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研究成果の概要（和文）：金属材料の「強さ」と「しなやかさ」の両立を達成するため，しなやかな粗大粒組織
の周りに強い微細粒組織をネットワーク状に周期配置させた「3次元ヘテロ構造材料」を創製した．本研究で
は，ヘテロ構造材料のミクロ・マクロ変形の双方を捉えるマルチスケール計測法を構築し，3次元ヘテロ構造に
おける材料損傷挙動の時間的変化を評価（4次元材料損傷評価）した．具体的には，3次元ヘテロ構造を有する各
種金属材料の疲労損傷メカニズムについて検討を加え，ネットワーク相に損傷が集中した結果，弱い粗大結晶粒
組織が損傷しにくいことを明らかとした． 

研究成果の概要（英文）：Metallic materials having a heterogeneous structure (HS), which consists of 
a coarse-grained structure surrounded by a network structure of fine equiaxed grains, were 
fabricated to achieve high strength and ductility. 4D evaluation of damage was conducted for the HS 
materials with high performance by multi-scale measurement.
The fatigue limit was increased by the HS design due to the grain refinement. To improve their 
fatigue properties, thermomechanical processing (TMP) was performed. The average size of the grains 
in the fine-grained structures was preferentially decreased by TMP. Applying TMP to CP titanium 
having a HS increased its fatigue life due to greater resistance to the initiation of fatigue crack 
as a result of grain refinement. In contrast, the crack growth rates for the HS material for long 
cracks were constantly higher, and its threshold stress intensity range were lower compared to a 
material with a homogenous coarse-grained structure.

研究分野： 材料強度学

キーワード： 粉末冶金　表面改質　金属疲労

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
しなやかな粗大粒組織の周りに強い微細粒組織をネットワーク状に周期配置させた「3次元ヘテロ構造材料」の
特異な力学特性を，ミクロ・マクロ変形の双方を捉えるマルチスケール計測法によって明らかにした．これまで
は「いかに均一かつ微細な結晶粒を作るか」が常識とされていたが，このような3次元ヘテロ構造材料の実用化
によって各種機械構造物の信頼性向上が期待される．さらに，3次元ヘテロ構造材料の多機能性は機械構造物の
小型軽量化にも寄与し，省エネルギー化の促進が期待される． 

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 
金属材料の強度は，結晶粒のサイズを小さくすることにより上昇するため，これまで「いかに

均一かつ微細な結晶粒を作るか」という点に注目して研究が進められてきた．しかし，結晶粒を
微細化すると材料の延性は低下し，強度（強さ）と延性（しなやかさ）はトレードオフの関係に
なる．すなわち，従来の「均一結晶アプローチ」では，金属材料の真の高機能化は達成されない． 
そこで研究代表者は，あえてサイズの異なる結晶粒を不均一に制御（ヘテロ構造制御）するこ

とにより，材料の延性を確保しながら高強度化する着想に至った．本研究のヘテロ構造材料には，
「強い」微細粒組織と「しなやかな」粗大粒組織が 3 次元空間に周期的に配置されている．この
ヘテロ構造は，微細粒組織を 1 つの単位とするネットワーク構造が繋がってマクロな広がりを
有することが最大の特徴であり，単なる大きさの異なる組織の「組合せ」ではない．したがって，
高強度な 3 次元ミクロ組織がマクロに連結すると，なぜ特異な力学特性が発現するのか？とい
うことが研究代表者の問いであり，本研究を行うに至った背景である． 
 
２．研究の目的 
本研究では，大きさの異なるミクロ組織をマクロに周期配置させた 3 次元ヘテロ構造材料の

高機能化メカニズムに着目する．とくに本研究では，材料組織学，連続体力学をベースとする材
料強度学，計測工学など，多彩な学術分野の研究者が結集して，ヘテロ構造に内在するミクロ・
マクロ組織の力学応答の観点から「強度と延性の両立」機構を解明することを目的としている．
そのため，ヘテロ構造のマルチスケール性を考慮した力学特性・組織解析手法を提案し，ヘテロ
構造における材料損傷挙動の時間的変化（4次元材料損傷）を捉えることにより多様な変形挙動
を統一的に理解できるモデルを構築する．最終的には，得られた成果を統括し，新しい構造材料
の開拓と創造を目指す． 
 
