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研究成果の概要（和文）：巨大ひずみ加工法の一種である ARB (accumulative roll bonding) 法

により作製された超微細粒準安定オーステナイトからのマルテンサイト変態挙動を研究した。

超微細粒オーステナイトから相変態したマルテンサイトは、特徴的な形態と集合組織を有して

いた。マルテンサイト変態開始温度（Ms 点）は１サイクルの ARB により上昇した。一方、２

サイクル以降 ARB による加工度を増すとともに Ms 点は低下したが、これは母相オーステナ

イトの強化によるものと考えられた。 

 
研究成果の概要（英文）：Martensitic transformation from ultrafine grained (UFG) austenite 

fabricated by accumulative roll bonding (ARB) process in a metastable austenitic alloy was 

studied.  The martensite transformed from the UFG austenite showed characteristic 

morphology and texture.  The martensite transformation starting (Ms) temperature 

increased after 1 cycle ARB, which was related to increasing amount of nucleation sites, 

such as low angle boundaries, introduced during early stage of ARB process. In contrast, by 

increasing the ARB cycles, Ms temperature decreased. The decrease in the Ms temperature 

could be correlated to strengthening of austenite by grain refinement. 
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１．研究開始当初の背景 (Background) 

 我々が用いているほとんど全ての金属材

料は、多数の結晶粒よりなる多結晶体である。

多結晶体の結晶粒径を微細にすれば、強度や

靭性などの特性が向上することが知られて

おり、今や少なくとも実験室レベルでは、結

晶粒径数百 nm の超微細粒材や、粒径数十 nm

のナノ結晶材を得ることは、珍しくなくなっ

ている。 

 研究代表者は、1998 年に独自の強ひずみ加
工プロセスである ARB（accumulative roll 

bonding）法を開発し、ARB プロセスを用い
て種々の超微細粒金属・合金を作製して、超
微細粒材料に関する基礎研究を世界の第一
線で続けて来た。また一方、SEM/EBSP 法を
用いることにより、鋼のマルテンサイト組織
（レンズマルテンサイト、ラスマルテンサイ
ト）を結晶学的に解析する手法を確立した。
本研究では、これらの成果を基に、超微細
粒・ナノ結晶オーステナイトからのマルテン
サイト変態挙動という、極めて興味深いがま
だ手つかずの研究課題に取り組んだ。以下に
は、英文論文として発表した本課題の主要な
成果を示す。 

 

２．研究の目的  

 マルテンサイト変態は、原子の拡散に寄ら
ない無核産変態である。マルテンサイト変態
は、鋼の強化に代表されるように、実用的に
も重要である。鉄鋼材料の場合、従来の粗大
粒径オーステナイトからのマルテンサイト
変態に関しては、組織形態や結晶方位関係な
どの観点から数多くの研究がなされてきた。 

近年、繰り返し重ね接合圧延（accumulative 

roll bonding: ARB）、ECAP（equal channel 

angular pressing）、HPT（high pressure 

torsion）や粉末のメカニカルミリングといっ
たプロセスを用いた巨大ひずみ加工法によ
り、超微細粒・ナノ結晶金属が作製できるよ
うになり、世界的に活発な研究が行われてい
る。しかしながら、バルク体超微細粒材料か
らのマルテンサイト変態に関する研究は全
くなされていない。 

 本研究の目的は、超微細粒オーステナイト
からのマルテンサイト変態挙動を明らかに
し、従来の粗大粒オーステナイトからのマル
テンサイト変態挙動との違いを明確にする
ことである。 

 

３．研究の方法  

 本研究では、Fe-24wt%Ni-0.3wt%C 合金を
用いて実験を行った。用いた板材の化学組成
を Table 1 に示す。出発材は、平均粒径 35μ
ｍの等軸再結晶組織を有していた。まず出発
材は、超微細粒組織を得るために、ARB 法に
よる巨大ひずみ加工に供された。 

Table 1  使用した合金の化学組成 (wt.%). 

C Si Mn P S Ni O N Fe 

0.29 0.01 0.07 <0.005 <0.0005 24.09 0.0008 0.0006 Bal. 

 

 

 ARB は、巨大ひずみ加工プロセスの一種で
ある。ARBプロセスの原理図をFig.1に示す。
ARB プロセスにおいては、5０％圧延された
板材を長手方向に二等分し、脱脂やワイヤブ
ラッシングなどの表面処理を施した後、重ね
て圧延前の寸法とし、再度圧延する。ここで
の圧延は、接合を兼ねた接合圧延（ roll 

bonding）である。この手順を繰り返すこと
により、ARB プロセスによってきわめて大き
な塑性ひずみを材料に与えることができる。 

 今回用いた Fe-24Ni-0.3C 材の場合、ARB

中の加工誘起マルテンサイト変態を避ける
ため、積層された板はオーステナイト逆変態
完了温度以上の温度である 873K において
600s 保持し、完全にオーステナイト組織とし
たのち、接合圧延を行った。ARB プロセスを
６サイクル繰り返し、相当ひずみ 4.8 の巨大
ひずみ加工を行った。圧延（接合圧延）には、
ロール直径 310mm の二段圧延機を用いた。  

 

Fig.1  ARB プロセスの原理を示す模式図 

 

 種々のサイクルの ARB プロセスを施され
た試料に対し、液体窒素温度（77K）に冷却
するサブゼロ処理を行い、熱誘起マルテンサ
イト変態を生じさせた。熱分析（DSC）によ
り、冷却時のマルテンサイト変態開始温度
（Ms 点）を測定した。ARB 材およびそのサ
ブゼロ処理材の組織を、FE-SEM（Phillips 

