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1.1 研究背景

1.1.1 鉄鋼素材に対する社会的要請

鉄鋼は過去数千年にわたり，道具や建造物，工業製品を作るための重要な素材としての地位を

維持してきた．この理由は，単に安価で大量に生産できるだけではなく，成分や製造方法を変化

させることで内部の組織が変化し，用途に応じて広い範囲で特性を変化させることができるため

である．特性の例として硬度に注目すると，図 1.1に示すように，1273K程度の高温に熱した素

材を徐冷して得られるフェライト組織と，急冷して得られるマルテンサイト組織とでは強度が何

倍も異なる [1] [2]．

図 1.1 アルミニウムと鉄鋼の各種組織の硬度．
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1.1.2 高い硬度を有する素材としての低合金中炭素鋼の重要性

前節で述べた通り，鉄鋼は強度が必要とされる部品に用いられる素材である．実際，多くの機

械構造部材や動力伝達部材が鉄鋼で作られており，軸や歯車といった耐摩耗性が必要とされる部

品の表面には，最も硬い組織であるマルテンサイト組織を形成させて耐摩耗性を高めている．

マルテンサイトの硬度は母材の鉄に添加される元素によって変化し，なかでも炭素は顕著な変

化をもたらす．炭素量とマルテンサイトの硬度の関係は [3] にまとめられているが，1.0 質量 %

(以下 wt.%) 程度までは，炭素量の増加に伴いマルテンサイトの硬度が増加する．このため，炭素

を 0.6wt.%程度含みそれ以外の元素を少ししか含まない低合金中炭素鋼が，安価かつ高強度な素

材として機械部品に広く用いられている．

先ほど鉄鋼材料の強度向上の要求が高まっていることについて説明したが，マルテンサイトに

ついても当てはまる．これは，すでに相当な硬さを有する中炭素鋼マルテンサイトの硬度を，さ

らに高めることを意味する．
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1.1.3 マルテンサイトの結晶学　～無拡散変態・マルテンサイトバリアント・ベ

イングループ・ブロック

ここではマルテンサイトの結晶学について説明する．鉄鋼のマルテンサイトは，図 1.2に示す

ような，面心立方格子のオーステナイトから無拡散変態によって生成した，体心立方格子 (厳密

には縦に少し伸びた体心正方格子) のフェライトのことである [4]．マルテンサイトの強さはこの

生成過程に起因している．一つ目の理由は，変態時に原子が拡散しないために，フェライトに炭

素原子が過飽和に固溶している点である．これによって固溶強化される [5] [6]．二つ目の理由は，

変態で生じた体心立方格子が母相の面心立方格子に収まるように ，図 1.3のように，マルテンサ

イト自体がすべり変形や双晶変形 (両方合わせて格子不変変形という) している点である [7] [8]．

変形に伴って生じた結晶欠陥により，マルテンサイトが転位強化される．

さて，結晶構造が面心立方格子から体心立方格子に変化するとき，その変化は全く自由なもの

ではなく，母相と特定の結晶方位関係を持ったものとなる．これは，相変態にあたって原子の移

動を最小にしたり，母相と生成物の界面において，両者ができるだけ整合性を保とうとしたりす

るからである．結晶方位関係は，母相と生成相の間の特定の面の平行関係と，その面内に含まれ

る特定の方向の平行関係で表示される．

オーステナイトとマルテンサイトの結晶方位関係として，Kurdjumov-Sachs (K-S) 関係とい

うものがある．この関係は低合金中炭素鋼に生成するマルテンサイトに対して成り立つ関係であ

る [9] [10]．具体的には，図 1.4に示すように，両相の最密面 (close-packed planes; CP)同士が

平行 ({111}A ∥ {011}M) で，さらに細密方向同士が平行 (⟨011⟩A ∥ ⟨111⟩M) な関係である (以

下，AとMはそれぞれ，オーステナイトとマルテンサイト座標系を意味する)．実際には，面と

方向は等価な組み合わせがあるため，上記の関係を満たす結晶方位関係にはいくつかの組み合わ

せがある．まず，最密面について考える．オーステナイトの最密面 {111}A には等価な 4つの面

((111)A, (111)A, (111)A, (111)A)の 4通りが存在する．次に，最密方向について考える．オース

テナイトの最密面 {111}A 内には 3つの最密方向 ([101]A, [011]A, [110]A) があり，マルテンサイ

トの最密面 {011}M 内には 2つの最密方向 ([111]M, [111]M) がある．それゆえ，一つの最密面を

共有する方向の組み合わせは 6通りある．以上から，1つのオーステナイト粒から同じ K-S関係

をもって生じても，24通り結晶方位関係を持つマルテンサイトが生成する．このように，母相と

同じ結晶方位関係を持ちながら，互いに結晶方位が異なるものをバリアント (Variant) という．

バリアントは通し番号で区別することが一般的で，“V1” のように表記される．番号の振り方は任

意であるため，本研究では先行研究に倣って [9] [10]，表 1.1と図 1.5に示すものとした．図 1.6

に，ひとつのオーステナイト粒内部における K-Sバリアントの分布を示す．図から，ひとつのバ

リアントが連続して大面積を占めるのではなく，異なるバリアント入り乱れるようにして，オー

ステナイト粒内を埋め尽くしていることがわかる．

マルテンサイトは他にも，図 1.7 に示すように，マルテンサイトの z 軸がオーステナイトの

XYZ軸のどれに対応するかに注目して分類することもできる．この場合はベイングループと呼ば
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れ，ABCで区別されることが一般的である [11]．図 1.8にひとつのオーステナイト粒内部におけ

るベイングループの分布を示す．ベイングループの場合も，各グループが入り乱れるようにして

オーステナイト粒内を埋め尽くすことがわかる．

マルテンサイトは，その結晶学的特徴に起因して階層構造を持つ．それを図 1.9を用いて説明

する．マルテンサイト組織はマルテンサイトバリアントの集合体である．すなわち，マルテンサ

イト組織内部には，バリアントの境界に沿って，数度から 60◦ 程度の範囲で結晶方位が不連続と

なる部分が存在する．結晶方位が 15◦ 以上変化する境界 (以下，大角粒界) では，素材の変形を司

る転位の運動が妨げられることが知られている [12] [13] [14]．そこで，硬度をはじめとした “変

形しにくさ” に関連する機械特性と組織形態を関連させて考える場合，マルテンサイトの組織形

態は，大角粒界に囲まれた領域であるブロックの幅を用いて定量評価されることが多い [15]．こ

の場合，ブロックはマルテンサイトの実質的な結晶粒とみなされている．ブロックは結晶方位の

変化に基づいて見出したものであるため，マルテンサイトの “実態”であるバリアントの分布とは

一致しない．しかし，先に述べたように実用上便利な概念であり，広く用いられている．

図 1.2 (a)面心立方格子と体心立方格子の格子対応．(b)体心立方格子と体心正方格子．
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図 1.3 マルテンサイト変態における格子不変変形の様式．(a)双晶変形．(b)すべり変形．

図 1.4 オーステナイトとマルテンサイトの結晶方位関係の模式図．
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表 1.1 K-S関係の 24通りのバリアントの結晶方位関係．

Variant Plane parallel Direction parallel
V1 (111)A ∥ (011)M [101]A ∥ [111]M
V2 [101]A ∥ [111]M
V3 [011]A ∥ [111]M
V4 [011]A ∥ [111]M
V5 [110]A ∥ [111]M
V6 [110]A ∥ [111]M
V7 (111)A ∥ (011)M [101]A ∥ [111]M
V8 [101]A ∥ [111]M
V9 [110]A ∥ [111]M
V10 [110]A ∥ [111]M
V11 [011]A ∥ [111]M
V12 [011]A ∥ [111]M
V13 (111)A ∥ (011)M [011]A ∥ [111]M
V14 [011]A ∥ [111]M
V15 [101]A ∥ [111]M
V16 [101]A ∥ [111]M
V17 [110]A ∥ [111]M
V18 [110]A ∥ [111]M
V19 (111)A ∥ (011)M [110]A ∥ [111]M
V20 [110]A ∥ [111]M
V21 [011]A ∥ [111]M
V22 [011]A ∥ [111]M
V23 [101]A ∥ [111]M
V24 [101]A ∥ [111]M

図 1.5 オーステナイトの 001標準投影図に示した，K-S関係の 24通りのバリアント．
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図 1.6 ひとつのオーステナイト粒内における K-S バリアントの分布．(a) バリアントマップ

における，各バリアントと色の対応関係．(b)バリアントマップ．

図 1.7 マルテンサイトのベイングループの模式図．

図 1.8 ひとつのオーステナイト粒内におけるベイングループの分布．(a)ベイングループマッ

プにおける，各ベイングループと色の対応関係．(b)ベイングループマップ．
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図 1.9 マルテンサイトの階層構造の模式図．
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1.1.4 マルテンサイト生成における急冷の必要性　～焼入れ

実際にマルテンサイト組織を形成させる方法を説明する．

まず，マルテンサイト変態の駆動力について説明する．図 1.10は，一定組成のオーステナイト

とマルテンサイトの自由エネルギと温度の関係である．素材が完全にオーステナイトとなる Af

温度以上に加熱された素材の温度を下げていくと，T0 温度で両者の自由エネルギが等しくなる．

さらに温度を下げていくと，マルテンサイト変態の駆動力∆GA→M が発生する．変態の様式が拡

散変態であれば少しの駆動力で変態が起こるが，不拡散変態の場合は周囲のオーステナイトやマ

ルテンサイト自身を変形させる必要があるために，駆動力がある一定の大きさになるまで変態が

起こらない．つまり，変態に伴って発生する付加的なエネルギに打ち勝つための過剰なエネルギ

がオーステナイトに蓄積されて初めて，マルテンサイト変態が起こる．このときの温度をMS 温

度と呼ぶ．以上の説明から分かる通り，マルテンサイト変態を起こすには，所定の高温状態への

加熱と，所定の温度以下への急冷が必要である．

マルテンサイト組織を形成させる処理は，一般的には “焼入れ”と呼ばれている．ここでは参考

として，部品の形状成形から焼入れまでの工程を簡単に説明する．図 1.11に示すように，まずプ

レス機などを用いて，素材を部品形状に加工して半成品を作る．なお，図では室温での加工とし

ているが，例えば熱間加工でも構わない．つぎに，半成品を Af 温度以上に加熱して，部品内部の

組織をオーステナイト化する．そこから水に浸けるなどして焼入れを行い，マルテンサイト組織

を形成させる．形状成形と焼入れが別々の工程になっている理由としては，各工程の処理能力が

必ずしも一致していないことや，用いる装置の単純化を優先させることなどが挙げられる．

図 1.10 一定組成のオーステナイトとマルテンサイトの自由エネルギと温度の関係．
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図 1.11 一般的な焼入れ部品の製造工程．
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1.2 中炭素鋼のマルテンサイトに関する先行研究とその問題点

詳細な内容は必要に応じて別途補足することとし，ここでは概要について説明する．

1.1.3節にて，マルテンサイト変態が無拡散変態であり，その過程で格子不変変形が起こること

を説明した．格子不変変形のうち，すべり変形と双晶変形のどちらが起こるかは，素材の合金成

分などによって異なる．その結果，鉄鋼では図 1.12に示すように，下部構造と形態の異なる 4種

類のマルテンサイトが存在する [16]．中炭素鋼では，ラスマルテンサイトとバタフライマルテン

サイトの 2種類のマルテンサイトが生成する [17]．

まず，ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの形態と硬度に関する先行研究を整理

する．ラスマルテンサイトは，幅が 1 µm以下のたくさんのブロックの集合体である [18]．一方の

バタフライマルテンサイトは幅が数 µmの数個のブロックからなるマルテンサイトである．基本

的には名前の通り蝶々のような 2枚羽状をしているが，粒界付近に生成するものについては，片

方の羽が著しく大きいものや，片方の羽のみのものもある [18]．いずれにしても，ブロックを実

質的な結晶粒として考えると，中炭素鋼のマルテンサイトは，図 1.13に示すように，緻密なマル

テンサイトと粗大なバタフライマルテンサイトの混合組織となる．もちろん，マルテンサイトの

生成機構を考えると，ラスマルテンサイトと同程度に小さいバタフライマルテンサイトも存在す

るはずである．しかし，下部構造を確認しない限り，形状だけでは両マルテンサイトを区別でき

ないため，上記のように説明されることが多い．

ラスマルテンサイトに関しては，機械特性およびそれに関連する結晶学的特徴について，多く

の調査が行われている．たとえば，ブロック境界が硬度の増加に寄与していること，ブロック幅

が小さくなるほど硬度が増加すること，炭素量が多くなるほどブロック幅が小さくなることなど

が分かっている [19] [9] [20] [21] [22]．一方，バタフライマルテンサイトに関する調査は，ラスマ

ルテンサイトと比較すると限定的である．実際に硬度を調査した研究はなく，内部に転位と双晶

が存在するという程度の理解にとどまっている [23] [24] [25]．双晶が転位よりも硬度が大きいこ

とと，ブロック幅が小さくなるほど硬度が大きくなることを踏まえると，粗大なバタフライマル

テンサイトは，双晶が存在する場所は局所的に硬度が大きく，粗大であることに起因して全体と

しては硬度が低いと考えられる．粗大なバタフライマルテンサイトは，中炭素鋼のマルテンサイ

ト組織においてある程度の面積を占めるため [18]，マルテンサイト組織全体の硬度に対する寄与

が無視できない．マルテンサイトの硬度を増加させる手法の開発にあたり，検討に用いる情報の

ひとつとして，バタフライマルテンサイトの硬度を調査する必要がある．
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図 1.12 鉄合金に生成するマルテンサイトの特徴．

図 1.13 ひとつのオーステナイト粒内に形成する中炭素鋼のマルテンサイト組織の模式図．
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1.3 マルテンサイトの強化手法に関する先行研究とその問題点

多結晶組織の強度は，母材そのものの強度にいくつかの強化因子の効果が加わって決まる [1]．

その概念を図 1.14と図 1.15に示す．固溶強化とは，添加元素が母材の結晶構造に入り込むこと

に起因した強化機構である; 転位強化とは，転位やナノ双晶といった結晶欠陥などによって，転位

運動が阻害されることに起因した強化機構である; 析出強化とは，添加元素が基地中に析出するこ

とに起因した強化機構である; 粒界強化とは，結晶粒界や大角粒界で，転位運動が阻害されること

に起因した強化機構である．

組織と強度は深い関係がある．マルテンサイトの強化を目的として組織を変化させる方法で，

これまでに提案されているものは大きく 2種類に分類できる．1つ目は素材の合金成分を変える

方法，2つ目は加工や熱処理といったプロセスの条件を変える方法である．

1つ目の方法について説明する．1.1.2節で説明したように，鋼の強度を安価かつ簡便に高める

方法は，炭素量を増加させることである．しかし，炭素量が 0.6wt.%を超えると素材自体の強度

が増加して成形性が低下したり，炭化物の偏析によるマルテンサイトの強度が低下したりといっ

た問題がある [26]．すなわち，炭素添加はすでに炭素を 0.6wt.%程度含む素材に対しては適用し

にくい．これ以外の方法としては，NiやMo，Coを多量に添加するという方法があり，この方法

を用いて強化した鋼はマルエージング鋼と呼ばれている [27]．その名前にもある通り，マルテン

サイトを焼鈍処理 (エージング) する過程で，添加元素がマルテンサイト組織内部に析出し，マル

テンサイトが析出強化される．しかし，高価な元素が必要であること，焼鈍処理に長い時間が必

要であることなどから，安価かつ大量生産される機械部品には適していない．

2つ目の方法について説明する．プロセス条件の工夫による強化手法は，図 1.16に示すように，

素材が加工される状態によって 4種類に分類できる．

1⃝は Af 温度以上の安定オーステナイト域での加工である．この方法は，鍛造焼入れや，直接焼

入れと呼ばれている [28] [29] [30] [31]．主なマルテンサイトの強化メカニズムは，加工で導入さ

れた転位がマルテンサイトに引き継がれることによる転位強化である．この方法の利点としては

次が挙げられる．組織が安定オーステナイト状態にある限り，パーライトやベイナイトといった

柔らかい相が生成しないため，加工に多少の時間がかかってもフルマルテンサイト組織を形成さ

せることが可能である．また，焼入れのための再加熱が不要となるため，省プロセス，省エネル

ギ化が可能となる．一方で，高温では転位の熱分解が急速に進むため，加工後の高温保持時間に

よってはマルテンサイトが強化されないこともある．

2⃝は準安定オーステナイト域での加工である．この方法は，オースフォームと呼ばれてい
る [32] [33] [34] [35]． 1⃝と同様に転位強化を利用したマルテンサイトの強化手法である．焼入れ
のための再加熱が不要となるため，省プロセス，省エネルギ化が可能となる．加工温度が下がって

