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研究成果の概要：巨大ひずみの導入過程が異なるバルク材形状不変加工や表層巨大ひずみ加工, 

極限巨大ひずみ加工を、いろいろな条件 (ひずみ量, ひずみ勾配, 圧力等)のもとで加え、高密

度格子欠陥組織形成に及ぼす影響を調べた。高次に精密制御制御可能な高信頼性・高品質な巨

大ひずみ材料を作製し、構造特性や力学特性の多面的解析評価のために、他の計画班に供与し

た。巨大ひずみ加工因子と解析評価結果をもとに、超微細組織の形成メカニズムを解明した。 

 

交付額 
                               （金額単位：円） 

 直接経費 間接経費 合 計 

2006年度 49,500,000 0 49,500,000 

2007年度 17,400,000 0 17,400,000 

2008年度 17,400,000 0 17,400,000 

年度    

  年度    

総 計 84,300,000 0 84,300,000 

 

 

研究分野：工学 

科研費の分科・細目：材料工学・構造・機能材料 

キーワード：巨大ひずみ、高密度格子欠陥、形状不変加工 、表面強化、クライオミリング 

 

１． 研究開始当初の背景 

ECAP (Equal-Channel Angular Pressing)法や

HPT(High-Pressure Torsion)法等のバルク材形

状不変加工法が開発され、理論的には無限大

のひずみをバルク材に導入することが可能

となった。また、ｼｮｯﾄﾋﾟｰﾆﾝｸﾞやドリル加工

等の表層巨大ひずみ加工 および 微細粒子

ミリングの極限巨大ひずみ加工では、局部的

に巨大ひずみを与えることができ、いずれも、

高密度面欠陥(粒界)組織である超微細結晶粒

組織を形成できる状況になった。巨大ひずみ

の導入過程が全く異なるバルク材形状不変

加工や表層巨大ひずみ加工, 極限巨大ひずみ

加工を、格子欠陥を変数として規格化し、巨

大ひずみ導入による各加工因子(ひずみ量 , 

ひずみ勾配, 圧力等)が高密度格子欠陥組織

の形成へ及ぼす影響を体系化することが必

要となった。これには構造特性や力学特性を

多面的に解析評価する必要があり、制御可能

な高信頼性・高品質な巨大ひずみ材料を作製

することが重要となった。 

 

２．研究の目的 

高次に精密制御したバルク材形状不変加

工を行い巨大ひずみ加工による高信頼性・高
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品質な高密度格子欠陥材料の創製を行うと

ともに、加工中における各加工条件(荷重, 

トルク, 温度等)の変化をその場測定するこ

とで、高密度格子欠陥組織形成の挙動を明ら

かにし、その形成メカニズムの解明を行う。 

 
３．研究の方法 

ひずみ量, ひずみ勾配, ひずみ速度, 圧力, 

温度, 雰囲気などの ECAP 加工条件や HPT

加工条件を高次かつ厳密に制御し、高信頼

性・高品質な巨大ひずみ材料を作製する。ま

た、加工中に各条件をその場測定し組織観

察･特性評価を行う。 

表層巨大ひずみ加工であるショットピー

ニングやドリル加工の加工条件を種々変化

させ、加工条件の超微細結晶粒組織形成状態

(厚さ, 分布, 結晶粒径, 硬さ)に及ぼす影響を

調べる。また、試料の状態(組織, 組成, 温度)

と超微細結晶粒組織形成との関連を明らか

にする。 

温度制御システムを設けて極低温での加

工（Cryo-milling）を行い、極限高密度格子欠

陥材料を作製する。結晶構造の違う金属種や

積層欠陥エネルギーの差異による組織形成

能、組織形態の異なる純金属や合金を極限条

件で作り込む。 

 

