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研究成果の概要（和文）：複雑結晶構造を有する硬質結晶性材料の塑性変形機構の解明を目的とし，Fe-Cr系σ
相や遷移金属シリサイドなどの種々の硬質材料について，単結晶マイクロピラー圧縮試験法による活動すべり系
とその臨界分解せん断応力の同定，透過電子顕微鏡法による転位組織の解析といった実験研究と第一原理計算に
よる理論的検討を横断的に行った．Fe-Cr系σ相ではZonal型転位の運動による塑性変形を実験的に世界で始めて
確認し，転位芯部分における協調的原子移動モデルの構築に成功した．他の材料においても室温でのすべり変形
の導入，変形モードの同定に成功し，得られた結果に基づき硬質材料の室温変形機構に関する考察を行った．

研究成果の概要（英文）：Room temperature deformation behavior of hard crystals with complex crystal 
structure, including Fe-Cr sigma phase and transition metal silicides, has been investigated by 
micropillar compression method. Operative deformation modes and their critical resolved shear stress
 for most materials investigated have been identified successfully. In Fe-Cr sigma phase, the 
activation of non-conventional slip by the motion of so-called zonal dislocations has been 
experimentally confirmed for the first time through the direct observation of the dislocation core 
structure by the atomic resolution electron microscopy. Atomic shuffling model in the dislocation 
core region has been proposed based on the observation. Knowledge gained on the dislocation core 
structure will lead to improved understanding of deformation mechanisms in this and other complex 
crystal structures and provide ways to improve the brittleness of these complex materials. 

研究分野：金属物性

キーワード： 変形機構　転位　硬質材料　協調原子運動

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究で得たFe-Cr系σ相における特異な転位の転位芯構造に関する知見はこの材料だけでなく，これまで実験
的証拠の欠如のため十分に検討されてこなかった他の複雑構造を有する結晶性材料の変形機構の理解を深化させ
ることにつながるため，学術的に非常に重要で意義がある．また本研究で得た他の硬質材料の室温塑性変形に関
する結果とともに，各種硬質結晶材料の各種構造材料の強化相としての実用化の際の問題の一つである室温脆性
の改善策の提案にもつながる重要な知見であるため，工業的・社会的にも十分に意義がある．

※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 

硬質結晶性材料として知られている金属間化合物材料(σ相，μ相，Laves相など)やセラミッ
クス材料(酸化物，炭化物，窒化物，硼化物など)を析出物相として含むステンレス鋼や，新規構
造材料の候補であるハイエントロピー合金では，適切な組織制御を施すことでバランスに優れ
た力学特性を発現しうるという研究例が報告されるようになり，これらの合金系を中心に強化
相としての硬質結晶性材料が注目を集めるようになっている．しかしながらこれら硬質材料に
ついては，一般に複雑な結晶構造のため脆性的であること，大型単結晶が得られないこと，とい
った問題点に起因して，実験的側面での精緻な解析とそれに基づいた理論的検討はなされてお
らず，本質的な塑性変形能は十分に議論されていなかった．我々は近年，様々な硬質材料(高融
点遷移金属シリサイド，MAX相化合物，SiCなど)を含む結晶性材料について，単結晶マイクロ
ピラー圧縮試験を系統的に行い，本試験法が硬質性材料の室温塑性変形挙動の解明に有効であ
ることを見出してきた．さらに，セメンタイト相 Fe3Cや Fe-Cr系σ相の単結晶マイクロピラー
圧縮試験と変形後の試料の原子分解能電子顕微鏡観察により，一部のすべり変形を担う転位の
転位芯構造が，通常の転位のように隣接する２枚の原子層間でのせん断変形に対応するもので
はなく，複数枚の原子層を含む領域内での複雑な協調的原子移動を伴う特異なものであること
を示唆する予備的な実験結果を得た．Fe-Cr系σ相で新たに観察した{110}[001]すべりを担う特
異な構造の転位に関しては，同一の結晶構造を有する β-U において活動する{110}[001]すべりの
転位のモデルとして Kronberg により 1959 年に提案されていた Zonal 転位[1]と同様のもので
ある可能性が高いと予想されたが，Kronberg が提案した Zonal転位モデルの妥当性の検証も含
めた詳細な議論のためには，より精度を高めた転位芯構造の高分解能観察が不可欠であった．同
様の特異な転位の例としては，同じく Kronberg により 1957年に提案され，一部の金属間化合
物材料(C40 型遷移金属シリサイドや Laves 相)において活動が確認されているシンクロシアー
型の転位[2]があるが，こちらについてもその詳細なメカニズムや活動条件等については不明な
点が多かった．このような複雑な結晶構造を有する硬質結晶性材料中の特異な転位による変形
機構についての理解を深めることは，従来の転位論の枠組みを超えた新しい理論体系の構築に
つながるという点で学術的に重要であるだけでなく，硬質結晶性材料の有効活用した新規構造
材料開発にもつながるため，工学的側面においても非常に重要な基礎研究課題である． 