転位の熱分解が遅くなるぶん，マルテンサイトに多くの転位を引き継がせることができる．一方

で，準安定オーステナイト組織は，時間が経過するにしたがってパーライト組織やベイナイト組

織に変態する．したがって，これらの組織が形成しないうちにプロセスを完了させる必要がある．
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3⃝も準安定オーステナイト域での加工である [36] [37]． 2⃝との違いは，鋼の合金成分を工夫して，
MS 温度以上での加工中に，マルテンサイト変態するようにしている点である．しかし，Niや Cr

といった高価な元素が必要になることが問題である．

4⃝はマルテンサイト状態での加工である [38]．直接，マルテンサイトに転位を導入できることが

利点だが，極めて硬いマルテンサイトを加工することに起因する欠点の方が大きく現実的では

ない．

以上から，低合金中炭素鋼のマルテンサイトを強化する方法としては，成分を変更する方法で

はなく，プロセスの条件を変える方法を採用すべきであるといえる．そのなかでもマルテンサイ

トにできるだけ多くの転位を引き継がせることが可能な 2⃝オースフォームが有力な候補であると
いえる．

図 1.14 多結晶金属組織の強化機構．

図 1.15 母材強度に対する各種強化機構の作用の概念図．強度が向上する場合を正とする．
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図 1.16 マルテンサイトの強化を目的とした各種加工熱処理プロセスの概念図．
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1.4 低合金中炭素鋼マルテンサイトの強化手法としてのオース

フォームの可能性

オースフォームでは，図 1.17に示すように，TTT線図 (Time Temperature Transformation

Diagram; 等温変態線図) のベイにて加工を行うことが一般的である．ベイで加工を行う主な理由

は 2つある．1つ目の理由は，時間的な制約に関係する．フルマルテンサイト組織を作るために

は，焼入れを行うまで，素材を準安定オーステナイトの状態に保っておく必要がある．温間の準

安定オーステナイト組織を得るには，素材をいちど Af 温度以上に加熱してオーステナイト化した

あと，温間まで冷却する必要がある．各工程およびその切り替えは，実作業として行うにはある

程度の時間がかかる．そのため，中間の工程である加工は，準安定オーステナイトが長く時間存

在できるベイにて行うことが望ましい．2 つ目の理由は，温度的な制約に関係する．転位強化の

効果を最大化するには，転位の消失を最小化する必要がある．転位の熱分解は温度が下がるほど

進みにくくなるため，加工温度はマルテンサイトが生成しない範囲でできるだけ低下させること

が望ましい．

先述の理由により，オースフォームのプロセス設計を行う場合には，準安定オーステナイトの

変態の速さが重要な因子となる．低合金鋼の場合は特に変態が早いため [39]，温間の準安定オー

ステナイト組織を得るには，数秒のうちに千K 程度の熱間から数百 K 程度の温間に冷却する必

要がある．また，ベイの時間も短く，熱間から温間までの冷却にかかる時間を除くと数秒程度の

余裕しかない．この困難さから，オースフォームは準安定オーステナイトの変態が遅い高合金鋼

を対象として，優先的に研究が行われてきた [36] [37]．低合金鋼を対象とした研究も存在するが，

オーステナイトの変態が比較的遅い低炭素鋼が中心である．中炭素鋼を対象とする場合は，他相

の生成を許容してベイにて加工を行う [40]か，フルマルテンサイト組織が得られる代わりに，転

位の消失を許容してノーズ上側の高温域で加工を行う [28] [41]かのどちらかである．

しかし，低合金鋼の準安定オーステナイトの変態が早いといっても，まったく存在できないわ

けではない．本節の残りの部分で，低合金中炭素鋼でオースフォームを行う場合のプロセス条件

と，マルテンサイトの強化機構について仮説を述べる．

まず，プロセス条件の時間的制約に関する仮説を述べる．先行研究のプロセス条件について検

討すると，熱間から温間までの冷却速度，および加工速度に関しては増加させる余地が存在し，

加工から焼入れに移行するまでの時間に関しても短縮の余地が存在する．すなわち，CCT 線図

(Continuous Cooling Transformation Diagram, 連続冷却変態線図) のノーズにかからないよう

に熱間から温間に急速に冷却し，さらに TTT線図のベイに収まるように加工とそれに続く焼入

れを短時間で完了させれば，低合金中炭素鋼においてもフルマルテンサイト組織を形成できるは

ずである．以降，このプロセスを急速温間オースフォームと呼ぶことにする．本研究では，実験

を通して，有効な急速温間オースフォームの条件を探索する．また，CCT・TTT線図はオーステ

ナイトの結晶粒径や結晶欠陥の密度などに応じて時間方向にシフトすることが知られている．本

研究ではあわせて，オーステナイトの状態に応じてプロセスの条件を長時間側に緩和できること，
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およびその逆もあることを確認する．

プロセス条件の検討に当たっては，焼入れ時に被加工物内部に生じる応力の影響についても調

査する必要がある．図 1.18は，急速温間オースフォームを実際の鍛造プロセスに適用した場合の

例である．図に示すように，焼入れを行う際，被加工物が金型に拘束されて外力を受けているか

どうかの 2通りの可能性が考えられる．一般的な焼入れでは，焼入れ自体が別工程になっている

こともあり，被加工物は特に外力を受けない状態で焼入れされる．急速温間オースフォームは時

間的な制約が厳しいため，加工が終わった状態のままで焼入れを行うことも十分ありえる．この

とき，被加工物には金型からから受ける力によって圧縮応力が発生しうる．ラスマルテンサイト

に関する研究で，圧縮応力によって特定のバリアントが生成しやすくなることが明らかとなって

いる [11]．これは，特定のマルテンサイトブロックが粗大化しうることを意味し，ブロックの微

細化を目指している本研究にとっては望ましくない現象である．しかし，この研究は素材が塑性

加工されていない場合に関するものである．次の段落で説明する通り，塑性加工はマルテンサイ

トを微細化しうる．その効果が圧縮応力の影響を上回れば，トータルで見ればマルテンサイトが

微細化して硬度が増加する．

次に，マルテンサイトの強化機構に関して仮説を述べる．1.3節にて，オースフォームはもとも

と転位強化を狙った強化手法であることを説明した．その後の調査にて，ラスマルテンサイトに

ついては，オースフォームで微細化して粒界強化されることが分かっている [10]．バタフライマ

ルテンサイトについては先行研究がないものの，ラスマルテンサイトと共通の結晶構造を持って

いるため，同様に転位強化・粒界強化されると考えられる．このとき，実用的には硬度の変化が

重要であるが，マルテンサイトの形態の変化にも注目すべきと考える．バタフライマルテンサイ

トという名前は，マルテンサイトが蝶々のような形態を呈することにちなんでつけられた名前で

ある．微細化の際には，この特徴的な形態が崩れる可能性が高い．すなわち，結晶学的には存在

していても，形態的には蝶々には見えないものとなりうる．強化機構としては粒界強化であるが，

特徴的な形態が変化するという意味で，形態強化と呼ぶべき現象が予想される．まとめると，急

速温間オースフォームされたマルテンサイトは，図 1.19のように強化されると予想される．

また，マルテンサイトはほぼ必ず焼き戻して使われることを考えると，焼き戻し後も硬度が高

まっている必要がある．オースフォームの効果は，473K程度の低温焼き戻しであれば残留する

ことが知られている [42] [43]．急速温間オースフォームも同様であることを確認する．
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図 1.17 オースフォームの熱加工履歴の概念図．

図 1.18 急速温間オースフォームを実際の部品の製造に適用した場合の例．

図 1.19 低合金中炭素鋼のマルテンサイトの転位強化・形態強化の概念図．
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1.5 本研究の目的

本研究では，低合金中炭素鋼のマルテンサイトの硬度を増加させる手法の開発を目指している．

その手法として急速温間オースフォームを提案したが，次の問題が存在する．

1 つ目の問題は，バタフライマルテンサイトの結晶および機械特性の理解に関連するものであ

る．先行研究の知見からは，粗大なバタフライマルテンサイトは，双晶が存在する場所は局所的

に硬度が大きいものの，粗大であることに起因して平均的には硬度が小さいと予想される．しか

し，実際に硬度を調査した研究なない．2つ目の問題は，急速温間オースフォームのプロセス条件

である．低合金中炭素鋼のオーステナイトは変態が早く，ごく短時間のうちにフェライトやベイ

ナイトに変態する．CCT・TTT線図のノーズやベイ内側の線と交差しないように，熱間から温

間まで急速に冷却し，かつ加工とそれに続く焼入れを短時間で行えば，フルマルテンサイト組織

を作ることができるはずだが，これについて確認した研究はない．また，焼入れの際に，被加工

物を金型で拘束して圧縮応力を加えてもマルテンサイトの硬度が変化しないことを確認した研究

はない．3 つ目の問題は，マルテンサイトの強化機構に関連するものである．温間で加工して直

ちに焼入れしているため，オースフォームにもともと想定されている転位強化は起こると考えて

よい．オースフォームによって，ラスマルテンサイトのブロックが微細化することが確認されて

いる．下部構造の共通性からバタフライマルテンサイトでも同様に，微細化に伴って形態強化さ

れることが想定されるが，これについて調査した研究はない．

本研究では，上記問題に対して下記を明らかにすることで，急速温間オースフォームを，低合

金中炭素鋼マルテンサイトの硬度向上手法として確立させる．

• 低合金中炭素鋼のマルテンサイトそのものについて，次を確認する．粗大なバタフライマ
ルテンサイトは，局所的に硬い場所が存在しつつも，ブロックが粗大であることに起因し

て，平均的にはラスマルテンサイトよりも硬度が小さいこと．

• プロセス条件について，次を確認する．CCT・TTT 線図のノーズやベイ内側の線と交差

しないように，熱間から温間まで急速に冷却し，かつ加工とそれに続く焼入れを短時間で

行うことで，フルマルテンサイト組織を作れること．また，焼入れの際に被加工物を金型

で拘束して圧縮応力を加えても，マルテンサイトの硬度が変化しないこと．

• マルテンサイトの強化機構について，次を確認する．マルテンサイトが転位強化および形
態強化されること．また，その効果は焼き戻しても有効であること．
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1.6 本論文の構成

本論文の構成について，図 1.20を用いて説明する．1章では，先行研究の知見を整理し，低合

金中炭素鋼のマルテンサイトを強化する手法として，急速温間オースフォームが有望であること

を述べた．同時に，粗大なバタフライマルテンサイトそのものの硬度，急速温間オースフォーム

のプロセス条件，およびその強化機構について調査すべき事項があることを述べた．

2章では，調査すべき事項として挙げた事項について，先行研究の知見をもとに，想定されるメ

カニズムあるいは得られる結果について仮説を立てる．

3章では，粗大なバタフライマルテンサイトがブロックが粗大であることに起因して，緻密なマ

ルテンサイトよりも硬度が小さいことを確認する．マルテンサイトの硬度を決める因子には，ブ

ロック幅以外にも，下部構造，固溶元素，転位密度があるため，これらの影響が限定的であるこ

とを確認する．また，3章ではもう一つ，バタフライマルテンサイト内部での双晶の積層の仕方に

ついても調査を行う．この結果は，4 章でバタフライマルテンサイトとラスマルテンサイトを識

別する際に活用する．

4章では，平金型を用いて 1軸の圧縮試験を行い，急速温間オースフォームのプロセス条件と

効果を確認する．プロセス条件に関しては，プロセスを短時間化することでフルマルテンサイト

組織を作れること，マルテンサイトの硬度は焼入れ時の圧縮応力の有無によらないことを確認す

る．効果に関しては，マルテンサイトが転位強化および形態強化されることを確認する．また，

プロセス条件に関する補足として，オーステナイトの粒径や結晶欠陥の密度に応じて，プロセス

を長時間側に緩和できること，およびその逆もあることを確認する．強化機構に関する補足とし

て，焼戻し後もマルテンサイトが強化されていることを確認する．

5章では，凸金型を用いて 1軸の圧縮試験を行い，急速温間オースフォームの効果が金型形状

によらず有効であることを確認する．

6章では，本論文で得られた知見をまとめ，さらに展望を述べる．
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2.1 本章の目的と構成

本章では，急速温間オースフォームのプロセス条件，およびマルテンサイトの強化機構に関す

る仮説を述べる．まず 2.2節で必要な予備知識を説明し，それ以降の節で仮説について説明する．

2.3節では急速温間オースフォームのプロセス条件に関する 2つの仮説を説明する．1つ目は，プ

ロセスを短時間のうちに完了させることでフルマルテンサイト組織を形成できるという仮説であ

る．2つ目は，焼入れ時に被加工物に発生する圧縮応力は，マルテンサイトの硬度には影響を与え

ないという仮説である．2.4 節では急速温間オースフォームのマルテンサイトの強化機構につい

て 2つの仮説を説明する．1つ目は，マルテンサイトが転位強化されるという仮説である．2つ目

は，マルテンサイトが形態強化されるという仮説である．
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2.2 オーステナイトの塑性変形とマルテンサイト変態時の圧縮応

力がマルテンサイトに与える影響

2.2.1 オーステナイトの塑性変形の影響

結晶格子を塑性変形させると，一般的には最密面で，最密方向にすべる．オーステナイトが面心

立方格子であることは 1章にて説明したが，面心立方格子の場合は，すべり面は {111}A，すべる方
向は ⟨110⟩Aとなる．塑性変形の程度が大きくなると，すべり面と平行に転位壁 (dense dislocation

wall; DDW)やマイクロバンド (micro band; MB)といった構造が形成する [44] [45] [46]．この

ような状態のオーステナイトをマルテンサイト変態させると，図 2.1のように，これらの構造と

{011}M が平行となるマルテンサイトバリアントが生成しやすいことが知られている [44]．転位

壁やマイクロバンドはオーステナイトの自由エネルギを局所的に増加させるので，マルテンサイ

ト変態に伴ってそれらをマルテンサイト-オーステナイト，マルテンサイト-マルテンサイト界面と

置き換えやすいバリアントが，優先的に生成・成長すると考えられている [47] [48] [49]．

マルテンサイト変態の際に結晶欠陥が消滅したり，特定のバリアントが大きく成長したりする

ことは，転位強化と粒界強化の機構に照らして考えると不利である．しかし，実際には多くの種

類の鋼で，オースフォームでマルテンサイトの硬度が増加することが確認されている．これは，

オーステナイトを塑性変形させた際には，マルテンサイトを強化する効果の方が大きいことを意

味する．本研究が対象としている中炭素鋼でも同様であることが期待できる．

図 2.1 転位壁やマイクロバンドに沿ってマルテンサイトが生成する模式図．
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2.2.2 マルテンサイト変態時の圧縮応力の影響

マルテンサイト変態とは，結晶学的には，面心立方格子から体心立方格への不拡散変態のこと

である．面心立方格子と体心立方格子は格子定数が異なるため，不拡散変態の条件をみたすため

に，変態の際に結晶格子の膨張収縮，回転，せん断変形が起こる．図 2.2に，膨張と収縮について

例を示す．これらがどの方向にどの程度起こるかは，マルテンサイトのバリアントによって異な

る．圧縮応力がかかった状態でマルテンサイト変態が起こると，圧縮応力による格子変化の補助

が最も大きいバリアントが優先的に生成することが知られている [11]．

マルテンサイト変態の際に特定のバリアントが大きく成長することは，粒界強化の機構に照ら

して考えると不利である．圧縮応力によってマルテンサイトの硬度が変化するかどうかに関する

知見は存在しないため，実際に実験を行って確認する必要がある．ただし，マルテンサイトの組

織形態に関する知見からは，中炭素鋼の場合は，圧縮応力の有無によってマルテンサイトの硬度

に差が生じる可能性は低いと考えられる．マルテンサイト組織の内部でバリアントがどのように

組み合わさっているか，について調査した研究はいくつか存在する [22] [10] [12]．それによれば，

中炭素鋼のマルテンサイトはバリアント同士が入り乱れるように生成する傾向がみられるとのこ

とである．これは，圧縮応力によって特定のバリアントが生成しやすくなったとしても，他のマ

ルテンサイトによって粗大化が阻まれることで，硬度に実質的な差が生じない可能性が高いこと

を意味する．

図 2.2 マルテンサイト変態における，結晶格子の膨張と収縮．z方向には 20%程度の収縮，x

方向と y 方向には 12% 程度の膨張が起こる．実際には，さらに結晶格子の回転とせん断変形

が起こる．
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2.3 急速温間オースフォームのプロセス条件に関する仮説

