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研究成果の概要（和文）：種々のハイエントロピー合金（HEA)に対して，メカニカルミリング(MM)および放電プ
ラズマ焼結(SPS)により，調和組織制御を施し，その微細組織と力学特性について詳細に検討を行った．HEA粉末
のMMにより，粉末表層部（Shell）と中心部（Core）とで異なる組織を形成するShell／Core粉末を作製し，この
粉末をSPS焼結することで，微細結晶粒領域（Shell）がネットワーク状に粗大結晶粒領域（Core）を取り囲んだ
調和組織材料を作製することができる．調和組織HEA材料は，均一結晶粒材料と比較して，優れた強度・延性バ
ランスを示すことが明らかとなった．

研究成果の概要（英文）：High entropy alloy (HEA) which is a brand-new concept metallic material, has
 excellent mechanical properties and has attracted a lot of attention. An improvement of the 
mechanical properties by microstructure control is important even for HEA. A harmonic structure has 
fine grain regions which are arranged in a three-dimensional network, and coarse grain regions which
 are arranged between them. The harmonic structure materials exhibit excellent mechanical properties
 with high strength and high ductility. HEA powder is produced into a harmonic structure HEA by 
applying the mechanical milling and spark plasma sintering methods. The harmonic structure HEA 
showed superior mechanical properties with higher strength and higher ductility than the homogeneous
 grain material. It is clarified that the control of deformation twins is important for improving 
the mechanical properties of the harmonic structure HEA. 

研究分野： 材料工学

キーワード： 粉末冶金　微細組織制御　メカニカルミリング　放電プラズマ焼結
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研究成果の学術的意義や社会的意義
ハイエントロピー合金は，その概念が発表されてからまだ間もなく，まだ不明点も多いが，多くの研究者による
様々な研究が行われており，今後の発展に期待できる新材料である．本研究は，世界的に注目されているハイエ
ントロピー合金の研究と調和組織制御の研究のそれぞれの融合的な位置にある研究であり、優れた研究を組み合
わせて、さらに優れた材料開発研究につなげるものである。このようにハイエントロピー合金に調和組織制御を
加えることにより、従来のハイエントロピー合金よりもさらに高強度・高靱性を示すことが可能であり、調和組
織制御はハイエントロピー合金のもつ力学特性を極限まで引き出すことに大きく貢献できる．

※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 
ハイエントロピー合金（High Entropy Alloy: HEA）は、最近見出された新しい概念による合

金であり、5 種類以上の多元系高濃度合金である。このような HEA は 4 つの特徴を持っている。
それらは(1)高い配置のエントロピーによる固溶体相の安定化、(2)多種類構成元素の異なる原子
サイズによる結晶格子ひずみ、(3)原子間結合揺らぎに由来する遅い原子拡散、(4)多様な構成原
子間の非線形相互作用による特異な物性の発現（カクテル効果）である。さらに、従来合金では
見られない優れた力学特性を有する HEA が数多く見つかっている。HEA は金属材料開発の長
い歴史の中では非常に若い材料であり、現状では得られた材料は溶解後そのまま使用されるこ
とが多いが、本来、金属材料は結晶粒径や構成相などの微細組織を制御することによりその力学
特性を極限まで引き出すことができる。しかしながら、HEA は上記の(1)～(4)のような、従来金
属材料にはない特異な特徴を有しているため、力学特性を極限まで引き出すためには、従来から
の時効処理や加工熱処理などによって得られる微細組織が必ずしも最適であるとは言えない可
能性がある。そこで、HEA の優れた力学特性を極限まで引き出す微細組織や組織制御方法を明
らかにするために、粉末の強加工と固化技術を組み合わせた「調和組織制御」の適用に着想し、
HEA の調和組織制御と力学特性評価を詳細に検討することにした。 
 
２．研究の目的 
本研究の目的は、高強度で高靱性を有する HEA に対して調和組織制御を適用し、調和組織

HEA の組織制御法を確立し、従来よりも革新的力学特性を有する HEA 材料を創製することで
あり、そしてその力学特性発現メカニズムを解明することである。 
 
３．研究の方法 
供試材として、HEAであるCoCrFeMnNi合金粉末およびAlCoCrFeNi合金を用いた。本研究では、

メカニカルミリング（Mechanical Milling : MM）加工と放電プラズマ焼結(SPS)法により焼結体
を作製した。MM加工は SKD11 製の容器と SUJ2 製のボールを用い、遊星型ボールミルにより行っ
た。その後、SPS により焼結体を作製した。調和組織材と比較するための均一組織材料は，同粉
末を未加工のまま焼結し作製した。その際の焼結条件は MM 加工粉末と同様とした。 
粉末および焼結体の組織観察には走査型電子顕微鏡（SEM）および電子線後方散乱回折法

（Electron Back Scatter Diffraction：EBSD）を用いた。EBSD 解析は、検出ステップサイズを
0.1µmで行い、得られたデータから焼結体組織の確認、平均粒子径の算出を行った。力学特性は
引張試験により，幅 1mm，厚さ 1mm の断面積を有する試験片に初期ひずみ速度: 5.6×10-4s-1の
条件で評価した。 
 
４．研究成果 
 CoCrFeMnNi 合金に調和組織制御を適用することにより、Fig.1 に示すような調和組織を 
作製することができた。Fig.1 は、MM180ks 粉末の焼結体の微細組織であり、微細結晶粒領域が
粗大結晶粒領域をネットワーク状に取り囲んだ調和組織構造が確認される。MM 時間は調和組織
材料のネットワーク構造に強く影響し、MM 条件を制御することにより、種々の結晶粒径やネッ
トワーク領域割合を変化させた調和組織材料を作製することができる。Fig.2 は MM0～360 ks の
条件で作製した HEA 調和組織材の引張試験結果である。いずれも MM0 ks（初期粉末）の均一結
晶粒材料と比較して，高強度であることがわかる。また、MM90～MM360 ks の調和組織材料は、
均一結晶粒材と比較してほぼ延性が損なわれていない。HEA においても、調和組織制御により延
性をそこなうことなく高強度化が可能であることが明らかとなった。このような HEA 調和組織
材料は，ミクロな領域の変形挙動とマクロな領域の変形挙動が相互に影響し合う相乗効果とし
て優れた力学特性を示すことが明らかとなった。 
 次に、CrMnFeCoNi 粉末と AlCrFeCoNi 粉末の MM粉末を焼結することにより、得られた Al の濃
度勾配を利用した調和組織の微細組織写真を Fig.3(a)に示す。Fig.3(a)は、ネットワーク領域
に微細結晶粒を有した AlCrFeCoNi 合金、そして分散領域には粗大結晶粒を有する CrMnFeCoNi 合
金が配置され、この SPS 焼結体は AlCrFeCoNi と CrMnFeCoNi 合金による複合的な調和組織を形
成している。Fig.3(b)の EDS マッピング結果より、Al 濃度の差によってネットワーク領域が
AlCrFeCoNi 合金で構成されていることがわかる。EBSD 結果より、ネットワーク領域は BCC＋FCC
の 2 相で構成されていることが分かった。引張試験の結果、AlCrFeCoNi の割合の増加と BCC 相
の増加とともに、0.2％耐力は上昇することが分かった。また、焼結後に熱処理を施すことによ
り、延性の改善も見られた。 
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