４．研究成果 

(1) 巨大ひずみ加工による結晶粒微細化メカニ

ズムの解明 

従来の円盤状試料だけでなくリング状試

料でも HPT 加工が可能であることを示すと

ともに、角状の薄板材にも利用できる HPS 

(High Pressure Sliding)法を新たに開発した。 

HPT 加工を純アルミニウム、純銅、純鉄な

どの純金属で実施し、組織や硬度は相当ひず

みの一義的な関数として表されることを示

した。純アルミニウムでは図１に示すように、

硬度測定値は最大値を示すが、その他の純金

属では図２に示すように一定レベルに直接

飽和した。純アルミニウムで生じた硬度の極

大値の出現は融点の違いによるものと考え

られた。このことを踏まえて、純銅を純アル

ミニウムの室温に対応する433 KでHPT加工

し、加工後も 433 K に保持した場合、図３に

示すように硬度に極大値が表れた。純銅では

硬度の低下は時間の変化に対して徐々に起

こるのに対して、純アルミニウムで急激に起

こるのは、純アルミニウムの積層欠陥エネル

ギーが純銅に比べて大きく、転位の消滅が起

こり易いためであると考えられる。透過電子

顕微鏡による組織観察をもとに純アルミニ

ウムとその他の金属の結晶粒微細化過程を

それぞれ図４、図５に示す。第一段階では、

純アルミニウムも他の純金属と同様にひず

み導入に伴い転位が蓄積し、サブグレインが

形成し、加工に伴う転位数の増加とともに粒

界角度が高角化する。純アルミニウムでは粒

内転位密度が減少して硬度が減少するが、そ

の他の金属ではサブグレイン内の転位密度

が飽和に達すると、再結晶が生じ、転位の集

積と再結晶による転位の消滅がバランスし

て硬度が一定値を示す定常状態が実現され

る。 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

I II III 

図１ 円盤状およびリング状試料を用いて HPT

加工した高純度 Al(99.99%)の硬度と相当

ひずみの関係。 

図２ 円盤状およびリング状試料を用いて室

温で HPT 加工した Cu(99.99%)の硬度と

相当ひずみの関係。 

図３ Cu(99.99%)をAlの室温に相当する 433 Kで

HPT 加工し保持したときの硬度と相当ひず

みの関係。 
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(2)高密度格子欠陥組織形成に及ぼす加工因

