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研究成果の概要（和文）： 

電析法により作製したナノ結晶 Ni-W合金の構造と塑性変形挙動との関係をしらべた。電析 Cu基板の

表面粗さをコントロールすることにより、メゾスケールの Ni が偏析したネットワーク構造が形成され

た。ナノ結晶 Ni-14～18at. % W合金の引張強度は、いずれも 3 GPa に達し、破断までの全伸びは 3～

5%で、0.5～3%の大きな塑性伸びを示した。これらの結果から、Niが偏析したメゾスケール構造の存在

は、ナノ結晶合金の塑性変形の改善に有効と判断された。これら合金は加工硬化を伴って変形していた。

FIB を用いた引張破面近傍の組織観察の結果、ナノ結晶 Ni-W 合金において、引張変形時の局所的な塑

性変形部分でダイナミックに結晶粒成長が生じており、逆ホールペッチ則に従う硬化現象が発現したと

考えられた。これが硬質ナノ結晶合金において大きな塑性変形を発現させたと考えられた。 

 
研究成果の概要（英文）： 

Structure and tensile plastic deformation behaviors of electrodeposited 

nanocrystalline Ni-W alloys have been examined. By controlling the surface roughness of 

the Cu-substrate, the Ni-W alloys with mesoscale Ni-segregated network structure has been 

prepared. Tensile strengths of the Ni-14～18 at. % W alloys were attained to about 3 GPa 

with the total strains of 3～5 % containing the large plastic strain of about 0.5～3 %. 

These results have suggested that the Ni-segregated mesoscale structure is effective for 

improvement of the tensile plasticity. Work hardening was also observed. By using the 

FIB-milling technique, local grain growth was observed near the fractured surface. It 

may be suggested that the local grain growth is occurred during local plastic deformation, 

resulting the work hardening according to the inverse Hall-Petch strengthening law. 
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１．研究開始当初の背景 

高強度ナノ結晶合金は、結晶粒の超微細化

により極端に硬質化しており、一般に、塑性

変形中の加工硬化は生じない。このため、大

きな曲げ変形能を有するナノ結晶材料にお

いても、引張変形中には塑性伸びは殆ど伴う

ことなく、Shear Band と呼ばれる局所的な塑

性変形模様を生じて、脆性的に破壊する。同

様の現象は、高強度のアモルファス合金や金

属ガラス合金にも広く認められており、これ

ら高強度合金の実用化への大きな障害とな

っている。これらの問題を解決する方法とし

て、延性のある第 2相を微細に複合化させる

ことや、塑性変形中の加工硬化性を発現させ

るための組織制御が必要である。 

 

２．研究の目的 

 本研究では、電解析出法によりナノ結晶構

造を有する高強度 Ni-W 合金を作製するとと

もに、基板の表面粗さ制御によりナノ結晶組

織の中に Ni の偏析したメゾスケールの網目

状構造を形成させるとともに、合金組成を制

御することにより材料組織の熱安定性を制

御して、塑性変形誘起のナノ結晶粒の成長に

より、逆ホールペッチ則に従った加工硬化の

発現を試み、超高強度ナノ結晶合金に高い延

性を発現させることをい目的とした。さらに、

これら高強度・高延性材料のナノ・マイクロ

マテリアルとしての応用について検討した。 

 

３．研究の方法 

電解浴は硫酸ニッケル及びタングステン

酸ナトリウムを主成分とし，錯化剤としてク

エン酸と硫酸アンモニウムを用いた．W 含有

量は電解浴温度を 35～50 ℃の範囲とするこ

とで制御した．微小引張試験片（幅 0.5mm, 厚

さ約 15μm, 標点間距離 4 mm）の作製にはフ

ォトリソグラフィー技術を用いた．試験片形

状は平行部長さ 4 mm，幅 0.5 mm とし、引張

試験時の初期ひずみ速度は 4.2×10-4 /secと

した。引張破面観察は SEMにより行った。引

張破面近傍の結晶粒サイズは、FIB 加工によ

り破面近傍から切り出した試料を TEMにより

観察した。 

また、大型放射光施設 SPring-8 の BL46XU

を用いて，局所変形が生じた引張試験片平行 

部にビームを照射し(30keV, ビームサイ

ズ：20×35μm)，組織観察を行った．引張変

形時の動的組織変化観察を行うために，試験

片平行部にビーム(0.4×0.4mm)を連続照射

し，時間分解能を 3 sec ，ひずみ速度を

4.2×10-4/ sec として引張試験を行い，その

場 X線回折測定を行った． 

 

