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研究成果の概要（和文）：　Cu-Al-Mn形状記憶合金のβ(bcc)相の粒成長を測定するとともに、その超弾性特性を向上
させるための巨大擬似単結晶の作成を試みた。その結果、900℃で溶体化後に500℃まで徐冷し、α(fcc)相を析出させ
た後、800℃以上に加熱、再溶体化する熱処理を繰り返す事によって巨大結晶粒を得る事ができた。これは、β単相状
態から冷却し、α相を析出させる事によりβ結晶粒間に亜結晶粒組織が形成され、この亜結晶粒界エネルギーが駆動力
となって異常粒成長が生じたと考えられる。この巨大結晶粒を有する合金は超弾性特性に優れ、防振材料として期待さ
れる。

研究成果の概要（英文）：The grain growth of beta(bcc) phase in Cu-Al-Mn base shape memory alloys has been 
studied. The abnormal grain growth was realized when the Cu-Al-Mn alloys were first quenched from the beta
 single-phase region at high temperature round 1173K and then was slowly cooled at about 773K, and subsequ
ent heating to the beta single-region. The pseudo-single crystals due to abnormal grain growth were obtain
ed by thermally cycling where beta phase leads to a precipitation and subsequent dissolution of the alpha 
phase. This abnormal grain growth phenomenon results from the formation of subgrain structure introduced t
hrough phase transformation, where the subgrain-boundary energy might be one of the driving force. These f
indings provide a method of fabricating a single-crystal or large-grain structure important for superelast
ic properties.
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１． 研究開始当初の背景 
 

結晶粒径は材料組織を制御する重要な因
子であり、多くの研究が行われている。微細
化方法だけでなく結晶粒粗大化も有効な場
合も多く、例えば磁性、クリープ特性などが
挙げられるが形状記憶合金における超弾性
特性もその一つである。申請者らは Cu-Mn-Al
合金線の超弾性特性に及す結晶粒径の影響
を調べ、相対粒径 d／D（d は結晶粒径、D は
試料のサイズ）が重要因子である事を示し、
優れた超弾性を得るには相対粒径が十分大
きくなければならない事を明らかにした。（Y. 
Sutou、K. Ishida et al.：Acta Mater., 53 (2005) 
311.） 
この様に超弾性特性を有する重要な組織

因子の一つである結晶粒径は相対粒径とい
う新しいパラメータで制御する事が可能と
なったが、実用に供するためには如何に粗大
な結晶粒を低コストで実現するかにかかっ
ている。 

 
２． 研究の目的 

 
結晶粒径は材料の特性を支配する重要因

子であり、微細化の手法とともに、粗大化さ
せて特性向上を行う場合も多い。本研究は Cu
基形状記憶合金の超弾性特性を大幅に向上
させるために、工業的レベルの加工・熱処理
法によって如何に巨大擬似単結晶を作製す
るかに挑戦するものである。新しい組織パラ
メータである相対粒径（結晶粒径と試料サイ
ズとの比 d／D、ここで d は結晶粒の平均直
径、D は棒材の直径もしくは板材の厚さ）を
大きくするための加工・熱処理条件を把握す
るとともにその結晶粒成長機構を明らかに
する。 

 
３． 研究の方法 

 
1. 最終試料サイズの製造履歴、特に冷間加

工度及び焼鈍温度とその処理時間を調査
する。 

2. Cu-Mn-Al合金の母相β相は bccの規則構
造であるが、600℃近傍に fccα相の析出
のノーズを有する。従ってβ相からの冷
却速度によってβ単相やβ＋α２相組織
を得ることが出来る。この析出したα相
の量の影響や冷却速度の定量的効果を把
握する必要がある。さらに等温的に
600℃近傍で焼鈍してα相を析出させた
場合についての影響も 調査する。 

3. 溶体化温度とその保持時間        
溶体化―冷却を繰り返し行うと結晶粒

が粗大化しやすい傾向があるので、その
繰り返し回数の影響を明らかにする。 

 
４．研究成果 
 
(1) Cu-Al-Mn 形状記憶合金の正常粒成長 

 Cu-Al-Mn 形状記憶合金の 750℃～900℃に
おける正常粒成長を実験的に決定したが、そ
の結果を図１に示す。いずれの温度で 120 時
間程度の保持時間でもおよそ 400 ミクロン以
下の結晶粒径であり、巨大結晶粒は得られな
い事が分かった。また各温度において 3 次元
的な粒成長が支配的であると考えられる熱
処理時間においては図２に示す様に、粒成長
指数はおよそ 6～18 であり、種々の合金系と
比べて比較的大きい値をとる事が分かった。 

