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研究成果の概要（和文）：強冷間圧延したニッケルアルミナイド単結晶では、熱処理の過程で結晶方位（結晶の向き）
が一時的に分散化するものの、最終的には元に戻る興味深い現象(集合組織記憶効果)が現れる。しかし、ニッケルアル
ミナイドニッケルi固溶体に整合析出した複相合金ではこの現象は起こらない。本研究では、複相合金に加え、ニッケ
ル固溶体でも集合組織記憶効果が発現しないことを突き止めた。さらに電子顕微鏡を用いた詳細な解析から、集合組織
記憶効果が発現するために、圧延変形で歪みが十分蓄積されること、粒界の移動を邪魔する異相界面等の障害がないこ
とが必要であることを明らかにした。

研究成果の概要（英文）：A sharp texture of heavily cold-rolled nickel aluminide single crystals is disinte
grated in an early stage of annealing, but it finally returns to the sharp texture, which is very similar 
to that in the cold-rolled state. This interesting phenomenon is termed as texture memory effect. Recently
, we found that no texture memory effect occurs in two-phase alloys, where the nickel aluminide is coheren
tly precipitated in a nickel solid-solution matrix. This study aimed to clarify factors necessary for the 
occurrence of the texture memory effect.
Firstly, we confirmed that no texture memory effect occurs in a nickel solid-solution single phase. Based 
on the electron microscopic analyses, we concluded that there are two requisites for the occurrence of the
 texture memory effect: (1) enough strain is accumulated in the cold rolling process and (2) grain boundar
y move freely with no obstacles like intereface.
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１．研究開始当初の背景 
 
 金属間化合物はもろく加工が難しいものが
多いが、Ni3Al は、粒界の脆さを改善すれば、
強加工ができる。我々は、結晶方位のそろっ
た一方向凝固材を用いて、強冷間圧延で箔を
作製することに成功し、さらに、再結晶およ
び粒成長に伴う特異な集合組織変化を発見し
た（図 1）[1]。まず、強冷間圧延した Ni3Al は
強い{110}圧延集合組織を有している（a）。こ
れを、例えば、600℃で 30 分熱処理すると、
再結晶が起こり、集合組織は分散化する（b）。
しかし、驚くべきことに、粒成長の進行に伴
って次第に{110}成分が強くなり、もとの圧延
集合組織へと回帰する（c）。 
 この現象を我々は、集合組織記憶効果と名
付け、その仕組みの解明に取り組んだ。その
結果、再結晶粒はそれぞれ、一見、無関係な方
位を向いているように見えるが、その大半が、
元の圧延集合組織とただ一つの結晶方位関係、
111 軸周り 40˚回転という関係を有している
ことを発見した。以上の解析結果をもとに、
集合組織記憶効果は、40˚<111>粒界が高い移
動度をもつという仮定のもとで説明できるこ
とを報告している[2]。 
 ところが、最近になって、この説明を再検
討しなければならない現象に行き当たった。
Ni3Al/Ni 複相合金では、集合組織記憶効果が
発現しないことを見出したのである（図 1d-f）
[3]。SEM-EBSD で解析したところ、再結晶
後に、40˚<111>回転粒が多くを占める点は、
Ni3Al 単相材と共通していた（e）。しかし、粒
成長過程でもとの圧延集合組織をもつ結晶粒
は優先成長せず、40˚<111>回転粒の体積率が
一貫して増加し、最終的に、ほぼ全面がこれ
で占められるようになるのである（f）。 
 この新しい実験事実は、40˚<111>粒界が高
い移動度をもつだけでは集合組織記憶効果は
発現しないことを意味する。他に、方位の記
憶に必要な因子があることになる。 

２．研究の目的 
 

 集合組織記憶効果は、Ni3Al単相で発現し、
Ni3Al/Ni 複相では発現しない。両者の違いは、
（１）規則構造を有すること、（２）単相であ
ることの二つと考える。本研究では、まず、
Ni3Al 単相から、複相、Ni 固溶体までについ
て、集合組織記憶効果が発現する範囲を決定
し、このどちらが集合組織記憶効果の発現に
欠かせないかを検証する。その上で、（１）も
しくは（２）に関係する材料学的因子群の中
から、方位が記憶されるために必要な因子を
決定し、モデルを再構築する。 
 
