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研究成果の概要（和文）：D03型規則構造を有するFe3Al、Fe3Ga化合物、さらにそれらの擬二元系化合物であるFe3(Al,
Ga)では、既存の形状記憶合金とは異なり、転位や双晶の可逆運動による新規の超弾性（擬弾性）が発現することが示
唆される。しかしながら、その詳細は未だ不明な点が多い。本研究では、TEM、SEM-EBSP、J-PARC中性子回折といった
観察スケールの異なる解析手法をシームレスにつないだ「マルチスケールその場観察」とも呼ぶべき手法を用いて、変
形中の結晶構造、結晶方位、転位の運動速度および密度等をその場計測することで、上記D03型Fe基化合物における超
弾性の発現機構解明を行った。

研究成果の概要（英文）：It is strongly suggested that Fe3Al, Fe3Ga and Fe3(Al,Ga) with the D03 structure e
xhibit superelasticity (pseudoelasticity) based on dislocation motion and twinning, which is quite differe
nt from shape memory alloys. The detailed mechanism, however, is still unclear. In this study, crystal str
ucture, orientation, dislocation velocity and density etc. during loading were observed using multimode in
 situ observations composed of TEM, SEM-EBSP, J-PARC neutron diffraction and the mechanism of the superela
sticity was clarified through in situ observations.
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１．研究開始当初の背景 
近年、我々の研究グループでは、D03型規則
構造を有する Fe3Al、Fe3Ga およびそれらの擬
二元系化合物である Fe3(Al,Ga)において、マ
ルテンサイト変態を生じない場合でも回復
歪 5%程度の巨大な超弾性が発現することを
見出した。例えば、Fe3Al 化合物では、規則
相特有の逆位相境界(APB)を引きずった転位
の可逆運動が、その形状回復を担うことが示
唆されている。一方、Fe3Ga 化合物では、相
変態型、転位型以外にも、変形双晶の可逆的
形成・消滅に由来して超弾性が発現する。こ
れらの発見は、「超弾性の発現にはマルテン
サイト変態が不可欠である」とする従来の常
識を打ち破る画期的なものである。 
特に、コモンメタルのみから構成される
Fe-Al 系合金で巨大な超弾性が得られれば、
これまで小型で付加価値の高い製品にのみ
応用されてきた超弾性の大規模部材への応
用が期待される。しかしながら、超弾性特有
の高歪振幅での巨大な形状回復を活かした
応用展開が未だに開けていない。その原因の
一つは、新規超弾性の発現機構は未だ不明な
点が多く、その潜在能力を引き出しきれてい
ないためである。したがって、これら一連の
新型超弾性について、その発現機構の解明が
急務である。  
超弾性は変形中の動的な現象であり、除荷
後には変形組織の大部分は消滅してしまう。
したがって、その発現機構解明には、「その
場観察法」が不可欠である。そこで我々は、
TEM（ナノ）、SEM-EBSP（ミクロ）、J-PARC 中
性子回折（マクロ）を用いたサイズレベルの
異なるその場観察法を融合した「マルチスケ
ールその場観察」とも呼ぶべき手法を用いて、
上記D03型Fe基化合物の擬弾性発現機構の解
明を行うことを考えた。 
 
２．研究の目的 
D03型規則構造を有する Fe3Al、Fe3Ga 化合
物、さらにそれらの擬二元系化合物である
Fe3(Al,Ga)では、既存の形状記憶合金とは異
なり、転位や双晶の可逆運動による新規の超
弾性（擬弾性）が発現することが示唆される。
本研究では、TEM、SEM-EBSP、J-PARC 中性子
回折といった観察スケールの異なる解析手
法をシームレスにつないだ「マルチスケール
その場観察」とも呼ぶべき手法を用いて、変
形中の結晶構造、結晶方位、転位の運動速度
および密度等をその場計測することで、上記
D03型 Fe 基化合物における超弾性の発現機構
解明を行い、新規超弾性合金の開発に資する
ことを目的とする。 
 
３．研究の方法 
 アーク溶解法により、種々の組成を有する
Fe3Al、Fe3Ga およびそれらの擬二元系化合物
である Fe3(Al,Ga)合金を作製した。これら合
金について、光学式浮遊帯域溶融法を用いて
単結晶を作製した。得られた試料を 1100℃で

