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研究成果の概要（和文）：本研究は，強ひずみ加工による超微細結晶粒を有する金属材料の力学挙動の解明とそ
のモデル化を目的とした． 本研究期間の範囲内では，工業用純アルミニウムと銅を対象とした．主な結論は以
下の通りである．(1)引張り試験中に観察される全応力は非熱的強度と熱的強度に分離できるが，強ひずみ加工
ままの材料においては結晶粒微細化による非熱的強度の上昇はない．(2)強ひずみ加工により生成された粒界は
転位運動の障壁としての機能はない．(3)焼鈍硬化による高い非熱的強度の発現はアルミニウムのみで観察さ
れ，材料によって挙動が大きく異なる．(4)これらの実験結果を表現するための簡易数理モデル(弾粘塑性型)を
定式化した．

研究成果の概要（英文）：The present study addresses the mechanical behavior of ultra-fine grained 
metals processed by severe plastic deformation (SPD) and its mathematical modeling. Industrial pure 
aluminum and copper were used as target materials. The main results are: (1) No augmentation of 
athermal (permanent) strength by grain refinement attributed to SPD was observed; (2)  Grain 
boundaries produced by SPD might not act as strong barriers to dislocation motion; (3) The 
phenomenon "hardening by annealing" was observed only for aluminum but not for copper, and thus the 
strengthening behavior associated with thermal treatment is significantly different depending on the
 material; (d) A simple material model (elasto-viscoplastic type) that represents the observed 
material behavior was formulated.

研究分野： 弾塑性力学，金属材料

キーワード： 金属材料　強度　粒径　強ひずみ加工
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研究成果の学術的意義や社会的意義
従来，強ひずみ加工によって作製される超微細結晶粒材料は一律に「高強度材料」として認識されてきた．本研
究では，その強度を時間に依存しない永久強度（非熱的強度）と時間依存の熱的強度に実験的に分離した上で，
改めて結晶粒径の影響を調べた．その結果，加工まま材場合，非熱的強度は一般に認識されるよりも大幅に低
く，結晶粒径は非熱的強度にほとんど寄与していないことを見出した．非熱的強度は，環境に左右されない応力
保持能力として構造材料の基盤的性能であり，これを広範に調査して，構造部材並びに構造物全体の安全性向上
を目指すことの意義は大きい．

※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。



 

 

様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
１．研究開始当初の背景 
従来，金属の強度は，標準的なひずみ速度（10!"~	10!#/s）での引張り試験において観察された

流動応力の大小をもって評価されてきた．強ひずみ加工によって作製される超微細結晶粒材料

は高い流動応力を示すことから，これまで一律に「高強度材料」として扱われてきた（①②など）．

ある瞬間に観察される見掛けの強度としての流動応力は非時間依存（非熱的）成分と時間依存

（熱的）成分に分離できる．非熱的強度は，いかなる環境（動的・静的負荷，温度変化）下にあ

っても保証される応力保持能力であり，構造材料の基盤的性能である．これまで，強ひずみ加工

によって作製された超微細結晶粒材の非熱的強度が系統的に調べられた例は少なく，熱的強度

に対する相対的な大きさについても不明であった． 
 
２．研究の目的 
本研究は，強ひずみ加工によって作製される超微細結晶粒を有する金属材料の力学挙動（観察

される強度の構成要素）の解明とそのモデル化を目的とした．具体的には，まず，引張り試験中

に観察される流動応力を非熱的強度（永久強度）と熱的強度（瞬間強度）に分離する．次に，永

久強度を粒径関連強化分と転位関連強化分に分解して評価する．さらに瞬間強度のひずみ速度

依存性を調査して，強度構成の全容を説明できるモデルを構築する．本研究期間の範囲内では，

銅（JIS-C1020）と工業用純アルミニウム（JIS-A1070）を対象とした． 
 
３．研究の方法 
(1) 強度評価用の試料 
実験には 2 つの試料群を用意した．一つは，ECAP（equal-channel angular pressing）加工（強ひ