2.3.1 プロセスを短時間化することでフルマルテンサイト組織を作ることができ

るという仮説

急速温間オースフォームのプロセスは，前半と後半の大きく 2つの工程に分けられる．

前半と後半それぞれについて，素材を準安定オーステナイト状態に保つためのプロセス条件の

検討方法を説明する．前半は，熱間の素材を温間に冷却する工程である．この間，素材の温度は

連続的に低下していく．連続的に冷却される素材の相変態挙動は，CCT線図としてまとめられて

いる．図 2.3に示すように，素材の熱加工履歴 と CCT曲線が交差しないように冷却を行えばよ

い．後半は，温間での加工とそれに続く焼入れの工程である．加工中の素材の温度は等温である

と仮定してよく，図 2.3に示すように，素材の熱加工履歴と TTT曲線が交差しないように加工と

焼入れを行えばよい．

この考え方に従って，急速温間オースフォームの具体的なプロセス条件を検討した．CCT・

TTT線図は，代表的な市販の低合金中炭素鋼である AISI1050と AISI1060 (それぞれ炭素を 0.5

wt.%，0.6 wt.%程度含む) のものを用いた [50] [51] [39] [52]．まず，前半の冷却速度について検

討する．冷却速度が一定であると仮定したとき，最小の冷却速度は，熱加工履歴と CCT線図の

ノーズがちょうど接するときである．冷却開始温度を 1073K，ノーズの温度を 773K，冷却開始

からノーズまでの時間を 3 sとすると，最小の冷却速度は 100K/sとなる．次に，ベイでの滞留

可能時間について検討する．ベイに滞留可能な時間は，そこまでの冷却にかかった時間に依存す

る．たとえば，熱間からベイまでの冷却速度が 100K/sだった場合，熱加工履歴はノーズの下側

の曲線に沿ったものとなるため，ベイでの滞留可能時間はほとんどない．この場合は，ベイに到

達すると同時に加工を行う必要があるし，ベイでの滞留時間を減らすために加工速度をかなり大

きくする必要がある．加えて，加工完了後ただちに焼入れ行う必要がある．前半の冷却速度を大

きくできれば，ベイでの滞留可能時間を長くとることができるようになり，それに応じて，加工

速度を落としたりすることが可能となる．

なお，CCT・TTT線図は，鋼の成分が変わらずとも，オーステナイトの状態によって時間方向

にシフトしうることを留意すべきである．時間方向のシフトは，フェライト変態やベイナイト変

態の潜伏時間がオーステナイトの状態，たとえばオーステナイト粒径や結晶欠陥の密度，に依存

していることに起因する．フェライトおよびベイナイト変態が拡散変態である [53] [54] [55]こと

を考慮すると，オーステナイト粒径が大きくなるほど [56] [57]，あるいはオーステナイト中に存

在している結晶欠陥の密度が小さくなるほど [58]，上記で説明したプロセスの条件は長時間側に

緩和できると予想される．本研究ではこの傾向についても確認する．
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図 2.3 急速温間オースフォームのプロセス設計の考え方．
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2.3.2 焼入れ時の圧縮応力はマルテンサイトの硬度に影響を与えないという仮説

焼入れを行う際，被加工物を金型で拘束したまま焼入れるか，開放して焼き入れるかの 2通り

の選択肢が考えられる．急速温間オースフォームでは，プロセスを短時間で行うために前者の条

件を採用する可能性が高いため，圧縮応力がマルテンサイトの硬度に与える影響の評価は必須で

ある．圧縮応力は，2.2.2節で検討したように，バリアントの生成傾向に対してはある程度の影響

を与えつつも，硬度については実質的には影響を与えないと考えられる．
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2.4 急速温間オースフォームのマルテンサイトの強化機構に関す

る仮説

2.4.1 マルテンサイトが転位強化されるという仮説

加工で導入された転位がマルテンサイト変態が起こるまで残留していること，マルテンサイト

の強化に寄与する転位がマルテンサイトに引き継がれることを説明する．

加工等で転位密度を増加させた素材を温間以上の温度で保持すると，転位は時間とともに消失

していく．これは，転位等の格子欠陥によって増加した素材の自由エネルギを下げようと，原子

が拡散するためである．この現象は回復と呼ばれる．素材の温度を上げると原子拡散が活発とな

るため，回復現象も活発になる．

回復は原子拡散に伴って起こる現象であるため，回復に伴う転位密度 ρの時間変化は，次のよ

うな式で表現できる．なお，Cr は回復の速度係数，ρ0 は初期転位密度，nは定数である．

dρ

dt
= −Cr · (ρ− ρ0)

n (2.1)

2.1式を定量的に解いた研究はいくつかあり，本研究の条件に近いものとしては吉江ら [59]の研

究がある．この研究では，Fe-0.1C-1.37Mn (in wt.%) 鋼を素材として用い，1073Kから 1473K

の範囲で，加工終了後の転位密度の時間変化を求めている．それによれば，1273Kおよび 1473K

では，加工後約 1 s 経過してから転位が急激に減少することを明らかにしている．温度が低下する

ごとに転位密度の減少速度が遅くなる傾向も明らかになっており，例えば 1073Kでは，転位が減

少し始めるまでに 10 s程度かかる．これは，温度が下がるほど鉄原子の拡散が起こりにくくなる

ためであると考えられる [60]．本研究では，それよりも温度の低い 673Kで素材を塑性加工して

すぐに焼入れを行うため，加工で導入した転位はマルテンサイト変態が起こるまで残留している

と考えられる．

次に，マルテンサイトに引き継がれる転位について説明する．オーステナイトが塑性変形する

と，組織内部に転位セル組織が形成し，オーステナイトの加工硬化が起こる．加工度が大きい場

合は DDWやMBが発達する (図 2.4) [61] [62]．このうち，強化の効果を有する転位セルは，マ

ルテンサイト生成時の格子不変変形の様式によらず，オーステナイトからマルテンサイトにその

まま引き継がれることが知られている [35]．一方，強化の効果を必ずしも有しない DDWやMB

は [63] [64]引き継がれ方が異なる．すべり変形で生成するラスマルテンサイトの場合は DDWや

MBはマルテンサイトの境界として置き換えられ，双晶変形とすべり変形で生成するレンズマル

テンサイトの場合はマルテンサイトに引き継がれる [65] [44]．バタフライマルテンサイトも双晶

変形とすべり変形で生成するため，レンズマルテンサイトと同様であると考えられる．しかし，

強化の効果を有する転位セルの引き継がれ方がラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイト

で同様であるため，DDWとMBの引き継がれ方の差は，硬度を問題にする場合はひとまず考慮

しなくてもよいといえる．
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図 2.4 塑性加工されたオーステナイトに生じた結晶欠陥の模式図．
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2.4.2 マルテンサイトが形態強化されるという仮説

2.2では，オーステナイトの塑性加工や圧縮応力がマルテンサイトブロックを粗大化させうるこ

とを説明した．しかし，塑性加工には同時に，マルテンサイトを微細化する効果も存在する．

マルテンサイトが生成する場合，拡散変態のように新相が核生成してそれが徐々に成長するの

ではなく，核生成後瞬時に最終の大きさに達する，という生成の仕方をする． 図 2.5は，マルテン

サイトのひとつであるレンズマルテンサイトの模式図である．マルテンサイトはオーステナイト

粒界や他のマルテンサイトを越えることができないため，先に生成したマルテンサイトほどオー

ステナイトの粒幅いっぱいに広がり，後のものほど残された領域のなかで細々と生成する．すな

わち，オーステナイト基地のいたるところに “障害”を導入できれば，粗大なバタフライマルテン

サイトの生成を防止できると考えられる．

まず，塑性加工で導入された結晶欠陥が障害になりうることを説明する．2.4 で説明したよう

に，オーステナイトが塑性変形すると，加工度が大きい場合にはDDWやMBが発達する．Chiba

らは，ラスマルテンサイトは DDWやMBを越えて成長できず，レンズマルテンサイトはその限

りではないことを見出した [65]．バタフライマルテンサイトはラスマルテンサイトとレンズマル

テンサイトの中間の性質を持つため，これらの結晶欠陥によって粗大化が阻まれうる．

次に，マルテンサイト自体が互いに障害になりうることを説明する．先に概念を説明し，それ

に続いて定性的に傾向を説明する．オーステナイトが塑性変形すると，組織内部に転位セル組織

が形成し，加工度が大きい場合には DDW や MB が発達する．転位セルはオーステナイトを加

工硬化させるため，マルテンサイト変態を抑制する効果をもつ [66] [67]．一方で，DDWやMB

はオーステナイトの自由エネルギを局所的に大きくするため [48] [49]，付近に転位が存在するな

ど，オーステナイトの塑性緩和が起こりやすい状況では，マルテンサイトの生成サイトになりう

る [68] [69]．このような場合，マルテンサイトが生成するまで十分に温度を下げれば，大量の生

成サイトを起点として，オーステナイトのいたるところで同時多発的にマルテンサイトが生成し

うる．実際，メカニズムについて深い議論はなされていないものの，いくつかの鋼でこのような

現象が確認されている [70] [71]．

このことについて，定性的に傾向を説明する．塑性変形に伴う素材内部の転位密度 ρの変化は，

Kocks-Mecking-Estrinnモデルでうまく記述できる [72]．

dρ

dε
= k1

√
ρ− k2ρ (2.2)

2.2式において，εは塑性変形のひずみである．右辺第 1項は転位同士の相互作用による転位の増

加で，k1 はその係数である．右辺第 2項は回復に伴う転位の減少で，k2 はその係数である．この

式から，オーステナイトの変形量が大きくなるほど，オーステナイト基地内部の転位密度が増加

することが分かる．DDWやMBもそれにともない形成される．

転位密度が増加するとオーステナイトが加工硬化する．オーステナイトの硬さとマルテンサイ

ト変態の活性化エネルギ∆Wa の間には次の関係が存在する [67]．
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∆Wa = ∆W 0
a +∆τV (2.3)

2.3式において，∆W 0
a はもともとの活性化エネルギ，∆τ は加工硬化に伴うせん断力の増分，V

は変態が起こる体積である．オーステナイトが加工硬化するほど，マルテンサイト変態の活性化

エネルギが大きくなることが分かる．変態に必要な駆動力を得るためには温度を下げる必要があ

る [73] [74]．また，ある領域がマルテンサイト変態しやすいかどうかは次の式で評価できる [75]．

p = 1− exp(−ρV ) (2.4)

2.4式において，pはある領域がマルテンサイト変態する確率，ρは結晶欠陥の密度，V は注目した

領域の体積である．さらに，実際に生成するマルテンサイトの量 nt は次の式で表現される [76]．

nt = (ni + F(f))(1− f) (2.5)

2.5式において，ni はマルテンサイト変態が起こりうる領域の体積であり，先ほどの pが対応す

る．f はすでに生成したマルテンサイトの体積率である．F(f)は，すでに生成したマルテンサイ

トの影響をうけて新たに生成するマルテンサイト量である．この式から，結晶欠陥が多いほど，

マルテンサイトがよく生成することが予想される．

図 2.5 オーステナイト粒の内部に生成したレンズマルテンサイトの模式図．
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第 3章

中炭素鋼における高硬度なマルテンサ
イトの組織形態の提案　～粗大なバタ
フライマルテンサイトを排除すべき
理由
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3.1 緒言

3.1.1 本章の構成

本章の主たる目的は，粗大なバタフライマルテンサイトが，ブロックが粗大であることに起因

して，緻密なマルテンサイトよりも硬度が小さいことを確認することである．マルテンサイトの

硬度を決める因子には，ブロック幅以外にも，下部構造 (たとえば双晶の有無) ，固溶元素，転位

密度があるため，これら因子の影響が限定的であることも確認する．また本章では，補足的に，バ

タフライマルテンサイト内部での双晶の積層の仕方についても調査を行う．本論文の 4章で，下

部構造をもとにバタフライマルテンサイトとラスマルテンサイトを識別する．確実に識別を行う

ための特徴としてバタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向に注目したが，双晶の積層

方向について調査した先行研究は存在しないため，ここで調査する．

3.1節では，本章の構成，先行研究，目的について説明する．3.2節では，本章の調査で用いる

試料の作製方法について説明する．3.3–3.6節では，粗大なバタフライマルテンサイトが，ラスマ

ルマルテンサイトに比べて粗大であることに起因して柔らかいことを確認する．3.7節ではそれに

基づき高硬度なマルテンサイトの組織形態を提案する．3.8節ではバタフライマルテンサイト内部

での双晶の積層方向を調査する．3.9節では本章をまとめる．
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3.1.2 先行研究

まず，先行研究の知見をもとに，マルテンサイトの硬度の調査方法を決定する．調査すべきバ

タフライマルテンサイトの領域は，数 µm四方程度の領域である．このような微小領域の硬度を

ピンポイント的に測定する方法のひとつに，ナノインデンテーション (Nanoindentation) 法と呼

ばれる方法がある [15]．これは，圧子の押込荷重を µNのオーダーで制御しながら，同時に押込

深さを nmの分解能で測定する方法で，サブミクロン領域の機械特性を評価する試験方法である．

柴田らはこの方法を用いて，レンズマルテンサイト内部の双晶を含む領域の硬度が，双晶を含ま

ない領域の硬度よりも大きいことを確認した [77]．また，大村ら [15]は，ブロック境界を含まな

い領域で測定したナノ硬さと，ビッカース硬度計を用いて測定したマクロ的な硬さを比較するこ

とで，ブロック境界による硬度の増分を調査した．それ以外の方法としては，マイクロ曲げ試験

がある．柴田ら [78]は，10 µm × 10 µm × 50 µmのマイクロ曲げ試験片を 1 µNの荷重で曲げる

試験を行った．ブロック境界を含んだ試験片の結果と，ブロック境界を含まない試験片の結果を

比較することで，ブロックの境界部分の硬度を調査した．この 2つの方法を比較すると，方法と

しての簡便さ，より狭い領域の硬度が測定できるという面で，ナノインデンテーション法が優れ

ていると考えられる．

次に，バタフライマルテンサイト内部での双晶の配置，および積層方向に関する先行研究を整

理する．Gong ら [24] は，透過型電子顕微鏡 (Transmission Electron Microscope; TEM) を用

いて低合金高炭素鋼 Fe-1.2C (in wt.%) に生成したバタフライマルテンサイトを観察し，双晶が

羽の外縁かあるいは内部に存在することを確認した．また，先に双晶の領域が形成し，その周囲

に転位を多く含む領域が形成することを確認した．Umemotoら [23]も，TEMを用いて高合金

中炭素鋼 Fe-18Ni-1.0Cr-0.5C (in wt.%) に生成したバタフライマルテンサイトを観察し，羽の外

縁付近に，{112}M 双晶が羽の長手方向に積層していることと，その周囲に転位を多く含む領域
が広がっていることを明らかにした．また，彼らは羽の界面が {225}A に近いことも解明した．
彼らは，羽の角度が双晶の晶癖面のなす角で決まるとした．Hayashiら [18]は，双晶は羽の幅方

向全体にわたって存在することもあるが，基本的には外縁付近に存在することを指摘した．Sato

ら [25]は，電子線後方散乱回折法 (electron backscatter diffraction; EBSD) を用いて，羽の内

側の界面が {259}A に近く，外側の界面が {225}A に近いことを明らかにした．双晶や，双晶と転
位が混在する場合に界面が {259}A や {225}A に近くなることを考慮すると，Satoらの調査結果

