
1. はじめに 

現在の高温構造材料の主力である Ni 基超合金中には、強化

相として Ni3X 型化合物が存在し、優れた高温強度を生み出す

主因を担っている。Ni3X 型化合物は X 元素の種類、組成によ

り、多種の異なる最密充填構造（GCP 構造）に結晶化する。

それら各結晶は共通の最密面（FCC{111}、HCP(0001)に対応）

の周期的な積層により構成されており、以下の 2 点に着目す

ることよりその構造を特徴づけることができる。 

1.最密面の積層周期構造・・同種積層に挟まれた

h-layer(A B& A)と、異種積層に挟まれた c-layer(A B& C) 

2. 最 密面 上の X 原子 配列 ・ ・ Triangle-type(T) と

Rectangle-type(R) 

近年私は Ni3X 化合物の塑性挙動を、この各結晶の構造の類

似性に着目することにより、系統的に理解、制御できる可能

性を見出した。例えば図 1に示すように、各結晶中の幾何学

的に共通した最密結晶面上で転位が運動する際には、共通し

て、その降伏応力が温度の上昇に伴い増加するという異常強

化挙動を示すことを明らかにした[1-3]。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 1  各 GCP 化合物における、最密面すべりの 

臨界分解せん断応力(CRSS)の温度依存性 

 

この異常強化現象の発現条件、ピーク温度等は、各結晶中

の規則構造に由来する、超格子転位の特異な分解反応に強く

影響を受ける。この分解反応を支配する転位間の面欠陥のエ

ネルギーについても、先に示した各結晶構造の類似性という

観点から、結晶間の構造の安定性の度合い、いわゆる結晶相

安定性に着目することより、その変化の傾向を理解すること

ができる[4]。つまり、Ni3X 型 GCP 化合物の力学特性の系統的

理解は、転位挙動、結晶構造、結晶相安定性という３つの因

子の相互関係の把握により達成され得るものと考えられる。  

本研究ではこの内の結晶相安定性を、価電子濃度、原子半

径比等を考慮した適切な第三元素の添加により制御し、その

変化が塑性挙動、結晶構造の変化に与える影響について評価

することを試みた。本研究ではそのモデルケースとして D024

型 Ni3Ti を選択し、Nb 添加による、最密面上の積層欠陥エネ

ルギーの変化について着目した。その結果、相安定性の変化

に伴い、本系においては、状態図上には記載のない長周期規

則構造相の形成が見出された。この結晶は 3 章に述べるよう

に非常に複雑な積層構造を有していることから、異常強化現

象の発現・高温軟化の原因となる、非最密面すべりの活動が

抑制される可能性がある。このため、その塑性挙動の解明が、

Ni3X 型 GCP 化合物における異常強化現象の発現条件の解明の

ための新たなアプローチに繋がるものと期待された。本研究

ではこのような観点から、得られた長周期規則相の塑性挙動

を圧縮試験により調査し、活動すべり系、転位運動挙動の支

配因子について考察を行った。 

 

2. 実験方法 

Ni3(Ti0.9Nb0.1)組成を有する母合金をアーク溶解法により

溶製後、FZ 法を用い、結晶成長速度 5mm/h にて結晶の育成を

試みた。得られた結晶の相構造の解析は XRD 法及び TEM によ

る電子回折図形(SADP)観察より行った。この結晶より、所定

の 2 方位を荷重軸とする試験片を切り出した後、真空中、室

温から 1200℃の温度域にて圧縮試験を行い、降伏応力の温度

依存性について評価した。変形後の組織観察は、光顕ならび

に TEM を用いて行った。 

 

3. 実験結果 

3-1 長周期規則相の相構造の同定 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 2  (a,b,c) Ni3(Ti0.9Nb0.1) および (d,e,f) Ni3Ti 結晶中 

における、各方位から得られた電子回折図形(SADP) 

 

図 2 に as-grown の Ni3(Ti0.9Nb0.1)および Ni3Ti 結晶におけ

る、各方位より観察された SADP を示す。両者の SADP は明ら

かにその形状が異なっており、微量の Nb 添加により、その結

晶構造が D024 型から他構造へと遷移したことを示している。

図(b)に示す[11 2 0]回折図形に注目すると、入射ビームと

hcp 基本格子斑点との間には、9 倍周期に弱い斑点が存在して

おり、最密面の積層周期構造が Ni3Ti の 4 層周期から 9 層周

期へと変化したことを示唆している。また、Ni3(Ti0.9Nb0.1)中
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ではD024-Ni3Tiに比べ、-h+k+l=3n±1の斑点が消失しており、