ずみ加工法の一つ）を繰返し施して結晶粒を段階的に微細化した試料群である．もう一つは，十

分に ECAP 加工で結晶粒を微細化した材料（銅では 16 パス加工材，アルミニウムでは 8 パス加

工材）を様々な温度で焼きなまして結晶粒を段階的に粗大化した試料群である．以下，前者を

Refining approach，後者を Coarsening approach における試料群とする．Coarsening approach では

局部的な粒成長を抑制することを狙って，2 段階の温度域による焼鈍を一部に採用した．銅にお

ける焼鈍条件は以下の通りである（O1:100˚C–0.5h, O2:100˚C–6h, O3:100˚C–6h + 110˚C–0.5h, O4: 
100˚C–6h + 125˚C–0.5h, O5: 100˚C–6h + 150˚C–0.5h, O6: 100˚C–6h + 250˚C–0.5h）．アルミニウムに

関する焼鈍条件は後出の図１中に示した． 

(2) 強度構成のモデル化と同定 
 引張り試験中に観察される引張り応力𝜎（流動応力）は，時間非依存（非熱的）の永久強度𝜎$
と時間依存（熱的）の瞬間強度 𝜎∗に次式のように加算分解できると仮定する． 

 𝜎 = 𝜎$ + 𝜎∗ (1) 

永久強度 𝜎$ はさらに粒径に関連する（粒界効果を含む）強度 𝜎&' と転位由来の強度 𝜎( に分解

できるものとする． 

 𝜎$ = 𝜎&' + 𝜎( (2) 

𝜎(には，次式の古典的 Taylor則を適用する． 

 𝜎( = 𝑀𝛼𝜇𝑏,𝜌 (3) 

ここに，𝛼 は実験により決める係数 𝜌 は転位密度，𝑀 は結晶集合組織を無視（ランダム方位分

布を仮定）した Taylor 係数 (= 3.06)，𝜇 はせん断弾性係数，𝑏 は Burgersベクトルの大きさであ

る．瞬間強度 𝜎∗ には，次式のべき乗則を仮定する． 
 𝜎∗ = 𝐾𝜀̇) (4) 

ここに，𝐾 は実験で同定される係数，𝑚 はひずみ速度敏感性指数（異なるひずみ速度による引

張り試験データから決定する）である． 
 モデルに現れる各量の測定については以下に示す通りである．引張り試験中に変形を停止し

て 24 時間の応力緩和試験を行い，時事刻々記録される 𝜎 の値と経過時間の関係を関数近似し，

無限時間まで外挿した場合の漸近値を 𝜎$ とした．転位密度 𝜌 は，X 線回折ラインプロファイ
ルより Williamson–Hallプロット法を用いて決定した．係数 𝛼 は ECAP  1 パス時（粗大結晶粒

が生成される）において 𝜎$ ≈ 𝜎( （つまり粒径強化無し）と仮定することにより求めた．ひずみ

速度敏感性指数 𝑚 は２種類のひずみ速度 （4 × 10!*, 1 × 10!#/s）における引張り試験のデータ

から決定した．平均粒径 d は EBSD (electron backscattered diffraction pattern)法で測定し，後に示

す図中にその値を示す． 



 

 

４．研究成果 
(1) 流動応力 𝜎 に占める永久強度 𝜎$ と瞬間強度 𝜎∗ の割合 

 

 
図１ 0.2%塑性ひずみ発生時における流動応力 𝜎!.# の永久強度 𝜎$ と瞬間強度 𝜎∗ への分解．
上図：銅；下図：アルミニウム． “4P” などは “4 passes” などの略． 

 

 
図 2  0.2%塑性ひずみ発生時における永久強度 𝜎$(!.#) の粒径強化分 𝜎() と転位強化分 𝜎* への
分解．上図： Refining approach（ECAPによる結晶粒微細化過程）；下図 Coarsening approach（そ
の後の焼鈍による結晶粒粗大化過程）．銅の結果． 

not decomposed into the athermal and thermal compo-
nents. If they were separated, it would be expected that a
significant decrease in r! and a marked increase in ri
would be observed, as in the present study. Gubicza[50]

presumed that, in as-SPDed metals having fine grains
and high dislocation density, annealing induces the
annihilation of mobile dislocations inside the grains and
remaining dislocations form clusters near the grain
boundaries. In fact, Koizumi and Kuroda[12] provided
experimental data exhibiting a slight decrease in dislo-
cation density after low-temperature annealing. Such
rearrangement of the internal microstructure might
contribute to the increase in ri via the suppression of
the thermal activation of dislocation motion and grain
boundary sliding. Although the hardening-by-annealing
behavior is frequently reported for aluminum in the
literature, the phenomenon is rarely reported for copper.
To the best of the authors’ knowledge, only Habibi and