も間接的ではあるが，少なくとも羽の縁付近に双晶が存在することを示しているといえる．

双晶の配置に関してまとめると，場所としては内部に存在することもあるが基本的に縁付近に

存在し，羽領域の占有度合いとしては全幅に存在することもあるが基本的には幅方向の一部のみ

存在する．位置と占有率が網羅されているという点で，この知見は網羅的であるといえる． しか

し，双晶の積層方向に関しては，羽の長手方向のみが確認されており，幅方向に積層するかどう

かに関する議論はなされていない．双晶が羽の幅方向にも積層することは特に否定できないため，

本研究では幅方向にも積層することを確認する．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



3.1. 緒言 37

3.1.3 本章の目的

本章では，粗大なバタフライマルテンサイトが，ブロックが粗大であることに起因して緻密な

マルテンサイトよりも硬度が小さいことを確認する．それに関連して，硬度に対して固溶元素，

転位密度の影響が限定的であることを確認する．また，双晶がバタフライマルテンサイトの羽の

幅方向にも積層することを確認する．
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3.2 組織観察および硬度測定を行うための試料の作製方法

直径 12mmの棒材として市販されている均質化済の S55C低合金中炭素鋼 (Fe-0.56C-0.20Si-

0.71Mn-0.017P-0.010S (in wt.%)) を機械加工して，高さ 12mm，直径 8mm の円柱形状の小片

を作成した．その小片に対して，加工に伴う残留応力を取り除くための，1073Kで 18 ks保持し

たあと 1K/min の速度で徐冷するアニール処理を行い，試験片とした．そして，熱間加工再現試

験装置 (富士電波工機製，サーメックマスター Z，最大荷重 15 t) を用いて焼入れを行い，マルテ

ンサイトを生成させた．焼入れ処理では，室温の試験片を誘導加熱によって 100 sかけて 1273K

に加熱し，組織をオーステナイト化したのち水冷した．なお，温度測定および制御のために，試

験片の高さ半分の地点の表面に熱電対を溶接した．また，断熱のために，試験片と金型の間に厚

さ 200 µmの雲母板を挟んだ．実験中の試験片表面の酸化を防ぐために，実験は窒素雰囲気で行っ

た．図 3.1に，試験片と誘導加熱コイル，および水スプレーの配置などを示す．

図 3.1 (a)誘導加熱コイル，冷却ユニットの配置図，(b)実験時の装置および試験片の様子．
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3.3 ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの硬度測定

3.3.1 測定方法

試験片の高さ半分の地点で，表面から 500–1000 µm内側の範囲に形成したマルテンサイト組織

に対して，硬度測定を行った．

硬度はナノインデンタ (Hysitron TI 950 TriboIndenter) を用いて測定した．圧子はバーコ

ビッチ圧子を用い，装置のキャリブレーションは溶融石英を用いて行った．硬度測定にあたって

は，圧子を 50 µN/s の荷重増加速度で 1000 µN となるまで押し込み，その状態で 30 s 間保持し

た．また，使用した装置には圧子をプローブとして使う走査プローブ顕微鏡 (Scanning Probe

Microscope; SPM) 機能も搭載されており，ナノインデンテーション前後の試料表面を観察する

ことができる．SPM観察を行う場合は，走査荷重を 1 µN，走査速度を 1Hzとした．測定および

観察用の断面は，試験片を高さ方向半分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 1 µmのダ

イヤモンド，0.03 µmのコロイダルシリカ懸濁液を用いて研磨して作成した．
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3.3.2 硬度測定の結果と考察

バタフライマルテンサイト，およびその周囲のラスマルテンサイトに対して，ナノインデンテー

ション法を用いて硬度測定を行った．図 3.2(a)は中央にバタフライマルテンサイトを含む領域の

SPM像であり，図 3.2(b)は同視野の画像にバタフライマルテンサイトの位置を書き込んだ画像

である．図 3.2(c)はナノインデンテーション後の同視野の SPM像である．1つのバタフライマ

ルテンサイトとその周囲のラスマルテンサイトに対して，硬度測定に伴う圧痕がメッシュ状につ

いているのが確認できる．

まず，バタフライマルテンサイト内部における硬度分布の調査結果を説明する．図 3.3(a) に，

バタフライマルテンサイト内部の領域の定義を示す．ここでは，外縁と内縁から 1 µm 以内の領

域を縁領域，それ以外を内領域とした．図 3.3(b)に，5つのバタフライマルテンサイトを対象と

した，硬度分布の調査結果示す．軽微ながら，外縁領域の硬度が，それ以外の領域の硬度よりも

大きいことが分かった．この硬度差について考察する．縁領域の硬度は，マルテンサイトの界面，

および周囲のマルテンサイトの影響を受ける．しかし，これらの影響は外縁と内縁で等しいと考

えられるため，外縁部だけ硬度が大きくなることを説明できない．すなわち，この硬度差は，当

該のバタフライマルテンサイトの下部構造によるものと考えられる．外縁部は，先行研究にて双

晶の存在がよく確認される領域である．双晶は転位強化の効果を有することから，バタフライマ

ルテンサイト内部での硬度差は，双晶の存在に起因するものだと考えられる．

次に，バタフライマルテンサイトの領域とラスマルテンサイトの領域の平均的な硬度差につい

て説明する．図 3.4から，バタフライマルテンサイトの硬度が 1.6GPa程度小さいことが分かる．

すなわち，バタフライマルテンサイトは，部分的にはラスマルテンサイトと同等の硬度をもつ領

域が存在するものの，平均的にはラスマルテンサイトよりも硬度が低いことが分かった．

ナノインデンタの測定結果の解釈の仕方について補足する．今回の測定は，ラスマルテンサイ

トの領域とバタフライマルテンサイトの領域の内部に，粒界強化の効果が小さい領域がどの程度

存在するか，という調査だったと解釈できる．ナノインデンテーション時にできる圧痕は，一辺

0.5µm 程度の正三角形となる．中炭素鋼のラスマルテンサイトのブロックの幅は 0.2–0.5 µm 程

度であるため [18]，図 3.5(a)に示すように，インデンテーションの結果には必ず粒界強化の効果

が含まれている．一方バタフライマルテンサイトの場合はブロックの幅が数 µm程度ある．その

ため図 3.5(b)のように，ブロック境界から離れた内領域は，粒界強化の効果が小さいはずである．

実際，この領域における硬度はラスマルテンサイトの領域の硬度より低い．つまり，粗大なバタ

フライマルテンサイトの領域の内部には，少なくとも圧痕の大きさ程度，粒界強化の効果が小さ

い領域が存在することが分かる．
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図 3.2 硬度測定の例．(a)バタフライマルテンサイトを含む領域の SPM像．(b)バタフライ

マルテンサイトの位置を記入した画像．(c)硬度測定を行ったあとの同視野の SPM像．
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図 3.3 (a)バタフライマルテンサイト内部の領域の定義．(b)バタフライマルテンサイト内部

の硬度分布．µと σ はそれぞれ平均値と標準偏差を意味する．

図 3.4 ラスマルテンサイトの領域とバタフライマルテンサイトの領域の硬度測定結果．
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図 3.5 マルテンサイトブロックと，ナノインデンタの圧子の大小関係の模式図．(a)ラスマル

テンサイトブロック．(b)バタフライマルテンサイトブロック．
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3.4 ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの炭素濃度

測定

3.4.1 測定方法

試験片の高さ半分の地点で，表面から 500–1000 µm内側の範囲に形成したマルテンサイト組織

に対して，炭素濃度測定を行った．

炭素濃度の測定は，走査型電子顕微鏡 (JEOL JSM-7200F; FE-SEM/EBSD/SXES; Scanning

Electron Microscope; SEM) に搭載した軟 X 線分光器 (JEOL SS-94000SXES) を用いて行っ

た．また，使用する SEMは TSL社の OIM (Orientation Imaging Microscopy) 結晶方位測定シ

ステムを搭載しており，EBSD法による結晶方位測定も行うことができる．加速電圧は，SEM観

察および軟 X線測定時は 5 kV，EBSD測定時は 15 kV とした．測定用の断面は，試験片を高さ

方向半分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 1 µmのダイヤモンド，0.03 µmのコロイ

ダルシリカ懸濁液を用いて研磨して作成した．
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3.4.2 炭素濃度測定の結果と考察

まず，炭素濃度の評価方法について説明する．図 3.6(a)は，バタフライマルテンサイトとそれ

を囲むラスマルテンサイトを EBSD測定した際の Image Quality (IQ) マップであり，図 3.6(b)

は同視野の SEM像である．また，図 3.6(c)は IQマップに，バタフライマルテンサイトの位置と

炭素濃度の測定位置を記入した画像である．図 3.6(c)から，片方の羽の長さが長いバタフライマ

ルテンサイト BM1と，二つの羽の長さがほぼ等しい BM2が隣り合って存在していることが分か

る．図 3.7は，ラスマルテンサイトの領域 (地点 3) と，バタフライマルテンサイトの領域 (地点

7) において測定されたスペクトルである．図 3.7(a)は全エネルギー範囲，図 3.7(b)は炭素に起

因する 270–286 eV のピーク を含む範囲の拡大図である．このスペクトルにおいて，ピーク部分

の波形と横軸で囲まれた部分の面積が，そのピークに対応する元素の濃度に比例する．

図 3.8に 5つのバタフライマルテンサイト，およびその周囲のラスマルテンサイトの調査結果

を示す．なお，視野ごとにスペクトル強度が異なるため，視野ごとに積分値の平均値で除した相

対値とした．その結果，バタフライマルテンサイトの領域の炭素濃度は，ラスマルテンサイトの

領域よりも 2%程度低いことが分かった．素材が含む炭素濃度は 0.56 wt.%であるから，それに

対する 2%の 0.01 wt.%程度が，両マルテンサイト領域の炭素濃度差となる．これは装置の分解

能である 0.0003 wt.%よりも大きいため，実際に存在する炭素濃度差であると考えられる．そこ

で，炭素濃度とマルテンサイトの硬度の関係を調査した先行研究 [79] の知見に基づき，測定さ

れた炭素濃度差から生じる硬度差を推定した．炭素濃度が 0.56 wt.%の素材において，炭素濃度

0.01 wt.%の変動で発生する硬度差は 0.08GPa程度である．

図 3.6 炭素濃度の測定結果．(a) 対象とする領域の IQ マップ．(b)IQ マップと同視野の

SEM 像．(c)IQ マップに情報を記入した画像．画像において，BM はバタフライマルテンサ

イトを示す．PS は炭素濃度を測定した位置を示す．また，炭素濃度の測定位置は，説明のため

に左から番号を振っている．
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図 3.7 ラスマルテンサイトの領域とバタフライマルテンサイトの領域においてそれぞれ測定

した発光スペクトルの例．(a)全エネルギー範囲，(b)炭素に起因するスペクトルを含む範囲．

なお，ラスマルテンサイトの領域のスペクトルは図 3.6の地点 3，バタフライマルテンサイト

の領域のスペクトルは地点 7のもの．

図 3.8 ラスマルテンサイトの領域とバタフライマルテンサイトの領域の，炭素に起因する発

光スペクトルの積分結果．
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3.5 ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの転位密度

測定

3.5.1 測定方法

試験片の高さ半分の地点で，表面から 500–1000 µm内側の範囲に形成したマルテンサイト組織

に対して，転位密度測定を行った．

転位密度の測定は，透過型電子顕微鏡 (JEOL JEM-2800; TEM) を用いて行った．TEMの加

速電圧は 200 kVとした．また，観察用の薄片は，収束イオンビーム装置 (HITACHI SMF-1000;

Focused Ion Beam; FIB) を用いて作成した．ビームの加速電圧は 30 kV，電流は 10 pAとした．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



3.5. ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの転位密度測定 48

3.5.2 転位密度測定の結果と考察

バタフライマルテンサイトの領域とその周囲のラスマルテンサイトの領域に対して，TEMを用

いた転位密度の調査を行った．この調査の目的は，ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサ

イトの硬度差が，転位密度の差に起因するかどうかの調査である．したがって，3.3の調査で硬度

差が生じていた羽内部および内縁付近を調査対象の領域とした．

図 3.9(a)はバタフライマルテンサイトとラスマルテンサイトを含む領域の，走査型透過電子顕

微鏡 (Scanning Transmission Electron Microscope; STEM) 像である．また，その画像にマル

テンサイトの種類や高倍観察時の視野を記入したものが図 3.9(b)である．図 3.9(c)は視野 A1の

STEM像であり，左上側がバタフライマルテンサイトでそれ以外がラスマルテンサイトである．

図 3.9(d)は視野 A2の STEM像であり，左下側がバタフライマルテンサイトでそれ以外がラス

マルテンサイトである．図 3.9(c)と図 3.9(d)では，いくつかの転位を矢印で示している．

転位密度は，TEM像上に見える転位を実際に数えることで算出する．TEM像上に見える転位

の本数は試料の厚みの影響を受けるため，視野間で試料の厚みをそろえる必要がある．本研究で

は FIBを用いて一様に研削して試験片を作成しているため，厚みの条件は問題はない．しかし，

転位をはじめとする結晶欠陥が大量に存在し，電子が散乱されることで雲状のコントラストが視

野全体にかかり，転位のコントラストを明瞭に視認できる領域がほとんど存在しない．試料の厚

みを薄くすることで邪魔なコントラストは軽減できるものの，転位が抜けるという別の問題が発

生する．これらの理由から，転位密度の定量的な評価は断念し，定性的に顕著な差は無し，と結

論づけることとした．参考に，ごく狭い範囲を使って転位密度を測定した結果，ラスマルテンサ

イトの領域が 2.5× 1015 m−2，バタフライマルテンサイトの領域が 2.7× 1015 m−2 となり，いず

れにしても顕著な差は見られなかった．

そこで，定性的に差がないと判断する範囲を 1オーダー (±10倍) とし，その範囲で最大どの程

度の硬度差が生じるか，先行研究の知見を利用して評価を行った．まず，炭素鋼の転位密度につ

いて調査した研究 [80]によれば，焼入れままのマルテンサイトにおける炭素量 C [wt.%]と転位

密度 ρ [m−2]の関係を求めると，0–0.6 wt.%の範囲では下記となる．

ρ = 0.6× 1015 + 3.0× 1015 · C (3.1)

3.1式から，炭素を 0.56 wt.%含むマルテンサイト組織の転位密度は，2.3 × 1015 m−2 程度と予

想される．転位密度が ρ0 [m
−2]から ρ [m−2]に変化した場合の流動応力の変化∆σ [MPa]の間に

は，Bailey–Hirschの式から導かれる次の関係がある [81]．

∆σ = αµb · (√ρ−√
ρ0) (3.2)

3.2式において，鉄鋼のマルテンサイトでは，αは定数で 0.4程度，µは剛性率で 85GPa程度，b

はバーガスベクトルの大きさで 0.25 nm 程度の値がよく用いられる [82] [83]．単純炭素鋼では，

ナノ硬さHn [GPa] とビッカース硬さ HV [HV] の間には次の 3.3式の関係があることが分かって
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いる [15]．
Hn ≃ 1.2 ·HV (3.3)

また経験的に，(流動応力 [MPa]) ≃ 3 × (ビッカース硬さ [HV]) である．これらを合わせると，

ナノ硬さの増分∆Hn [GPa] と転位密度 [m−2]の間の関係として，次の 3.4式が得られる．

∆Hn = 0.48× 10−8 · (√ρ−√
ρ0) (3.4)

これらの式を用いて，転位密度に 1オーダーの範囲で最大限差があった場合に生じる硬度差を計

算したところ，0.5GPa程度であることが分かった．
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図 3.9 TEMを用いた転位密度の測定結果．(a)バタフライマルテンサイトとラスマルテンサ

イトを含む領域の STEM 像．(b)STEM 像にマルテンサイトの位置や高倍観察時の視野を記

入した画像．BMと LMはそれぞれバタフライマルテンサイトとラスマルテンサイトを意味す

る．(c)視野 A1の STEM像．(d)視野 A2の STEM像．図 (c)(b)内部の矢印は転位を示す．
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3.6 粗大なバタフライマルテンサイトがラスマルマルテンサイト

に比べて，粗大であることに起因して柔らかいことの確認

ナノインデンタを用いた測定で，粗大なバタフライマルテンサイトがラスマルテンサイトより

も硬度が小さいことが分かった．ここでは，その硬度差が，主にマルテンサイトのブロックサイ

ズに起因するものであることを考察する．

まず，多結晶組織の硬度は 3.5式のようにあらわせる [84]．

σ = σ0 + σss + σgb +
√

σ2
dis + σ2

pp (3.5)

ここで，σ0 は単結晶時の強さ，σss は固溶強化，σgb は粒界強化，σdis は転位強化，σpp は析出強

化の寄与である．本研究で用いている素材では析出強化は起こらないと考えてよく，σpp = 0と

すると，3.5式は次の 3.6式のようになる．

σl = σl
0 + σl

ss + σl
gb + σl

dis (3.6)

