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研究成果の概要（和文）：Fe-Si双結晶に対して透過電子顕微鏡その場圧縮変形を行った結果、粒内をすべり運動する
転位が、粒界で堆積することなく隣接粒に伝播する様子が観察された。粒界において何らかの転位反応が起こっている
ことが示唆された。また、刃状転位とらせん転位がそれぞれ支配的に運度する挙動を明確に区別することに成功し、易
動度に対応してらせん転位支配の場合に変形応力が高くなることを定量的に明確にした。降伏点が明確に発現し、その
後、流動応力が低下する挙動に対しては、降伏後は転位密度が顕著に上昇した。これらの定量的な関係は、Johnston G
ilmanモデルで定式化される挙動に良く合うことを明らかにした。

研究成果の概要（英文）：TEM in-situ compression test was performed for Fe-Si bicrystal and revealed that d
islocations passed through grain boundary without any pile-up.  These results suggest that dislocation rea
ction occurs at grain boundary.  We observed two types of dislocations of screw and edge during deformatio
n.  Load-displacement curves obtained with TEM observation shows that screw type dominant with lower mobil
ity corresponds to higher flow stress.  Another data shows obvious yield phenomenon and subsequently remar
kable strain softening.  In that case, dislocation density increases with strain after yielding.  For the 
quantitative relationship between the flow stress and dislocation density is understood in the Johnston Gi
lman model
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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[1,2]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
応を明確化し、その際の転位運動や転位組織
の発達過程が明らかになれば、粒界強化機構
の理解を飛躍的に加速させることができる。 
この課題に対して申請者らは、ナノインデ

ンテーション法を用いて-Fe の単独粒界や
Fe-Si 双結晶の粒界近傍における力学応答を
直接評価する研究を行ってきた。粒界および
粒内の変形挙動を示す荷重－変位曲線上に
は、塑性変形の開始に対応する不連続変形が
発生する応力が粒界付近ではより低いこと
や、塑性変形の開始後は押し込み深さが粒界
でより浅いことから粒界が変形抵抗になる
ことを明らかにしている。また、TEM 内そ
の場インデンテーションによる粒界近傍の
転位組織観察では、粒界不付近で堆積する転
位の様子が観察されている。 

これらの挙動を同期して捉えることがで
きれば、粒界における変形組織変化とそれに
伴う力学応答（変形抵抗）の変化を明らかに
することができる。さらに、粒界性格の異な
る試料などを用いることによって、粒界の幾
何学的条件や粒界エネルギーと転位運度の
関係、さらにはそれに伴う力学応答の違いを
明らかにすることができ、粒界－転位相互作
用の明確化とそれによる粒界強化機構の理
解が飛躍的に進むと期待される。 
 
２．研究の目的 
 本研究の目的は、多結晶材料の強化機構に
おいて重要な粒界強化について、その素過程
である転位－粒界相互作用をナノスケール
の力学挙動解析と電子顕微鏡その場観察技
術を組み合わせた新しい技術によって明ら
かにすることである。この技術は、透過電子

顕微鏡(TEM)内で変形を加えた際の力学応
答を定量的に計測しながら組織観察をその
場で行うことができる。これにより、転位が
粒界に堆積するケースや沈み込むケースな
ど、様々な転位－粒界相互作用挙動とその際
の変形抵抗の変化を定量的に明らかにする
ことができ、粒界強化機構の理解が加速され
ると期待される。 
 本研究では、TEM その場インデンテーシ
ョン技術を bcc 金属双結晶に適用し、粒界付
近の転位運動と力学応答との関係を明確化
する。具体的には、-Fe 双結晶の<110>軸対
称傾角粒界を用い、FIB 加工で柱状サンプル
を作成することによって、マイクロ圧縮試験
を模擬した条件で応力の定量化を行う。方位
差角などの粒界条件と FIB の切出し条件を
変えることによる外力条件の組み合わせる
ことにより、様々な条件下における塑性変形
の開始時とその後の変形時における転位運
動と力学応答の関係について明らかにする。 
 
３．研究の方法 
 TEM ナノインデンテーション設備は、物
質・材料研究機構に既設の装置を用いる。材
料は、-Fe 合金などの bcc 金属双結晶を試料
とする。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、FIB 加工により柱状サンプ
ルを作成し、粒界位置と結晶方位を TEM で
事前に解析したうえで、その場ナノインデン
テーション測定を行って塑性変形開始挙動
やその後の変形挙動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。 
 本研究で用いる TEM ナノインデンテーシ
ョン装置は、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、これらが TEM ホル
ダー内に収められている。圧子、サンプル、
電子線の位置関係は図３に示す通りである。
TEM 観察とインデンテーションは独立の制
御系によって構成されており、両者の同期は
TEM 像上に荷重－変位データを直接重ねる
ことによって実現する。荷重－変位データを
保存することによって、力学応答の解析はオ
フラインで行うことが可能である。 
 
４．研究成果 
 H23 年度は、Fe-3mass%Si 双結晶（[110]共
通回転軸Σ５１対象傾角粒界，方位差角約
23°）を対象とした局所力学解析において，
粒界上の変形抵抗（4.9 GPa）と粒内の変形
抵抗（5.0 GPa）が同程度である結果を得た。
一方，IF 鋼では， 粒内（2.2 GPa）に対して
粒界（2.8 GPa）が 25%程度高い値を示した。
両材料のマクロ強度は，Fe-Si が Hv=194 であ
るのに対して IF 鋼は Hv=72 であり，これは
粒内の強度比とほぼ一致する。Fe-Si 双結晶



