
 

様式Ｃ－１９ 

 

科学研究費助成事業（科学研究費補助金）研究成果報告書 

 

平成 24 年 5 月 31 日現在 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
研究成果の概要（和文）： 

「ナノ・メゾ調和組織制御」によって構造用材料の高強度化と高延性化を両立できる材料設計指針を

確立するとともに、その高機能化メカニズムを明確にする。調和組織金属材料では、調和組織にするこ

とで応力集中の分散ができ、機械的諸特性の向上に重要であることが明らかになった。調和組織セラ

ミックス材料では、亀裂進展速度の抑制により靱性が向上することが明らかとなった。 

 
研究成果の概要（英文）： 
Objective of the research is to reveal the mechanisms of high performance properties of structural 
materials which have the "Nano/Meso Harmonic Structure". In the metallic material, scatter of 
the stress concentration by the harmonic structure control leads to better mechanical properties. 
In the ceramic materials, coarse particle dispersion suppresses straight crack propagation. Thus, 
the crack propagation rate decreases and the higher toughness can be obtained. 
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１．研究開始当初の背景 

超微細結晶粒材料は、粗大結晶粒材料に比
べて機械的性質や物理的・化学的性質が優れ、
例えば、微細結晶粒材料ほど強度が高く、ま
た磁気的特性、耐腐食性も向上することが知
られている。そのため、いかにして微細結晶
粒を有した均質な材料を作製し高機能を得

るか、という点に大きな関心が集まり、各国
で盛んに研究が行われている。申請者は、そ
れまでの研究で、数十～数百ミクロン寸法の
金属粉末粒子では、加工条件を制御すること
で粉末の表面と内部で異なった組織、すなわ
ち、粉末表面ではナノメートル寸法のナノ結
晶粒、内部ではミクロン寸法のメゾ結晶粒か
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らなる特徴的なナノ・メゾ調和組織が形成さ
れることを見出した。このような組織を持つ
金属粉末を焼結すると、ナノ結晶粒領域とメ
ゾ結晶粒領域が調和的に配置しネットワー
クを構成する「不均質・調和・超微細」組織
材料となることを明らかにした。しかしなが
ら、結晶粒径、微細粒／粗大粒比、ネットワ
ーク寸法などの材料組織の諸因子を制御す
る研究はそれまでになかった。 
 
２．研究の目的 
従来、金属材料の高機能化は組織を均質・

微細にするという考え方により進められて
きた。これに対して、本研究は、従来とはま
ったく異なる「不均質・調和・微細」という
発想を基に、超微細結晶粒（ナノ結晶粒）と
粗大結晶粒（メゾ結晶粒）の両者を調和的に
配置したナノ・メゾ調和組織制御を行い、そ
のような組織材料の特性評価と特性発現メ
カニズムを明らかにすることが目的である。 

 
３．研究の方法 
対象とした金属材料は、純 Ti、Ti-6Al-4V、

Ti-Al、SUS304L、SUS316L、SUS430、SUS329J1
である。これらの金属材料の種々の粉末粒子
径のものについて、遊星型ボールミル、高エ
ネルギーボールミル、ジェットミルを用いて
表面超強加工を施し、Shell/Core 構造を有す
る粉末を作製した。その後、種々の方法で焼
結し、焼結体を作製した。焼結方法は、熱間
静水圧焼結（Hot Isostatic Pressing:HIP）、
熱間圧延焼結、放電プラズマ焼結（Spark 
Plasma Sintering: SPS）である。得られた
焼結体の組織解析を行うとともに、力学的特
性評価を静的引張試験、回転曲げ疲労試験
（室温、52.5Hz、最大繰り返し数は 108回）
により行った。 

 
４．研究成果 
 図１は SUS304L鋼粉末を遊星型ボールミル
により 100 時間、表面加工し 900℃で 1 時間
焼結した焼結体の SEM 像である。微細粒領域
（Shell）と粗大粒領域（Core）からなるネ
ットワーク構造（調和組織）が認められる。
Shell、および Core の結晶粒径や Shell から
Core への結晶粒径勾配は、各材料の積層欠陥
エネルギーの大小などによる塑性変形能に
依存していることが示唆された。また、表面
超強加工により相変態が生じるような場合、
例えば、SUS316L 鋼の結晶粒微細化による粒
界面積増大と格子欠陥密度増大による自由
エネルギー変化に起因するフェライト変態
や、図１の SUS304L 鋼における加工誘起マル
テンサイト変態によって、粉末の表面に近い
領域で結晶構造変化が生じる。SUS304L 鋼で
は、加工誘起マルテンサイトからの逆変態オ
ーステナイトの生成により、焼結後の Shell