３．研究の方法 
(1)3 次元ヘテロ構造材料の創製 
ヘテロ構造材料は，表面改質と粉末冶金を組み合わせることにより作製した．具体的には，エ

ネルギーボールミルによって粉末表面の結晶粒のみを微細化させた後，放電プラズマ焼結（SPS）
装置によって固化成型させた．後述する高輝度放射光を用いた実験実績のあるオーステナイト
系ステンレス鋼の場合，直径 120 µmの SUS304L 粉末に対して Ar 雰囲気にてメカニカルミリン
グを 180 ks 行った．その後，温度 1223 K，圧力 50 MPa，保持時間 1.8 ks の条件で SPS 焼結
を行った．また， 1373 K で初期粉末を焼結させた比較材（均一組織材）も準備した． 
円盤状の焼結体から，放電加工によって各種試験片（引張試験片，疲労試験片，疲労き裂伝ぱ

試験片）を作製し，研磨を施して供試状態とした． 
 
(2)高輝度放射光によるミクロ・マクロ損傷の同時計測 
本研究では，結晶 3D マッピング法である回折コントラストトモグラフィ(Diffraction 

Contrast Tomography: DCT)を用いて，3次元ヘテロ構造材料の引張損傷や疲労損傷などを定量
的に評価することとした．独自に構築した試験システムを用いて，試験力制御，応力比 R=-1，
正弦波の応力波形の条件で疲労試験を行った． 
前述の試験システムを SPring-8 に持ち込み，その場ミクロ・マクロ損傷の同時計測を行った．

計測装置は，サンプルのそばに DCT 撮影用のカメラを設置し，離れた位置に CTイメージング用
のカメラを同一ビームライン上に設置する仕様である．CT イメージング撮影時は DCT 用カメラ
がビームライン上から移動することにより，迅速に CTイメージングに切り替えることができる．
DCT 測定の検出器にはビームモニタ BM2(f=24)と CCD カメラ flash4.0 の組み合わせを用い，CT
撮影用の検出器にはビームモニタ BM(x10)と CCD カメラ FLASH2.0 を用いた．DCT の測定条件と
しては，サンプル－カメラ間の距離を 10 mm，X 線のエネルギーを 37 keV とした．サンプルを
360°回転させながら常に検出器で露光し，0.04°だけ回転するごとに画像を取得している．得
られた画像から回折スポットを検出し，その大きさと位置を記録する．このとき画像のノイズを
削除することを目的として，輝度の大きさとスポットの面積を閾値とするフィルタリングを行
った．CT 撮影条件としては，X線のエネルギーを 37 keV，露光時間を 250 ms，サンプル－カメ
ラ間の距離を 300 mm とし，サンプルを 180°回転させる間に 0.5°ごとに透過像を得た． 
 
(3)その場光計測による 4次元損傷評価 
 独自に構築したその場光計測システムを用いて，疲労き裂の発生および進展過程を詳細に観
察した．本システムは，4点曲げ疲労試験システムと観察システムから構成されている．4点曲
げ治具には疲労試験片の引張応力負荷側の表面観察を目的として，反射板を挿入できる空間を
設け，反射板を介して疲労き裂の発生・進展挙動を光学顕微鏡によって観察した．この治具の正
面側から，無限遠補正-長作動距離対物レンズおよび組込顕微鏡を介して CMOS カメラを PC に接
続し，XYZ ステージを走査することにより試験片の最大曲げモーメント負荷領域を観察した． 



４．研究成果 
(1) 図 1に，作製した焼結体に対して電子
線後方散乱回折（Electron backscattered 
diffraction: EBSD）分析を行った結果を示
す．まず図 1(a)において，初期粉末焼結体
には粗大結晶粒組織が形成されていること
がわかる．これに対して，メカニカルミリン
グを施した粉末を焼結した場合，粗大結晶
粒組織の周りにネットワーク状の微細粒組
織が形成されていることがわかる（図
1(b)）．このことから，3次元ヘテロ構造材料
を創製することができた． 
さらに，加工熱処理を施すことにより，周期ヘテロ構造を維持したまま結晶粒径を制御できる