に対して透過電子顕微鏡その場圧縮変形を
行った結果，粒内をすべり運動する転位組織
が観察された。それらの転位は，粒界で堆積
することなく，隣接粒に伝播する様子が観察
された。それと同時に記録された荷重－変位
の応答は，粒内を転位が伝播する際と粒界を
通過する際において大きな差が確認されな
かった。変形後の転位観察を詳細に行ったと
ころ，同一の転位線が粒界を跨いで隣接する
２つの結晶粒に存在する様子が観察された。
結晶粒の幾何学的条件から，最も可能性の高
いバーガースベクトルは a/2(111)または
a/2(1-11)であるが，両結晶粒間には 20°以
上の角度差があり，バーガースベクトル保存
の法則により，両結晶において同一のバーガ
ースベクトルを持ちえないことから，粒界に
おいて何らかの転位反応が起こっているこ
とが示唆された。また，粒界における転位堆
積が確認されなかったことから，この粒界に
おける転位反応はエネルギー障壁の低いも
のと推察され，これにより大きな抵抗を生じ
ることなく変形が進行したものと考察され
る。粒界における転位運動の障害が小さいこ
とは，局所力学解析において得られた変形抵
抗の測定値と整合する。すなわち，粒内と粒
界が同程度の変形抵抗を示したことは，マト
リクスに固溶した Si の固溶強化による強化
因子が支配的であると考察した。 
 H24 年度は、Fe-3mass%Si 双結晶（[110]回
転軸・51 対称傾角粒界, 方位差角約 23°）
を用いた局所力学解析を行った。前年度実績
において明らかにした粒界と転位の特異な
相互作用をさらに理解するため、マトリクス
内における転位運動と力学応答との関係に
ついて調べた。 
bcc 結晶中の転位の易動度については、刃状
転位に対してらせん転位が相対的に低いこ
とが指摘されているが、外力との関係につい
ては不明な点が多い。Fe-3mass%Si 単結晶に
対して、TEM in-situ 変形観察を行ったとこ
ろ、刃状転位が支配的に運動する変形挙動と、
らせん転位が支配的に運度する挙動を明確
に区別することができた。刃状転位が支配的
なケースでは、試料幅約 200nm を貫通する刃
状転位が極めて高速度で運度する様子が観
察された。一方、らせん転位が支配的なケー
スでは、運動速度が低い転位線が狭い間隔で
分布し、粘性的に運動する様子が観察された。
これら２つのケースに対応する変形応力を
比較すると、刃状転位のケースがらせん転位
のケースよりも低いことが定量的に示され
た。これらの結果は、これまで教科書的に理
解されてきた bcc結晶における転位易動度と
流動応力の関係を定量的に示した重要な証
拠である。粒界における転位反応では、すべ
り面を移行する交差すべりが素過程の一つ
として考えられる。交差すべりはらせん転位
のみが可能であるため、刃状転位とらせん転
位の易動度の差がらせん成分の長さに深く
関係すると考えられ、これが交差すべりの頻

度に影響すると推論されることから、転位の
性格を考慮した粒界近傍の挙動を考慮する
ことが重要であると考察した。 
 H25 年度は、前年度までに行った Fe-Si に
おける転位挙動の解析をさらに発展させて、
転位運動およびその組織の発達と力学応答
の関係解明を行った。粒界における転位反応
として重要な交差すべり挙動を明確化する
ため、らせん転位の挙動に注目する必要があ
る。さらに、BCC では易動度の違いかららせ
ん転位の挙動が支配的になるので、この点に
おいてもらせん転位の解析は重要である。 
BCC 結晶中では、らせん転位の移動度が刃状
転位よりも低いこととそれに起因して変形
応力が高くなることを前年度の成果で示し
た。しかし、前年度の条件では、変形の進行
に伴う転位密度変化が小さい条件での結果
であり、実際のバルク材料では転位組織の発
達による密度増加が発生する。外力によるひ
ずみ速度一定条件の変形では、ひずみ速度に
釣り合う条件因子として転位の移動速度の
他に密度が重要である。試料条件を単純化す
るために、初期転位密度が低い IF 鋼を用い
た TEM その場変形観察を行った。TEM 観察と
同時に得られた応力－ひずみ曲線上には降
伏点が明確に発現し、その後、流動応力は低
下する傾向を示した。転位組織は、らせん転
位が支配的で、降伏まではわずかに転位密度
が上昇し、降伏後は密度の上昇速度が高くな
った。力学応答と転位組織の発達の関係を整
理すると、降伏前は転位密度が低いために塑
性変形でひずみを担うことができず、弾性変
形が支配的になって応力も上昇するが、降伏
後は転位密度の上昇に伴って移動速度が低
くても変形が進行する条件に移行し、流動応
力の低下につながったと考えられる。転位密
度と流動応力の定量的な関係は、Johnston 
Gilman モデルで定式化される挙動に良く合
うことがわかった。これらの挙動は、粒界に
おける粒界－転位相互作用において、変形伝
播のみならず、粒界転位源による転位密度変
化を理解することも重要であることを示唆
している。 
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