これは斜方面体結晶における禁制条件と一致している。これ

らの解析から、得られた結晶は図 3 に示す space group：R 3 m, 

Pearson symbol：Rh12 の Pb3Ba 型構造を有していると同定さ

れた。本結晶は結晶学的には斜方面体を単位格子として持つ

が、単位格子を 3 倍にとることにより、六方晶系としてみな

すこともできる。本文中以下においては、但し書きのない限

り斜方面体をベースとした表記を行う。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 3  Ni3(Ti0.9Nb0.1)において認められた Pb3Ba 型結晶構造 

   (a)斜方面体単位格子, (a)六方晶系単位格子 

 

XRD 法による解析の結果、本結晶の格子定数は a=0.675nm, 

α=44.6°（六方晶表記: a=0.512nm, c=1.819nm) と決定され

た。GCP 化合物としての本結晶の特徴に注目すると、最密

{111}面上、Ti(Nb)原子は三角形(T-type)に配列しており、こ

の最密面が ABABCBCACA という 9 層周期に積層している。先

に示した積層記号を用いて表すと、その積層周期は hhc とな

り、まさにNi3Ti(hchc)と Ni3Nb(hh)の中間構造を有している。  

grown-in の結晶中には、結晶成長時に最密面が母相に対し

逆向きに積層(ACACBCBABA)することにより形成された、多量

の双晶の存在が認められるものの、SADP 解析の結果、本結晶

はこの長周期規則相の単相よりなることが確認された。 

 

3-2 活動すべり系、降伏応力の温度依存性 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 4  Pb3Ba 型 Ni3(Ti0.9Nb0.1)結晶における 

降伏応力の温度依存性 

 

図 4 に、A,B 各荷重軸方位を有する Ni3(Ti0.9Nb0.1)結晶の降

伏応力の温度依存性を示す。結晶方位に依存し、降伏応力お

よびその塑性挙動の温度依存性は全く異なる挙動を示した。A

方位では、低温度域にて降伏応力は強い負の温度依存性を示

すものの、300℃以上においてはその温度変化が緩やかになり、

500℃近傍にて、わずかな異常強化現象の発現が認められた。

一方 B 方位においては、低温域では、降伏応力は約 60MPa 程

度の非常に低い値を示した。しかしその後 500℃以上におい

て、降伏応力は温度の上昇に伴い急激に上昇し、700℃にてそ

の値は鋭いピークを示した。ピーク時の応力は室温における

値の約 6 倍にも達した。 

 

3-3 A 方位における塑性変形挙動 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 5  A 方位における試験後の表面すべり線形態 

      (a)室温(15℃), (b)500℃ 

 

図 5 は A 方位における、各温度での試験後の表面すべり線

形態を示している。Ni3Ti 中では、この方位において柱面す

べり系の活動が認められたが、本結晶中ではそれと異なり、

六方晶中の(10 1 1)錘面すべりに対応する、(010)[10 1 ]すべ

りの活動が全試験温度域で観察された。(010)すべり線は低温

度域から極めて均一微細に導入され、その結果試料は非常に

延性的な挙動を示した。図中明らかなように、(010)すべりは

双晶進入時には、双晶内の対応する(010)T結晶面へと交差す

べりを起こしながら進展し、双晶界面はほとんど転位運動の

障害とならないことが推察された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 6  A 方位における試験後の転位組織形態 

       (a) 15℃,(b)300℃,(c)500℃,(d)800℃ 

 

(010)すべり面上における、変形後の転位組織形態の温度依

存性を図 6に示す。転位組織は試験温度に依存した変形機構

の変化を反映し、各温度で大きく異なる形態を示した。室温

においては、極めて直線的ならせん転位が支配的に観察され、

転位運動がパイアレス機構に支配されていることを示唆して

いる。しかし、300℃になると、そのような直線的ならせん転

位はほとんど認められなくなり、代わって多くの転位はらせ

ん方向から30°～50°傾いた方向にダイポールとして存在して

いた。各転位は直線的ではなく、緩やかに波打ったような形



態を有していた。類似の転位組織は異常強化ピーク温度の

500℃においても観察された。ピーク後の 800℃においては、

それら転位に加え、刃状転位のピンチオフに起因する転位ル

ープ列が多量に観察された。 

 

3-4 B 方位における塑性変形挙動 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 7  B 方位における試験後の表面すべり線形態 

       (a) 15℃, (b)800℃ 

 

図 7 は B方位における試料表面すべり線形態の温度依存性

を示している。2面トレース解析の結果、室温から 700℃の温

度域においては、六方晶中の底面すべりに対応する

(111)[1 1 0]すべりが、そしてそれ以上の温度域においては

{100}すべりの活動が確認された。このことから、本方位にお

いて認められた顕著な異常強化現象は、(111)すべりの活動に

よるものであり、異常強化ピーク後の急激な応力低下は、

(111)すべりから{100}すべりへの活動すべり系の遷移に起因

することが明らかとなった。(111)すべり線は、{010}すべり

同様、均一微細に導入され、また各すべり線は非常に直線的

な形態を示した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 9  B 方位における試験後の転位組織形態 (300℃） 