３．研究の方法 
 
 すでに、Ni3Al 単相では集合組織記憶効果が
発現し、Ni3Al/Ni 複相では発現しないことを
突き止めている。本研究では、まず、最も優先
されるサンプルは Ni 固溶体である。組成は、
Ni3Al/Ni 複相に含まれる Ni 固溶体と近く、か
つ、Ni3Al の析出がない Ni-8 at% Al を選択す
る。試料には、圧延集合組織が単純で解析が
容易な Goss 方位単結晶を用いる（<100>単結
晶を光学式浮遊帯域溶融法で育成し、X 線
Laue 法で方位を調べ{110}面に平行に切り出
す）。圧延率は 80〜90%とし、熱処理は 873K〜
1273K の範囲で行う（高真空管状電気炉を使
用）。SEM-EBSD（JEOL JSM-7000F & TSL OIM 
5.2）で微細領域の結晶方位を測定する。SEM-
EBSD 測定を十分広い面積で行うことで、平均
的な集合組織を得た。 
 さらに、Ni 固溶体の結果を受け、集合組織
記憶効果発現に必要な材料学的な因子を調査
する。このために、SEM-EBSD を用いた、詳細
な結晶方位解析を行う。 
 
４．研究成果 
 
（1）Ni 固溶体の集合組織変化 
 図 2に 80%圧延した Ni固溶体単結晶の熱処
理に伴う結晶方位の変化を示す。圧延材は初
期方位である Goss 方位（水色）を維持してお
り（a）、これは、Ni3Al 単相や Ni3Al/Ni 複相の
場合と同じである。873K で 30 分熱処理を施
すと、ごく一部に、再結晶粒とみられる方位
の異なる領域が現れる。再結晶した領域以外
は、圧延材と同じ Goss 方位を維持していた
（b）。再結晶粒は Goss 方位と 40˚<111>回転
関係を有しているもの（橙色）もあったが、そ
のような特別な関係が見いだせないものも同
程度、存在していた。また、これら再結晶粒間
の粒界は直線的で、双晶の関係にあるものが
多数みられた。再結晶粒の大きさは、100μm
程度であり、Ni3Al 単相や Ni3Al/Ni 複相の同
条件の再結晶粒が 1μm 以下の平均粒径であ
ったのと比べると、極めて大きい。この事実
は、Ni 固溶体では再結晶核密度が著しく低い
ことを意味している。 
 1273K で 30 分熱処理すると、全面が等軸粒
で覆われており、再結晶が完了していた。こ
の段階での結晶粒の方位はもとの Goss 方位

図 1. Ni3Al と Ni3Al/Ni 複相単結晶
（Goss 方位）の圧延・熱処理による集合

組織変化



とは異なっていた。観察した半分程度の粒が
Goss 方位と 40˚<111>関係を有しており、その
他は Goss と特別な関係は見いだせなかった。
粒径は 1mm 程度と粗大であり、粒成長速度は
速い。 
 このように、80%圧延した Ni 固溶体単結晶
では、再結晶後に、40˚<111>集合組織、Goss 方
位集積のいずれも明瞭に観察されず、集合組
織記憶効果は発現しなかった。90%圧延材でも
同様に、集合組織記憶効果は発現しないこと
を確認した。 
 Ni 固溶体では、Ni3Al 単相と比べ、再結晶の
核発生密度が極端に小さく、また、粒界の移
動速度も速い。さらに、焼鈍双晶も多く発生
していた。このため,40˚<111>粒が成長して互
いにぶつかって再結晶が終了する前に、焼鈍
双晶によって別の方位をもつ結晶粒が発生し、
先鋭な40˚<111>集合組織が形成されなかった
ものと結論できる。これが、集合組織記憶効
果が発現しなかった理由と考えられる。 
 Ni固溶体で再結晶核の発生密度が低い理由
を探るために、圧延加工組織を透過電子顕微
鏡で観察した。観察の結果、Ni 固溶体では、
圧延中にセル化が進行しており、回復が生じ
ていた。このために再結晶の駆動力が小さく、
核密度が低下したと考えられる。 

 
（2）Ni3Al/Ni 複相合金の集合組織変化 
 すでに集合組織記憶効果が発現しないこと
は、わかっている（図 1）。ここでは、その原
因を探るために、集合組織記憶効果発現の鍵
となる再結晶と粒成長に着目して、詳細な検
討を行った。まず、再結晶の前提となる圧延
後の加工組織は、SEM 反射電子像及び透過電
子顕微鏡（TEM）像から、以下の特徴を有する
ことを確認した。 
 