Ketabchi[51] reported a 15 pct increase in the flow stress
r (in a tensile test at _e ¼ 2:1# 10$3=s) of SPDed copper
(99.44 pct purity) after 200 !C-20 minutes annealing.
The dislocation density of the SPDed copper samples
decreased after low-temperature annealing, as seen in
Figure 3, similar to the case of aluminum.[12] Never-
theless, in our experiments (Figure 8(a)), neither
increase in ri nor decrease in r! occurred in copper
after annealing. For the clarification of the reasons for
the difference between the behaviors in SPDed copper
and aluminum after annealing, further investigations
are needed.
It is emphasized that the variation in the permanent

strength ri with plastic deformation and subsequent
annealing would vary significantly material to material,
as shown above. Thus, the investigation of ri for each
material is definitely important for realizing a safe
structural design.

Fig. 8—Breakdown of tensile flow stress r at a plastic strain of 0.002 (0.2 pct proof stress, r0:2) into athermal component (permanent strength)
ri and thermal component (temporal strength) r! for uniaxial tension tests at _e ¼ 4# 10$7/s and _e ¼ 1# 10$2/s: (a) copper (JIS-C1020); (b)
aluminum (JIS-A1070). ‘‘P’’ stands for ‘‘pass’’ or ‘‘passes.’’ For aluminum, raw experimental data published in Koizumi et al.[24] and new
additional data were gathered. In the data analysis, all ri were recalculated with Eq. [3]. Values of strain rate sensitivity, m, have been evaluated
assuming a simple relation r! ¼ K_em.
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r0 and k taken from References 63–67 (see Supplemen-
tary Table S-4 for details).

In the refining approach (Figure 10(a)), rið0:2Þ was
composed mostly of rq, and rgs decreased with repeated
ECAP processes. After 8 ECAP passes, rið0:2Þ was fully
occupied by rq. If we compute the Hall–Petch coefficient
k for rgs, it takes a negative value of # 35.3 MPa lm1/2

(blue line). No grain size-related strengthening occurred
in the SPD processes. No Hall–Petch relation holds for
rgs in the refining approach.

In the coarsening approach (Figure 10(b)), rq was still
dominant in ‘‘16 passes-O1’’ and ‘‘16 passes-O2’’ with
rgs being very small. After annealing at 100 !C-6 hours
+ 110 !C-0.5 hours (‘‘16 passes-O3’’), rgs suddenly
emerged. In this graph, additional results for ‘‘16

passes-O7,’’ ‘‘16 passes-O8,’’ and ‘‘16 passes-O9’’ indi-
cating further grain coarsening are shown. These tests
were carried out at a strain rate ranging from _e ¼
2% 10#4=s to 5% 10#4=s with a cross-head speed of 0.48
mm/min. On the basis of the stress relaxation behavior
of the fully annealed ‘‘0 passes’’ (Figure 7(a)), 85 pct of
rið0:2Þ was assumed to be rið¼ rgsÞ. The regression line
(red line) for rgs of samples ‘‘16 passes-O3’’ to ‘‘16
passes-O9’’ is within the Hall–Petch zone. As previously
mentioned, the original Hall–Petch relation demon-
strates softening with grain coarsening due to annealing.
In this regard, the observation that rgs of the present
samples in the coarsening approach (‘‘16 passe-
s-O3–O9’’) followed the Hall–Petch relation is a natural
consequence.

Fig. 10—Results of breakdown of ri at a plastic strain of 0.2 pct (i.e., rið0:2Þ) into grain size-related strength rgs and dislocation-related strength
rq plotted vs. the reciprocal of the square root of d for copper (JIS-C1020): (a) refining approach; (b) coarsening approach.
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図 3  0.2%塑性ひずみ発生時における永久強度 𝜎$(!.#) の粒径強化分 𝜎() と転位密度強化分 𝜎* へ
の分解．上図：Refining approach（ECAPによる結晶粒微細化過程）；下図： Coarsening approach（そ
の後の焼鈍による結晶粒粗大化過程）．アルミニウムの結果． 

 
図１に，銅とアルミニウムについて 0.2%塑性ひずみ発生時における流動応力 𝜎+.# を永久強度 
𝜎$ と瞬間強度 𝜎∗ へ分解した結果を示す．銅，アルミニウム共に ECAP 2 パス加工時に 𝜎$ は最
大となり，その後繰返される ECAP 加工に伴い減少していく（ECAP １パスで 1.0 の相当ひずみ

