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研究成果の概要（和文）： 
構造用金属材料の力学特性の向上を目指し，塑性変形の不均一性を定量化する手法（微細
マーカー法）を新たに提案し，この手法を確立させると共に，この新手法を利用して局所
変形状態を定量的に把握することに成功した．この手法は特に，硬相と軟相を併せ持つ複
相材料の塑性変形挙動の定量化に有効であり，一連の系統的研究により，軟相の変形量の
分布や材料全体の力学特性に及ぼす硬相の寄与等，多くの知見を得ることができた． 
 
研究成果の概要（英文）： 
A new (precise marking method) method which allows the quantitative measurement 
of the degree of inhomogeneity of plastic deformation was proposed with the aim to 
improve the mechanical properties of structural material such as high tensile strength 
steel. Executing the establishment of this new technique, the quantitative 
measurement of local deformation behavior of materials was achieved. In particular, 
this method is effective to examine the plastic deformation behavior of the multi-phase 
materials which consists of soft phase and hard phase. By systematic series of the 
studies, it is clarified that the characteristic of strain distribution of soft phase and the 
contribution of hard phase to mechanical properties of the materials. 
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１．研究開始当初の背景 
	
 結晶粒を細かくして結晶粒界を増やす，母
相中に硬い第二相を分散させる，といった手
法は最近の材料強化法の主流である．先端的
な実用金属材料では，その結晶粒径が数ミク

ロン程度にまで細かくされ，さらに十数%の
第二相を含ませる．これにより，金属結晶の
変形抵抗が増加し，材料は強化されることに
なる．強化した材料では，弾性変形から塑性
変形に移行するひずみにおける強度も高い
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が，その後さらに伸ばすと変形抵抗の増加率
は大きくなる．この抵抗の増大には，金属結
晶内部の変形の不均一性が関与している．引
っ張られた金属材料は巨視的には均一に変
形していく．しかし，一方で微視的には，結
晶内部の格子欠陥（転位）が不均一に蓄積さ
れることで，材料内部に局所的なひずみの勾
配が生じ，これが新たな変形抵抗となる．従
って，金属材料のさらなる力学特性の向上を
図るには，微視的な変形の不均一をどのよう
に捉え定量化するかが，その重要な鍵となる． 
	
 以上述べたような，塑性変形の不均一性と
それが変形抵抗に及ぼす影響に関しては，過
去に多くの研究がある．その中には，変形量
の増大に伴い結晶内部の転位蓄積がどのよ
うに進むか，透過電子顕微鏡を用いて観察し
たもの，さらには，それらがマクロな力学特
性にどう影響するかといったものも含まれ
る．しかし，ミクロン〜ナノサイズレベルの
局所領域において，結晶が実際にどのような
変形をしているかについて，定量的に実測し
て検討した研究例は未だ嘗て無い． 
	
 局所的な塑性変形量を定量的に実測する
手段として，本研究ではマーカー法を用いる．
この手法そのものは，あらかじめ材料表面へ
印を付与しておき，変形中にその移動量を追
うという素朴なもので，数十ミクロン間隔程
度のマーカーなら表面に傷をつけるスクラ
ッチ法や通常の蒸着法により作製可能であ
る．これにより，結晶間で生じる粒界すべり
の挙動や，数百ミクロンの粗大結晶内部の変
形の様相であれば捉えられる．しかし，これ
よりも 2オーダー細かなマーカーを通常の方
法で作製するのは極めて困難であると同時
に，実現させればその意義も，これまでの手
法で得られているものとは全く異なってく
る．先端的な実用金属材料で最も小さな結晶
粒サイズは数ミクロン程度であることを考
慮すると，ナノサイズレベルのマーカーを作
製することにより，そのような材料の個々の
結晶粒内部の変形の不均一を捉えることが
可能となる．すなわち，現行の最も強化され
た金属材料を対象に，強化機構に直結する変
形の様相を把握し，さらなる強化への知見を
得ることができるのである． 
	
 このナノスケールマーキングを実現させ
るため，本研究では半導体材料の回路描画に
用いられている電子線リソグラフィを採用
する．本研究の期間内では，より微細なマー
キング手法を確立させるとともに，これを用
いた局所ひずみ解析手法を開発していく． 
 
２．研究の目的 
	
 構造用金属材料をさらに強化することで
輸送用車両や航空機を軽量化できれば，迫り
来る環境破綻問題の解消へ向けて，材料科学
分野からの大きな寄与が期待できる．金属材

料を如何に強くするか，そのためには，金属
結晶の変形に対する抵抗を大きくすればよ
い．この観点から，強い金属材料を得るため，
結晶粒を小さくし変形のバリアとなる結晶
粒界を増やす，あるいは，母相に硬質相を第
二相として分散させる等の方策が採られる．
このような材料を変形させると，結晶内部の
変形状態は不均一となりひずみの勾配が生
じるが，この不均一変形状態を把握すること
こそが実は，より効果的な材料強化を図る上
で非常に重要となる．その理由は，ひずみの
勾配が新たな変形抵抗を生み出し強化をも
たらすためであり，これより導かれる材料強
化の鍵は，金属結晶中に「如何に効率的に変
形の不均一を導入するか」にある．本研究で
は，金属結晶の極微小領域における不均一変
形状態を的確に把握する手段として，金属表
面にナノスケールオーダーで描画できるマ
ーキング法を新たに提案し，この手法の確立
および不均一変形状態の定量的把握を目指
す． 
 
