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研究成果の概要（和文）：Cu-Al-Mn及びFe-Mn-Al-Ni合金において，α→α＋β→β相変態を伴う温度域をサイ
クル熱処理することにより生じる異常粒成長現象について研究を行った．単相から冷却すると，第二相の析出に
伴って亜結晶粒が形成されることがわかった．加熱後の単相においても，微細な亜結晶粒組織が残存し，さらに
高温まで加熱することで異常粒成長が起こることがわかった．また，移動した粒界の後には亜結晶フリーゾーン
となっていることもわかった．以上より，亜結晶粒界における粒界エネルギーを粒成長の駆動力として考慮する
ことで，本異常粒成長現象をよく説明することができた．

研究成果の概要（英文）：Abnormal grain growth phenomenon induced by cyclic heat treatment through α
→α＋β→β phase transformations was investigated in Cu-Al-Mn and Fe-Mn-Al-Ni alloys. It was found
 that the subgrain structure forms associated with precipitation of the second phase and that it 
exists after solution treatment. Annealing at higher temperatures resulted in abnormal grain growth,
 and the subgrain free zone was observed after migration of the high-angle boundary. The abnormal 
grain growth can be explained by considering the sub-boundary energy as a driving pressure. 

研究分野：金属材料科学
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１．研究開始当初の背景 
材料特性を制御する上で，結晶粒径は最も
基本的かつ重要な組織因子のひとつである．
例えば，多くの構造材料において，高強度・
高靱性を得るために結晶粒の微細化が図ら
れる．一方，結晶粒成長も有効に利用されて
いる．トランスやモーターに利用される
Fe-Si 電磁鋼板では，鉄損を低減させるため
に<100>磁化容易軸を配向させることが重要
である．そのため，異常粒成長（二次再結晶）
により<100>を鋼板長手方向に配向させるた
めの技術が利用されている．さらに，単結晶
において機能性が著しく高まる材料も多く
存在し，ニッケル基超合金，シリコン単結晶，
化合物半導体，圧電材料，シンチレーターな
ど，多くの材料で単結晶化技術は重要である． 
形状記憶合金においても，結晶粒成長が重要
であることがわかってきた．例えば線材にお
いては，結晶粒が線の直径方向を貫通するバ
ンブー構造にすることで、単結晶材料に匹敵
する形状回復歪が得られる． 
われわれは，Cu-Al-Mn 形状記憶合金にお
いて結晶粒成長の研究を行った結果，固相内
において冷却・加熱の熱サイクルを行うこと
で異常粒成長が生じることを見出した．  

 
２．研究の目的 
本研究では，「β → α＋β →β」のよう
な相変態を含む温度領域で，冷却・加熱の熱
サイクルを行うことで生じる異常粒成長現
象についての研究を行う．本異常粒成長現象
を組織学的・結晶学的・熱力学的に解析し，
新しい粒成長現象を解明することを第一の
目的とする．さらに，試料サイズと結晶粒径
を変化させ，材料特性（形状記憶特性など）
の結晶粒径依存性を系統的に明らかにする
ことを第二の目的とする． 
 
３．研究の方法 
 本研究は，主に Cu-Al-Mn，Fe-Mn-Al-Ni 合
金を用いて実施する．各試料を高周波溶解に
て作製し，熱間圧延，冷間圧延により板材を
作製する．また，必要に応じて線材を作製す
る．それぞれの溶体化温度 900℃または
1200℃から各種条件で冷却・加熱し，光学顕
微鏡，SEM，EBSD，TEM などを用いて組織調査
を行う．また，引張試験機を用いて超弾性特
性を評価する． 
 
４．研究成果 
(1) 異常粒成長の組織観察 
Cu-Al-Mn 合金を用い，α+β→β相変態が
生じる加熱過程の組織を，種々熱処理条件を
変えたサンプルについて，EBSD を用いて組織
解析を行った． 
α+β2 相組織中にはα相周りに亜結晶粒
が形成されており，加熱中も亜結晶粒はその
まま存在していた．β単相になった状態にお
いても，元の大角粒界内部は微細な亜結晶粒
組織となっており，さらに高温まで加熱する

ことで異常粒成長が起こることも確認でき
た． 
さらに，Fe-Mn-Al-Ni 合金についても同様
の調査を行い，異常粒成長が生じる際に同様
の組織的特徴を見出した（図 1）．すなわち，
異常粒成長を生じる組織内には微細な亜粒
界組織が形成されていた．さらに，異常粒内
部には亜粒界フリーゾーンが存在すること
がわかった．このことは，大角粒界が亜結晶
粒を掃いて移動していることを示唆してお
り，本異常粒成長現象の主たる駆動力は亜結
晶粒界エネルギーであることを示している． 
 

図 1. Fe-Mn-Al-Ni 合金における異常粒成長
が生じる際の組織． 
 
(2) 亜結晶粒組織の形成と粒成長評価 
Cu-Al-MnやFe-Mn-Al-Ni合金で生じるサイ
クル熱処理による相変態誘起異常粒成長現
象は、冷却中の第二相析出に伴い形成される
亜結晶粒組織に起因することが明らかにな
った。そこで、母相内に析出する第二相の組
織解析を行い、亜結晶粒組織形成についての
考察を行った。 
Cu-Al-Mn および Fe-Mn-Al-Ni 合金を用い，
BCC 単相から各温度まで冷却して第二相を析
出させ、EBSD を用いて亜結晶粒の形成挙動を
調査した．析出温度が低いほど顕著に亜結晶
粒が形成されることが判明した（図 2）。また，
冷却速度が遅いほど亜結晶粒が形成された．
これはα析出物のサイズに関係していると
考えられ，粗大なα相が形成されるほど，亜
結晶粒が形成されることがわかった．このこ
とは両相の整合性に関係していると考えら
れる． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2. Fe-Mn-Al-Ni 合金を 1200℃から各温度
に 冷 却 し た 時 の α 母 相 の GROD(Grain 
Reference Orientation Deviation)マップ．
左から，600℃，900℃，1100℃． 
 
