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多結晶の鉄系形状記憶合金における結晶粒内の残留応力を明らかにするために、室温変形後に

加熱した試料内の格子歪みを白色 X 線マイクロビームによるラウエ回折より求めた。大角粒界の

ない単結晶状試料について、荷重前でも試料作製時に僅かな残留応力が形成されることが確認さ

れた。塑性変形を加えた後に加熱したところマルテンサイトの逆変態により顕著な形状回復が見

られた。また、塑性変形により生じたマルテンサイト相が加熱によりほぼ完全に逆変態するため、

残留応力がほぼ解放されることが明らかになった。 
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背景と研究目的： 
高濃度に Mn を含む Fe-Mn-Si 系合金は形状記憶効果を示すため、機能性をもつ構造材料として

利用されつつある。この合金系には高価な希少元素が添加されていないため、産業界において新

しい構造材料として期待されており、たとえば、クレーン等の輸送機器レールや配管の継ぎ手等

に用いる材料として工業的な利用が拡大している。一般に、継ぎ手部材等に成形した Fe-Mn-Si 系
合金は、室温付近で数%変形した後に、低（350℃程度）で加熱することにより、ある程度の形状回

復を示す。この合金は多結晶材であり、変形や加熱に伴い各結晶粒内で複雑なせん断変形や回復

挙動を示す[1]。これらの形状記憶効果には、応力誘起マルテンサイト変態とその逆変態が関係す

る。すなわち、変形と形状回復過程でマルテンサイト変態と逆変態だけが起これば理想的な形状

回復が起こる。しかし、実際の形状の回復過程には、不可逆的なすべり変形による不均一変形等

も影響するため、形状回復率は必ずしも高くない[2]。また、加熱による形状回復過程では、多く

の結晶粒においてマルテンサイト相は逆変態を示すが、すべりによる塑性変形との関係で、加熱

後の試料には最終的に複雑な残留応力等が存在することが予想される。さらに、このような残留

応力は、加熱後の多結晶材全体の形状にも大きな影響を及ぼすと考えられる。このため、形状記

憶合金を構造体として使用するには、構造体全体の形状に影響を及ぼす残留応力、および変形や

加熱における残留応力の変化を評価することが重要となる。そこで、本研究では Fe-Mn-Si 系合金

の変形や形状回復処理後において結晶粒内での微視的歪（格子面間隔の変化）の測定を行い、結晶

粒内の残留応力を評価することを目的とした実験を行った。 
 
実験： 
試料には、高温で再結晶焼鈍した Fe-28%Mn-6%Si-5%C（in mass %）の多結晶合金を用いた。こ

の合金では初期変形量に依存して形状回復率が変化を示し、それには室温付近での変形による応

力誘起マルテンサイト変態、比較的低温での加熱による逆変態、およびすべり変形が深く関係し

ている。この応力誘起マルテンサイト変態は、多くの方（またはバリアント）をもつ多結晶中でも

特定の方位をもつ結晶粒において起こりやすく、材料の最終形状は結晶粒内の残留応力分布に影



 

響される。そこで、引張り方向に対し顕著な形状記憶効果を示す方位の粗大粒を切り出し（試験片

厚さ：0.3 mm）、変形（応力誘起マルテンサイト変態前）と変形後の加熱により逆変態させた試料に

ついて残留応力を評価することとした。 

本研究では、多結晶の結晶粒内・粒間の格子歪み分布を測定することを目的としている。この

場合ゲージボリュームは単結晶領域に相当するため、測定系に単結晶回折の測定スキームが必要

になる。つまり、任意の結晶方位を持つ結晶粒からのラウエ回折が測定できる測定系が必要シス

テムになる。そこで、白色 X 線回折系が利用できる BL28B2 にて実験を行った。 
まず白色 X 線微小ビーム（15×15 m2）を試料面法線方向に照射し、そのラウエ回折をフラット