ことも明らかにした．具体的には，純チタンの周期構造制御後に冷間圧延および 873 K 熱処理を
施すことにより，周期ヘテロ構造を維持したまま結晶粒が微細化し，さらに微細結晶粒の形成領
域が増加していた．このことは，ネットワーク状の微細粒組織が優先的に加工され，再結晶した
ことを意味している．以上から，3次元ヘテロ構造材料において，粗大粒組織よりも微細粒組織
が損傷しやすいことが明らかとなった． 
 
(2) これまでに，アルミニウム合金やステンレス鋼，工業用純鉄などに対して DCT により結晶
3Dマッピングが可能であること，さらに準静的な引張試験や疲労試験においてDCT測定を行い，
回折スポットの出現角度幅は結晶内部の構造変化を反映していることが明らかになっている．
そのため本研究では，回折スポットの出現角度幅から結晶粒内のミスオリエンテーションの総
和（Total misorientation: ）を評価項目とした．は，結晶粒内の回折面の湾曲程度を評価す
るパラメータであり，結晶の回折面における転位密度と対応していると考えられている． 
 図 2 に，高輝度放射光を用いて，一定振幅応力 420 MPa を繰返し負荷した際の各結晶粒のミ
スオリエンテーションβの応力繰返し数依存性について検討を加えた結果を示す．図 2 の横軸
は，各材料の疲労寿命 Nfで無次元化している．なお，3 次元ヘテロ構造材料の Nf は初期粉末焼
結体（均一組織材）と比較して長いことから，3次元ヘテロ構造制御が金属の疲労特性改善に有
効であることがわかる．図 2 の計測結果に注目すると，均一組織鋼と比較して（〇印），同一の
N/Nfにおける 3次元ヘテロ構造材料のβ値（●印）は低いことがわかる．ここで，カメラのピク
セルサイズが 2.4 m であることを考慮すると，3次元ヘテロ構造材料における粗大結晶粒組織
のβ値のみが計測されていると考えらえる．この
ことは，3 次元ヘテロ構造材料の粗大粒組織にお
いてβ値が増加しにくいことを意味しており，
(1)の粗大粒組織よりも微細粒組織が損傷しやす
い結果と矛盾しない． 
さらに，CT イメージング像や破面観察も併用

し，3 次元ヘテロ構造材料において疲労き裂発生
近傍組織のβ値のみを抽出したところ，材料全体
の平均値と比較して高い値を示した．これは，金
属疲労が局所的な塑性変形に起因して生じるた
めと考えられる．以上から，DCT および CTイメー
ジングを用いることにより，3 次元ヘテロ構造材
料のミクロ・マクロ損傷の時間的変化（4 次元材
料損傷）を捉えることができ，マルチスケール計
測を達成することができた． 
 
(3) 所定の応力繰返し数で疲労試験機を停止し，その場光計測システムを用いて試験片表面を
撮影することにより疲労き裂の発生および進展過程を観察した．その後，疲労試験を再開し，繰
返し応力負荷と撮影を試験片が破断に至るまで順次実施した結果，3次元ヘテロ構造材料内の微
小き裂の伝ぱ速度は均一組織材と比較して低いことが明らかとなった．一方で，ASTM に準拠し
た DC(T)試験片を用いた長いき裂の伝ぱ特性を調べた結果，3 次元ヘテロ構造材料の下限界応力
拡大係数範囲Kth は均一組織材と比較して低く，また同一K に対する 3次元ヘテロ構造材料の
き裂伝ぱ速度 da/dN は高かった．これらの結果は，3次元ヘテロ構造制御によって金属材料の疲
労き裂伝ぱ抵抗が低下することを示している． 
さらに，金属材料の疲労き裂伝ぱ特性に及ぼすき裂開閉口の影響について検討を加えるため，

da/dN を有効応力拡大係数範囲Keff で整理した．その結果，3 次元ヘテロ構造材料の下限界値
Keff,th は均一組織材と比較して低い値を示した．このことは，き裂開閉口の影響を考慮しても
なお，3次元ヘテロ構造材料の疲労き裂伝ぱ抵抗が低いことを示す結果である． 
以上から，3次元ヘテロ構造が金属材料の疲労特性に及ぼす影響を微視組織形態と関連付けて

明らかにした． 

図 2 ミスオリエンテーションβと応力繰返し数

の関係 

図 1 (a)初期粉末焼結体および(b)ミリング粉末

焼結体の IPF マップ 
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