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研究成果の概要（和文）：巨大ひずみ加工を行わずに、平均結晶粒径１μｍ以下の完全再結晶ナノ結晶粒組織を有する
金属材料を創製することを目的として研究を行った、本研究では当初計画した以上の多くの種類の合金（Fe-31Mn-3Al-
3Si, Fe-22n-0.6C, Cy-6.8Al (mass%), いくつかのHigh Entropy Alloys）において、単純な冷間加工と焼鈍プロセス
によって、平均粒径１μm以下の完全再結晶ナノ組織を得ることに成功した．これらの完全再結晶ナノ組織合金が、い
ずれも室温引張試験において高い強度と大きな延性を示したことは、特筆すべき結果である．

研究成果の概要（英文）：The purpose of this experimental study was to obtain fully-recrystallized nano str
uctures having mean grain sizes much smaller than 1 um in various metallic alloys.  Fully-recrystallized n
ano crystals were successfully obtained by simple cold-deformation and annealing processes in Fe-31Mn-3Al-
3Si, Fe-22Mn-0.6C, Cu-6.8Al (mass%) and some high entropy alloys.  All alloys showing fully-recrystallized
 nano structures exhibited both high strength and large tensile elongation at room temperature.
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１．研究開始当初の背景 
 近年、平均結晶粒径１μｍ以下の超微細
粒・ナノ組織を有する金属材料に関する研究
が極めて盛んに行われている。これは、金属
材料に対数相当ひずみ４〜５以上の巨大ひ
ずみ加工を加えることによって超微細粒組
織が得られることが 1990 年頃に見いだされ
たことがブレークスルーとなっている。超微
細粒を得るために、ECAE (Equal Channel 
Angular Extrusion), HPT (High Pressure Torsion), 
ARB (Accumulative Roll Bonding)などの特殊
な巨大ひずみ加工法が開発されてきた。これ
らの巨大ひずみ加工プロセスは、実験室レベ
ルでナノ組織金属を作製することができる
が、いずれも特別な加工設備を必要としたり、
対象となる試料が小さく、連続化が困難で生
産性が低いなどの理由から、大規模な工業化
に対してはむしろネックとなっている。また、
後述するように、巨大ひずみ加工により作製
されたナノ組織は一種の加工組織であり、そ
のことが得られたナノ組織金属の力学特性
（特に延性）に悪影響をおよぼしている可能
性がある。したがって、加工組織ではない完
全再結晶相当の等軸超微細粒組織を、巨大ひ
ずみ加工を必要とせずに得ることが強く望
まれている。 
 
 
２．研究の目的 
 本研究の目的は、いわゆる巨大ひずみ加工
を行わずに、平均結晶粒径１μｍ以下の完全
再結晶ナノ結晶粒組織を有する金属材料を
創製することである。積層欠陥エネルギーの
極めて低い合金系や超髙合金に対して通常
の冷間圧延と種々の条件の焼鈍を行い、どれ
だけ微細な再結晶組織が得られるのか、その
限界を明らかにする。 
 
 
３．研究の方法 
 Fe-高Mn系合金（twinning-induced plasticity 
(TWIP)鋼）、Cu-Al 合金、High Entropy Alloy 
(HEA)の３種類の合金に対して、冷間加工と
焼鈍により、粒径１μm以下の完全再結晶超
微細粒組織が得られるか否かを明らかにす
る．各合金に対し、研究室に所有する 250φ
二段圧延機により、種々の圧延圧下率の冷間
圧延を行い、様々な加工度の試料を準備した。
また、HEAに対しては、High Pressure Torsion 
(HPT)法による冷間巨大ひずみ加工も行った．
加工材に対して種々の条件での焼鈍熱処理
を施し、再結晶挙動をビッカース硬さ測定、
光学顕微鏡組織観察、SEM/EBSD (electron 
back scattering diffraction in scanning electron 
microscope) 、 TEM (transmission electron 
microscope)により調査した． 
 
４．研究成果 
 Fe-31Mn-3Al-3Si (wt.%)合金の場合、92%の
冷間圧延後、650℃で焼鈍を行うことにより、

平均粒径１μm以下の完全再結晶ナノ組織を
得ることに成功した．650℃-0.3ks 焼鈍材の
SEM-EBSDマップを Fig.1 に示す．平均粒径
400nmの完全再結晶組織が得られている．こ
の組織中の焼鈍双晶の割合は 40%に達する
ことも明らかとなった． 
 

Fig.1  EBSD color map of the Fe-31Mn-3Al-3Si 
specimen 92% cold-rolled and then annealed at 650°C 
for 0.3ks. 
 
 
 同じくTWIP鋼に分類される Fe-22Mn-0.6C
合金の場合は、圧延に伴って材料の強度が大
きく増加し加工性が低下したため、60%以上
の圧下率の冷間圧延は困難であった．しかし、
中程度の冷間圧延と焼鈍を繰り返す加工熱
処理により、平均粒径 550nmの完全再結晶ナ
ノ組織を得ることに成功した．Fe-22Mn-0.6C
材の最終焼鈍材（焼鈍温度 550℃）の
SEM-EBSD組織を Fig.2に示す． 
 

Fig.2  EBSD maps observed from TD plane of the 
Fe-22Mn-0.6C TWIP steel after the final cold-rolling 
and annealing at 550°C for (a,d) 1 min, (b,e) 2 min, 
and (c,f) 4min, respectively 
 
 
 Cu-6.8Al合金の場合にも、完全再結晶ナノ
組織を得ることに成功した．例えば 96%冷間
圧延後 400℃で 10s 焼鈍された試料は、10s
という短時間の焼鈍にも関わらず、平均粒径
770nm の完全再結晶組織を示した．さらに、



複数の HEA においても、冷間加工と再結晶
により完全再結晶ナノ組織を得ることに成
功した． 
 以上のように、本研究では当初計画した以
上の多くの種類の合金において、単純な冷間
加工と焼鈍プロセスによって、平均粒径１μ
m以下の完全再結晶ナノ組織を得ることに成
功した．これらの完全再結晶ナノ組織合金が、
いずれも室温引張試験において高い強度と
大きな延性を示したことは、特筆すべき結果
である．  
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