 

２．研究の目的 

本研究では硬質結晶性材料をはじめとする複雑結晶構造を有する結晶性材料の塑性変形機構，
力学特性を包括的に記述する新しい理論体系の構築ならびに同材料の工学的有効利用指針の確
立を目指して，上述の特異な転位の運動が観察された Fe-Cr 系σ相ならびに，これまでにバル
ク単結晶を用いた研究により高温域においてシンクロシアー型の転位の運動が確認されている
C40 型シリサイドをはじめとする各種硬質結晶性材料において，上述の特異な転位芯構造を持
つ転位が活動する条件の詳細な実験的検証と同時に，第一原理計算などに基づいた理論的検討
を横断的に行うことを通じて，これらの材料の塑性変形機構を解明することを目的とした． 

 

３．研究の方法 

 (1) Fe-Cr系 σ相単結晶の塑性変形機構 

 Fe-50at.%Cr 組成を有する Fe-Cr 合金をアーク溶解により得た BCC 単相多結晶試料を 40%

冷間圧延したのちに，740℃で 116時間熱処理を行うことにより σ相単相多結晶試料を得た．得
られた単相試料の表面を機械研磨，バフ研磨することにより鏡面に仕上げ，走査電子顕微鏡内で
の後方散乱電子回折法(EBSD)により試料表面に現れている各結晶の方位解析を行った．その後，
所定の結晶方位を有する単結晶領域から集束イオンビーム(FIB)加工により，様々な荷重軸方位
を有する正方形断面を有する四角柱形状の単結晶マイクロピラー圧縮試験片を作製した．ピラ
ーの断面の一辺の長さは 0.8~10 µm とし，高さとのアスペクト比は 2~3とした．圧縮試験はフ
ラットパンチ型ダイヤモンド圧子を備えたナノインデンターを用いて，室温，大気中，変位速度
一定(初期歪速度 1×10-4/s)の条件で行った．圧縮試験前後の組織観察には SEM を，変形後の転
位組織の観察には透過電子顕微鏡(TEM)，走査透過電子顕微鏡(STEM)を用いた．また選択され
るすべり面や分解反応に関する理論的検討のため，第一原理計算による一般化積層欠陥エネル
ギーの理論計算を行った． 

(2) C40型遷移金属ダイシリサイド単結晶のマイクロピラー圧縮変形 

 光学式浮遊帯域溶融法により育成した六方晶 C40型 TMSi2 (TM：Nb, V, Cr, Ta)単結晶から所
定の結晶方位を有するバルク単結晶試料を切り出した．試料表面を鏡面に仕上げたのち，集束イ
オンビーム(FIB)加工により四角柱形状のマイクロピラー試験片を作製した．荷重軸方位として
は，(0001)<21̅1̅0>底面すべりに対するシュミット因子が最大となる[112̅2]を選択した．ピラー
の一辺の長さは 1~10 µm とし，高さとのアスペクト比は約 3とした．圧縮試験の初期歪速度は
6×10-4 /sで一定とし，圧縮試験は全て室温，大気中で行い，圧縮試験前後の組織観察には SEM

