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研究成果の概要（和文）：優れた強度と10%以上の引張伸びを有する高強度・高延性バルクナノ結晶Fe-Ni合金の延性メ
カニズムを明らかにするべく研究を行った。高強度・高延性バルクナノ結晶Fe-Ni合金に対してmicro-XRDを用いて、破
断部付近の組織変化について解析を行った。破断部に近づくにつれ(111)面の配向度が減少し、(200)面の配向度が増加
する傾向が確認された。一方で、(111)ピーク、(200)ピークの半値幅においては、明確な変化は確認されなかった。

研究成果の概要（英文）：The purpose of this study was to demonstrate the deformation mechanism of bulk 
nanocrystalline Fe-Ni alloys with high strength and high ductility. Micro-XRD analysis of the bulk 
nanocrystalline alloys after tensile tests was conducted. Micro-XRD analysis showed that the normalized 
intensity of the (111) peak decreased while that of the (200) peak increased. In contrast, there was no 
change in the FWHM values of (111) and (200) peaks.

研究分野：ナノ材料工学
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１．研究開始当初の背景 
近年、ますます深刻になる資源問題の解決
と同時に、今後の社会発展を支えていくため
の革新的な基盤構造材料の開発が必要とさ
れている。これらの次世代材料には、ユビキ
タスな材料の使用とともに、従来の材料以上
の強度・延性が求められている。このような
状況の中、高いレベルで強度・延性を両立す
る革新的材料の一つとして、バルクナノ結晶
材料に注目が集まっている。 

1989年、Gleiterによって 100 nm以下の
結晶粒で構成された多結晶体金属材料、ナノ
結晶材料の作製が行われ、極めて高い強度と
延性の向上の両立という特異な性質が予見
された（Prog. Mater. Sci. 33 (1989) 223.）。
ナノ結晶材料に対する高強度・高延性の両立
という期待は大きく、現在に至るまで、数多
くのナノ結晶材料の作製とその機械的特性
の評価が行われてきた。実際に、ナノ結晶材
料は、期待されるような極めて高い強度を実
現している。しかしながら、多くのナノ結晶
材料は延性に乏しく、高強度・高延性の両立
には至っていなかった。また、それゆえ、ナ
ノ結晶材料における変形メカニズムについ
て、理論的なアプローチが積極的に行われる
一方で、実験的事実に基づいた議論・実証は
ほとんど行われていなかった。 
ナノ結晶材料における乏しい延性の要因
として①試料形状：試料が非常に薄膜（<50 
m）であるため欠陥の有無に非常に敏感
（Scripta Mater. 49 (2003) 663.）、②作製プ
ロセス：焼結を用いる Two-step プロセスに
起因した試料の低密度や欠陥の存在（Adv. 
Eng. Mater. 7 (2005) 787）が報告されていた。
このよう中で、焼結工程を必要とせずバルク
材の作製が可能な電析プロセスに着目し、バ
ルクナノ結晶材料の作製に取り組んできた。
その結果、従来のナノ結晶材料の特徴である
高い引張強度に加えて、10%を超える高い引
張伸びを示す高強度・高延性電析バルクナノ
結晶 Fe-Ni 合金の作製に成功した。さらに、
延性の向上とともに破断面に形成するディ
ンプルの径が減少すること、ディンプルの径
が電析材料における特有のメゾスケール組
織のサイズと合致することを見出していた。
これらの結果から、電析バルクナノ結晶材料
の延性に対して、メゾスケール組織が中心的
な役割を担っていると考えられる。しかしな
がら、これまで、電析バルクナノ結晶材料に
おけるメゾスケール組織と延性の関係につ
いて調査された例はない。 
 
２．研究の目的 
 本研究では、高強度・高延性バルクナノ結
晶Fe-Ni合金に対して引張試験前におけるメ
ゾスケール組織の詳細な観察・解析により電
析バルクナノ結晶材料の変形メカニズム解
明を行っていくことを目的とした。 
 
３．研究の方法 

3.1. バルクナノ結晶 Fe-Ni 合金の作製 
 本研究では、鉄供給源に硫酸鉄、ニッケル
供給源にスルファミン酸ニッケル、応力緩和
材としてサッカリンナトリウム、さらに錯化
剤としてホウ酸を用いた電析浴（詳細は雑誌
論文③を参照）により、バルクナノ結晶 Fe-Ni
合金の作製を行った。電析条件は、電流密度
10 mA/cm2、浴温度 50 ℃、pH2.2 である。 
 
3.2. 各種解析 
 作製した電析Fe-Ni合金に対して次の解析
を行った。Ni含有量を SEM-EDS にて確認を行
った。また、電解研磨により TEM 試料を準備
し、JEOL JEM2100F により TEM 観察を行い微
細組織の観察を行った。また、XRD および
micro-XRD 解析を行い、配向性の確認や粒径
の概算を行った。機械的特性の評価としては、
ビッカース硬さ試験および引張試験を行っ
た。 
 
４．研究成果 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1 Normalized diffraction intensity of 
the (a) (111) peak and (b) (200) peak fo 
the electrodeposited bulk nanocrystalline 
Fe-43Ni alloys after fracture. FWHM of the 
(c) (111) peak and (d) (200) peak for the 
electrodeposited bulk nanocrystalline 
Fe-43Ni alloys after fracture. (e) SEM 
image showing the fausge section of the 
alloy. 
 
 電析を用いてバルクナノ結晶Fe-Ni合金の
作製を行った。本合金は Ni 濃度 43 at%、FCC
構造、結晶粒径 13 nm 程度を有していた。引
張試験においては、引張強度 1.7 GPa に加え
て引張伸び 13%という優れた延性を示した。 
本合金に対して、micro-XRD を用いて、破
断部付近の組織について解析を行った。破断



部に近づくにつれ(111)面の配向度が減少し
（Fig.1a）、(200)面の配向度が増加する傾向
が確認された（Fig.1b）。一方で、(111)ピー
ク、(200)ピークの半値幅においては明確な
変化は確認されなかった（Fig.1c,d）。従来
の転位を変形の起点とする粗粒材料におい
ては、引張変形により転位密度が増加するこ
とで、半値幅の増加が確認されている。また、
近年、5%程度の延性を有するナノ結晶 Ni-Fe
合金において、引張変形により粒成長および
(111)面と(200)面への配向が起きることが
報告されている（Mater. Sci. Eng. A 506 
(2009) 187.）。同時に、これらの合金におけ
る組織変化は、結晶粒の回転に起因している
と報告されている。本研究で作製した Fe-Ni
合金においては、引張変形による粒成長は確
認されておらず、配向性の変化も異なるもの
であった。延性の向上により、従来のナノ結
晶メタルとは異なる変形メカニズムが発現
している可能性が示唆された。 
 本研究では、SIM 観察および SEM-tEBSD 解
析による詳細なメゾスケール組織観察およ
び組織変化解析を予定していたが、装置の準
備が不十分でありこれらの観察・解析を行え
なかった。今後は、これらの観察・解析を実
施し、変形メカニズムの詳細を明らかにして
いく予定である。 
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