３．研究の方法 
(1)実験用材料の準備	
 
	
 研究対象とする金属材料には，本研究の目
的に鑑み，現在実用されている鉄鋼材料に近
い状態のもの（フェライト-マルテンサイト
二相合金，マルテンサイト-ベイナイト二相
合金，および二相マグネシウム合金）を用い
た．それぞれの合金について最適組成ならび
に最適相量比を決定し，これを実現するため
の熱処理条件を探索した．試験片の変形には
静的一軸引張試験を用い，マーカー観察には
走査型電子顕微鏡（SEM）を使用した．試験
片は SEM の試料室内の試料台に載せることの
可能な 30mm 程度の長さとした．	
 
(2)電子線リソグラフィによるナノスケール
マーキングの確立	
 
	
 本研究の主眼である電子線リソグラフィ
プロセスは，①基板となる引張試験片へのレ
ジスト塗布，②SEM によるレジストへのマー
カー図形描画，③現像処理，④金属蒸着，⑤
レジストの除去，⑥マーカー形成確認，の６
段階の過程がある．	
 
このうち，①および②では基板表面が出来る
だけ平滑であることが必要である．このため，
様々な表面処理法を検討した結果，最終仕上
げにおいて，鉄系材料ではシリコンオキサイ
ド粒を懸濁させた弱アルカリ溶液を用いた
研磨，マグネシウム合金では低温での電解研
磨を行うことで十分な平滑性を得ることが
出来た．また，⑤のレジスト除去を効率良く
確実に行うため，レジスト材には異なる電子
線反応能を有する 2種類を用い 2層の積層さ
せたレジスト膜を形成させた．実験ルーチン
の確立にこのような試行錯誤を繰り返した．	
 
(3)塑性変形の付与と塑性ひずみの実測およ



 

 

び解析	
 
	
 引張試験片に電子線リソグラフィによる
ナノスケールマーキングを施した後，SEM 内
でマーカーの初期状態を一旦確認した後，試
料を引張試験に供した．与えた変形量は材料
に応じてひずみ 1%から 10%程度とした．変形
後にマーカー変位を再度 SEM で測定する作業
を行い，これを繰り返すことで同一領域の塑
性変形の進行状況を捉えることが出来た．試
料表面に描画したマーカーは矩形状としそ
の交差点中心の座標変化を捉えてその地点
の変位量とした．あらかじめ決めた観察領域
全域より各地点の変位量を求めこれを元に
ひずみを算出した．ひずみの定義は複数ある
が本研究では大ひずみの記述に便利な
Green-Lagrange ひずみを採用し，SEM 像内の
マーカー変位からひずみを求めるルーチン
を計算機内に構築した．また，このひずみを
引張ひずみに相当する相当塑性ひずみに変
換しこれを用いて様々な評価を行った．	
 
	
 
４．研究成果	
 

	
 図 1 は，本研究で確立させた微細マーカー
の SEM 像である．試料の表面状態を鑑みた試
行錯誤の結果，図に示すようにマーカーの線
幅を約 70nm，間隔を 500nm とした矩形格子状
の図形が実験上最適であることを見出した．
このようなマーカーを，フェライトｰベイナ
イト二相鋼，フェライトｰマルテンサイト二
相鋼，二相マグネシウム合金のいずれの材料
にも形成可能であることを確認出来た．	
 
	
 図 2 は，引張ひずみ 7.5%を付与したフェラ
イトｰベイナイト二相鋼試験片表面のマーカ
ーの変位の様子を捉えた SEM 像の一例である．
引張方向は図の水平方向である．この鋼は軟
相であるフェライト相に硬相のベイナイト
を分布させ力学特性の向上を図った材料で
あり，図の試料は体積比 16%のベイナイトを
含む．図中の白破線はベイナイトとフェライ
トの異相界面に対応する．図中左のベイナイ
トにおけるマーカーが 7.5%変形後もその形
状をほとんど変化させていないのに対し，フ
ェライトにおけるマーカーは大きなゆがみ
を生じていることがわかる．特に異相界面付

近におけるフェライトの局所変形は著しく，
相当塑性ひずみで最大 50%に至る巨大なひず
みの生じていることがわかった．また，異相
界面から離れた領域に左上から右下にかけ
て帯状に変形の集中した領域が見られる．こ
れはフェライトの結晶方位測定より辷り帯
に相当することがわかった．	
 
図 3 は，フェライトｰ 50%マルテンサイト二相
鋼，および，フェライトｰ 40%ベイナイト二相
鋼を 5%引張変形させた試料のマーカーの変
位から相当塑性ひずみの分布を測定し，これ
をヒストグラム表示したものである．測定領
域の面積は約 15000μm2 であった．軟相であ
るフェライトにおけるひずみの広がりは硬
相であるマルテンサイトやベイナイトに比
べて大きく，図 2で示したように軟相では異
相界面近傍に大きなひずみが現れることに
対応するものと考えられる．また，マルテン
サイトおよびベイナイトにおいてもひずみ
が検出されており，特に引張変形中のマルテ
ンサイト内部のひずみを実測出来た例は本

 

	
 	
 図 1 微細マーカーの SEM像 

 
図 2	
 フェライト-ベイナイト二相鋼に引
張ひずみ 7.5%付与した後のマーカーの変
位を示した SEM像 

 
図 3	
 フェライト-50%マルテンサイト二
相鋼とフェライト-40%ベイナイト鋼に
おける引張ひずみ 5%での相当塑性ひず
み分布 



 

 

研究が初である．このように微細マーカー法
を用いると材料の局所領域における塑性変
形量を実測出来ると共に，広領域からのデー
タをひずみ分布として表示することで，異な
る材料の間での変形挙動の相違を議論する
ことが可能となった．	
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