を，変形後の転位組織観察には TEM，STEMを用いた． 



 

 

４．研究成果 
(1) Fe-Cr系 σ相単結晶の塑性変形機構 

 図１に Fe-Cr 系 σ 相の結晶構造ならび
に完全結晶部分の高分解能 STEM 像を示
す． Fe-Cr系 σ相の結晶構造は正方晶 D8b

型(空間群：P42/mnm, a = 0.8838 nm, c = 

0.4569 nm(Fe-50at.%Cr))であり，5 つの
異なる原子サイトから構成されるが，それ
らのサイトのすべてが Fe 原子と Cr 原子
により混合占有されているため，実質的に
は β-U の結晶構造である正方晶 Ab型と等
価な構造とみなすことができる．D8b/Ab型
構造は原子配列の異なる 3 種の原子層(レ
イヤーA, B, C)が c軸方向に ACBCの順で
積層した構造と記述できる．これらの 3種
の原子層のうち，レイヤーA, Bがカゴメタ
イプの原子配列を有し，互いに 90 度の回
転関係にある． 

このような複雑な結晶構造を有する Fe-

Cr 系 σ 相について，荷重軸方位ならびに
試験片サイズの関数として単結晶マイク
ロピラー圧縮試験を行ったところ，[001]

をすべり方向とする 2種類の変形モード，
{110}[001]および{100}[001]ならびにそれ
以外の 2種類の変形モードの合計 4種類の
変形モードの室温での活動を確認した．図
2 に荷重軸方位[5̅ 6 11]の単結晶マイクロ
ピラー圧縮試験の結果を示す．変形後の試
料表面に現れるすべり線のトレース解析
により，すべり系が(11̅0)[001]であること
を確認した．図 2(c)の TEM 明視野像中に
おいて矢印で示してあるすべり集中部の
高分解能 STEM 観察により得た[001]転位
の刃状転位の転位芯原子構造像を図3に示
す．転位芯周りに描いたバーガースサーキ
ットから完全転位のバーガースベクトル b

が[001]であることが確認できる．また今
回のより高精細な高分解能観察の結果，結
晶に[001]方向のずれが生じている原子面
の位置の特定にも成功した．一般的な金属
結晶におけるすべり変形は一つの原子面
上での転位の運動により生じるが，今回観
察した Fe-Cr系 σ相中の(11̅0)[001]転位で
は，マクロなすべり面である(11̅0)に対し
てほぼ垂直な方向に約 1nm ほど離れた位
置にあたかも 2本の部分転位(b = 1/2[001]

に相当．図中ではおよその位置を逆 Tマー
クで示してある)が並んで存在しているよ
うに見える転位芯構造をとっていること
がわかる．仮に通常の転位のように１枚の
すべり面において b =1/2[001]の部分転位
が単独で活動した場合を考えると，その部
分転位の後ろに積層欠陥(レイヤーA とレ
イヤーB が接するような欠陥)が形成され
るはずであるが，Weak-beam 法による観
察においても積層欠陥は全く観察されな
かった．このことは転位芯部分において積
層不正をうまく解消するように原子が協
調運動をしていることを意味している．こ
のような転位構造は，Kronberg により β-

U において活動する{110}[001]転位につい
て考案された Zonal 転位モデル(図 4)と類

 
図 1．Fe-Cr 系 σ 相の結晶構造ならびに完全結

晶部分の高分解能 STEM像．(a)結晶構造を構成

する 3 種の原子層，(b)[001]入射 STEM 像，

(c)[001]からみた投影図，(d)[110]入射 STEM像． 

 
図 2．Fe-Cr 系 σ相の単結晶マイクロピラー(荷

重軸[5̅ 6 11])の圧縮試験結果．(a)応力-ひずみ曲

線，(b)変形後試料の SEM 像，(c)変形後試料の

TEM明視野像． 

 
図 3．Fe-Cr系 σ相中の(11̅0)[001]刃状転位の転

位芯部分の高分解能 STEM像． 

 