3.6式で，右上の添え字はマルテンサイトの種類を意味する．ラスマルテンサイトの場合は lで，

バタフライマルテンサイトの場合は bとなる．このとき，ラスマルテンサイトの領域とバタフラ

イマルテンサイトの領域の硬度差は，次の 3.7式ように計算される．

∆σl−b = (σl
0 − σb

0 ) + (σl
ss − σb

ss) + (σl
gb − σb

gb) + (σl
dis − σb

dis) (3.7)

結晶構造が同じであるため，単結晶時の強さの差である右辺 1 つ目の括弧はゼロとなる．ま

た，炭素濃度の調査結果から，右辺 2 つ目の括弧もゼロとしてよい．さらに，今回測定した値

∆σl−b = 1.6GPaとし，転位密度差による硬度差が最大で存在したとして (σl
dis−σb

dis) = 0.5GPa

を代入すると，粒界強化の寄与は少なくとも 1.1GPa 程度あることが分かる．

上記考察から，粗大なバタフライマルテンサイトはラスマルマルテンサイトに比べて，ブロッ

クが粗大であることに起因して柔らかいといえる．
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3.7 高い硬度を有するマルテンサイトの組織形態の提案

粗大なバタフライマルテンサイトは，ブロックが粗大であることに起因して，ラスマルマルテ

ンサイトに比べて硬度が小さいことが判明した．このことから，低合金中炭素鋼のマルテンサイ

ト組織の硬度を増加させようとした場合に，粗大なバタフライマルテンサイトを微細化すること

が，有力な策であるといえる．つまり，組織の形態に関して言えば，バタフライマルテンサイト

のブロック幅がラスマルテンサイトのブロック幅と同等になった，一様に緻密な組織が望ましい

組織といえる．このとき，2つの羽はそれぞれ別個のブロックとして考えてよいため，バタフライ

マルテンサイトの形態に関しては，特徴的な 2枚羽形状を保っていても崩れてしまっても，どち

らでもよい．

1.4節および 2.4節で，急速温間オースフォームがラスマルテンサイトとバタフライマルテンサ

イトの両方を微細化しうることを説明した．先に述べたような組織形態を実現する見込みはある

といえる．
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3.8 バタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向の調査

3.8.1 組織観察および結晶方位の測定方法

試験片の高さ半分の地点で，表面から 500–1000 µm内側の範囲に形成したマルテンサイト組織

に対して，観察およびを行った．

形成したマルテンサイト組織は，光学顕微鏡と走査イオン顕微鏡 (Hitachi FB-2000A; Scanning

Ion Microscope; SIM) を用いて観察した．SIMの加速電圧は 30 kVとした．また，観察用の断面

は，試験片を高さ方向半分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 5%のナイタル液でエッ

チングして作成した．マルテンサイトの下部組織は，透過型電子顕微鏡 (JEOL JEM-2000EXII

か JEM-ARM200F; TEM) を用いて観察した．TEMの加速電圧は 200 kVとした．また，観察

用の薄片は，ツインジェット方式の電解研磨装置 (Struers TenuPol-5) を用いて作成した．マル

テンサイトの結晶方位の情報は，EBSD測定で取得した．装置は，TSL社の OIM結晶方位測定

システムを搭載した走査型電子顕微鏡 (JEOL JSM-7100F; SEM) を用いた．顕微鏡の加速電圧

は 15 kV で，EBSD測定のステップサイズは 0.1–0.3 µm である．測定用の断面は，試験片を高

さ方向半分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 1 µmのダイヤモンド，0.03 µmのコロ

イダルシリカ懸濁液を用いて研磨して作成した．
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3.8.2 EBSDの測定データを用いたバタフライマルテンサイト内部の双晶の積層

方向の特定手法

3.8.2.1 提案手法の概念

バタフライマルテンサイトの羽内部の双晶の積層方向を確認するには，従来は TEMが用いら

れてきた．しかし，TEMを用いた観察は，試料作製に時間がかかったり，顕微鏡の試料傾斜範囲

の制約のために双晶のコントラストを現出できなかったりと，大量観察が難しい．そこで，EBSD

の測定データを用いた大量観察に向いた手法を構築する．

この方法は，先行研究の知見である，双晶の領域によってバタフライマルテンサイトの羽角が

決定されることと，本研究の仮説である，双晶が羽の長手方向と幅方向に積層しうることに基づ

いている．双晶の積層方向に注目すると，図 3.10に示すように，バタフライマルテンサイトは大

きく 3つのパターンに分類できると考えられる．さらに，それぞれのパターンで鋭角と鈍角の場

合が考えられる．すなわち，パターン Aでは，両方の羽で，双晶が羽の長手方向に積層する．そ

して，それぞれの羽の双晶の晶癖面のなす角が羽角となる．パターン Bでは，一方の羽では双晶

が羽の長手方向に積層し，もう一方の羽では幅方向に積層する．そして，晶癖面と双晶面のなす

角が羽角となる．パターン Cでは，両方の羽で，双晶が羽の幅方向に積層する．そして，それぞ

れの羽の双晶面のなす角が羽角となる．

前段落にて，双晶の積層方向が決まり，そして羽角が決まると説明した．提案手法はこの逆を

たどる．まず，2つの羽のそれぞれのバリアントを特定し，双晶面と晶癖面を理論的に算出する．

その結果を用いて，A1–C2すべてのパターンの羽角を算出する．そして，その中から，観察断面

上で実測した羽角に最も近いものを探す．その羽角に対応するパターンが，注目したバタフライ

マルテンサイトの双晶の積層方向のパターンである．ただし，バタフライマルテンサイトは立体

形状をしているため，断面によって羽角が変わりうる．実際，図 3.11に示すように観察断面上で

の見かけの羽角は，鋭角から鈍角の範囲で大きくばらついている．あわせて，観察面の影響を取

り除く方法も提案する．
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図 3.10 バタフライマルテンサイト内部の双晶の積層方向の分類．HPと TPはそれぞれ，晶

癖面と双晶面を意味する．実際の晶癖面には局所的なゆがみなどが存在するため，平均的なも

のであることを示すために “”を付けている．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



3.8. バタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向の調査 56

図 3.11 本研究で観察した，低合金中炭素鋼のマルテンサイト組織．LM と BM は，そ

れぞれラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトを意味する．(a) 光学顕微鏡像，

(b)(c)(d)SIM像．
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3.8.2.2 本手法に必要な数学　～マルテンサイト変態の現象論

バタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向の調査に必要な数学，いわゆるマルテンサ

イト変態の現象論 (Phenomenological Theory of Martensite Crystallography; PTMC) [21] [8]

[85] [86] [87] について説明する．PTMC では，マルテンサイト変態が，ベイン変形・せん断変

形・剛体回転の合成として想定され，それが 1次変換の形で表現される．

まず，PTMCの概念について説明する．以下の説明は，マルテンサイト変態においてどのよう

なことが起きたかを順序立てて切り分けて記述したものであって，どのように起きたかを説明す

るものではないことを先に断っておく．格子が面心立方格子から体心立方格子に変化するために

は，格子定数の差に起因して，図 3.12(a)に示すように，高さ方向の圧縮，幅と奥行方向の膨張が

必要である．これはベイン変形と呼ばれる．図から明らかなように，ベイン変形だけでは不変面

ができない．つまり，原子の位置が変わってしまう．そこで，不変面を作るために，せん断変形

と剛体回を起こす．なお，以降の説明では原子ひとつひとつを意識するとわかりにくくなるため，

単位球というものを用いて説明する．図 3.12(b)に，ベイン変形前の面心立方格子を示す単位球 s

と，ベイン変形後の体心立方格子を示す回転楕円体 eを示す．曲線 A’B’は 2つの立体の交線であ

る．ここで，図 3.12(b) のように単位球面上に OA’=OA，OB’=OB となる点 AB を取る．こ

のとき，円錐面 OAB上の点 Cがベイン変形によって点 C’に移ったならば，Cは円錐面 OA’B’

上に存在し，Cに対して OC=OC’という関係がなりたつ．次に，図 3.12(c)に示すように，せ

ん断変形によって回転楕円体の x 軸方向への膨張がキャンセルされた曲面 m を考える．このと

き，図 3.12(b)の Aと A’は x軸上で一致する．また，先ほどの点 Cと C’については，x軸上の

任意の点 Dについて，DC=DC’という関係が成り立つ．最後に，面 OABと OAB’が重なるよ

うに曲面mを剛体回転させると，面 OABが不変面となる．

次に，マルテンサイト変態 F を，ベイン変形B，せん断変形 P，剛体回転Rの合成として求

める方法を説明する．まず，マルテンサイト変態 F は次式のように表せる．

F = RBP (3.8)

これを次のように変形する．なお，P−1 は P の反転行列である．

FP−1 = RB (3.9)

3.9式の左辺において，P がせん断面を不変面とする不変面変形を表す行列であるため，P−1 も

不変面変形となる．F も晶癖面を不変面とする不変面変形であることから，左辺は 2つの不変面

変形の合成となる．つまり左辺は 2つの不変面の交線が不変であるような不変線変形を表す．し

たがって，右辺のRB は不変線変形となる．ここで，B は，オーステナイトとマルテンサイトの

格子定数およびベイン変形の方向によって決まるため，既知と考えてよい．せん断面は，想定し

ている素材およびマルテンサイトの種類が分かれば既知と考えてよい．RB の不変線上のベクト

ルがせん断面上に乗っていることを制約条件として用いると，Rも求めることができる．つまり

RB が求まる．P はせん断面と方向が既知であるため，F が不変面変形となるように P を決定

することができる．以上の操作によって，F を具体的に求めることができる．
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図 3.12 PTMC にしたがって，マルテンサイト変態の行列表現を求めるための操作．(a) 結

晶格子を用いて示したベイン変形の模式図．(b) 単位球を用いて示したベイン変形の模式図．

(c)単位球を用いて示した剪断変形の模式図．
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3.8.2.3 EBSDの測定データを用いた双晶の積層方向の推定方法

観察面の方向と見かけの羽角の情報から，羽内部での双晶の積層方向を推定する方法を説明す

る．作業は大きく 5つのステップに分けられている．

(Step1) バタフライマルテンサイトの見かけの羽角の測定

先行研究と同様に，バタフライマルテンサイトの外縁のなす角を測定する．

(Step2) 観察方向およびバタフライマルテンサイトのバリアントの特定

観察面上において，各オーステナイト粒は自由な方向を向いている．図 3.13(a)は，あるひとつ

のオーステナイト粒に形成したマルテンサイト組織の 001極点図である．図から，オーステナイ

トの 001方位を赤色の菱形のように特定できる．また，EBSDの測定に際して TD-RD平面と試

料の観察面を平行にしておけば，観察面の法線方向 (ND方向)とオーステナイトの方位関係も把

握することができる．図 3.13(b)は，特定したオーステナイトの方位をもとに算出した，K-Sバリ

アントの投影図である．図 3.13(a)と図 3.13(b)を比較することで，ある領域がどのバリアントに

該当するか知ることができる．すなわち，2つの羽のバリアントを具体的に知ることができる．

図 3.13 ひとつのオーステナイト粒から生成したマルテンサイトを EBSD 測定した際の 001

極点図 (a)と，それに合わせて理論的に算出した K-Sバリアントの投影図 (b)．

(Step3) PTMCに基づく晶癖面および双晶面の算出

PTMCに基づき，バタフライマルテンサイトの羽内部の双晶面と晶癖面を算出する．下記の計

算では，添え字 AとMによって，オーステナイト座標系かマルテンサイト座標系かを区別する．

マルテンサイト変態の行列表現を F としたとき，晶癖面 pは，せん断面 sと F から次のように
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計算される．
p = s− sF−1 (3.10)

そして，双晶面 tは次のように計算される．

tA = FC−1tM (3.11)

なお，C はオーステナイト座標系からマルテンサイト座標系への座標変換である．

(Step4) 想定されるすべての真の羽角と見かけの羽角の算出

Step1 に説明した方法で，バタフライマルテンサイトの 2 つの羽のバリアントが特定できる．

そして，Step2 の方法で，それぞれの羽の晶癖面と双晶面を算出することができる．ここでは，

A1–C2全てのパターンについて，真の羽角と見かけの羽角を算出する．図 3.14に示すように，2

つの平面が aと bで表現されるとして，それらがなす角を dとする．また，2つの平面が，v で

表現される平面で切断されるとして，その平面上で 2つの平面がなす角を d’とする．このとき，

dと d’は次のように計算される．なお，“×”は外積，“·”は内積を示す．

a′ = v × a, b′ = v × b (3.12)

d = cos−1(a · b) (3.13)

d′ = cos−1(a′ · b′) (3.14)

図 3.14 空間内での 2つのベクトルのなす角と，それをある平面に投影した際の角度．

(Step5) 真の羽角の特定

Step4にて，A1–C2のすべてのパターンに関して，計算上の見かけの羽角が算出される．その

なかで，Step1で実測した見かけの羽角に最も近い羽角となるパターンが，対象としているバタ

フライマルテンサイトの双晶の積層パターンである．
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3.8.3 バタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向の観察結果と考察

図 3.15(a)は，バタフライマルテンサイトを含む領域の明視野像であり，図 3.15(b)はそれにバ

タフライマルテンサイトの位置などを書き込んだ図である．図 3.15(c)は，視野 A1の中心付近の

P1 点で取得した電子回折図形である．この回折図形から，先行研究と同様の {112}M 双晶が存
在していることが分かる．双晶の積層方向を確認するために，回折図形のスポット 1と 2の暗視

野観察を行った．図 3.15(d)と (e)がそれぞれ，スポット 1と 2に対応する暗視野像である．明

瞭な明暗のコントラストが双晶の積層に対応し，この羽では，羽の幅方向に双晶が積層している

ことが分かる．図 3.15(f)はもう一方の羽の明視野像であり，図 3.15(g)は，羽接合面付近の P2

点で取得した電子回折図形である．この羽でも，羽の幅方向に双晶が積層していることが分かる．

図 3.15(h)は，このバタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向を示す模式図である．

図 3.16に，図 3.15とは異なるバタフライマルテンサイトの TEM観察結果を示す．図 3.16(a)

はバタフライマルテンサイトを含む明視野像であり，図 3.16(b)は同視野についてマルテンサイ

トの位置などを書き込んだ図である．図 3.16(c)は領域 A1の拡大図である．図から，羽の幅方向

に双晶が積層していることが分かる．また，図 3.16(d)は A2の拡大図である．図から，羽の長手

方向に双晶が積層していることが分かる．図 3.16(e)は，このバタフライマルテンサイト内部での

双晶の積層方向を示す模式図である．このバタフライマルテンサイトに関しては，観察に用いた

顕微鏡の試料の傾斜範囲では，双晶の存在を示す回折図形を取得することができなかった．その

ため，先行研究 [23] [20] [88] [89]を参考に，明視野像のコントラストパターンから双晶の積層方

向を判断した．より広い範囲で試料を傾斜させることができれば，図 3.15の場合と同様に，双晶

の存在を示す回折図形を撮影できると考えている．
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図 3.15 バタフライマルテンサイトの TEM観察結果．(a) 明視野像．(b) 明視野像に拡大時

の視野などを記入した画像．(c)視野 A1の中心付近の P1点で取得した電子回折図形で，(d)

と (e)はそれぞれ，スポット 1およびスポット 2を用いた暗視野像．(f)視野 A2の明視野像．

(g)視野 A2内の P2点で取得した電子回折図形．(h)注目したバタフライマルテンサイト内部

での双晶の積層方向の模式図．
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図 3.16 バタフライマルテンサイトの TEM観察結果．(a) 明視野像．(b) 明視野像にいくつ

かの情報を記入した画像 (b)．(c) 視野 A1 の明視野像．(d) 視野 A2 の明視野像．(e) 注目し

たバタフライマルテンサイト内部での双晶の積層方向の模式図．
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3.8.4 EBSDの測定データを用いた双晶の積層方向の推定結果

3.8.2.3節で説明したステップに沿って，27個のバタフライマルテンサイトの双晶の積層方向を

推定した．ここでは，2つのバタフライマルテンサイトを例として，その方法を具体的に示す．な

お，粒界に沿って羽が伸びているバタフライマルテンサイトは，形状が粒界の影響を受けている

可能性がある．羽角と双晶の積層方向の関係を適切に分析するために，このようなバタフライマ

ルテンサイトは解析の対象外とした．

まず，Step1と Step2について具体例を示す．図 3.17(a)は，EBSD測定で得られる IQマップ

である．図 3.17(b)は同視野のマップにマルテンサイトの位置を記入したものである．図 3.17(c)