・ Ni3Al と Ni 相がともに ND 方向に圧縮さ

れ、RD 方向に伸長されたパンケーキ状と
なっており、各々が層状に積層した組織
を形成していた。 

・ Ni3Al 相内には平面的なすべりの痕跡や
積層欠陥（SISF）が多数残留し明瞭な回復
組織がみられないのに対し、Ni 相内では
転位の再配列が進み、伸長したセル組織
が形成していた。 

・ 各相内の変形組織は、単相で変形したと
きのものと類似している。 
 

 図 3 に再結晶及び粒成長組織を示す。本研
究で用いた EBSD 解析では、両相を区別するこ
とはできず、ともに fcc として方位を解析し
ている。873K-30 分で再結晶はほぼ完了し、全
面が再結晶粒に覆われる。再結晶粒の形状は、
ND 方向から見ると、等軸に見える。方位は圧
延時の Goss 方位から大きく変化しており、そ
の大半は Goss と 40˚<111>回転関係を有して
いた（aの暖色）。ごく少数、Goss 方位を有す
る粒が見られたが、Ni3Al 単相でみられたよう
に、他に比べて大きく成長している様子は観
察されなかった。粒成長が進むと、40˚<111>
粒が全体を占めるようになり、Goss 粒は消失
していった。Ni3Al 単相と比べると、粒成長速
度は著しく遅い。これは、Ni3Al 相と Ni 固溶
体相の異相界面が、粒成長を阻害しているた
めと理解できる。 
 40˚<111>粒には 8 つのバリアントが存在し、
そのうち圧延時に働いていた{111}すべり面
法線方向を回転軸とするものをタイプ A、そ
れ以外をタイプ N と呼ぶことにする。以前の
研究で Ni3Al 単相では、各々のタイプで再結
晶終了後の数密度が異なっており、それが再
結晶核の生成に関係していることを解明した
[2]。すなわち、40˚<111>粒が多重双晶をへて
発生すると仮定し、さらに最初の双晶が圧延
時に働いたすべり面だけで発生したと仮定し
て計算した各々のタンプの発生確率が、計測
して得られた数密度の比ときわめてよい一致
を見ている。このように、Ni3Al 単相における
タイプ別の核発生密度の違いは、加工組織と
密接に関係している。 
 同様の解析を複相合金に対して行った。図
3 では二つのタイプを色別に示している。再
結晶初期にはタイプ A とタイプ N の数密度は
ほとんど同じであるのに対し、平均粒径はタ
イプ N の方が大きく、その結果、タイプ N の
体積率が大きくなっている。粒成長が進むと
タイプ N が優先的に大きくなり、タイプ A の
数が減っていき、本研究で測定した最も粒成
長の進んだ状態（c）では、ほぼ全ての粒がタ
イプ Nを有していた。ごくまれに、Goss 粒が
観察されたが粒径は小さく、Goss 粒が優先的
に成長している様子は観察できなかった。 
 図 4 にタイプ A とタイプ N の数密度及び平
均粒径の比を、全体の平均粒径の関数として

 
図 2. Ni-8at%Al 単結晶の 80%圧延及びそ

の後に熱処理した場合の組織 

(a) as-rolled (b) 873K-30m (c) 1273K-30m 

Goss
40˚<111>

GBs
Sigma 3

図 3. 83%圧延した Ni3Al/Ni 複相単結晶合
金の熱処理後の再結晶・粒成長挙動 

(a) 873K-30m (b) 1273K-30m (c) 1273K-200h



プロットした。複相（橙色）では、再結晶終了
時に両者の数密度には差がなく（比が 1）、粒
径はタイプ N が 1.3 倍程度大きい。これは、
両者の核発生確率には差がなく、その後の成
長過程でタイプ N が優位であったことを意味
する。タイプ N はその後の粒成長の間、優先
的に成長しており、両者の粒径の差は一貫し
て広がっている。これに対して、Ni3Al 単相で
は、再結晶終了時の数密度に差があり、タイ
プ N が 2 倍大きい。平均粒径は両者で差がな
い。すなわち、核発生確率には差があるが、そ
の後の成長過程では両者に優劣はない。これ
らの特徴を表 1 にまとめた。複相合金は再結
晶時に 40˚<111>集合組織を形成する点では
Ni3Al 単相と同じであるが、その中身、すなわ
ち核発生と成長の特徴がかなり異なることが
明らかとなった。 
 なお、Ni3Al 単相における核発生頻度の違い
は、先に述べたように、圧延時の加工組織と
密接に関係している。具体的には、圧延時に
働いたすべり面上に、多数の積層欠陥が回復
せずに残留していることから説明できる。詳
細はスペースの関係で省略するが、タイプ N
がタイプ A に比べて核発生頻度が高いという
のは、Ni3Al 相内で核発生した場合の特徴とい
える。複相ではタイプ別の核発生頻度に差が
ないことから、核発生の優先サイトはNi3Al相
ではなく、主に Ni 固溶体相内であったと推察
できる。これは、Ni 固溶体相内では回復が進
展していたことから考えて、妥当な結果とい
える。興味深い点は、その後の成長速度が二
つのタイプで明らかに差がある点である。 
 