図 4．Kronberg により提案された β-U 中の

{110}[001]転位の Zonal転位モデル[1]．面#1と

面#2で挟まれた領域が Shear zone． 

 



 

 

似のものであると考えらえるが，先行モデ
ルとは 2 点，1) 協調的原子移動が生じる
領域(Shear zone)を規定する 2枚のすべり
面の位置，2) Shear zoneの高さ(2枚のす
べり面間の距離)，が大きく異なっていた．
そこで観察結果を基に Zonal 転位の転位
芯構造を再現しうる協調的原子移動モデ
ルを新たに考案した(図 4,5,6)．得られたモ
デルはKronbergモデルにおいて考えられ
ていたカゴメレイヤー間をまたぐ原子移
動(中間のレイヤーC を通過するものであ
るため，実現はかなり困難であると予想さ
れる)を必要とせず，すべての協調的原子
移動がそれぞれのカゴメレイヤー内での
み起こるタイプのものであるため，従来モ
デルよりもはるかに容易に起こりうるモ
デルであると考えられる．また{110}[001]

すべりと共通のすべり方向を持つ
{100}[001]すべりを担う転位についても詳
細な転位芯構造観察により同様の Zonal

転位であることを確認し，その転位芯構造
モデルの考案にも成功した．これらの結果
と第一原理計算による一般化積層欠陥エ
ネルギーの計算結果の比較から Zonal 転
位を特徴づけるすべり面の位置ならびに
それにより規定される Shear zone の高さ
については，結晶の周期性だけでなく，部
分転位間の弾性相互作用も重要な役割を
果たしていることが示唆された．また協調
的原子移動の際には異なる原子サイトへ
の移動が不可避となることが明らかとな
ったことから，σ相中においてこのタイプ
の Zonal転位を活動させるためには，各原
子サイトの混合占有度が十分に高いこと
必要であることが示唆された．本研究によ
り σ 相の強化相としての有効利用のため
の重要な基礎的知見を得ることができた． 

 
(2) C40 型遷移金属ダイシリサイド単結晶
のマイクロピラー圧縮変形 

 バルク単結晶を用いた機械試験の報告

例によれば，C40型シリサイドは 400℃以

上の高温域においてのみ(0001)<21̅1̅0>底

面すべりの活動により塑性変形し，VSi2，

NbSi2，TaSi2では通常のタイプの底面転位

の分解反応が観察されるのに対し，CrSi2

の底面転位はシンクロシアー型の分解を

していることが知られている．本研究で単

結晶マイクロピラーを用いた室温圧縮試

験を行ったところ，VSi2，CrSi2，NbSi2，

TaSi2 のいずれにおいても底面転位の運動

による塑性変形が可能であることを見出

した．図 7に CrSi2の単結晶マイクロピラ

ーの圧縮試験結果の例を示す．また変形後

の試料の転位組織観察を行ったところ，高

温でシンクロシアー型の分解が観察され

ていた CrSi2において，1/3<21̅1̅0>完全転位はシンクロシアー型ではなく，一つのすべり面上で

2 本の 1/6<21̅1̅0>部分転位に分解する通常タイプの分解反応をしていることを確認した(図 8)．

このことは CrSi2において温度の低下に伴い変形モードがシンクロシアー型から他の C40 型シ

リサイドと同様の通常型へと遷移したことを意味している．このことは C40 型シリサイドの底

 

図 5．本研究の成果を基に提案した Fe-Cr 系 σ

相中の{110}[001]転位の Zonal 転位モデル．面

#N1と面#N2で挟まれた領域が Shear zone． 

 

図 6． Fe-Cr系 σ相中の{110}[001]Zonal 転位の

Shear zone 内での協調的原子移動モデル． 

 

