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１．研究の背景と目的 

近年の社会的課題であるエネルギー、環境、資源など

の問題に対応するためには、素材の高強度化、軽量化、

高機能化、高効率化が重要な技術的課題となっている。

このためには鋼、アルミニウム、マグネシウムなどの構

造材料の特性を飛躍的に向上させる必要がある。しかし

従来主流であった合金化による材料特性の改良は、レア

メタルなど金属元素の安定供給およびリサイクル性に問

題があるため、既存のコモンメタルをベースにした素材

の特性向上が求められている。 

合金化に依らない金属材料の改質方法として、加工熱

処理による結晶組織制御が知られている。しかしこれま

での研究では、板圧延のようにほぼ均一な変形を与える

加工に限られ、鍛造やプレス加工など自在な形状、自在

な三次元ひずみを与える加工に適用することは成功して

いない。もし自由な製品形状において、任意の部分にお

ける結晶寸法や分布、さらに結晶方位までを自在に制御

することが出来れば、全く新しい材料機能の創出が期待

される。例えば図１に示すように金属単結晶材料の各部

分に所定のひずみ加え、それを熱処理し任意の形態・方

位の再結晶粒を生成することが出来れば様々な用途に最

適化した結晶組織を有する材料が創出できると考えられ

る。 

 

 

図１ 新しい結晶組織制御加工の概念 

 

そこで本研究では、冷間加工における鉄単結晶の塑性

変形特性ならびにそれから生じる静的再結晶過程を詳細

に検討し、静的再結晶粒の結晶方位を定める因子を明ら

かにし、結晶方位制御加工の可能性を示すことを目的と

する。 

 

２．微細塑性加工を利用した単結晶の静的再結晶機

構の検討 

2.1 微細塑性加工実験方法 

図２に, 本実験の流れを図示する。結晶方位の判って

いる単結晶鉄試験片に微細押込み加工を行う。次いでそ

の試験片を焼鈍し静的再結晶を起こさせる。焼鈍の経過

に伴い生じる再結晶核の発生および粒成長の過程、さら

に再結晶粒の結晶方位を EBSD により分析する。微細加工

にて実験を行うことにより、再結晶核の発生位置を狭い

領域に特定できる、また塑性変形域内の転位構造と再結

晶粒との関係を観察するのに観察倍率がほぼ同じ方が観

察しやすいという利点がある。本実験では深さ数μmの押

込み痕を作製し、その周辺約 30μm 角の領域で再結晶現

象が生じるようにした。 
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図２ 再結晶実験の流れ 

 

 図３に実験に用いた微細塑性加工装置を示す[1-2]。本

装置を用いて鉄単結晶試験片にナイフエッジ工具を押し

付け、微細溝を成形し結晶格子に塑性変形を起こさせた。

本装置は超精密ステージより構成され、位置決め分解能

は 10nm および 1nm である。Z ステージにロードセルが取

り付けてあり、その先端にナイフエッジ工具を取り付け

てある。コンピュータ制御により押し付け荷重をフィー

ドバックしながら Z ステージを駆動することにより、正
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確な位置に正確な荷重で工具を押し付けることができる。 

 

図３ 微細塑性加工実験装置 

 

 

図４ 単結晶ダイヤモンド製ナイフエッジ工具 

 

 図４に実験に用いた単結晶ダイヤモンド製ナイフエッ

ジ工具を示す。図に示すように幅１mm、先端角 120 度で、

先端は研磨により鋭く仕上げてある。このナイフエッジ

工具を鉄単結晶試験片表面に押し込む。 

図５に鉄単結晶試験片の加工方法を示す。試験片は鉄

単結晶インゴット（φ5×20mm）より、上面が{100}面に

一致するようワイヤーカット放電加工機で厚さ 1mm の平

行板に切り出した。さらに、試験片上面を化学研磨によ

り鏡面に仕上げ、放電加工による表面の変質層を除去し

た。微細押込み加工実験はナイフエッジ工具の刃が試験

片上面および[100]方向に平行になるようにして工具を

試験片に押し付けた。押込み痕全体に亘って押込み痕深

さが一定になるよう、ナイフエッジ工具の刃と試験片表

面の平行度を十分に調整した。実験では図に示すように

押し込み位置を 0.3mm 間隔でずらしながら、押し込み荷

重を変化させた。 

次いで微細押し込み加工後、試験片を焼鈍した。試験片

の酸化を防止するために Ar雰囲気熱処理炉中で焼鈍した。

この Ar 雰囲気炉は Ar 雰囲気中で試験片の急速加熱、急

速冷却ができる。本実験では焼鈍温度を 600°とし、焼鈍

時間は 5 分～60 分間とした。その後、試験片を樹脂に包

埋し、押し込み溝の断面を研磨し、コロイダルシリカで

仕上げた。その後 FESEM-EBSD 装置で押し込み溝周辺の結

晶方位分布を調べた。図６に EBSD 分析における試験片の

座標系を示す。 

 