は極点図であり，図 3.17(d)は特定した方位のオーステナイトから生成する K-Sバリアントの方

位の計算結果である．図 3.17(c)と (d)の比較から，注目したバタフライマルテンサイトの 2つ

の羽は，V9/V19の組み合わせであることが分かる．図 3.18は，別のバタフライマルテンサイト

に対して同様の解析を行った結果である．図 3.18のバタフライマルテンサイトは，V13/V21の

組み合わせであることが分かる．表 3.1に，断面上での羽角の実測結果，および各種解析結果を

示す．

表 3.1 図 3.17と図 3.18のバタフライマルテンサイトの EBSD測定の結果．

バタフライマルテンサイト 図 3.17の V9/V19 図 3.18の V13/V21

見かけの羽角 113◦ 87◦

観察方向 (0.41 0.53 0.74)A (0.97 0.23 − 0.03)A

　次に，Step3と Step4について具体例を示す．表 3.2に，計算に用いる定数および結果を示

す．格子定数は先行研究 [8] [90]に従って決めた．ベイン変形の方向は 1章で説明した通りに決

めた．格子不変変形の様式は，双晶を下部構造に持つマルテンサイトの結晶学的特徴をよく再現

することが知られている (112)[111]M を仮定した single shear modelを想定した．これらを用い

て各バリアントのマルテンサイト変態 F し，さらに各バリアントの晶癖面と双晶面を算出した．

最後に，Step5について具体例を示す．表 3.3に示すように，A1–C2すべてのパターンに関し

て，真の羽角と見かけの羽角を算出した．パターン Bについては，どちらの羽で，双晶が羽の幅

方向に積層しているか (あるいは，どちらの羽で，羽の長手方向に積層しているか) によって，羽

角に 2通りの可能性が存在する．そのため，両方の可能性を記載している．図 3.17の V9/V19の

バタフライマルテンサイトは，実測の見かけの羽角は 113◦ である．計算上の見かけの羽角がこれ

に最も近くなるのは，双晶の積層方向が A1のパターンであり，真の羽角が 107◦ であることが分

かる．同様に，図 3.18の V13/V21のバタフライマルテンサイトについては，双晶の積層方向の

パターンが C2であり，真の羽角が 86◦ であることが分かる．

以上に例示した方法を，全 27個のバタフライマルテンサイトに適用した結果を表 3.4に示す．

表から，最も割合の多いパターンは，片方の羽では双晶が羽の幅方向に積層し，もう片方の羽で
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図 3.17 バタフライマルテンサイトの EBSD測定結果とその解析結果．(a)IQマップ．(b)IQ

マップにバタフライマルテンサイトの位置とバリアントを記入した画像．(c) 観察範囲の実測

の極投影図．(d)観察範囲の計算上の極投影図．

は長手方向に積層する，パターン Bであることが分かる．
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図 3.18 バタフライマルテンサイトの EBSD 測定結果とその解析結果．IQ マップ (a)．

(b)IQ マップにバタフライマルテンサイトの位置とバリアントを記入した画像．(c) 観察範囲

の実測の極投影図．(d)観察範囲の計算上の極投影図．
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表 3.4 双晶の積層方向の調査結果．

双晶の積層方向
長手方向

(パターン A)

長手方向と幅方向
(パターン B)

幅方向
(パターン C)

合計

個数 7 16 4 27
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3.8.5 双晶の積層方向の調査に関する補足

3.8.2.3 節では，縞模様状の TEM コントラストや電子回折図形を用いることなく，EBSD の

データを用いてバタフライマルテンサイト内部の双晶の積層方向を確認する方法を提案した．こ

こでは，実際に双晶が見えている図 3.15のバタフライマルテンサイトに適用することで，提案手

法の妥当性を確認した．

まず，図 3.15(a)では，二つの羽内部の双晶がどちらも線状に見えている．このように見えるの

は，両方の羽の双晶面とほぼ平行な角度から観察している場合であり，この場合，見かけの羽角

と真の羽角がほぼ等しくなる．羽角は，具体的には 97◦ であった．

次に，計算上の羽角を求める．このバタフライマルテンサイトでは，2 つの羽ともに双晶が羽

の幅方向に積層しているため，羽角は 2つの双晶面のなす角となる．計算上の羽角を求めるため

には，2 つの羽のバリアントを知る必要がある．試料中にオーステナイトが残留していればそれ

をもとに羽のバリアントが特定できるが，今回の TEM試料では組織すべてがマルテンサイトと

なっているため，この方法はとれない．しかし，3.8.2.3節の調査の過程で，2つの羽のバリアン

トの組み合わせは，V1と V16の組み合わせと等価なものが 80%以上で，残りが V1と V2，V1

と V6，V1と V17と等価なものになることが分かっている．そこで，表 3.5のよう，に V1，V2，

V6，V16，V17の双晶面をそれぞれ求め，それをもとに双晶面同士のなす角を算出した．

表 3.5において，実測の羽角と最も近くなるのは，V1と V16の組み合わせの 94◦ である．羽角

の一致性，バリアントの組み合わせの一致性の両面で，提案手法の妥当性が確認できたといえる．

表 3.5 各バリアントの双晶面

バリアント 双晶面 V1双晶面となす角 (鈍角側で表示)

V1 [0.729 0.099 0.677]A -

V2 [0.677 0.099 0.729]A 176◦

V6 [0.729 0.677 0.099]A 132◦

V16 [−0.729 0.099 0.677]A 94◦

V17 [−0.729 0.677 0.099A 113◦
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3.9 3章のまとめ

本章では，バタフライマルテンサイトの硬度，マルテンサイト内部での双晶の積層方向につい

て調査を行い，下記を確認した．

粗大なバタフライマルテンサイトは，部分的にはラスマルテンサイトと同等の硬度を有する領

域が存在しつつも，粗大であることに起因して，全体としてはラスマルテンサイトよりも硬度が

低いことを確認した．このことから，粗大なバタフライマルテンサイトを生成させないことで，

低合金中炭素鋼のマルテンサイト組織の硬度を増加させることができるといえる．また，バタフ

ライマルテンサイト内部では，羽の幅方向にも長手方向にも双晶が積層することを確認した．調

査を通して，最も多い組み合わせは，一方の羽では双晶が羽の長手方向に積層し，もう一方の羽

では羽の幅方向に積層するというものであることが分かった．
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第 4章

平金型を用いた 1軸圧縮試験による急
速温間オースフォームの有効性の検証
　～急速温間オースフォームでマルテ
ンサイトを転位強化・形態強化する
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4.1 本章の目的と構成

4.1.1 本章の目的

本章では，平金型を用いた 1軸圧縮試験を通して，急速温間オースフォームのプロセス条件と

効果について，次を確認する．プロセス条件に関しては，プロセスを短時間化することでフルマ

ルテンサイト組織を作れること，マルテンサイトの硬度は焼入れ時の応力の有無によらないこと

を確認する．効果に関しては，マルテンサイトが転位強化および形態強化されることを確認する．

また，プロセス条件に関する補足として，オーステナイトの粒径や結晶欠陥の密度に応じて，プ

ロセスを長時間側に緩和できること，およびその逆もあることを確認する．強化機構に関する補

足として，焼戻し後もマルテンサイトが強化されていることを確認する．
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4.1.2 本章の構成

4.1.1節では，本章で行うべき調査内容を説明した．ここでは，それらを調査する順番について

検討し，続いて本章の構成について説明する．

本研究では，急速温間オースフォームについて，プロセスを短時間化すればよいこと，焼入れ

時の圧縮応力はマルテンサイトの硬度と無関係であることを想定している．本章ではこの想定を

踏まえて調査を行う．すなわち，焼入れ時に圧縮応力がかかる条件で，プロセスの時間的制約と

マルテンサイトの強化機構について調査を行う．圧縮応力ありの条件で調査を行う理由は，焼入

れ時に金型を開放する必要がない分，プロセスが単純になるためである．そして，一通りの傾向

を確認したのち，焼入れ時の圧縮応力がマルテンサイトの硬度に影響を与えないことを確認する．

次に本章の構成を述べる．4.2節では，本章で用いる組織の評価方法をまとめて説明する．4.3

節では，試料の作製方法および組織の評価方法について説明する．4.4–4.7節では，プロセスの時

間的制約とマルテンサイトの強化機構について調査を行う．4.8節では，焼入れ時の圧縮応力がマ

ルテンサイトの硬度に影響を与えないことを確認する．4.9節では，焼き戻してもマルテンサイト

が強化されていることを確認する．
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4.2 組織評価方法の整理

本章では多くの方法で組織の評価をおこなうため，それらを整理する．表 4.1に各観察方法と

その評価項目の対応関係，図 4.1に各観察方法で取得できる代表的な画像を示す．

まず図 4.1(a)(b) にナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像を示す．ナイタルエッチング

した組織を光学顕微鏡で観察すると，生成した相および粗大なバタフライマルテンサイトの有無

を評価できる．例えば，図 4.1(a)から，旧オーステナイト粒界を中心にベイナイトが生成し，そ

れ以外の部分にはマルテンサイトが生成していることが分かる．図 4.1(b)から，ラスマルテンサ

イトのなかに粗大なバタフライマルテンサイトが存在していることが分かる．

図 4.1(c)(d)(e)は，バタフライマルテンサイトを含む領域を EBSD測定して得られるデータの

各種解析結果である．図 4.1(c)は Image Quality (IQ) マップで，結晶方位がどれだけ綺麗に取

得できたかを，画素の輝度に対応させたものである．ブロック内部など方位の変化が少ない領域

は高輝度となり，粒界など方位が不連続に変化する領域は低輝度となる傾向がある．中央付近に

明るい連続領域として見えるのがバタフライマルテンサイトで，その周囲の小胞状に見える部分

がラスマルテンサイトである．図 4.1(d)は，ある閾値を設定し，それ以上結晶方位が変化する部

分を粒界として可視化した粒界マップである．図では，マルテンサイトのブロック境界に相当す

る大角粒界が黒で示されている．粒界マップを用いることで，組織の緻密さを定量評価できる．

また，図 4.1(c)と図 4.1(d)を比較すると，IQマップに見られる輪郭は，ブロック境界におおむね

一致している．すなわち定性評価であれば，IQマップでも組織の緻密さを評価できることが分か

る．図 4.1(e)はKernel Average Misorientation (KAM) マップで，局所的な方位の変化を，画素

の輝度に対応させたものである．素材内部に存在する転位には，素材を作った時点で “自然の状態

で”存在している Statistically Stored (SS) 転位と，塑性加工を施した際に生じる Geometrically

Necessary (GN) 転位の 2種類が存在する．KAM値は GN転位密度と正の相関を持つことが知

られているため [91]，GN転位密度の評価に用いることができる．図 4.1(f)(g)は，ひとつ旧オー

ステナイト粒内を EBSD測定して得られるデータの各種解析結果である．図 4.1(f)は，各バリア

ントに異なる色を与えることで，バリアントの分布を可視化したマップである．図から，バリア

ント同士の隣接傾向や，断面内での各バリアントの占有率が分かる．図 4.1(g)は，ベイングルー

プに対して図 4.1(f)と同様の解析を行ったものである．

図 4.1(h)はバタフライマルテンサイトを含む領域の，透過型電子顕微鏡の明視野像である．明

視野像でもバタフライマルテンサイトの有無を確認できる．また，透過型電子顕微鏡は高い倍率

で組織観察を行うことができ，転位や双晶といったマルテンサイトの下部構造を確認できる．図

4.1(i) は透過型電子顕微鏡を用いて取得した電子回折図形である．電子回折図形は結晶ごとに特

定の図形を示すため，取得した領域の結晶構造を把握できる．なお，ここで示した回折図形は，図

形を取得した領域に，体心立方格子 (マルテンサイト) の {112}M 双晶が存在することを示して
いる．
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図 4.1 各種観察方法で取得できる代表的な組織の画像．Bはベイナイト，Mはマルテンサイ

ト，BMはバタフライマルテンサイト，LMはラスマルテンサイトを意味する．(a)(b)ナイタ

ルエッチングした組織の光学顕微鏡像．EBSD の測定データを解析して作成した (c)IQ マッ

プ，(d)粒界マップ，(e)KAMマップ．EBSDの測定データを解析して作成した，(f)バリアン

トマップと，(g)ベイングループマップ．(h)透過型電子顕微鏡の明視野像．(i)電子回折図形．
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表 4.1 組織の各種評価方法と，その方法で評価できる項目．

装置 像種類 評価可能な項目
光学顕微鏡 光学顕微鏡像 ・相の種類

・バタフライマルテンサイトの有無
走査型電子顕微鏡 IQマップ ・バタフライマルテンサイトの有無
(EBSD) ・定性的な組織の緻密さ

KAMマップ ・相対的な GN転位密度
粒界マップ ・バタフライマルテンサイトの有無

・定量的な組織の緻密さ (ブロック幅)
バリアントマップ ・バリアントの分布傾向
ベイングループマップ ・ベイングループの分布傾向

透過型電子顕微鏡 明・暗視野像 ・バタフライマルテンサイトの有無
・下部構造
・定量的な転位密度

電子回折図形 ・結晶構造
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4.3 試料作製方法および評価方法

4.3.1 プロセスの時間的制約とマルテンサイトの強化機構を調査するための試料

直径 12mmの棒材として市販されている均質化済の S55C低合金中炭素鋼 (Fe-0.56C-0.20Si-

0.71Mn-0.017P-0.010S (in wt.%)) を機械加工して，高さ 12mm，直径 8mm の円柱形状の小片

を作成した．その小片に対して，加工に伴う残留応力を取り除くための，1073Kで 18 ks保持し

たあと 1K/minの速度で徐冷するアニール処理を行い，試験片とした．

そして，熱間加工再現試験装置 (富士電波工機製，サーメックマスター Z，最大荷重 15 t) ，およ

び上下対称の平金型を用いて，図 4.2に示すような熱加工履歴の急速温間オースフォームを行っ

た．具体的には，窒素ガスを吹き付けることで，試験片を約 110K/sの速度で 673K程度の温間

まで冷却した．そのまま温間にて 1軸の圧縮加工を行い，金型を圧縮時の最下点位置で固定した

まま焼入れした．なお，加工中および温間での保持時間中に，加工発熱や周囲の環境への放熱な

どによって試験片の温度が変化しうる．そのため，加工中の試験片温度が 673K程度で一定にな

るように，窒素ガスや水スプレーを用いた冷却あるいは誘導加熱を行った．

変化させる条件について説明する．オースフォームの程度に関しては，高さ方向の圧縮率を，0,

10, 30, 50%と変化させて制御した．なお，0%は無加工を意味する．温間での滞留時間に関して

は，圧縮時間 (tr)と，加工終了から焼入れを行うまでの保持時間 (th) で制御した．圧縮時間は，

ひずみ速度を 0.5, 5, 10 s−1 の範囲で変化させることで，0.02–1.5 sの範囲で変化させた．保持時

間は，0, 1, 2, 30 sの範囲で変化させた．

温度制御のために，試験片の高さ方向中央付近の表面に熱電対を溶接した．断熱および摩擦低

減のために，試験片と金型の間には厚さ 200 µmの雲母板を挟んだ．また，実験中の試験片表面の

酸化を防ぐために，実験は窒素雰囲気で行った．

図 4.2 プロセスの時間的制約，およびマルテンサイトの強化機構を調査する実験の熱加工履歴．
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4.3.2 オーステナイト粒径と結晶欠陥密度がプロセスの時間的制約に与える影響