パネル検出器により二次元イメージとして測定する。試料面内の 0.5 mm×1.5 mm の領域を二次元

的に走査することで得た透過ラウエパターンの変化から粒界位置を決定し、走査範囲における結

晶粒イメージを得る[3]。次に、得られた結晶粒イメージの中から目的の幾つかの位置を選び、そ

の位置で得られるラウエ回折スポットについて、半導体検出器を用いてエネルギースペクトルを

測定する。このエネルギースペクトルを面間隔に変換し、各回折面に対する格子面間隔を求める。

引張変形により格子面間隔は変化するが、その変化量について平面応力を仮定し、残留応力を算

出した。この解析法は、基本的に単結晶の残留応力解析法に基づいている[4]。この測定・解析系

の開発は JASRI の梶原らにより行われ、論文にて報告されている[5]。本研究ではこの測定・解析

系を利用することで、作製したままの試料、および 23%引張り変形後に加熱によりほぼ形状が回

復した試料における残留応力を解析した。なお、結晶粒の方位確認と結晶粒界やサブグレインの

イメージを取得するため、あらかじめ電子後方散乱回折（EBSD）による組織イメージを測定した。

図 1 は本実験に利用した試料の一つの組織イメージである。赤の破線にて測定領域を示し、＋印

の位置にて残留応力を測定した。試料全領域が引張方向に<144>付近（マルテンサイト変形に対す

る Schmid 因子が最大となる結晶方向）の結晶方位を持つが、サブグレインにより領域化されてい

る。このサブグレインによる残留応力への効果を探ることも目的の一つとした。本報告はこの測

定試料の解析結果について記述する。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
結果および考察： 

今回の鉄系形状記憶合金においてマルテンサイト変態する際の母相との結晶方位関係に基づく

と、引張り方向に対して<144>付近の結晶方位をもつ結晶粒の形状回復率は大きく、<001>付近の

方位の結晶粒では小さい[2]。ここでは、図 1 に示す<144>付近の結晶方位をもつ単結晶状試料に

ついて、残留応力を評価した結果を示す。この試料を引張り変形すると、応力誘起マルテンサイ

ト変態が起こる。その様子は、BL28B2 に設置さ

れた測定位置設定用の光学顕微鏡により、本実験

用の引張りステージによる変形により薄い板状

のマルテンサイト相の形成が観察された。その試

料を 350℃程度に加熱すると形状がほぼ回復し、

変形により生じたマルテンサイト相がほぼ消滅

することが観察された。 
図 1 の赤線で囲まれた領域（0.5×1.5 mm2の領

域）で、白色 X 線微小ビームの照射位置を走査し

た。透過ラウエイメージの変化から結晶方位の変

化を読み取り、粒界イメージの取得を試みた。解

 

図 1. 引張り方向（横方向）に対して

<144>付近の結晶方位（形状回復

率が大きい方位）をもつ粗大粒

のEBSDによる逆極点図（IPF）マ

ップ像（上）、およびバンドコン

トラストマップ像（下）。 

図 2. 引張変形前試料について、透過ラ

ウエイメージの走査から得られ

た粒界イメージ。＋印は図 1 に示

した残留応力測定位置を表す。 



 

析には梶原らにより開発されたプログラム[3]を利用した。求められた粒界イメージを図 2 に示す。

サブグレインの不明瞭な粒界イメージが得られた。サブグレインの結晶粒方位差は小さいため、

測定位置ごとのラウエイメージの変化が小さいことを反映していると推察される。 
サブグレインの残留応力分布への効果を調べるため、個々のラウエスポットについてエネルギ

ースペクトルを測定する。観測された典型的なラウエパターンを図 3 に示す。引張変形、また加

熱による形状回復によりラウエパターンが変化する。そのラウエイメージにおける個々のラウエ

スポットの最強強度の位置にてエネルギースペクトルを測定した。その結果求められた主応力

（赤：引張応力、青：圧縮応力）の大きさおよび方向を図 4 に示す。線の向きが主応力の方向を表

し、中心からの長さが応力値を表す。引張変形前でも、100 MPa 程度の残留応力が観測される。

この残留応力は凝固過程で形成された不均一な応力分布に起因すると推察される。 
23%の引張歪みでは、図 5 に示すようなマルテンサイト変態が生じ、多量のマルテンサイト相