が入る）．アルミニウムの ECAP 加工まま状態 (5P~8P)の 𝜎$ は極端に小さいが焼鈍で大幅に上

昇する(強い焼鈍硬化 “hardening by annealing” が生ずる)．銅の場合には焼鈍硬化は全く見られな

い．材料の粘性（速度依存性）を表す 𝑚 値については，銅の場合には焼鈍後も 0.1程度であり

ECAP 加工まま状態から粘性の変化はないと言える．一方で，アルミニウムの場合には，焼鈍後

𝑚 値は急激に減少し，焼鈍は 𝜎$ の上昇のみならず，粘性の低減にも大きく寄与している． 
 

(2)永久強度 𝜎$ に占める粒径強化 𝜎&'と転位密度強化 𝜎( の占める割合 
 銅とアルミニウムの場合の 0.2%塑性ひずみ発生時における永久強度 𝜎$(+.#) の粒径強化分 𝜎&' 
と転位強化分 𝜎( への分解結果をそれぞれ図 2 と図 3 に示す．図中の “Hall-Petch zone” は，過

去の文献で報告されている Hall-Petch 関係の範囲を示している．両材料共に Refining approach
（ECAP による結晶粒微細化過程）においては結晶粒の微細化と共に 𝜎&' が減少しており，古

典的な Hall-Petch 関係は成立していない．Coarsening approach（その後の焼鈍による結晶粒粗大

化過程）においては，アルミニウムの場合は 8 passes-O1〜-O3 材で Hall-Petch zone を大きく超

える 𝜎&' が観察された．両材料ともに，十分に粗大化した領域においては Hall-Petch 関係に従

っている． 
 
(3) 主な結論 
 本研究で得られた主な結論は以下の通りである． 
 

(i) 引張り試験で観察される流動応力を時間に依存しない永久強度(非熱的強度)と瞬間強度

（熱的強度）に分離した結果，加工まま材においては，永久強度は一般に認識されてい

る値より大幅に低いことがわかった． 
(ii) 永久強度に占める粒径関連強度の比率を調べたところ，加工まま材では転位関連強度が

For comparison, the results for aluminum are plotted
in Figure 11 in the same manner as in Figure 10 for
copper. The Hall–Petch zone and the experimental data
for samples ‘‘8 passes-O5’’ to ‘‘8 passes-O9’’ were taken
from Koizumi and Kuroda[12] and Koizumi et al.[24] In
the refining approach (Figure 11(a)), the Hall–Petch
coefficient for rgs became negative (blue line), and no
grain size-related strengthening occurred during
repeated SPD processes as in the case of copper. In
the coarsening approach (Figure 11(b)), rgs of samples
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of d < 4 lm, were significantly above the Hall–Petch
zone. In particular, rgs that was zero in ‘‘8 passes’’
suddenly emerged in ‘‘8 passes-O1.’’ The significant
augmentation of rgs associated with low-temperature
annealing is a peculiar behavior in aluminum, which was
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支配的であり，結晶粒微細化はほとんど強度に寄与しないことがわかった． 
(iii) 上の結論(ii)から，強ひずみ加工により生成された粒界は転位運動の障壁としての機能を

持たないことが強く示唆される． 
(iv) 焼鈍硬化による非熱的強度の急激な上昇と大幅な粘性の低減はアルミニウムのみで観

察され，銅では見られなかった．このように，材料によって挙動が大きく異なるので， 
他の材料についても非熱的強度に関する詳細な研究が必要である. 

  
 本課題の範囲内では，研究の第一段階として，𝜎∗ に対して単純な現象論的モデルを用いた．

材料の物理により整合したモデルの構築やモデル全体の３次元化は今後の課題である． 
 
 上記の研究とは別に，微細結晶粒材料の力学応答に関する研究を国際共同研究にて行った．文

献⑤では，微細結晶粒を有するフィルム（厚さ 1μm 以下）を CrN/Si 製マイクロピラー試験片の

荷重軸に対して 45˚傾けて埋め込み，これを圧縮することによりフィルムの単純せん断試験を行

った．フィルム厚を 150 nm〜1000 nm の間で変化させると観察されるせん断応力は著しい寸法

依存性を示すことが報告された．本研究では，文献⑥で提案したひずみ勾配塑性理論により，文

献⑤の実験結果がほぼ定量的に説明できることを示した． 
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