 

図５ 単結晶鉄試験片の結晶方位と加工方向 

 

 

図６ EBSD における座標系の定義 

 

2.2 微細塑性加工実験結果 

 図７に押し込み加工痕断面近傍の IQマップの例を示す。

押込み荷重は 15N である。加工痕の下の塑性変形域を見

るとパッチ状に IQ 値が分布していることが判る。これよ

り塑性変形により転位網が発達し、セル構造を構成した

ことが判る。 

 

図７ 押し込み加工痕断面近傍の IQ マップ 

 

図８にこの試験片の ND 方向および TD 方向の IPF マッ
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プを示す（ND 方向もしくは TD 方向を向いている結晶面分

布）。また下の標準三角形は結晶方位を示すカラーマップ

である。ND 方向の分布では殆ど全領域で(100)面が向いて

いることが判る。それに対しして TD方向の分布を見ると、

押込み痕の下の領域で色が分布しており、結晶方位が変

化したことが判る。すなわち ND 方向に垂直な面（押込み

痕に垂直な断面）内で結晶が回転したことが判る。 

図９に結晶方位の回転角分布を示す。押込み痕の工具

に接触した斜めの部分で大きく結晶回転が生じているこ

とが判る。回転角は最大 25°程度である。すなわち、試

験片の結晶格子は断面内で図中の矢印で示すように

[100]軸回りに回転したことになる。これにより ND 方向

（ナイフエッジ工具の長手方向）への変形は生じていな

いと考えられる。 

 

 
図８ 押込み痕の IPF マップ 

 

 
図９ ミスオリエンテーションマップ 

 

 
 

図 10 押込み痕近傍の極点図および逆極点図 

 

図 10 に 15N で押込み加工した試験片の極点図および逆

極点図を示す。極点図を見ると、(001)面は中央に集中し

ているが、(101)面および(111)面は幅広く分布している

ことが判る。また逆極点図を見ても ND 方向では(001)面

に集中しているが、RD 方向 TD 方向から見ると(001)面か

ら(101)面の間に分布している。すなわち殆どの結晶は ND

方向に(001)面を向けているが、RD 方向および TD 方向に

は(001)面から(101)面の間の面を向けている。押込み加

工により試験片はナイフエッジに垂直な面内で塑性流動

し、その面内で結晶格子が回転したためである。これに

より結晶格子は[001]軸まわりに回転したと考えられる。 

 

2.3 再結晶実験結果 

図 11 に 15N で押込み加工した試験片を 600℃で焼鈍し

たときの IPF マップを示す。(a)が 10 分間、(b)が 20 分

間、(c)が 60 分間焼鈍したものである。(a)の IPF マップ

は図８のものと殆ど変りなく、結晶方位の大きな変化は

生じていない。また核発生や粒成長など再結晶の兆候も

見られない。10 分間の焼鈍でもまだ潜伏期の段階にある

と考えられる。(b)(c)はどちらも押込み痕の下に再結晶

粒が発生していることが判る。この再結晶粒の結晶方位

は試験片のもとの方位とは異なっており、塑性加工によ

り再結晶粒の結晶方位が決まったと考えられる。また

(b)(c)のどちらも再結晶粒の大きさ、形、方位がほぼ同

じであり、焼鈍時間が 20 分から 60 分に長くなっても、

再結晶粒の大きさは変化していない。すなわち焼鈍時間

10 分以降に再結晶が始まり、20 分以前に再結晶は終了し

ていたことになる。これは押込み痕によって生じた塑性

ひずみは押込み痕周辺に集中しており、そこに転位とし

て蓄えられたひずみエネルギーが駆動力によって再結晶

核が発生したものと説明できる。さらに発生した再結晶

粒は塑性変形域を侵食するように成長し、20 分の時点で

殆どの塑性変形域が再結晶粒で置き換わったため、ひず

みエネルギーが枯渇し粒成長が止まったものと考えられ

る。そのためその後も焼鈍を続けても、結晶粒は殆ど変

化なかったと説明できる。 

一方、図 12 に別の試験片について同じ条件で加工およ

び熱処理実験を行ったときの再結晶粒の IPF マップを示

す。同様に再結晶粒が発生しているが、結晶方位および

結晶粒径が少し異なっていることが判る。この違いの原

因として押込み加工によって生じた塑性変形域の違いが

考えられる。高精度な加工装置を実験に用いているが、

加工寸法が１μmレベルのため、サブμmレベルの誤差で

あっても相対的に大きな誤差となって、実験に影響して

しまうはずであり、今後、加工条件のバラつきを極力小

さくした高精度な実験技術が必要である。 

0° 

25°   

ND 方向      TD 方向       基準三角形
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図 11 焼鈍した試験片の IPF マップ (焼鈍温度 600℃) 