表 1. Ni3Al/Ni 複相と Ni3Al 単相における再

結晶核発生と成長の特徴 
 

 複相 単相 

核発生頻度 40˚<111>N 
= 
40˚<111>A 

40˚<111>N 
> 
40˚<111>A 

成長速度 40˚<111>N 
> 
40˚<111>A 

40˚<111>N 
= 
40˚<111>A 

 
 複相組織に固有の粒成長を律速し得る因子
は、複相界面である。図 5は 873K-30m 熱処理
材の断面の反射電子像（SEM-BEI）及び同一視
野を EBSD で解析した結果である。反射電子像
のコントラストは組成と結晶方位に依存して
いる。比較的暗いコントラストは Ni3Al 相を
明るいコントラストは Ni 固溶体相に対応し
ており、これに結晶方位によるコントラスト
の違いが重畳している。Ni3Al 相と Ni 固溶体
相はともに ND 方向につぶれ、RD 方向に伸長
したパンケーキ状であり、圧延時に形成され
た層状組織がそのまま維持されている。とこ
ろが、先にも述べたように、EBSD 解析で得ら
れた結晶方位マップをみると、再結晶は完全
に終わっており、結晶格子の向きは圧延時と
は大きく変わっている。結晶の形状は、層状

組織に対応して、ND 方向に短く、RD 方向に長
い。特に、成長した大きな結晶粒にその傾向
が強い。この非等方的な結晶粒形状は、Ni3Al
相と Ni 固溶体相との間の異相界面が、結晶粒
界の移動の障害になっていることを示唆して
いる。 
 しかし、注意深くみると、結晶粒は各相よ
りも大きい。結晶方位マップにおいて同一の
結晶方位を有する領域（すなわち結晶粒）の
ひとつを選び、その境界（すなわち粒界）を図
5 の反射電子像に赤線で示した。赤線の内部
には明らかにNi3Al相と Ni固溶体相の両相が
含まれており、あたかも、赤線で表された粒
界がこれらの異相界面を超えて移動したよう
にみえる。層状組織よりも大きい結晶粒は他
にも存在し、結晶粒界は異相界面をこえて移
動できるようにみえる。 
 このように、異相界面は結晶粒界の移動を
制限しているように見える一方で、結晶粒界
は異相界面を超えて移動しているようにも見
えるということがわかった。これらの一見、
相反するように観察結果を説明できるように、
再結晶核の発生と成長の過程を考えなければ
ならない。 
 層状組織が圧延前と変化がなかったことか
ら、Ni と Al の分配、相互拡散は再結晶が生じ
ている過程では無視できるほど遅く、異相界
面の移動は考慮する必要がない。また、異相
界面が結晶粒界移動の障害になっているとい
う点も、仮定してよいだろう。これらの仮定
のもとで、異相界面を挟んでどのように粒界
移動が生じるかを考察する。 
 まず、再結晶核は Ni 固溶体相内で発生する
が、異相界面を超えることができず、発生し
た再結晶核は、しばらくの間、Ni 固溶体相内
にとどまることになる。その間に、当然、Ni3Al
相内でも再結晶核が発生することになる。こ
の状態を模式的に表したのが、図 6 (a)であ
る。ここで、上側に位置している Ni3Al 相内の
再結晶核は、下側の Ni 固溶体相内のそれより
も小さいと仮定した。これは、Ni3Al では圧延
過程でセル組織などの回復現象が生じず、ひ
ずみの蓄積が大きいために、核発生密度が高
いと考えられるためである。 