48h 均質化熱処理したのち、80℃/h の冷却速
度で室温まで冷却した。一方、必要に応じて、
800～900℃で溶体化処理を施したのち、所定
の温度で熱処理した試料も用意した。得られ
た試料を背面反射ラウエ装置にて方位解析
後、図 1 に示す 3 種類(A, B, C)の荷重軸方
位を有する引張試験片または圧縮試験片を
作製した。なお、A,B,C 方位で転位の運動が
生じるとすると、すべり面はそれぞれ( 211 ), 
( 011 ), ( 112 )となる。これらの試料を用いて、
-180℃～500℃といった広い温度範囲にて引
張試験または圧縮試験を実施し、超弾性挙動
の調査を行った。さらに、同試料に対して、
TEM、SEM-EBSP、J-PARC 中性子回折によるそ
の場観察実験を実施した。TEM では、ガタン
社のその場引張フォルダー、SEM-EBSP では、
Ernest Fullam 社または TSL ソリューション
ズの小型引張試験機（本助成にて購入した備
品）を用いた。J-PARC 中性子回折については、
茨木県東海村にある J-PARC の物質・生命科
学実験施設内にある工学材料回折装置「匠」
を用いた（図 2）。なお、同回折装置は、飛行
時間型パルス中性子回折装置であり、回折角
2θを±90°に固定し、中性子の飛行時間か
ら、回折に寄与した中性子の波長λ、さらに
は回折面の面間隔dを決定することができる。
なお、単結晶試料との比較を目的として、
Fe3Al 多結晶についても、同様の実験を行っ
た。 
 

 

図 1 荷重軸方位 

 

図 2 工学材料回折装置「匠」の構造図 



７４．研究成果 
(1) Fe3Al 単結晶の超弾性 
Fe3Al 単結晶では、マルテンサイト変態に
よらず、転位の可逆運動に由来する超弾性が
発現すると考えられる。そこで本研究では、
Fe-23at%Al 単結晶の負荷除荷に伴う転位運
動を TEM にてその場観察し、超弾性挙動に関
する知見を得ている。図 3に、Fe-23at%Al 単
結晶を A 方位で引張変形した場合の応力-負
荷時の転位運動を示す。応力負荷中には、転
位の運動のみが観察され、応力誘起マルテン
サイト変態や双晶変形は全く観察されない。
一方、除荷時には、転位が負荷時とは逆向き
に運動する様子が観察されたことから、Fe3Al
単結晶の超弾性は転位運動に由来すること
が示唆された。 
Fe3Al 単結晶の超弾性に伴う結晶方位変化
は、SEM-EBSP によるその場観察実験により捉
えている。図 4に、Fe-23at%Al 単結晶を C方
位で変形した場合の応力-歪曲線、方位変化
マップ、負荷・除荷に伴う荷重軸方位変化を
示している。応力-歪曲線に示すとおり、
(a)-(e)は負荷時、(f)は除荷後である。方位
変化をグラデーション表示したマップにお
いて、負荷時には、荷重軸に対して 45°傾い
た( 112 )面に沿ったすべり変形が生じ、これ
に伴い、結晶方位がすべり方向である[111]
方向に向かって 2°程度回転している。この
とき、応力負荷時には、マルテンサイト変態、
双晶変形は一切観察されない。一方、除荷後
(f)では、ほぼ初期方位まで結晶方位が戻る。
したがって、SEM-EBSP によるその場観察の結
果も、Fe3Al 単結晶の超弾性が転位運動に由
来することを示している。 
中性子回折によるその場観察を用いれば、

超弾性に伴う結晶構造変化や結晶回転を捉
えることができる。J-PARC 中性子回折実験に
ついては、平成 24 年 6 月に実施することが
できた。その結果の一例を図 5 に示す。図 5
は、Fe-23at%Al 単結晶を 7%まで変形後、除
荷した場合の中性子回折プロファイルの変
化を示している。Fe-23at%Al 単結晶では、7%
までの変形中もマルテンサイト変態に由来
する回折ピークの出現は認められなかった。
さらに、引張変形に伴う格子歪の変化は、応
力-歪曲線の傾向と一致していたことから、
第二相の形成は考えられない。さらに、回折
線の半価幅は応力負荷・除荷に伴い可逆的に