を調査するための試料

素材は 4.3.1節と共通とし，熱間加工再現試験装置 (富士電波工機製，サーメックマスター Z，

最大荷重 5 t)，および上下対称の平金型を用いて加工熱処理を行った．使用した装置が 4.3.1節の

装置と異なる理由は，最大加工荷重が小さい一方で，窒素ガスで冷却する際の冷却速度を広い範

囲で調整できるためである．

図 4.3(a)(1)は，オーステナイト粒径とフェライト変態の潜伏時間の関係を調査するための熱履

歴である．オーステナイト粒径を変化させるために 3種類の温度でオーステナイト化を行ったあ

と，1173Kから窒素ガスを用いて 30–100K/sの速度で冷却し，そのあと水冷を行った．ベイナ

イト変態の潜伏時間については (2)の履歴で調査した．1173Kから 100K/sの速度で 673Kまで

冷却し，1，2，3，5 s保持したあと水冷を行った．

図 4.3(b)は，オーステナイト粒径およびオーステナイトに含まれる結晶欠陥の密度と，フェラ

イト変態の潜伏時間の関係を調査するための熱履歴である．オーステナイト粒径を変化させるた

めに 3種類の温度でオーステナイト化を行ったあと，1173Kにてひずみ速度 10 s−1 で 30%の圧

縮加工を行い，窒素ガスを用いて 60–80K/sの速度で冷却し，そのあと水冷を行った．窒素ガス

の冷却速度が図 4.3(a)(1)の場合よりも小さいのは，下降した金型が障害となって，ガスが試験片

に届きにくくなったためである．

図 4.3(c)は，オーステナイト粒径および温間加工と，ベイナイト変態の潜伏期間の関係を調査

するための熱履歴である．1473K でオーステナイト化を行ったあと，1173K から窒素ガスを用

いて 100K/sの速度で 673Kまで冷却し，ひずみ速度 10 s−1 で圧縮率 30%の圧縮加工したあと，

水冷を行った．水冷開始のタイミングは加工完了と同時，あるいは加工開始から 0.1 s後とした．

加工完了から水冷を開始するまでの試験片の温度は，その間に生じる組織の変化を妨げないよう

に変化するに任せた．

すべての実験において，温度制御のために，試験片の高さ方向中央付近の表面に熱電対を溶接

した．また，断熱および摩擦低減のために，試験片と金型の間には厚さ 200 µm の雲母板を挟ん

だ．実験中の試験片表面の酸化を防ぐために，実験は窒素雰囲気で行った．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



4.3. 試料作製方法および評価方法 79

図 4.3 (a)オーステナイト粒径とフェライト変態の潜伏時間の関係を調査するための熱履歴．

(b) オーステナイト粒径および結晶欠陥と，フェライト変態の潜伏時間の関係を調査するため

の熱履歴．(c) オーステナイト粒径および温間加工と，ベイナイト変態の潜伏期間を調査すた

めの熱履歴．
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4.3.3 焼入れ時の圧縮応力の影響を調査するための試料

素材は 4.3.1 節と共通とし，装置は熱間加工再現試験装置 (富士電波工機製，サーメックマス

ター Z，最大荷重 15 t)を用いた．4.1節で説明したように，圧縮応力の影響を評価するにあたっ

ては，圧縮率，ひずみ速度，および温間での保持時間は，4.3.1節で説明したなかで最大・最速・

最短の条件としてよい．図 4.4 に実験用の加工熱履歴を示す．熱間から温間までは 110K/s で

673Kまで窒素ガス冷却する．そして，平金型を持いて，ひずみ速度 10 s−1，圧縮率 50%の圧縮

加工を行い，温間での保持時間なしで焼入れを行う．

変化させた条件について説明する．ここでは，焼入れ時に金型で試験片を押さえつけて 70MPa

以上 [11]の圧縮応力を付加する条件と，金型を開放して外力による応力を付加しない条件の試験

片を作った．

温間での保持時間とMS 温度について補足する．金型を開放する場合はそのぶん時間がかかる．

そのため，加工開始から試験片の温度がMS 温度を下回るまでの時間が両条件で揃うように， 応

力を付加する条件では必要最低限の保持時間を設けた．オーステナイトは塑性加工されると加工

硬化するため，それに伴ってMS 温度が低下する．50%の圧縮加工を受けた S55C鋼のMS 温度

は 470–520K程度となる [92]．ここでは確実にオーステナイト状態での加工となるように，MS

温度が 520Kであると想定して実験条件を決めた．

図 4.4 焼入れ時の圧縮応力がマルテンサイトの硬度に与える影響を調査する実験の熱加工履歴．
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4.3.4 実験時に測定するデータ

想定通りの加工熱処理が行えていることを，温度，金型位置および荷重の変化によって確認し

た．さらに，実際の試験片の外形も目視にて確認した．また，本研究では有限要素法解析を用い

て，圧縮された試験片内部のひずみ分布を推定した．また，有限要素法解析に用いることを目的

として，応力-ひずみ関係も記録した．ここでは，いくつかのデータを例として示す．

図 4.5に，試験片の温度および金型押込量の時間変化の例を示す．図 4.5(a)は，無圧縮かつ温

間で 2 s保持する場合である．熱間から温間までの冷却速度，温間での保持時間ともに，設定どお

りの条件で熱処理が行えていることが分かる．図 4.5(b)(c)(d)は，50%圧縮であることと焼入れ

時に圧縮応力をかけることは共通とし，それぞれ異なるひずみ速度，保持時間とした場合である．

図から，熱間から温間までの冷却が再現性よく行えること，加工中および温間保持中に試験片の

温度をほぼ一定に保てることが分かる．図 4.6はひずみ速度 10 s−1 で圧縮する場合の，金型位置

の時間変化である．加工速度が早い条件でも，直線的かつ高い位置精度で金型が動き，圧縮が行

えることが分かる．図 4.7に，加工後の試験片を示す．試験片の高さを測定することで，条件通

りに金型が動作したことを確認できる．また，試験片が軸対称形状であることを確認することで，

加工時に試験片内部が同組織，同温度であったことが確認できる．図 4.8はひずみ速度 10 s−1 で

50%圧縮する場合の，軸方向の応力-ひずみの関係である．
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図 4.5 試験片温度と金型押込量の時間変化．(a)無圧縮かつ保持時間 2 sの場合．(b)ひずみ

速度 0.5 s−1 かつ 50%圧縮かつ保持時間 1 sの場合．(c)ひずみ速度 5 s−1 かつ 50%圧縮かつ

保持時間 0 sの場合．(d)ひずみ速度 10 s−1 かつ 50%圧縮かつ保持時間 0 sの場合．

図 4.6 ひずみ速度 10 s−1 で圧縮する場合の，圧縮率ごとの金型位置の時間変化．
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図 4.7 平金型で圧縮された試験片．

図 4.8 ひずみ速度 10 s−1 で 50%圧縮する場合の，軸応力-ひずみの関係．
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4.3.5 組織観察および硬度測定方法

試験片の高さ半分の地点で，表面から 500–1000 µm内側の範囲に形成した組織を観察および硬

度測定した．

生成した相の種類は，光学顕微鏡を用いた観察で判定した．観察用の断面は，試験片を高さ方

向半分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 5%のナイタル液でエッチングして作成し

た．下部構造は，透過型電子顕微鏡 (JEOL JEM-2000EXII; TEM) を用いて観察した．顕微鏡

の加速電圧は 200 kV とした．また，観察用の薄膜は，ツインジェット方式の電解研磨 (Struers

TenuPol-5) あるいは収束イオンビーム研削 (FEI Quanta 3D) で作成した．マルテンサイトの

結晶方位の情報は，EBSD測定で取得した．装置は，TSL社の OIM結晶方位測定システムを搭

載した走査型電子顕微鏡 (JEOL JSM-7100F; SEM) を用いた．顕微鏡の加速電圧は 15 kV で，

EBSD測定のステップサイズは 0.1–0.3 µm とした．また，測定用の断面は，試験片を高さ方向半

分のところで切断し，切断面を機械研磨したあと 1 µm のダイヤモンド，0.03 µm のコロイダル

シリカ懸濁液を用いて研磨して作成した．マルテンサイトの硬度は，マイクロビッカース硬度計

(SHIMADZU HMV-G21ST) を用いて測定した．押込荷重は 2.94Nで，押込荷重での保持時間

は 10 sとした．硬度測定用の断面は，試験片を高さ方向半分のところで切断し，切断面を機械研

磨したあと 5%のナイタル液でエッチングして作成した．
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4.3.6 圧縮加工された試験片内部のひずみ分布の推定

有限要素法 (Finite Element Method; FEM) 解析ソフトウェアのAbaqus (Dassault Systems)

を用いて，圧縮された試験片内部のひずみを推定した．解析モデルは，図 4.9(a)のように上下対

称かつ軸対象のモデルとした．メッシュおよび境界条件は図 4.9(b)のようにした．試験片を圧縮

する金型の動きは，4.3節で説明したように，実験中に取得したものを用いた．試験片および金型

の物性値は表 4.2のものを用いた．試験片の温度は 673Kで一定とした．また，金型内部の温度

勾配はなく，金型や周囲との熱伝達もないとした．試験片の塑性は，実験中に取得した軸方向応

力-ひずみの関係を用いた．試験片と金型の間の摩擦係数は 0.3とし，ペナルティ法に基づく摩擦

計算モデルを用いた．

摩擦係数の決定方法を簡単に説明する．図 4.10(a)に，50%圧縮した試験片と，解析において

摩擦係数を 0.1–0.7 の範囲で変化させた場合の，試験片の外形の変化を示す．摩擦係数が小さい

ほど試験片上面の拘束力が小さくなるため，低摩擦係数の場合ほど上面が半径方向に広がってい

る．また，摩擦係数 0.3と 0.7では形状の差がないことが分かる．図 4.10(b)に，摩擦係数と，試

験片上面の径 dt と高さ中央部の径 dm の比率の関係を示す．図から，摩擦係数を 0.3より大きく

しても比率がほとんど変化していないことが分かる．これは，設定値として大きな値を入力でき

るだけで，実際にはその値に応じた摩擦応力に達する前に，材料が降伏してしまうためだと考え

られる．多くの先行研究で摩擦係数は 0.1–0.3とされていること，解析と実験で寸法の差が 10%

以内であることを考慮し，今回は摩擦係数は 0.3とした．

次に，解析の結果について説明する．図 4.11は各圧縮率の場合の，試験片内部のひずみの分布

を示す．圧縮率によらず，金型と接している付近がデッドメタル状態となってひずみが小さく，

試験片中心部が最もひずみが大きいという傾向が見られた．また，図では硬度測定および組織観

察を行った領域に印をつけている．これらの領域のひずみは，10，30，50%圧縮の場合でそれぞ

れ，0.10–0.11，0.35–0.38，0.56–0.61程度となることが分かった．

表 4.2 複数のバリアントが同体積で隣接して生成する場合のひずみ

試験片 金型
素材 Steel Si3N4

密度 [kg/m3] 7800 3200

温度 [K] 673 -

応力-ひずみ関係 experimental value - (rigid body)

ヤング率 [ GPa] 140 - (rigid body)

ポアソン比 0.3 - (rigid body)

摩擦係数 0.3 0.3
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図 4.9 (a)解析で用いる軸対称モデル，(b)解析メッシュおよび境界条件．

図 4.10 (a) 実験結果および摩擦係数を変化させたときの試験片の外形変化．(b) 解析におけ

る，摩擦係数と上面–中央部径比率の関係．
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図 4.11 圧縮された試験片内部のひずみ分布の解析結果．(a)10%圧縮，(b)30%圧縮，(b)50%圧縮．
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4.4 急速温間オースフォームのプロセス条件の解明

本節では，急速温間オースフォームのプロセス条件の解明を行う．まず 4.4.1節にて，オーステ

ナイトの結晶粒径および結晶欠陥の密度をおおむね一定としたうえで，基準となるプロセス条件

を探索する．そして，4.4.2節にて，オーステナイトの結晶粒径や結晶欠陥の密度が変化した場合

に，基準となるプロセス条件をどのように変化させるべきか調査する．

4.4.1 プロセスの基準条件

4.3.1節で説明した条件で実験を行い，表面以下 500–1000 µmの領域に形成した組織を確認し

た．ここでは，圧縮率を rc，ひずみ速度を ε̇，保持時間を th と略記する．

図 4.12 に，いくつかの代表的な条件で形成した組織の光学顕微鏡像を示す．図 4.12(a) は

rc = 0% かつ th = 2 s の場合に形成した組織であり，フルマルテンサイト組織となっている．

この結果から，熱間から 110K/sで冷却すれば CCT線図のノーズを回避できること，ベイ部に

て，少なくとも 2 s 間はベイナイトを生成させることなく保持できることが分かる．ただし，図

4.12(b)が示すように，無加工であってもベイ部にて 30 s保持した場合はベイナイトが生成するこ

とが分かる．これらの結果は，少なくとも加工を行わない場合は，CCT・TTT線図を用いたプロ

セス設計ができることを示している．次に，図 4.12(c)は rc = 50%かつ ε̇ = 10 s−1 かつ th = 1 s

の場合に形成した組織である．この条件は図 4.12(a)の条件よりも保持時間が短いにも関わらず，

ベイナイトが生成している．加工を行うとオーステナイトの変態が加速されることが知られてい

る [93]．今回は加工温度が温間であったため，ベイナイトが生成したと考えられる．図 4.12(d)

は rc = 50%かつ ε̇ = 10 s−1 かつ th = 0 sの条件で形成した組織であり，フルマルテンサイト組

織となっている．すなわち，保持時間をさらに短縮してゼロにすれば，ベイナイト変態を回避で

きることが分かった．図 4.12(e)(f)は，図 4.12(d)と圧縮率と保持時間 th = 0 sであることを共

通とし，ひずみ速度がそれより遅い ε̇ = 0.5, 5 s−1 の条件で形成した組織である．これらの条件で

はベイナイトが生成することが分かった．この実験結果は，低合金中炭素鋼であっても，温間の

オースフォームでフルマルテンサイト組織が形成する条件が存在することを示している．

補足的に，急速温間オースフォームした試験片の表面から中心部に向けて，連続的に組織を確

認した (図 4.13)．表面以下 0–400 µm 付近には，フェライトを中心とした領域が存在する．こ

の領域は，試験片作成時のアニール処理中に形成した脱炭層だと考えられる [94]．その内側の

400–1000 µm付近にはフルマルテンサイトの領域が存在し，それより内側はマルテンサイトとベ

イナイトの混合組織となっている．この理由として，中心部ほど冷却速度が小さくなることが挙

げられる．すなわち，中心部ほど温間滞留時間が長くなるため，その分ベイナイトが形成したと

考えられる．他の理由としては，加工によってオーステナイトの変態が加速されることが挙げら

れる．図 4.11に示すように，試験片の中心部ほど塑性ひずみが大きくなる．このため，中心部ほ

どベイナイトが形成したと考えられる．
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図 4.14 は，熱間から温間までの冷却速度 110K/s と保持時間 0 s を共通条件とし，各圧縮率

とひずみ速度において形成する組織をまとめたものである．図では，フルマルテンサイト組織が

形成した条件が “*”印で示されている．全体的な傾向として，圧縮率が小さい，あるいはひずみ

速度が大きい条件でフルマルテンサイト組織が形成することが分かる．また，この傾向をもとに

推定した，フルマルテンサイト組織を形成可能な条件も矢印で示している．特に，ひずみ速度を

10 s−1 とすれば，圧縮率が 0–50%の範囲でフルマルテンサイト組織が形成することが分かる．こ

の結果から，熱間から 673Kの温間に 110K/s程度で冷却を行い，ひずみ速度 10 s−1 で加工した

だちに焼入れを行う，というのが急速温間オースフォームの基準条件であるとした．
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図 4.12 いくつかのオースフォーム条件で形成した組織の光学顕微鏡像．図において，B，M

はそれぞれベイナイトとマルテンサイトを意味する．(a)rc = 0%かつ th = 2 s，(b)rc = 0%

かつ th = 30 s，(c)rc = 50%かつ ε̇ = 10 s−1 かつ th = 1 s，(d)rc = 50%かつ ε̇ = 10 s−1 か

つ th = 0 s，(e)rc = 50%かつ ε̇ = 0.5 s−1 かつ th = 0 s，(f)rc = 50%かつ ε̇ = 5 s−1 かつ

th = 0 s．
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図 4.13 rc = 50% かつ ε̇ = 10 s−1 かつ th = 0 sの条件で圧縮した試験片に形成した組織の，

半径方向の連続写真．5%ナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像．F，B，Mはそれぞれ

フェライト，ベイナイト，マルテンサイトを意味する．

図 4.14 保持時間が 0 sの場合の，圧縮率とひずみ速度と組織の関係．フルマルテンサイトが

形成する場合に “*”を付けた．横軸は，試験片の圧縮率と，組織観察を行った地点の塑性ひず

みの両方を記載した．
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4.4.2 オーステナイトの結晶粒径や結晶欠陥の密度がプロセス条件に与える影響