そこで、α/β相の方位関係を調査したと



ころ、いずれの合金系においても，K-S の関
係、P の関係、N-W の関係などの方位関係が
確認された（図 3）．両相は半整合であり，高
分解能透過型電子顕微鏡観察によりミスフ
ィット転位が観察できた．緩和転位の観察も
試みたが，適切な場所の観察を行うことがで
きず，今後の課題である．しかし，両相の結
晶構造・格子整合性を考慮すると緩和転位が
存在すると考えられ，析出に伴い形成される
亜結晶粒界はこれらの転位のポリゴニゼー
ションに起因するものと考えられる．以上の
ことから，効果的に亜結晶粒組織を形成する
ための冷却熱処理（析出熱処理）プロセスの
指針を立てることができた． 
 
 
 
 
 
 
図 3. Fe-Mn-Al-Ni を 900℃時効したときのγ
相の IPF マップと正極点図． 
 
 さらに，Cu-Al-Mn 合金を用い，亜結晶粒の
粒成長挙動について調査を行った．亜結晶粒
の成長速度は通常の大角粒界に比べて非常
に遅く，異常粒成長の駆動力の時間に伴う低
下は少ないことがわかった．また，900℃に
おける成長指数 n はおおよそ 12 であった．
これら亜結晶粒の遅い成長速度は，低いモビ
リティと粒界エネルギーに起因していると
考えられる． 
 
(3) 異常粒成長速度の定量評価 
 異常粒成長速度を実験的に評価した．
Cu-Al-Mn 合金においては，おおよそ，17μ
m/sec，Fe-Mn-Al-Ni 合金ではおおよそ 2.5μ
m/sec であった．これらの成長速度を基に，
異常粒成長の機構を次に考察する．なお，成
長速度は組織に依存し，適切な組織制御を行
うことで，成長速度を高めることが可能であ
る． 
 
(4) 異常粒成長の熱力学解析と機構解明 
Cu-Al-Mn合金およびFe-Mn-Al-Ni合金にお
ける異常粒成長の機構をミクロ組織観察・解
析の結果から考察した． 
はじめに，冷却・加熱のサイクル熱処理条
件を変化させて亜粒界組織を変化させた．こ
の組織を EBSD により解析し，亜結晶粒界に
おける粒界エネルギーを決定した．さらに，
異常粒成長を生じたときの粒成長速度の決
定を行った．その結果，亜結晶粒の粒界エネ
ルギーの高い試料において異常粒成長速度
が速くなることがわかった．このことは、亜
粒界エネルギーが異常粒成長の駆動力とし
て働いていることを意味する． 
一方，上記の EBSD 解析の結果から決定し
た亜結晶粒界における粒界エネルギーを用
いて，異常粒成長の駆動力を見積もった．大

角粒界からなる結晶粒間の結晶粒径差から
得られるGibbs-Thomson効果による駆動力に
比較し，亜結晶粒界の駆動力は大きいことが
わかり，本異常粒成長現象の主たる駆動力が
亜結晶粒界エネルギーであることが判明し
た．さらに，モビリティを文献値あるいはモ
デル式より算出した．以上の駆動力とモビリ
ティより粒成長速度の見積もりを行った．そ
の結果，亜結晶粒界エネルギーの違いにより
異常粒成長速度の違いを説明することがで
きた．以上より，亜結晶粒界エネルギーを駆
動力とする新しい異常粒成長現象の機構を
解明することができた． 
 
(5) 異常粒成長による巨大結晶粒作製 
Cu-Al-Mn 合金において，冷却速度を変化さ
せて第二相の析出状態と異常粒成長速度を
調査したところ，冷却速度が遅い方が，異常
粒成長が顕著に生じることが分かった．また，
加熱速度を変化させて異常粒成長粒のサイ
ズを測定したところ，一定以下の速度で加熱
することにより，効果的に異常粒成長が起こ
る確率が高いことが判明した．異常粒成長が
効果的に生じるための条件を特定すること
ができた．Cu-Al-Mn では数十センチレベル，
Fe-Mn-Al-Ni 合金では 3cm 程度の単結晶を作
製することができた（図 4）． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 4. Fe-Mn-Al-Mn 合金単結晶の写真 
 
 
(6) 超弾性特性評価 
異常粒成長を利用して結晶粒径を変化さ
せたFe-Mn-Al-Ni形状記憶合金の線材および
板材を用いて超弾性特性を評価した．結晶粒
径/試料断面サイズ比を変化させて超弾性特
性を測定したところ，線材および板材におい
て，強い比結晶粒径依存性が見られた．変態
ひずみの方位依存性やテイラー因子を計算
により求めたところ，Fe-Mn-Al-Ni 合金の結
晶粒間の拘束力は Cu-Al-Mn 合金と同程度に
強いことがわかった．このことから，異常粒
成長を利用して結晶粒を粗大化させること
が極めて重要であることが判明した．また，
Cu-Al-Mnφ16mm 棒材の単結晶においても超
弾性は比結晶粒系に依存し，単結晶において
優れた超弾性が得られることが判明した． 
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