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研究成果の概要（和文）：本計画研究では種々の製造プロセスを用いて、組織や構造を精密に制御したバルクナノメタ
ルを作製する。特に、本研究では電解析出プロセスを取り入れ、ひずみフリーのバルクナノメタルを作製しその生成メ
カニズムを調べるととともに、力学特性や機能特性を比較する。また、双晶や相変態および非平衡相生成過程で形成さ
れる異相界面がナノ構造化に対する役割に注目する。作製したバルクナノメタルは他班へ試料提供してナノ組織と構造
・機能特性との相関を調べる。

研究成果の概要（英文）：The aim of this group is to produce bulk nanostructured metals using various 
forms of processing methods. One form makes use of severe plastic deformation (SPD) and the other of 
electrodeposition (ED). We investigate mechanisms how nanostructured grains are attained by SPD and 
compare with the mechanical and functional properties with those produced by ED to examine how the 
processing procedures affect the resultant properties. Our group has also an important task to provide 
the nanostructured materials to other groups so that it is possible to correlate between microstructural 
states and their properties.

研究分野：材料組織学
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１．研究開始当初の背景 
巨大ひずみ加工プロセスを用いることで
サブミクロンレベルの超微細粒組織がバル
ク状で実現でき、これに伴い、強度や延性の
飛躍的向上が図られる。平成 18 年～20 年度
の科学研究費・特定領域研究「巨大ひずみ加
工による高密度格子欠陥新材料」（以下、「巨
大ひずみプロジェクト」）では、この結晶粒
微細化メカニズムを明らかにすることがで
きた。しかし、同時に、転位を伴う加工プロ
セスでは微細化できる結晶粒径はせいぜい
100 nmが限度であることが分かった。一方、
双晶が生じやすい金属や加工誘起で相変態
を起こす金属材料では 100 nm 以下の、ナノ
結晶粒が生じることを確認した。また、ナノ
結晶粒の金属材料は電解析出法やアモルフ
ァス状態からの結晶化で作り出すこともで
きる。組織や構造は製造プロセスに関係なく
同じであるのか、またナノ結晶粒特有の共通
した異常特性を示すのか課題が残った。 
 
２．研究の目的 
本計画研究では種々の製造プロセスを用
いて、組織や構造を精密に制御したバルクナ
ノメタルを作製する。特に、本研究では電解
析出プロセスを取り入れ、ひずみフリーのバ
ルクナノメタルを作製しその生成メカニズ
ムを調べるととともに、力学特性や機能特性
を比較する。また、双晶や相変態および非平
衡相生成過程で形成される異相界面がナノ
構造化に対する役割に注目する。作製したバ
ルクナノメタルは他班へ試料提供してナノ
組織と構造・機能特性との相関を調べる。 
 
３．研究の方法 
図１のような役割分担の下で、他班とも有
機的に連携しながら、研究課題を遂行する。 
バルクナノメタルの創製：種々の積層欠陥
エネルギーを有する金属や加工誘起で変態
する合金に巨大ひずみ加工や電解析出プロ
セスを適用し、バルクナノメタルの形成を確
認する。A01、A03班へ試料提供する。 
ナノ結晶化最適条件の構築：ひずみ量、プ
ロセス温度など変えて最適化を図る。 
ナノ結晶化メカニズムの解明：種々のプロ
セスで形成したナノ結晶の相互比較とプロ
セス条件の影響を調べ、形成メカニズムを解
明する。 
ナノ結晶化とナノ結晶粒材における高強
度・高延性の一般的な指導原理の確立を目指
し、ナノ結晶粒製造プロセスによっては、よ
り実用的なレベルに目標を合わせて研究を
推進する。 
ナノ結晶粒化が力学特性以外の機能物性
にどのように効果的であるかについても視
点を置き研究を進める。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図１ A02 ウ班の研究体制 

 
４． 研究成果 
(1) 堀田グループ：ナノ結晶粒化ができ
る場合とできない場合を 30種類の純金属と
ともに、Al, Ti, Ni からなる Ni-50at%Al, 
Ti-50at%Al, Ni-25at%Al-25at%Ti 合金粉末に
HPT (High-Pressure Torsion) で巨大ひずみを
施した。原子結合エネルギーが強い Si でナ
ノ結晶粒の形成を確認し、3種類の合金粉末
では、100 nm以下のナノ結晶粒金属間化合
物が形成されることを確認した。また、純
Ti と純 Al の混合粉末(Ti-50at%Al)を 573 K
の温度で高圧ねじり（HPT）加工することに
より、図２に示すように、結晶粒径約 20 nm 
の L10型 TiAl 金属間化合物を作製すること
ができた。さらに、873 Kで 24 h焼鈍するこ
とにより結晶粒は約 100 nm成長したが、図
３に示すように、3 GPa, 23%の高強度・高延
性が得られた。電子顕微鏡による組織観察
によれば、このような強度と延性が両立し
た理由として、ナノ双晶の形成、適度な粒
界すべりが変形に寄与したためと考えた。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２Ti-50mol%Alを 300oCで HPT加工したと
きの TEM組織：(a) 明視野像、(b)制限視野回
折パターン、(c)暗視野像。および HPT加工後
に 600oC で 24 時間焼鈍したときの TEM 組
織：(a) 明視野像、(b) 制限視野回折パターン、
(c) 暗視野像。 