図 7．C40 型 CrSi2 単結晶のマイクロピラー圧

縮試験．(a)応力‐ひずみ曲線，(b) 変形後試料の

SEM像． 



 

 

面すべりにおいて協調的原子移動を伴うシン

クロシアー型の変形機構が働くためには温度

の助けが不可欠であることを示唆している．

一方，VSi2，NbSi2，TaSi2 においては，高温

変形時と同じ通常型の部分転位への分解をし

ていることを確認した．室温での単結晶マイ

クロピラー試験により得た降伏応力をもとに

求めた臨界分解せん断応力(CRSS)は，いずれ

の試料においても試験片サイズの減少に伴い

上昇する傾向を示し，CRSSの試験片サイズ依

存性はべき乗則で近似できることがわかっ

た． FCC金属単結晶の先行研究の結果によれ

ば，試験片サイズが 20～30μm において，マ

イクロピラー試験で得られる CRSS とバルク

試験により得られる CRSS がほぼ一致することが知ら

れている．そこで本研究で得た CRSS のサイズ依存性

のべき乗則関係の外挿から室温におけるバルク CRSS

を推定した．VSi2，NbSi2，TaSi2の底面すべりの室温

バルク CRSS の推定値は変形開始温度と非常に良い正

の相関があることが確認できるが， CrSi2 の室温バル

ク CRSS の推定値はその近似曲線から推定される値よ

りもはるかに低い値となっていることがわかる(図 9)．

これは CrSi2 では転位の分解様式，すなわち変形機構

が高温と室温で異なっていることに起因していると考

えられる．図 10にバルク単結晶の高温変形時の CRSS

の温度依存性と本研究で推定した室温バルク CRSS の

推定値を比較したものを示す．硬質材料の一種である

半導体結晶の場合と同様にひずみ速度γ̇と CRSS(τ)が

γ̇ ∝ 𝜏𝑚exp⁡(−𝑄 𝑘𝑇⁄ )の関係を満たすと仮定すると，ひず

み速度一定の条件下では CRSS の対数と温度の逆数の

間には線形関係が成立することになる．実際に報告さ

れている高温変形時の CRSS の値はその関係を満たし

ているが，本研究で得た室温バルク CRSS の推定値は

いずれも線形関係の外挿値よりも低い値をとることが

わかる．このことは CrSi2だけでなく，転位の分解様式

の遷移が見られなかった他の VSi2，NbSi2，TaSi2に関

しても，マイクロピラー試験における CRSS の値を決

定する支配因子が高温変形のものと異なっている可能

性を示唆しているが，その詳細なメカニズムについて

はさらなる調査が必要である． 

 

(3) その他の硬質結晶性材料の単結晶のマイクロピラ
ー圧縮変形 

 Fe-Cr 系 σ 相と類似のカゴメ型原子配列を有する α-

Mnや各種遷移金属シリサイド，セメンタイト，遷移金

属ボライド等についても，協調的原子移動を伴う転位

の活動の有無等について実験・理論の両面から検証を

試みた．いずれの試料においても室温での塑性変形を

確認することに成功し，一部の試料において，Zonal型

あるいはシンクロシアー型転位の運動の可能性を示唆する結果が得られたが，結晶構造の複雑

さに起因した転位芯構造の高分解能観察の困難さ等のため，協調的原子移動を伴う転位の活動

を示す明確な実験的証拠を得るには至っていない．硬質結晶性材料の塑性変形機構の包括的理

解のためにも，これらに関しては引き続き調査を続ける必要がある． 
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図 8．CrSi2中の底面 a転位の転位芯構造． 

 

 
図 9．C40型シリサイドの室温バル

ク CRSS の推定値とバルク単結晶

の変形開始温度の相関． 

 

 
図 10．C40 型シリサイドの室温バ

ルク CRSS の推定値とバルク単結

晶の圧縮試験により得られた

CRSSの温度依存性の比較． 
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