 
図 3 Fe-23at%Al 単結晶(A方位)に 
おける応力負荷時の転位運動 

図 4 SEM-EBSP 法による Fe-23at%Al 単結
晶(C 方位)の変形挙動のその場観察 

 
図 5 Fe-23at%Al 単結晶のその場中性子
回折(B 方位、最大歪 7%) 



変化したが、これは転位の導入と消滅に対応
している。以上の知見から、Fe3Al 単結晶の
超弾性は、転位運動に由来することが明確と
なった。なお、上記の知見は、B 方位のみな
らず、A方位、C方位でも確認された。 
以上のように、TEM、SEM-EBSP、J-PARC 中
性子回折によるマルチスケールその場観察
を A～Cの 3方位について実施し、Fe3Al 単結
晶の超弾性が転位の可逆運動に由来するこ
とを証明することに成功した。 
 
(2) Fe3Al 多結晶の超弾性 
Fe3Al 単結晶との比較を目的として、Fe3Al
多結晶の変形挙動のその場観察実験を行っ
た。その結果、多結晶体では、結晶粒界で変
形が強く拘束されるため、十分な超弾性が得
られず、その傾向は、微細粒試料ほど顕著で
あることが確認された。得られた知見を活か
して、加工熱処理により特殊な圧延集合組織
を発達させることに成功するとともに、図 6
に示すとおり、多結晶体でも巨大な歪回復を
生じさせることに成功した。なお、多結晶に
関する研究は当初は予定していなかったが、
本研究が計画以上に進展したため、遂行する
ことができた。 

 
(3) Fe3Ga 単結晶の超弾性 
Fe3Ga では、組成、熱処理条件、荷重軸方
位、応力センス、変形温度等に依存して、転
位運動、双晶変形、マルテンサイト変態に由
来する 3 種類の超弾性が発現する。3 種類の
超弾性が混在するケースもあり、その挙動を
ダイレクトに捉えることは困難であったが、
J-PARC 中性子回折を用いたその場観察によ
り、特にマルテンサイト変態に由来する超弾
性の発現を明確に捉えることに成功した。図
7に、Fe3Ga 多結晶の変形挙動の中性子その場
回折の結果を示す。Fe-23at%Ga および
Fe-24at%Ga では、変形初期にマルテンサイト
変態に伴う回折ピークが観察された。一方、
Fe-25at%Ga では、マルテンサイト変態の兆候
は認められない。さらに、同一組成でも熱処
理条件によって変態挙動が異なり、例えば、
Fe-23at%Ga では、600℃で D03構造への規則化
処理を施した試料よりも、800℃で溶体化処
理を施した試料の方が、マルテンサイト変態
に伴うピーク形成が明瞭に観察された。以上

のように、Fe3Ga 合金の超弾性挙動は、Ga 濃
度や熱処理条件に強く依存することがわか
った。 
 
(4) Fe3(Al, Ga)単結晶の超弾性 
Fe3(Al1-x,Gax)単結晶では、転位運動、双晶
変形に由来する 2種類の超弾性が発現し、そ
の挙動が Alと Gaの比 xに強く依存すること
が判明した。例えば、x=0.8 の試料について、
J-PARC 中性子回折を用いた変形挙動のその
場観察を実施したところ、相変態に伴う回折
プロファイルの変化は認められなかった。そ
こで、転位型、双晶型の超弾性挙動に焦点を
絞って研究を遂行した。その結果、転位型の
超弾性については xに因らず発現したが、双
晶型の超弾性はx≧0.6でのみ確認された（図
8）。また、x≦0.4 でも変形双晶の形成は認め
られたが、それらの双晶は除荷時に消滅せず、
形状回復に寄与しなかった。Fe3Ga における
双晶型の超弾性は、D03構造特有の「擬双晶」
の形成・消滅に由来する。したがって、擬双
晶のエネルギーがxに依存して変化すること
が、高 xでの超弾性の発現につながると考え
られる。以上のように、その場観察法を駆使
することで、Fe3Al、Fe3Ga、Fe3(Al,Ga)の超弾
性挙動を解明することに成功した。 
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図 8 Fe3(Al1-x,Gax)単結晶の双晶型超弾性 
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