Cu-Zr系ではおよそ 5nm以
下の Zr 層において Cu 原子の固溶が起こり、
アモルファス化が生じていることがわかる。
一方、Cu-Ag, Cu-Ni 系では、固溶体の形成が
確認された。 

これまで異なる合金系で、ひずみ量に対す
る組織変化を系統的にかつ詳細に調べた研
究はなく、この結果は機械的な合金化の挙動
を理解する上で重要な指針になると考えら
れる。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
(7)高圧捻回ひずみ（ＨＰT）法によるナノ材
料の作製 
高圧捻回ひずみ（HPT）法を利用し、Al 粉末
にカーボン系ナノ材料（CNT や C60/C70）を添
加し複合化、軽量化と微細粒化を図り、これ
らの相乗効果による Al-カーボン系ナノ材料
複合材料の高機能化を実現した。具体的には
複合材料中のカーボン系ナノ材料の分散状
態を明らかにし、かつ微細粒化過程に及ぼす
その影響を明らかにした。 
また、同様にして、Al 粉末と Mg 粉末を出発

原料とした平均粒径約 40nm の高強度を持つ
Al-Mg 合金を作製することにも成功した（図
９）。 
 

 
 

 
 

 

 
 

 
 
 
 
 

以上のように、本研究（1）～（7）を通して、 
巨大ひずみ材料の高密度格子欠陥構造、粒
界・界面構造、ナノ組織の特徴を明らかにし
た。さらに、「ナノレベルでの新しいものづ
くり技術」としての可能性を実証した。 
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