     (a)g= 2 20,(b)g=20 2 ,(c)g=0 2 2 

 

図 9 は異なる 3 種の励起ベクトル(g)を用いて結像した、

300℃における試験後の転位組織形態を示している。多くの転

位は比較的直線的な形態を有し、3種の<1 1 0>方向（[1 1 0]、

[10 1 ]、[01 1 ]）に平行に配列していた。各転位は、g= 2 20

を用いて結像した際には 2本の転位対として存在しているの

が見て取れる。しかし一方、g=20 2 、g=0 2 2 を用いて結像し

た際には、それら転位対のうちのそれぞれ一方ずつのコント

ラストが消失して観察された。つまり本観察結果は、低温域

においては、[1 1 0]活動転位は以下のような反応式に従い、

SISF 型の分解様式を示すことを示唆している。 

[1 1 0] → 1/3[2 1 1 ]+ SISF + 1/3[1 2 1]・・(1) 

同様の転位組織は 500℃においても依然として観察されたが、

しかし、異常強化挙動がより顕著となる 600℃においては、

その組織に変化が認められた。 

図 10 に、600℃における変形後の転位組織形態を示す。低

温度域とは異なり、三種の<1 1 0>方向のうち、特にバーガー

スベクトルに平行な[1 1 0]方向に直線的に伸びた転位が、こ

の温度域では支配的に観察された。これら転位のほとんどは、

g=11 2 を用いて結像した際にそのコントラストが失われたこ

とから、[1 1 0]超格子転位は以下の反応式に従い、同一バー

ガースベクトルをもつ部分転位対に APB を挟んで分解してい

るものと考えられる。 

    [1 1 0] → 1/2[1 1 0] + APB + 1/2[1 1 0] ・・(2) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 10  B 方位における試験後の転位組織形態 (600℃） 

    

このような、温度の上昇に伴う転位組織形態の変化は、Ni3Ti

においてこれまでに報告された傾向とよく類似している。但

し、本結晶中においては、SISF タイプから APB タイプへと転

位分解様式が変化する遷移温度が、約 600℃と、Ni3Ti(500℃)

に比べ若干高いこと、また APB タイプの分解が認められる

600℃においても、直線的形態を示さない転位の密度が Ni3Ti

中に比べかなり高いなど、幾つかの差異が認められた。 

 

4. 考察  

転位運動挙動の温度依存性とその支配因子 

4-1 {001}<1 1 0>すべり 

本研究の当初の予想としては、Pb3Ba 型 Ni3(Ti0.90Nb0.10)結

晶中では、その積層構造の複雑さに起因し、{111}<1 1 0> 最

密面すべり以外の活動は抑制されるものと考えられた。しか

し実際には、柱面すべりの活動は抑制されたものの、代わり

に{001}<01 1 >錘面すべりが容易に活動し、結果、結晶は非常

に延性的な挙動を示した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 11  [1 1 0]すべり方向から投影した Pb3Ba 型結晶構造 

        