 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図３ Ti-50mol%Al を300oCでHPT加工した試
料とこれを 600oCで 24時間焼鈍した試料のマ
イクロピラーで行った圧縮試験の応力ひずみ
曲線、および圧縮前の形状と圧縮後の形状と
試料表面。 
 
本研究の共通試料である Cu-Zn 合金を

HPTで加工したところ、図４に示すように、
積層欠陥エネルギー（SFE）の低下でナノ結
晶粒が得られ、双晶幅は 10 nm 以下のナノ
双晶を確認した。  硬度と結晶粒径には
Hall-Petchの関係が成り立ち、双晶幅と SFE
値には比例関係が成り立ち、SFE値の増加と
ともに双晶幅は減少した。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４ HPT 後の Cu-30wt%Zn 合金の明視野像
と制限視野回折パターン、暗視野象。 

 
(2) 土谷グループ： L12 構造を有する

Ni3Al，Fe3Ni，Zr3Al では，繰り返し重ね圧
延（ARB）法で変形した Zr3Alで一部非晶質
化が見られたが，Ni3Al，Fe3Niでは非晶質化
は観察されず不規則化とナノ結晶化が起こ
った。これは Zr3Alと Ni3Al，Fe3Niの転位構
造の差異に起因すると考えられる。金属ガ
ラスの原子レベル局所構造と変形機構の関
係を解明することを目的に、Zr50Cu40Al10 を
HPT 加工した。その結果、図５に示すよう
に、硬さや弾性率が著しく低下するととも
に変形モードも剪断帯形成から均一変形へ
と変化する事を明らかにした。これは加工
により原子密度分布がよりランダムな状態
へと変化（構造若返り）した事による。強
加工による金属ガラスの局所構造制御によ
り変形モードを制御できることを世界で始
めて示すことができた。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図５ HPT 加工による弾性率と硬さの変化。
□,○は 50 回転加工した試料を 400°C で 
1 時間熱処理した後の値。  
 

(3) 飴山グループ：オーステナイト系ス
テンレス鋼 SUS304L、純チタン、Ti-6Al-4V
合金等の金属粉末に対して、遊星型ボール
ミル、高エネルギーボールミル、高速ガス
気流ミルによるミリング処理により超強加
工を施し、その後、焼結により固化成形し
た。ミリングによって超微細結晶粒を有す
る金属粉末が得られ、その後の焼結によっ
ても微細結晶粒組織が維持された。強度（引
張強度、硬さ）は微細結晶粒の割合の増大
とともに上昇したが、同時に延性は低下し
た。しかし、微細結晶粒領域と粗大結晶粒
領域を傾斜的に配置した網目構造となるよ
うな組織制御により、延性を維持したまま
高強度化できることを明らかにした。微小
粉末内部にナノ結晶組織を形成させるメカ
ニズムを解明するために、粒子径 30ミクロ
ン～75 ミクロンの純チタン、および、
Ti-6Al-4V 合金の粉末粒子の高圧 Ar ガスに
よるガスジェットミルを行ったところ、図
６に示すように、粉末表層に 10nm～数十 nm
のナノ結晶粒が生成することを明らかにし
た。これは粉末を焼結した後に周期構造を
有する調和組織を創製するために重要な知
見であり、粉末を出発原料とし高強度・高
延性を有するバルクナノメタル材料創製手
法を構築することができた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図６ 高圧ガスジェットミル（加工回数 3回）
により生成した純チタン微小粉末（30mm）
表面のナノ結晶粒組織。 



