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研究成果の概要（和文）：ナノスケールの局所力学挙動解析を鉄鋼材料の粒界などに応用して、

粒界強化機構の素過程を明らかにした。粒内に比べて粒界はより低応力で塑性変形が開始する

ことを明確にした。TEM その場インデンテーションによって、転位の増殖と同時に流動応力

が瞬時に低下することや、双結晶における界面付近では大角粒界にもかかわらず、転位の顕著

な堆積挙動は観察されなかった。 

 
研究成果の概要（英文）：Nano-scale mechanical characterization was applied to grain 

boundary of steels and fundamental deformation behavior was analyzed to consider the 

mechanism of grain boundary strengthening. The critical stress for the plasticity initiation 

is lower for the grain boundary than that for the grain interior.  Through the in-situ 

nanoindentation in a TEM, it was found that the flow stress dropped with drastic 

dislocation multiplication.  There was no remarkable dislocation pile-up at the grain 

boundary even though the grain boundary has a large angle. 
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１．研究開始当初の背景 

粒界強化は、結晶粒径が小さくなると降伏
強度や引張強度が上昇する挙動として知ら
れており、学術的・工業的に極めて重要な知
見である。これを記述する関係式として
Hall-Petch の式が広く受け入れられている。
この Hall-Petch の関係は、実験から得られ
た経験式として示され、種々のモデルによっ
てその機構の理解が試みられている。強化に

寄与する主な機構モデルは、粒界が転位のす
べり運動の障害となる挙動や、転位源として
作用して転位間相互作用を促進する働きで
ある。前者のモデルとしては転位のパイルア
ップモデル、後者のモデルは転位源モデルと
GN 転位モデルがそれぞれ示されている。い
ずれのモデルも、転位論を基に粒界との相互
作用を論じており、その挙動は透過電子顕微
鏡による転位組織観察などで検証されてい
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る。 

一方、力学特性に関しては、従来研究ではマ
クロスケールでの評価が行われているのみ
で、単独の粒界が持つ効果を定量的に評価し
た例はほとんどない。これは、従来の実験手
法には微小スケールの評価技術が無かった
ことが主な理由である。個々の粒界が持つ結
晶方位差などの組織因子と力学挙動の対応
を明確化できれば、粒界強化機構の理解を加
速させることができる。 

 

２．研究の目的 

本研究の目的は、クラシックな課題である
粒界強化の素過程を、ナノインデンテーショ
ン法と呼ばれる新しい解析技術によって明
らかにすることである。この解析技術は、nm

オーダーの精度で測定位置を決めて微小な
圧入変形を加えることができ、これによって
単独の粒界近傍の変形挙動を定量的に評価
することが可能である。従来、ナノスケール
の変形挙動は、TEM 内変形その場観察など
の転位組織観察から定性的に検討している
にすぎなかった。それに対して本研究で用い
る手法は、ナノスケールにおける力学応答を
直接測定することが可能で、例えば「粒界は
粒内より変形抵抗が高いのか」という基礎的
で重要な疑問に定量的に答えることができ、
粒界強化機構の理解が飛躍的に進むと期待
される。 

 

３．研究の方法 

基本となるナノインデンテーション設備
は、物質・材料研究機構に既存の装置を用い
る。本装置の基本構造は、圧入変形導入に用
いるダイヤモンド圧子が３軸のピエゾアク
チュエータの先端に装着されており、このピ
エゾを駆動させることによって走査プロー
ブ顕微鏡(SPM: Scanning Probe Microscope)
観察をその場で行うことができる。これによ
り、数 nm 程度の高い精度で圧入変形の位置
決めを行うことができる。材料は、-Fe 合
金などの bcc金属を用い、粒界の特徴を種々
制御した双結晶を試料とする。また、粒界に
偏析して特性に影響を与える Pや C量を変化
させた試料を用いる。材料として-Fe 合金
を用いる理由は、bcc 金属は荷重－変位曲線
上に塑性変形開始挙動が明確に現れること
に加え、実用材料として最も重要であるため
である。これらの試料に対して粒界位置を
SPM 像上で特定し、ナノインデンテーション
測定を行って塑性変形開始挙動、塑性硬さ、
弾性定数を解析することによって、粒界の特
徴と変形挙動の関係を明らかにする。 
 

４．研究成果 
(1) 粒界近傍における塑性変形開始挙動の
定量評価 

 Fe-Si合金双結晶材料において、∑51粒界
の材料についてナノインデンテーションに
よる評価によって負荷過程の変形挙動を解
析したところ、荷重－変位曲線上に塑性変形
の開始に対応する pop-in と呼ばれる明瞭な
挙動が現れた。図１は、ナノインデンテーシ
ョン測定で得られる荷重－変位曲線の例で
ある。赤のプロットが粒内を、青は粒界上に
対応する。これらの挙動を比較すると、粒界
上において、より低い応力で塑性変形が開始
する傾向が明確となった。比較的低い応力で
塑性変形が開始することは、この粒界が転位
源となっていることを示唆するものである。
これは、IF鋼における大角ランダム粒界にお
ける結果と類似していることから、大角粒界
は有効な転位源として働くことが明らかと
なった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(2) マルテンサイト鋼の異相界面付近にお
ける変形挙動 
 Fe-Ni レンズマルテンサイトについて、各
組織と変形挙動の関係を調べた。図２は、イ
ンデンテーション測定を行った後のマルテ
ンサイト相付近の走査プローブ顕微鏡像で
ある。各組織上に圧痕が明瞭に観察される。
midrib の位置で最も硬さが高く、midrib か
ら離れるに連れて硬さが低下し、未変態オー
ステナイト相が最も軟らかいことが明らか
となった。また、未変態オーステナイト相内
において、変態した相との界面に近い部分に
おいては、変態ひずみを緩和するために導入
されたと考えられる転位が高密度に存在し
ており、その部分の硬さは、異相界面から離
れた位置のオーステナイト相の硬さよりも
高いことが明らかとなった。さらに、変形初
期の荷重－変位曲線の解析から、塑性変形の

図１ 粒内および粒界における荷重－変
位曲線 



 

 

開始の臨界応力が最も高いのは未変態オー
ステナイト相、次に midrib、最も低い応力で
塑性変形が開始するのは高転位密度領域で
あることがわかった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
(3) TEM その場ナノインデンテーションに
よる解析 
 TEM その場ナノインデンテーション技術を
応用して、Fe-Si 双結晶の変形挙動解析を行
った。図３は、変形後の表面付近における TEM
明視野像と暗視野像である。粒内を運動する
転位の挙動を観察したところ、易動度の低い
らせん転位が多く残存していることから、変
形抵抗はらせん転位の易動度によって支配
されていることを明確にした。図４は、転位
と粒界の相互作用を記録した動画像から、粒
界付近を転位が通過する瞬間を抜き出した
一連のスナップショットである。転位とΣ51
対称傾角粒界の反応を動的に観察したとこ
ろ、粒界に向かってすべり運動をする転位は、
粒界におけるパイルアップなどの挙動は確
認されず、塑性変形が隣接粒内に伝播する様
子が観察された。また、その場観察と同時に
計測された応力－ひずみ関係においても、粒
界を変形が跨ぐ瞬間に顕著な流動応力の上
昇は認められなかった。この粒界は、結晶方
位差が約 24°の大角粒界であるが、上述の結
果は大角であっても大きなすべりの抵抗に
なるとは限らないことを示している。 
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