図11は[1 1 0]方向から投影したPb3Ba型結晶構造を示して

いる。破線で示した{001}面のトレースに着目すると、



D024-Ni3Ti 中の{1 1 00}柱面に比べ、原子充填密度は低いもの

の（Pb3Ba 型{001}: 31.2%, D024{1 1 00}:48.1%）、確かに{001}

面上では高い対称性を持って原子が周期的に配列しており、

また転位運動の抵抗の指標となるパイアレス応力を支配する

因子のひとつである、原子面間隔についても、{001}において

はその値は 0.192nm と比較的広い。このことが Pb3Ba 型結晶

中にて{001}すべりが活動した要因であると考えられる。これ

まで斜方面体を単位格子とする結晶の塑性変形挙動について、

その報告例はほとんどなく、例えばレアアースのひとつであ

るサマリウム(Sm)は本結晶と同一の原子配列を有するが、そ

の塑性挙動についてはまったく明らかになっていない。この

意味においても、本研究によって示されたこの{001}活動すべ

り系に関する知見は大変興味深い。 

 本研究において A方位にて認められた、{001}<1 1 0>すべり

の活動に伴う降伏応力の温度依存性、及び流動応力のひずみ

速度感受性は、Ni3Ti 中の柱面すべりにおいて報告されたも

のと非常に類似の挙動を示した。このことは、幾何学的にす

べり面は異なっているものの、各温度域における両すべり系

の転位運動挙動は類似のメカニズムに支配されている可能性

を示唆している。具体的に、TEM による変形組織観察の結果

等から、低温度域の塑性挙動はパイアレス機構に基づくらせ

ん転位の運動に、そして高温度域の挙動は、転位の上昇運動

に支配されているものと考えられる。しかし、中間温度域に

おける挙動については、転位組織等に両者の間で差異が見ら

れたことから、異常強化現象は Ni3Ti とは異なるメカニズム

により発現したものと考えられる。具体的には、本 Nb 添加結

晶においては、異常強化域で流動応力が負の温度依存性を示

すことから、転位運動が動的ひずみ時効（DSA）の影響を強く

受けていることが予想される。観察された転位組織形態が、

同じく DSA の影響を受けることが明らかになっている Ni3Nb

中の(001)柱面すべりの転位組織と非常に類似していること

も、この推察を支持している。今後、静的ひずみ時効試験等

により、この詳細を明らかにしていく予定である。 

 

4-2 {111}<1 1 0>すべり 

緒言にて述べたように、GCP 化合物の示す塑性挙動の最大

の特徴のひとつに、共通の最密面上での転位運動に伴い発現

する異常強化現象がある。これまでの研究から、この現象は

超格子転位の分解に伴い形成される APB のエネルギーの形成

面異方性を駆動力とする、非すべり面へのミクロな交差すべ

り、いわゆる Kear-Wilsdorf (K-W) lock に起因することが明

らかになっている。つまり、異常強化の発現には、交差すべ

り（転位芯の拡張）が可能な規則的な原子配置を有し、かつ

その面上での転位分解により、低エネルギーの APB が形成さ

れ得るような結晶面の存在が必要である。このような条件が

L12、D022、D023、D019、D0a、D024以外の他の GCP 化合物中でも

満足されうるか否かはこれまで不明であり、議論の対象とな

ってきた。本研究にて確認された{111}による異常強化挙動の

特徴に着目すると、強化時に活動する<01 1 >転位はらせん転

位が支配的であり、またその際、流動応力はほとんどひずみ

速度感受性を示さないなど、K-W lock 発現時に認められる挙

動と非常に類似の挙動が認められた。つまり、本結果は、従

来の予想とは異なり、上に挙げた結晶構造を有する化合物以

外においても、K-W locking の形成、及びそれに伴う異常強

化現象が発現することを示唆する結果であるといえる。この

結晶中において、K-W lock に伴い転位が拡張した結晶面につ

いて推察すると、マクロな転位運動が認められたことからも、

{001}面である可能性が高いと思われる。図 12 に、各結晶面

において 1/2<01 1 >転位の導入により形成される APB のエネ

ルギーについて示している。値は APB 形成に伴う第 2最近接

原子対までの結合の乱れに着目し、評価した。{111}最密すべ

り面、その他の結晶面上においては、APB 形成に伴い第 1 近

接から結合の乱れが生じるため、その形成に伴い生じるエネ

ルギー増分は非常に大きいと考えられる。しかし、特定の

{001}面上においては、APB 形成によっても第二近接以降にお

いてのみしか原子結合対の乱れが生じず、他の化合物中同様、

低エネルギーの APB が形成され得る。よってこの{001}面上へ

の転位拡張により、K-W lock が発現する可能性が考えられる。

今後、弱ビーム暗視野法を用いて、この転位分解挙動の直接

観察、転位拡張面の同定を行っていく予定である。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 12  1/2<01 1 >超格子部分転位の導入により形成 

される各結晶面上での APB のエネルギー 

 

本研究により得られた結果は、当初の予想と異なり、4 層

周期以上の複雑な積層周期構造を有する GCP 化合物中におい

ても、最密面すべり以外のすべり系は活動可能であり、その

結果、K-W lock が発現しうるということを示唆している。今

後、さらに置換元素の種類、量を変えることにより、さらに

異なる積層構造を有する長周期規則相（例えば hccT-Co3V 型

化合物）の育成を試み、その塑性挙動を調査することにより

本仮説の妥当性について検証していく予定である。 

 

5．結言 

・Ni-Ti-Nb 三元系において、最密面の 9 層周期構造を有す

る、斜方面体をベースとする Pb3Ba 型 Ni3(Ti0.9Nb0.1)化合物の

存在を見出した。本結晶中にて活動するすべり系として

{111}<1 1 0>、{001}<01 1 >を同定した。 

・両すべり系ともに、中間温度域にて異常強化現象を示した。

特に{111}<1 1 0>最密面すべりの活動に伴い、ピーク時には室

温の 6倍以上の応力上昇が認められた。 

・{111}すべりによる異常強化は他の GCP 化合物中同様、ら

せん転位の K-W lock に起因する可能性が示唆された。本実験

結果は、当初の予想と異なり、4 層周期以上の複雑な積層周

期構造を有するいずれの GCP 化合物中においても、最密面す

べりにより異常強化が発現しうる可能性を示唆している。  
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