 
(4) 三 浦 グ ル ー プ ： MDF (Multi- 

Directional Forging) 法を種々のマグネシウ
ム合金、銅合金に適用し、結晶粒の超微細
化と機械的特性の向上を図った。銅合金の
MDF では、変形双晶の高密度発生が結晶粒
の微細化を促進すると共に、機械的特性を
向上できることが明らかとなった。さらに、
積層欠陥エネルギーを低下させた銅合金の
強圧延により、変形双晶の母結晶の分断が、
MDF 法によって得られる超微細粒組織と類
似の組織をもたらすことも明らかとなった。
AZ80Mg合金のMDFにより平均結晶粒径は
500nm 以下となり、図７に示すように、引
張強度 650MPa，延性約 10%の優れた機械的
性質が達成された。この強度は希土類添加
型Mg合金のそれら(400MPa)よりも高く、世
界最高強度である。このプロセスを大型サ
イズ試料(142x128x141mm3)に適用し，構造
部材として利用可能な高強度バルクナノ・
マグネシウム合金を得た。一部飛翔体構造
部材としての利用が開始されており、今後
新規構造部材材料としての期待が高まって
いる。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図７AZ80Mg合金のMDF材の引張試験結果  
 
(5) 山崎グループ：電解析出法を用いて、
結晶粒サイズが約 5nm 程度で、高強度・高
延性を有する Ni-W 系ナノバルクメタルの
作製条件について検討した。その結果、W
含有量が 23.6 at. %から 14.4 at. %の範囲で、
いずれの合金組成においても引張強度が約
3000 MPaの合金を作製することができた。
Ni-23.6 at. % W合金ではアモルファス構造
を有し、殆ど塑性変形を生ずることなく脆
性的な破壊を示した。Ni-18.2 at. % W合金に
おいては、結晶粒サイズが 5nm 程度のナノ
結晶組織を形成し、弾性変形後に約 0.8 %の
加工硬化を伴う塑性伸びが観察された。
Ni-14.4 at. % W合金においては、破断までの
塑性伸びは約 2%に達した。本合金の破面か
ら FIB加工により試料薄片を切り出し TEM
観察を行うと、破面付近では 20 nm 程度ま

で粒成長が認められた。本研究では、電析
条件の精密制御により、Ni合金をナノ結晶/
アモルファス二相合金化することにより、
図８に示すように、3 GPaの高強度を有しつ
つ 7%以上の塑性伸びを実現した。放射光測
定の結果、塑性変形中に変形誘起結晶粒成
長が起きることにより加工硬化が生じたた
めであることを明らかにした。これは新規
加工硬化メカニズムであり、この指導原理
に従った、さらなる高強度高延性合金の新
規開発が期待される。  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図８ Ni-15.2W合金のW含有量制御による応
力ひずみ曲線の変化（Ni-15~19W 合金はナノ
結晶/アモルファス二相合金）  
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IUMRS-ICEM 2012, 
PacificoYokohama,2012.9.25 
[11] 〇Kei Ameyama【Invited】 
“Harmonic Structure Design by Severe Plastic 
Deformation Powder Metallurgy Process and 
their Outstanding Mechanical Properties” 
15th INTERNATIONAL CONFERENCE ON 
ADVANCES IN MATERIALS &  
PROCESSING TECHNOLOGIES, 
23-26 SEPTEMBER, WOLLONGONG, 
AUSTRALIA 2012 
[12] 〇T. Yamasaki and K. Fujita【Invited】 
“Work Hardening of High Strength Nanocrystalline 
Ni-W Alloys” 
TMS2012 Orland, USA, 2012.3.11-15 
 
〔図書〕（計 5件） 
Z. Horita, (editor) “Production of 
Mutifunctional Materials Using Severe 
Plastic Deformation”  Proc. International 
Symposium on Giant Straining Process for 
Advanced Materials (GSAM2010),  Kyushu 
University Press, Fukuoka (2011) 
 
〔産業財産権〕 
〇出願状況（計 19件） 
[1] 発明の名称：相当ひずみ付与装置及びそ

の制御方法 

発明者：小田切吉治、瀧沢陽一、湯本学、 
堀田善治 

出願人：長野鍛工株式会社、堀田善治 
出願番号：特願 2014-193130 
出願日：平成 26年 9月 22日 
国内外の別：国内 
 
[2] 発明の名称：ＴｉＦｅ水素貯蔵合金、及
びＴｉＦｅ水素貯蔵合金の製造方法 
発明者：堀田善治、秋葉悦男、松田潤子、カ
ベーエダラチ 

出願人：堀田善治 
出願番号：特願 2013-054453 
出願日：平成 25年 3月 16日 
国内外の別：国内 
 
[4] 発明の名称：部材の製造方法および生体

材料 
発明者：三浦博己 
出願人：電気通信大学 
出願番号：特願 2012-194384,  
出願日：平成２４年９月４日 
国内外の別：国内 
 
〇取得状況（計 1件） 
発明の名称：ひずみ印加方法およびひずみ印

加装置 
発明者：堀田善治 
権利者：堀田善治 
登録番号：特許 5288437 
出願年月日：平成 19年 11月 17日 
取得年月日：平成 25年 6月 14日 
国内外の別：国内 
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