部の結晶粒径が超微細化される。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図１ SUS304L 鋼の調和組織（SEM 像） 

 
図１に示した SUS304L 鋼の調和組織材
（ Harmonic structure ） と 通 常 組 織 材
（Conventional material）の引張試験結果
を図２に示す。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
図２ SUS304L 鋼の調和組織材料の引張試験結果 

 
これから明らかなように、いずれの材料も全
伸びはほぼ同等であるが、降伏強度、引張強
度ともに調和組織材料が優れており、また、
調和組織材料であっても、ミリング（MM）時
間が長時間であるほど、強度が高い。この理
由は、長時間ミリングの方が高強度を担う
Shell 割合が増加するためである。通常組織
材料と比較すると、降伏強度は 100 時間ミリ
ング材で 1.6 倍、50 時間ミリング材で 1.4 倍
となっており、引張強度は前者が 1.25 倍、
後者は 1.14 倍となっている。 
 応力-ひずみ線図から加工硬化率曲線を求
め、変形挙動を解析した。図３は SUS304L 鋼
の応力-ひずみ線図と加工硬化率曲線を示し
ている。図３(a)、(b)、(c)は、それぞれ(a)
均一粗大結晶粒材料（平均結晶粒径約
28.0µm）、(b)均一微細結晶粒材料（平均結晶
粒径約 1.0 µm）、(c)調和組織材料（Shell 割
合：33.2%、Shell 平均結晶粒径約 1.5 µm、Core



 

 

結晶粒径約 7.7 µm）の３つの材料を引張試験
したときの、真応力-真ひずみ線図、ならび
に加工硬化率曲線（∂σ/∂ε：右下がりに伸び
た曲線）である。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図３ SUS304L 鋼の応力-ひずみ線図。(a)均一粗大粒材

料、(b)均一微細粒材料、(c)調和組織材料。 
 
これらの図からわかることは、均一粗大結晶
粒 (a)では、真ひずみの増加とともに加工硬
化率曲線はなだらかに低下し、真応力-真ひ
ずみ曲線と低角度で交差すること、そして、
均一微細粒材料(b)では急激に低下し、大角
度で交差することである。一方、調和組織材
料(c)では、加工硬化率曲線は変形の中盤ま
でなだらかに低下し、その後、破断近くにな
ると急激に低下する。このような調和組織材
料の変形挙動は、粗大結晶粒材料と微細結晶
粒の両方の変形の特徴を併せ持っていると
推測され、特に、変形初期から中期までは粗
大結晶粒材料的な変形を、そして、変形後期
から破断までは微細結晶粒材料的な変形を
示すと推測される。 

調和組織材料の微視的組織と図３の変形

挙動とを考慮すると、変形・破壊機構は以下
のように考えられる。 
 
(1) 変形初期から中期にかけて、Shell
部と Core部では前者が強度が高いため、Core
部（粗大粒組織）が主に変形し加工硬化する。
その際、Shell 部（微細粒組織）はマクロに
形状変化する。 
(2) 変形後期では、Shell 部が主に変形
することで微細粒材料特有の加工硬化率曲
線が現れる。 
(3) 破断直前には、Shell 部と Core 部の
境界近傍で多数のキレツが発生し、それらが
連結することで破断にいたる。 
 
 以上のように、調和組織制御は、結晶粒微
細化というミクロの組織制御と、Shell/Core
構造というマクロな構造制御により高強度
と高延性を両立しうる革新的な方法であり、
現在のところ、粉末冶金法でしか実現できて
いない。調和組織制御法の活用によって、従
来は強度不足で利用されなかった材料が活
用できるようになる。例えば、純チタンの調
和組織材料は、SUS316L ステンレス鋼の従来
材よりも高強度かつ高延性にできることか
ら、医療用構造材料分野での展開が期待でき
る。長期的には、持続可能な、低環境負荷の
社会基盤づくりに貢献できる。高強度化のた
めに行われてきた合金添加を避けることが
可能となる。これは、稀少元素の利用低減、
リサイクルのしやすさ、省資源につながる。
さらに、調和組織材料の創製原理は従来から
の粉末冶金技術の延長でもあるので、新しい
ものづくり産業や技術の創出にもつながる
ことが期待できる。 
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