 
(2) Cu-Al-Mn 形状記憶合金の異常粒成長 
 ① 繰り返し熱処理の影響 
  図１に示す様に通常の高い温度で保持
しても結晶粒の粗大化速度は遅い。しかし
ながら溶体後と冷却を繰り返す事によっ
て極めて大きい結晶粒が得られる事を半
経験的に得ていたので、その溶体化温度、
冷却速度、冷却温度などの諸因子と結晶粒
径の関係を系統的に調査した。図３は繰り
返し溶体化熱処理の冷却最終温度による
結晶粒径の変化を示す。550℃まで冷却し
た後、再度加熱して溶体化を施しても 1 ㎜
～2 ㎜程度までしか成長しないが、500℃以
下に冷却すると粒径が著しく大きくなり、
最大のものでは試料の長さ方向に 20mm程
度の巨大結晶粒が観察される。これらの結
果により、本合金系で巨大結晶粒を得るた
めの繰り返し熱処理のパターンの一例を
図４に示す。 

 

 

図２ Cu-Al-Mn 合金および他の合金
の粒成長指数の逆数と融点で規格化し
た温度との関係 

図１ 0.2 ㎜厚板材の 900℃、800℃および
750℃における結晶粒と時間との関係 



 
 
 ② 異常粒成長のメカニズム 
  巨大結晶粒を得るためには 500℃以下に

冷却した際のα相の析出が重要である事
を示唆している。そこで、α相の結晶学的
性質について EBSD により調査した。図５
は 730℃で焼き入れた試料の EBSD（A 図）
及び粒内の各測定点における基準方位と
のずれを示す GROD（B図）である。GROD 図
より、500℃から加熱しさらにα相が消失
した後も冷却過程で形成された亜結晶粒
組織が保持されている事が確認される。図
６A はβ相とα相の EBSD 像であり、5℃以
下の方位差を保っている。また、図６B に
示す極点図より、α相とβ相は K-S の関係
({110} β //{111} α ,<1 1

＿

1> β //<1 1
＿

0> α ), 
Bain({010}β//{010}α, <101>β//<001>α)
や Pitsch({110} β //{100} α , < 1

＿

11> β

//<011>α)の結晶学的関係を有している。
図６C よりβ結晶粒内に亜結晶粒組織が形
成される事がわかる。この様に冷却中にα
相が成長するに従ってα/β界面の整合性

が低下し、亜結晶粒界が形成されると考え
られる。この状態から加熱するとα相が消
失してから異常粒成長が開始するまで時
間差があるため、α相が粒成長のインヒビ
ターとして振舞う事が異常粒成長の大き
な要因と考えられる。図７に異常粒成長が
生じるメカニズムを模式的に示すが、β単
相おいて、亜結晶粒組織が元のβ結晶粒内
に保持されていた事より、亜結晶粒界エネ
ルギーが駆動力となって異常粒成長が開
始される。亜結晶粒の粒径は時間によって
あまり変化しないため、β結晶粒は常に粒
成長の駆動力を与えられ続け、巨大結晶粒
へ成長すると考えられる。 

 

    

図３ 繰り返し溶体化熱処理後の冷却最
終温度による結晶粒径の変化 

図５ 繰り返し溶体化熱処理の加熱
過程の 730℃で焼入れした試料の
EBSD によるマップ 

図６ β相中に析出した α相の組織の
(A)EBSD図 (B)極点図 (C)OMおよび
GROD 図 

図４ 繰り返し熱処理パターンの例 

図７ 異常粒成長が生じる模式図 



(3) 結晶粒界と超弾性特性 
結晶粒径と超弾性特性との関連を調査す

るため、種々の粒径を有する板厚のシートを
作成し超弾性歪みを測定した。その結果を図
８に示す。ここで、d は結晶粒径、tは板厚、
σyは降伏応力、εPEは超弾性歪み、dσPE/dε
は加工硬化係数、Δσは図８(a)に示す様に
２％の歪みを与えた後徐加し、更に再度応力
を付加した際の１％における応力差を示し
ている。これらの結果を粒径と板厚の比であ
る相対粒径 d/t で整理した結果を図９に示
す。この様に各特性は d/t＝1と d/t＝2を境
界とした 3つの領域に依存する事が判明した。
すなわち、d/t＜1 の粒径の微細な領域、1＜
d/t＜2 の準コラムラー領域、そして 2＜d/t
の完全なコナムラー領域である。d/t が 2 以
上の大きな結晶粒では 6％以上の超弾性が得
られる。 
 以上の結果を基に、企業の熱処理炉で繰り
返し処理を行う事により、巨大結晶粒が得ら
れ、6％以上の超弾性を示す事が確認された。
本合金を制震材料へ応用すべく開発を進め
ている。今回の研究で得られた繰り返し熱処
理法を用いた巨大疑似単結晶を得る手法は
形状記憶合金だけでなく、磁性材料、耐クリ
ープ材料を始め多くの材料への適用が期待
できる。 
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