４．研究成果 

 電析温度を低下させ、電流密度を増加させ

ると、W 含有量が減尐する傾向を示し、W 含

有量が 23.6 at. %から 14.4 at. %の範囲で

合金を作製することができた。また、XRD 測

定と TEM 観察の結果から、Ni-23.6 at. % W

合金はアモルファス構造を示し、Ni-18.2 

at. % W 合金および Ni-14.4 at. % W 合金で

はナノ結晶組織を含み、結晶粒サイズはそれ

ぞれ約 3 nm、約 5 nm であった。 

 Fig.1 に、種々の組成を有する Ni-W ナノ結

晶合金の応力-ひずみ曲線を示す。いずれの

組成においても引張強度が約 3,000 MPa とな

り、非常に高い引張強度を示した。アモルフ

ァス構造を有する Ni-23.6 at. % W 合金では、

約 2 %の弾性変形の後に脆性的な破壊を示し

たのに対し、W 含有量が低下してナノ結晶化

すると、Ni-18.2 at. % W 合金においては約

0.8 %の加工硬化を伴う塑性伸びが観察され、

Ni-14.4 at. % W 合金においては加工硬化の

後、加工軟化が生じ、破断時の塑性伸びは約

Fig.1 ナノ結晶 Ni-W 合金の引張試験結果。 



2 %に達した。Ni-23.6 at. % W アモルファス

合金と Ni-14.4 at. % W ナノ結晶合金の引張

破断面の SEM 観察の結果、Ni-23.6 at. % W

合金では小さなディンプルとベインパター

ンが確認されたが断面収縮はほとんど観察

されなかった。 

 Fig. 2 の TEM 観察の結果に示すように、Ｗ

含有量が 18. %以下の電析合金には、メゾス

ケールの Ni が偏析したネットワーク構造が形成

された。引張変形時の延性改善に寄与しているも

のと考えられた。 

 

 

一方、Ni-14.4 at. % W 合金では破面近傍で

大きな断面収縮がみられ、破面ではディンプ

ルが確認された。この合金の引張破面から

FIB 加工により薄片を切り出し、TEM 観察を

行うと、Fig. 2 に示すように、引張破面付近

では 30～40 nm程度まで粒成長が認められた。

これらの結果から、引張試験時の加工硬化お

よび加工軟化現象は、局所的な塑性変形領域

における動的な結晶粒成長が生じ、逆ホール

ペッチ則に従った硬化が原因であると考え

られた。 

次に、SPring-8の放射光を用いた局所変形

領域の組織観察を行った結果を示す．Fig. 3 

 

 

に Ni-W ナノ結晶合金の応力-ひずみ曲線と， 

その引張試験時に発生した試験片平行部の

せん断帯を示す．応力低下とともに，せん断

帯の発生が認められた．このせん断帯を横切 

るように 20μm間隔でマイクロビームを照射

し，局所変形領域と局所変形を生じていない

平行部における組織の違いを観察し，その結

果を Fig. 4 に示す．局所変形領域では，局

所変形を生じていない平行部より fcc(111)

および(200)のピーク強度が大きくなった．

また，シェラー式より結晶粒サイズは 3.0nm

から 4.2nmへと増加していることが確認され

た．したがって，本電析合金は局所変形領域

において結晶粒成長が生じ，逆ホール-ペッ

チ則に従った加工硬化が生じていると考え

られる． 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Fig. 2 ナノ結晶 Ni-14.4 at. % W 合金の
引張破断面近傍の FIB-TEM組織観察結果。  

Ｆｉｇ．3  Ni-W ナノ結晶合金の応力-ひずみ

曲線と引張試験後の平行部のせん断帯 

Fig. 2 ナノ結晶 Ni-16.9 at. % W合金の
TEM 組織観察結果。 メゾスケールの Ni が
偏析したネットワーク構造が観察される。 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 以上のことから、高強度ナノ結晶合金にお
いても、メゾスケールの延性のあるネットワ
ーク構造の導入と、結晶粒サイズを 10nm 以
下に制限することにより、塑性誘起の結晶粒
成長が生じ、逆ホール-ペッチ則に従った加
工硬化を生じさせることにより、大きな延性
を発現させることができ、実用的な構造材料
としての今後の応用が期待される。 
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