XL30S-FEG ） 中 で の EBSD （ electron 

backscatter diffraction）法により観察した。
全ての組織観察は、板の TD（transverse 

direction）方向から行った。 

 
４．研究成果 

 出発材、１サイクル ARB 材、６サイクル
ARB材のオーステナイト組織をFig.2に示す。
示した組織は、FE-SEM/EBSD 法により得ら
れたバウンダリーマップであり、オーステナ



 

 

イト相とマルテンサイト相をそれぞれ異な
る色で描いている。出発材は 100％オーステ
ナイト組織であり、平均粒径 35μｍの等軸組
織が観察される（Fig.2(a)）。Figure 2(b)に示
すように、１サイクル ARB 材（50%圧延 z

ない）は、圧延方向に伸長したオーステナイ
ト粒からなる、典型的な加工組織を示す。
ARB サイクル数を６サイクルまで増加させ
ることにより、材料組織は圧延方向に伸長し
た ラ メ ラ 状 超 微 細 粒 組 織 に 変 化 す る
（Fig.2(c)）。ラメラ状超微細粒の平均暑さは
200-300nm である。過去の研究により、ARB

プロセス中には Grain Subdivision と呼ばれ
る過程が生じ、初期結晶粒が超微細粒組織へ
と分断されていく。分断された結晶を隔てる
バウンダリーの方位差は、ひずみの増加とと
もに増大し、巨大ひずみ加工の後には、大部
分のバウンダリーは大きな方位差を有する
大角粒界となる。Figure 2 に示した超微細粒
組織は、ARB により形成される典型的な伸長
超微細粒組織である。また今回の場合、ARB

プロセス中にマルテンサイトなど他の相へ
の相変態は生じず。ARB 材は全て 100%オー
ステナイト組織であった。 

 出発材、１サイクル ARB 材、６サイクル
ARB 材のサブゼロ処理後の EBSD 方位マッ
プを Fig.3 に示す。出発材から生じたマルテ
ンサイトは、レンズマルテンサイトと呼ばれ
る携帯を有している（Fig.3(a)）。１サイクル
ARB 材から生じたマルテンサイトの形態に、
大きな変化はない（Fig.3(b)）。ひずみを増し
ていき、相当ひずみ 4.8（６サイクル ARB）
まで加工したオーステナイトから生じたマ
ルテンサイトは、複雑な形態を示し、また
個々のマルテンサイト晶のサイズは著しく
微細化している（Fig.3(c)）。６サイクル ARB

材から生じたマルテンサイトの方位マップ
を、出発材から生じたマルテンサイトのそれ
と比べると、超微細粒オーステナイト（６サ
イクル ARB 材）から生じたマルテンサイト
が同じような系統の色を示しており、強い集
合組織を有していることが分かる。一方、粗
大粒オーステナイト（出発材）から生じたマ
ルテンサイトは、ほぼランダムな方位を有し
ている。超微細粒オーステナイトから生じた
マルテンサイトのこうした結晶学的特徴は、
６サイクル ARB されたオーステナイトが書
こう集合組織を有することに加え、個々のオ
ーステナイト粒からマルテンサイトが生じ
るときに、バリアント選択が生じていること
に寄るものと考えられる。また、超微細粒オ
ーステナイトから生じたマルテンサイト晶
のサイズは、粗大粒から生じたマルテンサイ
トに比べ、非常に均一である。これは、６サ
イクル ARB 材のオーステナイトが粒厚さ
200-300nm の均一な伸長超微細粒組織を有
志、無拡散変態により生じるマルテンサイト

は、母相オーステナイトの粒界を越えて成長
できないためである。 

 EBSD による組織解析の結果、出発材、１
サイクル ARB 材、６サイクル ARB 材から生
じたマルテンサイトの大部分は、方位差 15°
以上の大角粒界により囲まれていた。しかし
一方、６サイクル ARB 材から生じたマルテ
ンサイトは、個々の結晶内に数多くの小角粒
界も有していた。 

Fig. 2 (a)出発材、(b)１サイクル ARB 材、

(c)６サイクル ARB 材の、EBSD 測定によ

り得られたバウンダリー・相マップ。 

(a) 

(b) 

(c) 

50 μm 

50 μm 

5 μm 



 

 

Fig.4(a)には、ARB サイクル数の増加に伴
う Ms 点の変化を示す。Ms 点は１サイクル
ARB により上昇し、その後、サイクル数の増
加とともに低下していく。過去に種々の粒径
オーステナイトの Ms 点を調べた研究によれ
ば、Ms 点は粒径の現象とともに単調に低下

するとされており、今回の結果はこれとやや
異なっている。これは、今回の超微細粒材は
巨大ひずみ加工により作製されたものであ
り、粒内に多くの転位や転位組織を有するな
ど、加工組織の特徴も併せ持っていることが
原因だと考えられる。 

 以上のように、ARB プロセスにより
Fe-Ni-C 合金のオーステナイト組織を平均粒
径 200-300nm まで超微細化することに成功
し、得られた超微細粒オーステナイトからの
マルテンサイト変態挙動を初めて明らかに
した。得られた成果は、世界で初めて、超微
細粒オーステナイトのマルテンサイト変態
挙動を系統的に明らかにしたものであり、金
属材料のマルテンサイト変態に関する貴重
な基礎的知見であるとともに、今後、高強度
ナノ組織鋼の材料設計を考える場合にも重
要な成果である。 
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