 
図 4. タイプ A とタイプ N の数密度及び
平均粒径の比の粒成長に伴う変化（橙色：
Ni3Al/Ni 複相、灰色：Ni3Al 単相） 

(a) Number density ratio (b) Average size ratio



 さて、ここで核発生における 40˚<111>粒の
発生頻度について、確認しておきたい。今回、
詳細な EBSD 解析の結果、Ni3Al/Ni 複相合金で
は、40˚<111>粒の 8 つのバリアントは同じ確
率で発声していることがわかった。これは、
Ni3Al 単相と異なる特徴であり、このことは核
発生が Ni 固溶体相で優先的におこっている
ことの根拠の一つとなっている。つまり、図 6
の下側で発生していた再結晶核は、基本的に
8 つのバリアントが同じ確率で存在している
と考えてよい。これに対して、Ni3Al 相内では、
単相のときにそうであったように、タイプ N
がタイプ A の 2 倍の数密度で存在していると
考えられる。従って、異相界面を挟んで、タイ
プ N同士が隣り合う確率が高いことになる。 
 同じバリアント（図 6 粒内の番号が同じも
の）が隣り合っている場合、その境界は、整合
界面となる。よく知られるように、整合界面
の過剰エネルギーは、非整合界面のそれより
も著しく低い。従って、図 6(a)のバリアント
#2 のように、整合界面を挟んで隣り合った場
合、その整合界面は非整合界面を浸食するよ
うに、すなわち、Ni3Al 相内でバリアント#2 が
成長するように粒界移動が生じるはずである
(b)。この粒界移動は、非整合界面が整合界面
に置き換えられるまでつづく（c）。 
 ここで提案した、同じバリアントが接して
いるところから異相界面を超える成長プロセ
スは、異相界面が粒界移動の障害になるとい
う仮定の下で、最も速い粒界移動であると考
えられる。すなわち、同じバリアントが接す
る確率の高いタイプ N はタイプ A に比べて、
速く成長することになる。これは、今回明ら
かとなったタイプ別の成長速度の違い（表1）
をうまく説明する。 
 以上、まとめると、Ni3Al/Ni 複相合金では、
異相界面が粒成長の障害となっていると考え
られ、その障害を優先的に超えることができ
るタイプ N の成長速度が速い。タイプ A のよ
うに、Ni3Al 相内の存在確率が低い再結晶粒は、
異相界面が障害となって成長速度が遅くなる。
特に、もとの圧延方位（今回の例では Goss 方
位）を持つ結晶粒は、再結晶直後の数が少な
い。そのため、異相界面を挟んで Goss 粒が隣
接する可能性は、ほとんど考えることができ
ず、Goss 粒の成長は著しく制限されたと考え
られる。 

 

（3）集合組織記憶効果発現の条件 
 Ni 固溶体でも、Ni3Al/Ni 複相合金でも、集
合組織記憶効果は発現しない。つまり、集合
組織記憶効果の発現には、規則構造と界面の
両者が関わっているといえる。 
 まず、Ni固溶体では、再結晶核密度が低く、
再結晶終了までに長い距離を粒界が移動する
間に、多数の焼鈍双晶が生じていた。このた
めに、先鋭な40˚<111>集合組織が形成されず、
圧延時の方位を持つ結晶粒の優先成長が生じ
なかったことが、集合組織記憶効果が発現し
ない原因であった。再結晶核密度が低い理由
は、圧延によるひずみの蓄積が十分でないた
めである。以上のことを言い換えれば、集合
組織記憶効果の発現には、先鋭な 40˚<111>集
合組織の形成が不可欠であり、そのためには、
十分な再結晶核密度が必要となる。つまり、
十分な歪みエネルギーの蓄積が必須となるこ
とがわかる。Ni3Al では、圧延時にセル化など
が生じず、蓄積した歪みエネルギーが減少し
ない。これは、Ni3Al では{111}面交差すべり
が生じないことに起因しており、この平面的
なすべりの性格は、Ni3Al の規則構造に由来す
るものと理解できる。このように、Ni固溶体
を調べた結果から、回復がおこりにくい平面
的なすべり変形が、集合組織記憶効果の発現
に重要な役割を果たしていることがわかった。 
 次に、Ni3Al/Ni 複相合金では、異相界面が
粒成長の障害となっていることが原因である
ことが判明した。このことから、自由な界面
移動が集合組織記憶効果の発現にとって必要
であることが分かった。 
 以上を総括すると、集合組織記憶効果の発
現には、（1）40˚<111>粒界が特異的に速い移
動度を有すること、（2）十分に再結晶核密度
が高いこと（再結晶終了後にサブミクロン以
下の粒径）、（3）粒界移動を阻む異相界面等が
存在しないことが必要な条件であることが明
らかとなった。 
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