 

 

図 12 600℃で 10 分間焼鈍した別の試験片 

 

 図 13 に図 10 と同じ条件で加工し、600℃で 20 分間焼

鈍した試験片の逆極点図を示す。これを見ると(001)近辺

に殆どの点が集中し、またそこから離れた位置に一つ点

が見える。(001)近辺の点は試験片の母材部分の結晶方位

であり、離れた点は再結晶粒の結晶方位を示している。

図 10ではサブグレインが様々な方位を有し細長く広がっ

ていたが、再結晶によりそれらが消滅し、再結晶粒の点

とそれ以外の点（(001)近くの点集合）に集約した。 

再結晶粒は変形組織内のサブグレインから成長したと

考えられるが、今回の実験からではどのような条件を満

たしたサブグレインが再結晶粒に成長したかについては

不明である。また再結晶機構について定量的な評価は困

難である。この原因の一つは今回の実験では焼鈍前後で

異なる試験片について EBSD 分析を行っている点にある。

そのため再結晶過程の結晶粒を時系列的に追跡すること

は困難で、定性的な比較に留まる。この問題を解決し再

結晶機構を定量的に明らかにするためには、今後さらに

実験精度を高め、再現性・信頼性の向上が必要である。 

 

図 13 再結晶させた試験片の逆極点図  

 

３．鉄単結晶の結晶方位制御の可能性の検討 

3.1 加工方法 

前節の微細塑性加工では塑性変形により生じるひずみ

分布を正確に求めることは困難である。詳細なひずみ分

布測定のための実験を行うか、結晶塑性有限要素法解析

を行う必要がある。後者については多くの研究者が試み

ているが、信頼性のある材料データが未だ得られておら

ず、現状では解析結果についても十分なものとは言えな

い。 

そこで鉄単結晶試験片に正確なひずみを加え、静的再

結晶を起こした場合の再結晶粒分布を実験的に検討する。

図 14にこのために作製した平面ひずみ圧縮試験冶具を示

す．パンチおよびダイの幅は 1.2 mm であり，その厚さは

試験片の幅と同じ 3.0 mm とした．パンチとダイの前面と

後面を変位拘束板で挟み平面ひずみ変形が生じるように

した．パンチの圧下速度は 0.002 mm/s とした。潤滑剤と

して二硫化モリブデンペーストを用い、試験片と冶具の

間の摩擦を低減させた． 

図 15 に剪断試験冶具を示す．パンチ幅は 1.8 mm，ダイ

幅は 2.0 mm とした．これによりパンチとダイのクリアラ

ンスは 0.1 mm となる．また，パンチ・ダイの厚さは共に

5 mm である．パンチの圧下速度は 0.002 mm/s とした。潤

滑剤は二硫化モリブデンペーストを用いた． 

 

 

図 14 平面ひずみ圧縮試験冶具 

 

図 15 剪断試験冶具 

 

試験片は直径 5 mm，長さ 30 mm の純鉄単結晶棒よりワ

(a) 10min    (b) 20min   (c) 60min 
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イヤ放電加工装置を用いて切り出した。図 16 に試験片の

形状および表１に試験片の結晶方位を示す．ここで，L，

W，Tの順に試験片長手方向，幅方向，厚さ方向である． 

 

表１ 単結晶試験片の結晶方位および形状 

 l-w-t 

A [1 0 0]-[0 1 0]-[0 0 1]  

B [1 1 -2]-[1 -1 0]-[1 1 1]  

 

 

3.2 鉄単結晶の静的再結晶挙動 

 図 16 に平面ひずみ圧縮試験した試験片 Aの断面の結晶

方位分布を示す。押込み量は 0.3mm である。工具面（上

面）に平行に(100)面が保持されたまま t 方向に試験片が

圧縮されている。また W方向も(100)面が保持されている。

これは平面ひずみ圧縮のためｗ方向への変形が拘束され、

結晶の回転が抑制されたためである。パンチの角部では

結晶回転が生じているものの、それ以外の全域で殆ど結

晶方位は変化していない。 

 