子・材料因子の影響 

A. ひずみ勾配の影響 

表面ナノ結晶粒化プロセスでは、ひずみ量

と共に大きなひずみ勾配が付与される。HPT 

加工は、円板試料を高圧縮応力下でねじる加

工方法であり、回転回数によりひずみ量, ひ

ずみ勾配を制御して与えることができる。

HPT 加工において試料中心部は理論的にひ

ずみ量 0 であるが、回転回数の増加に伴って

硬さの上昇が認められた。このことから、ひ

ずみ勾配の増加に伴う GN 転位の高密度化と

その後の結晶粒の微細化が起こったと考え

られる。ひずみ勾配が付与される HPT 加工の

ような不均一変形加工では、形状不変加工で

ある ARB,ECAP や圧延等の均一変形に比べて、

得られる組織が微細であり、ひずみ勾配の付

与が結晶粒の微細化に有効であることが明

らかとなった。 

B. 動的変態の影響 

ドリル加工や摩擦加工において、加工条件

を変化させることにより高ひずみ速度で大

ひずみ量を与えることができる。そのような

条件で Fe-0.56mass%C マルテンサイト鋼を

加工することにより、ナノ結晶粒組織が形成

する。この理由として、高ひずみ速度で大ひ

ずみ量を与えることで著しい加工発熱が起

こり、動的に相変態が大きなひずみ量・ひず

み勾配の付与と同時に起こるためであると

考えられた。この結果に基づいて、HPT 加工

で準安定オーステナイトステンレス鋼

SUS304 を動的に正変態・逆変態させ、結晶

粒微細化に及ぼす動的変態の影響を調査し

た。動的変態させない場合、動的変態させた

場合に比べて、同じひずみ量であっても結晶

粒がより微細化したことから、動的変態が結

晶粒の微細化に有効であることが明らかと

なった。 

C. 不連続加工中の回復の影響 

ナノ結晶粒組織が形成するショットピー

ニングやボールミリングでは加工が断続的

に起こるため、加工の間で導入された転位の

再配列・消滅（回復）が起こると考えられる。

不連続加工中の回復が結晶粒微細化に及ぼ

す影響を調べるため、Fe-0.03mass%C に HPT 

加工と 400℃の熱処理を繰返し行った。その

結果、HPT 加工の間に熱処理を行った場合、

熱処理を行わなかった場合に比べて、同じひ

ずみ量であっても結晶粒がより微細化した

ことから、不連続加工中の回復過程が結晶粒

の微細化に有効であることが明らかとなっ

た。 

D.添加元素の影響 

数 ppm ～数 1000 ppm の異なる炭素量をも

つ純 Fe に HPT 加工を施した結果、炭素量の

多い試料ほど結晶粒は微細化した。また、低

炭素の試料では、著しく転位密度の異なる結

晶粒が形成した。そのような組織が形成する

Fe-11ppmC - HPT 材を引張試験した結果、高

強度・高延性を示した（図６）。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Ｅ. ひずみ速度の影響 

図７に種々の回転速度で HPT 加工した試料
のビッカース硬さ Hv を示す。何れの試料も
ひずみ量の増加(ｒ の増加)により Hvが増加
する。ここで注目すべきは、0.025 rpm から
0.4 rpm に回転速度を変化した場合、加工発
熱による温度上昇が大きいにもかかわらず、
Hv が増加している点である。これは、ある時
間当たりに導入される格子欠陥の量が回復
等により消滅する量に比べて多いためであ
る。一方、さらに回転速度を増加すると、最

図４ 純アルミニウムの巨大ひずみに伴う微細

粒組織の形成過程。I, II, III は図 1 の各領

域に対応 

図５ 純銅の巨大ひずみに伴う微細粒組織の形

成過程。I, II は図２の各領域に対応 

図６ HPT 加工後の Fe-11ppmC 材と各種強ひず

み加工後の極低炭素鋼における引張試験

と伸びの関係 



高到達硬さが低下する。Hvの低下はひずみ量
の大きな領域(r> 3mm, 相当歪量 ε > 17)で著
しい。これは加工発熱による試料温度の上昇
により、格子欠陥の回復が促進されたためで
あると考えられる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(3) 極低温メカニカルミリングによる純金属材料

の高密度格子欠陥組織の形成 
振動型ミリング（Mechanical Milling: MM）

装置に液体窒素供給システムを付加し，結晶
構造、積層欠陥エネルギー(SFE)の異なる金
属材料粉末に極低温超強加工を施して微細
組織の比較を行った．供試材には、純 Fe (BCC
構造、SFE：180 mJ/m2)、純 Cu (FCC 構造，SFE：
55 mJ/m2)、ならびに純 Ni (FCC 構造，SFE：
250 mJ/m2)の 3 種類の PREP 粉末を用いた．
PREP粉末は粒子径1mm程度のほぼ真球形状で
ある。なお、MM 中に粉末同士が凝集するのを
防止するため、MM 前にあらかじめ粉末表面を
Ti でコーティングを行った。TEM 試料作製に
は FIB マイクロサンプリングを用いた。 

図８は、純 Cu 粉末の(a)室温加工組織と(b)
極低温加工組織の TEM 写真である。室温 MM
では全体的に結晶粒径 500nm 程度の等軸粒組
織が形成されており、一部では再結晶粒の生
成が観察された。これに対して、極低温 MM
では再結晶粒の生成は観察されず，粉末表面
近傍に結晶粒径 100nm程度の等軸粒組織が観
察された。また、粉末表面から数・m 程度内
側の領域で、幅 50nm 程度の変形双晶組織の
形成が観察された。図１(b)から、複数の双
晶に挟まれる形で微小な転位セル組織が形
成されている様子が確認される．すなわち、
純 Cu の極低温 MM では，変形双晶の生成と転
位の動的回復を抑制することで、結晶粒の微
細化が促進されると推測される。 

一方、純 Fe においては、室温 MM と極低温
MM ともに、アスペクト比の大きい層状組織と
転位セル組織の形成が観察された。ただし、
層状組織の寸法は、室温 MM では 500nm～数µm
であるのに対し、極低温 MM では 100nm 程度

まで微細化されていた。これらの組織におい
て変形双晶や再結晶粒の形成は確認されな
かった。また、 SADP の比較から、極低温 MM
では結晶方位の大角化が進行していた。純 Ni
においても純 Fe と同様の層状組織が観察さ
れ、層状組織の分割によって結晶粒の微細化
が進行している様子が観察された。 

以上のことより，極低温では転位などの格
子欠陥の回復が抑制されることにより、巨大
ひずみ加工による結晶粒微細化に極めて有
効であることが明らかとなった。 
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