が形成される。このため、ラウエイメージにはマルテンサイト相のラウエスポットが加わる（図 3）。

この影響により母相の回折に対する回折指数の同定が滞っている。この問題を解決するため、マ

ルテンサイト相の結晶構造をもとにラウエイメージをシミュレートし、マルテンサイト相からの

ラウエスポットを解析から除去する。その結果をもとに、母相からのラウエ回折スポットについ

て指数同定を行い、残留応力解析を進める予定である。 

23%の歪みまで変形した試料を 350℃程度に加熱したところ、ほぼ完全に形状回復が生じた。そ

れに伴い、ラウエ回折のスポット位置は元の位置におおよそ戻ることが確認された（図 3）。一方、

スポットサイズには変化が生じており、サブグレイン構造に変化が生じていることを推定できる。

これに伴い、fcc 母相には不均一な残留応力の形成が予想された。しかしながら、図 4 に示す残留

応力の値は概ね小さい。つまり、形状回復に伴い残留応力はほぼ解放される。このような振る舞

いは、大角粒界がほぼない測定試料であったため、形状回復の際に粒界拘束によるマルテンサイ

トの残留がほとんど生じなかったことに主に起因すると推察される。さらに、全ての測定位置で

残留応力が小さいことは、小角粒界による残留応力への影響が小さいことを示唆している。 
 
 

 
 

図 3. 引張変形前、23%引張歪み負荷、さらに除荷後において熱処理により形状回復した試 
料のラウエイメージ。 
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図 4． 引張変形前試料の各測定位置の主応力（MPa）、および引張変形後に加熱形状回復した

試料の主応力。線方向が主応力方向を表し、その長さが応力値を表している。図中の

数値は赤字が引張応力、青字が圧縮応力の値を表す。 
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まとめ： 
本研究では、マルテンサイト変態による形状記憶効果を示す Fe-Mn-Si-Cr 合金について、白色 X

線マイクロビームによるラウエ回折を利用した残留応力解析法から、引張変形に伴うマルテンサ

イト変態と加熱による逆変態が残留応力に及ぼす影響を解析することを目的とした。これまで得

られた知見として、大角粒界がほぼない試料では、20%以上の変形後においても加熱によりマル

テンサイト相がほぼ完全に逆変態することで大きな残留応力は生じないことが確認された。これ

は、大角粒界の拘束によるマルテンサイトの逆変態抑制を免れたことによると推察される。あわ

せて、小角粒界をまたぐ多数の測定位置の応力値から、小角粒界が残留応力に及ぼす響は小さい

ことが明らかになった。加熱後の形状記憶合金の最終的な全体形状に残留応力と残留マルテンサ

イトが影響を及ぼすことを踏まえれば、組織制御は大角粒界の制御がターゲットになることを示

している。 
 
今後の課題： 
本研究では、形状記憶合金の引張荷重負荷下と加熱による形状回復後の試料を測定した。今後、

引張荷重下、および除荷時の測定結果をもとに内部応力の変化を解析する。それをもとにマルテ

ンサイト変態に伴われる内部応力の特徴を議論し、さらに内部応力が与える逆変態への影響を考

察する予定である。 
また、本報告は形状回復効果が大きい試料の残留応力解析結果をもとに考察したが、結晶方位

依存性、および粒界拘束が与える残留応力の影響については不明な点が多い。一方、形状回復効

果の小さい<001>方位を持つ単結晶状試料、また bamboo 構造（引張軸垂直方向のみに大角粒界を

持つ組織）試料の測定も実施している。これら試料の解析を進めることで、実用的な多結晶材料を

念頭に置いた、残留応力制御による形状記憶特性制御を目指す。 
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図 5.  （左）横方向に引張り変形した試料の

EBSD による逆極点図（PF）マップ

像。青色部は、応力誘起マルテンサ

イト変態により生成した hcp 相を示

している。 