 

図 16 平面ひずみ圧縮試験した試験片の結晶方位分布

（試験片 A） 

 

 

図 17 焼鈍した試験片のの結晶方位分布（試験片 A） 

 

 図 17 にこの試験片（中央で切断した残り半分）を 600℃

で 10 分間焼鈍したときの結晶方位分布を示す。この図を

見ると変形部の全面的に微細な再結晶粒が生じているこ

とが判る。結晶方位はランダムであるが、ｔ方向 w 方向

ともに(100)面に近い面が優先的に発生しているように

見える。試験片 A の平面ひずみ圧縮は変形方向が結晶の

対称軸に一致しており、剪断ひずみの集中や結晶回転が

殆ど生じなかったため明確な再結晶方位の偏向が生じな

かったものと推察される。 

図 18 に平面ひずみ圧縮試験した試験片 B（押込み量

0.388mm）の断面の結晶方位分布を示す。圧縮面（t方向）

に平行に(111)面が保持され、両端が変位拘束されなかっ

たため回転が起きたと考えられる。また平面ひずみ圧縮

のため w 方向への変形が拘束されたことによりｗ方向に

(101)面が平行に保持されている。 

 

 

図 18 平面ひずみ圧縮試験した試験片の結晶方位分布

（試験片 B） 

 

図 19 焼鈍した試験片の結晶方位分布（試験片 B） 

 

図 19 にこの試験片（中央で切断した残り半分）を 600℃

で 10 分間焼鈍したときの結晶方位分布を示す。これを見

るとｔ方向 w方向に(101)面が向いた結晶が優先的に発生

していることが判る。この場合結晶内に剪断変形が生じ

易くまた変形量（ひずみ）も比較的大きかったことが再

結晶粒が(101)面に揃う要因になったものと考えられる。

w 方向 

t 方向 

w 方向 

t 方向 

w 方向 

t 方向 

w 方向 

t 方向 
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現状では定量的な議論に至らないが、今後、実験の精度

を高めることにより具体的な再結晶方位の決定機構が明

らかにできると期待される。 

 図 20 に図 15 の剪断加工冶具で剪断変形させた試験片

の再結晶粒方位分布を示す。図は剪断応力の働くダイと

パンチのクリアランス部（クリアランス 0.1 ㎜）を示し

ている。試験片 Aを用い、w-t 面に平行に剪断加工したも

のである。パンチの圧下量は 0.09 ㎜であり、加工後 600℃

で 20 分間焼鈍した。 

 図 20 より、上部のパンチと下部のダイの角部に再結晶

粒が発生していることが判る。これはこの部分に大きな

ひずみが生じていたことを意味している。単純な剪断変

形は材料の回転を伴うため、結晶にひずみを加えるとと

もにサブグレインの結晶方位を制御するのに都合が良い

と考えられたが、クリアランス部に加わる剪断ひずみよ

りダイ角部の押込み加工の影響が大きいことが判った。

このため、パンチとダイによる剪断ひずみを付与する方

法はこのままでは結晶組織制御に適しておらず、角部に

おけるひずみの集中を除く方法の開発が必要である。 

 

 

図 20 剪断ひずみを与えた試験片の再結晶方位分布（試

験片 A） 

 

４．ま と め 

 鉄系材料の結晶方位を制御するための加工技術の開発

を目指し、鉄単結晶の静的再結晶過程を実験的に検討し

た。 

1)鉄単結晶に微細塑性加工を施すことによりサブグレイ

ン組織が生成し、さらに熱処理を施すことによりそれら

サブグレイン組織から再結晶が始まると考えられる。再

結晶粒の結晶方位を制御するためにはサブグレインの構

造と再結晶過程の関係を定量的に検討することが必要で

ある。 

2)単結晶の塑性ひずみ量と静的再結晶現象の関係を定量

的に検討するために、平面ひずみ圧縮および単純剪断に

より試験片に所定のひずみを与えた上で、焼鈍を施し、

それにより生じた静的再結晶粒を分析した。平面ひずみ

圧縮において強い剪断ひずみおよびサブグレインの回転

が生じる場合、静的再結晶粒の結晶方位分布に偏向が生

じることが判った。一方、単純な剪断加工ではパンチお

よびダイ角部より再結晶が生じることが判った。これは

クリアランス部に生じる剪断ひずみより、パンチおよび

ダイ角部に生じるひずみの集中の方が強いためである。

剪断加工により再結晶方位を制御するにはこのひずみ手

中を解消する方法の開発が必要である。 
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