4.3.2節で説明した条件で実験を行い，表面以下 500–1000 µmの領域に形成した組織を確認し

た．ここでは，オーステナイト粒径を d，窒素ガスによる冷却速度を rco，圧縮率を rc，ひずみ速

度を ε̇，加工後の保持時間を th と略記する．

はじめに，異なるオーステナイト粒径で実験が行えたことを確認した．実際に粒径を確認する

と，オーステナイト化温度が 1173，1273，1473Kの場合でそれぞれ，25，42，136 µmであった．

3種類の条件を作れたものの前者 2つの差が小さいこと，ここでの目的は傾向の把握であること

を考慮して，以降の評価は，30 µm程度の小粒径と 140 µm程度の大粒径の，2ケース問題として

行うこととした．

まず，オーステナイトの結晶粒径と，フェライト変態およびベイナイト変態の潜伏時間の関係

について説明する．図 4.15から，温度が単調に減少する場合とそうでない場合とがあることが分

かる．図 4.16(a)(c)と (b)(d)の比較から，800K付近から温度が低下しなくなるのはフェライト

変態の潜熱によるものだと推定される．ここで注目すべきは，オーステナイト粒径が 140 µm 程

度の場合は冷却速度が 70K/s程度あればフェライトが生成しないのに対し，オーステナイト粒径

が 30 µm程度の場合はフェライトが生成することである．今回の調査では，オーステナイト粒径

が大きくなると，フェライト変態の潜伏時間が最大で 2 秒程度伸びることが確認できた．また，

ベイナイト変態についても同様の傾向が確認できた．

次に，オーステナイト粒径およびオーステナイトに含まれる結晶欠陥の密度と，フェライト変

態の潜伏時間の関係について説明する．図 4.17 は実験において形成した組織である．傾向とし

て，オーステナイト粒径が小さいほどフェライトが多く生成することが分かる．また，図 4.16と

図 4.17の比較から，圧縮加工された試験片では，無加工の場合ではフェライトが生成しない冷却

速度でもフェライトが生成することが分かる．この結果から，オーステナイト粒径が大きくなる

ほど，またオーステナイト中に存在する結晶欠陥の密度が小さいほど，フェライト変態の潜伏時

間が伸びることが確認できた．ただし，傾向は把握できたものの，本研究では実験装置の能力限

界のために，フェライトが生成しなくなる冷却速度は特定できなかった．これについては将来的

に調査を行うべきと考える．

最後に，オーステナイト粒径および温間加工と，ベイナイト変態の潜伏期間の関係について説

明する．ここでは，4.3.2節で説明した条件で加工熱処理した場合の結果と，4.3.1節で説明した

rc = 50%かつ ε̇ = 10 s−1 の条件で，温間保持の条件を 4.3.2節の条件と揃えた場合の結果を比較

した．図 4.18(a)(c)および図 4.18(b)(d)から分かる通り，加工後ただちに焼入れを行うとフルマ

ルテンサイト組織，加工後に保持するとマルテンサイトとベイナイトの混合組織が形成するとい

う点は，オーステナイト粒径によらず共通である．また，ベイナイトが生成する場合は，生成場

所および形態に顕著な差は見られない．図 4.19は温間加工時の試験片の温度変化である．加工中

に大きな温度変化はなく加工が完了するあたりから温度上昇が始まる点も，オーステナイト粒径

によらず共通している．この結果から，温間加工された素材におけるベイナイト変態の機構およ
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び潜伏時間は，オーステナイト粒径にそれほど依存しないことが分かった．ただし，軽微ながら

オーステナイト粒径が小さい方がベイナイト相率が大きい傾向があるため，将来的に，圧縮率や

保持の条件を変えるなどして，より厳密な調査を行うべきと考える．

図 4.15 異なるオーステナイト粒径の試験片を窒素ガスで冷却した際の冷却曲線．
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図 4.16 オーステナイト粒径がフェライト変態の潜伏時間に与える影響の調査において形成し

た組織．5% ナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像．図内の F と M はそれぞれ，フェ

ライト (パーライト) とマルテンサイトを意味する．(a)d = 30 µm かつ rco = 60K/s の場

合．(b)d = 30 µm かつ rco = 100K/s の場合．(c)d = 140 µm かつ rco = 30K/s の場合．

(d)d = 140 µmかつ rco = 70K/sの場合．
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図 4.17 オーステナイト粒径と結晶欠陥の密度がフェライト変態の潜伏時間に与える影響の

調査において形成した組織．5% ナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像．図内の F と

M はそれぞれ，フェライト (パーライト) とマルテンサイトを意味する．(a)d = 30 µm か
つ rco = 60K/s の場合．(b)d = 30 µm かつ rco = 80K/s の場合．(c)d = 140 µm かつ
rco = 60K/sの場合．(d)d = 140 µmかつ rco = 80K/sの場合．
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図 4.18 オーステナイト粒径および温間加工と，ベイナイト変態の潜伏期間の関係の調査にお

いて形成した組織．5%ナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像．図内の Bg，Bi とMは

それぞれ，オーステナイト粒界に形成したベイナイト，粒内に形成したベイナイト，マルテン

サイトを意味する．(a)d = 30 µm かつ th = 0 s の場合．(b)d = 30 µm かつ th = 0.1 s の場

合．(c)d = 140 µmかつ th = 0 sの場合．(d)d = 140 µmかつ th = 0.1 sの場合．

図 4.19 温間加工時の試験片の温度変化．(a)d = 30 µmの場合，(b)d = 140 µmの場合．
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4.5 急速温間オースフォームでマルテンサイトの硬度が増加する

ことの確認

図 4.20に，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で形成したマルテンサイト組織の，相当

塑性ひずみと硬度の関係を示す．図から，相当塑性ひずみの増加に伴って硬度が増加することが

分かった．これが急速温間オースフォームの効果であると考え，以降，マルテンサイト組織の変

化について調査を行う．

図 4.20 ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で形成したフルマルテンサイト組織の，圧

縮率と硬度の関係．横軸は，試験片の圧縮率と，硬度測定を行った領域の塑性ひずみの両方を

記載した．
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4.6 マルテンサイトが転位強化されることの確認

KAMマップを用いて，マルテンサイトに含まれる転位密度を評価した．

図 4.21(a) に，無圧縮の試験片に形成したマルテンサイト組織の KAM マップを示す．図

4.21(b)には，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で 50%圧縮された試験片に形成したマ

ルテンサイト組織の KAMマップを示す．図から，マルテンサイト基地以外にも，ブロック境界

や旧オーステナイト粒界と思われる場所の輝度も高くなっていることが分かる．KAM値は局所

的な結晶方位の変化から算出されるため，転位以外にも，ブロック境界や粒界でも大きな値を取

る傾向がある．しかし，マップの大部分は基地の領域であるため，ブロック境界や粒界の影響は

相対的に小さくなり，基地内の転位密度を評価できる．

図 4.22は，マルテンサイト組織の KAM値の分布である．図では，最も割合の多い KAM値の

割合が 1となるように結果をそろえている．また，KAM値が大きい部分ほど粒界の影響が大き

くなるため，ここでは KAM値が 2◦ 未満の部分のみを示している．図から，圧縮率が 0–30%の

範囲で，圧縮率が増加するほど KAM値が小さい領域が減少し，KAM値が大きな領域が増加す

ることが分かる．また，圧縮率が 30%と 50%では KAM値に大きな差は見られなかった．

影響は小さいとはいえ，視野全体を対象とした調査ではブロック境界と粒界の影響が含まれて

しまう．そこで，参考としてブロック内部の KAM値も調査した．図 4.21に丸で示したように，

ブロック内部と思われる領域を 5–10箇所指定し，KAM値の平均を求めた．図 4.23はその結果

であり，ブロック内部のみの調査でも同様の傾向が確認された．オーステナイトからマルテンサ

イトに引き継がれる転位を増加させるという目的であれば，今回調査した範囲では，圧縮率は

30%程度が上限であることが分かった．

図 4.21 (a) 無圧縮の試験片に形成したマルテンサイトの KAM マップ．(b) ひずみ速度

10 s−1 かつ保持時間 0 s の条件で 50% 圧縮された試験片に形成したマルテンサイト組織の

KAMマップ．破線の丸印は，ブロック内部に相当する領域の例を示す．
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図 4.22 ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 s の条件で圧縮された試験片に形成したマルテン

サイト組織の，圧縮率ごとの KAM値の分布．

図 4.23 ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で形成したマルテンサイト組織の，圧縮率

ごとのブロック内部の KAM値．横軸は，試験片の圧縮率と，KAM値測定を行った領域の塑

性ひずみの両方を記載した．
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4.7 マルテンサイトが形態強化されることの確認

4.7.1 マルテンサイトの組織形態の変化

図 4.24に，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で圧縮した試験片に形成したマルテンサ

イト組織について，圧縮率ごとの代表的な組織を示す．図 4.24(a) と (b) はそれぞれ，無圧縮と

10%圧縮の条件で形成した組織である．いくつかのバタフライマルテンサイトを矢印で示してい

るが，緻密なラスマルテンサイトのなかに粗大なバタフライマルテンサイトが散在していること

が確認できる．図 4.24(c)は 30%圧縮の条件で形成した組織である．粗大なバタフライマルテン

サイトは依然として存在するものの，その数が減っていることや形状が乱れていることが確認で

きる．50%圧縮の条件では，図 4.24(d)に示すように，粗大なバタフライマルテンサイトは全く

確認されなかった．なお，バタフライマルテンサイトがそもそも生成しなくなったのか，ラスマ

ルテンサイトと同程度に微細化したのかについては，4.7.2節で別途確認する．

この結果は，1章および 2章で予想した通り，急速温間オースフォームに伴って粗大なバタフ

ライマルテンサイトが微細化するという傾向を示すものである．また，30%圧縮された試験片に

生成したバタフライマルテンサイトは形態にやや乱れが生じ，50%圧縮された試験片では粗大な

バタフライマルテンサイトは確認できなかった．仮説通り，形態強化と呼ぶべき現象が起こるこ

とが分かった．

以降，組織の変化と硬度の変化の関係について調査を進める．
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図 4.24 ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 s の条件で圧縮した試験片に形成したマルテンサ

イト組織の，各圧縮率での代表的なマルテンサイト組織．図は EBSD測定時の IQマップで，

LMと BMはそれぞれラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトを意味する．(a)無圧

縮，(b)10%圧縮，(c)30%圧縮，(d)50%圧縮．
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4.7.2 マルテンサイト組織の下部構造の観察

塑性加工されて粗大なバタフライマルテンサイトが見られなくなった組織においても，微小な

バタフライマルテンサイトが存在していることを確認する．

これまでは，ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトを，形状と大きさに基づいて識

別していた．しかしこの方法では，両者の大きさが同程度の場合に，バタフライマルテンサイト

なのか，ラスマルテンサイトが偶然 2枚羽状に並んでいるのか判断がつかない．1章で説明した

ように，ラスマルテンサイトとバタフライマルテンサイトの下部構造は異なる．すなわち，形状

と大きさではなく，形状と下部構造に基づいても，両マルテンサイトを識別できる．ここでは，形

状と下部構造に注目して組織を観察し，50%圧縮された試験片でもバタフライマルテンサイトが

生成していることを確認する．

図 4.25(a) は，無圧縮の試験片に形成したマルテンサイト組織の明視野像である．画像中央部

に粗大なバタフライマルテンサイトが存在している．図に示すように，バタフライマルテンサイ

トは複数のマルテンサイトがまとまって生成することがある．また，適切な角度から観察すると，

明視野の状態で，少なくとも 1方の羽に，双晶に起因する縞状のコントラストを浮かび上がらせ

ることができる．図 4.25(b)は，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で，50%圧縮した試

験片に形成したマルテンサイト組織の明視野像である．画像上部に 2枚羽形状の領域が存在して

おり，最も大きい BM1では，上側の羽内部に縞状のコントラストを確認できる．また，2枚羽形

状の領域の外側には，同様のコントラストが見える領域が存在する (A1)．BM1の上側の羽領域

は狭すぎるため，ある程度の面積が確保できる A1にて，電子回折図形の取得および暗視野観察

を行った．電子回折図形およびそれを用いた暗視野観察の結果から，縞状のコントラストが，バ

タフライマルテンサイト内部でよく観察される {112}M 双晶に起因するものであることが分かる．
この観察結果から，50%圧縮された試験片でも，バタフライマルテンサイトが生成することが分

かる．
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図 4.25 TEM観察結果．BMはバタフライマルテンサイトを意味する．(a)無圧縮の試料に

生成した粗大なバタフライマルテンサイトを含む明視野像．(b)ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時

間 0 sの条件で 50%圧縮された試料に形成したマルテンサイト組織のなかで，小さな 2枚羽形

状の領域を含む組織の明視野像．(c)領域 A1中心部で測定した電子回折図形と，スポット S1

を用いた暗視野像．
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4.7.3 マルテンサイトのブロック幅の測定

ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で圧縮された試験片に生成したマルテンサイトのブ

ロック幅を調査した．

まず，マルテンサイトのブロック幅とその測定方法を定義する．炭素量が少ない場合，生成す

るマルテンサイトはラスマルテンサイトのみであり，そのブロックも比較的綺麗な短冊状となる．

しかし，炭素量が増加するにしたがって，ブロックの形状は小さく，いびつな形状となる．炭素

量がさらに増加すると，本研究のようにバタフライマルテンサイトが混在するようになる．バタ

フライマルテンサイトについても，大角粒界で囲まれているという意味でブロックの概念を適用

可能であるが，ブロックの形が一層多様なものとなる．一貫した測定をおこなうために，ブロッ

クの幅の定義が必要である．図 4.26に，特徴的な形状のブロックを含んだ IQマップおよび粒界

マップを示す．図 4.26(a)(b)は無圧縮の場合で，図 4.26(b)(c)は 50%圧縮した場合である．本

研究では個々のブロックを長方形あるいは楕円とみなし，長方形であれば幅，楕円であれば短軸

を，ブロックの “幅”として測定することとした．

そして，図 4.24のようにある程度の面積を持つ大角粒界マップにランダムに線を引き，それと

交差した 100個程度のブロックの幅を調査した．図 4.27はその結果で，塑性ひずみが増加するに

従って，平均ブロック幅とその標準偏差が減少している．平均値と標準偏差がともに減少してい

く理由は，粗大なバタフライマルテンサイトがなくなり，一様に緻密な組織に変化していくから

だと考えられる．
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図 4.26 ひずみ速度 10 s−1かつ保持時間 0 sの条件で圧縮されたマルテンサイト組織の EBSD

測定結果．無圧縮の組織の IQ マップ (a) と粒界マップ (b)．50% 圧縮された組織の IQ マッ

プ (c)と粒界マップ (d)．

図 4.27 ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sの条件で形成したフルマルテンサイト組織の，圧

縮率とブロック幅の関係．横軸は，試験片の圧縮率と，ブロック幅を測定した領域の塑性ひず

みの両方を記載した．
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4.7.4 形態強化メカニズムの推定

2章で説明した仮説によって，マルテンサイトが微細化していることを確認する．

まず前提として，オーステナイト粒の大きさが，ブロックの形成機構に顕著な影響を与えるよ

う確認なサブミクロンでない [95] [96]ことを確認する．図 4.28は，マルテンサイトのバリアント

の分布傾向から旧オーステナイト粒を特定した例であり，(a)が加工なし，(b)が 50%圧縮加工

のものである．同様の調査を他の圧縮率，および圧縮方向に平行な面においても行い，切片法に

準じた方法でオーステナイト粒のサイズを調査した．図 4.29から，圧縮加工によってオーステナ

イト粒が扁平化するものの，少なくとも 15 µm程度はあることが分かった．

次に，実験結果をもとに仮説の検証を行う．先行研究を参考にすると，本研究のようにある程

度塑性ひずみが大きい場合，オーステナイト基地に格子欠陥が導入されていることは想定してよ

い．したがって，マルテンサイトが低温で生成していることが確認できればよい．ここでは，50%

圧縮加工して金型を圧下位置に留めたまま焼き入れすることを共通条件として，次の 3条件の焼

入れ中の温度変化を比較した：(1)粗大なマルテンサイトが生成する条件，(2)粗大なマルテンサ

イトが生成しない条件，(3)マルテンサイトの変態潜熱が生じない条件．具体的なプロセスとして

は，(1)は 1273Kで圧縮加工し，同温度で 10 s保持したあと，水焼入れを行う条件である．熱間

保持中に結晶欠陥が分解されるため，無加工で焼入れした場合と同様に，粗大なブロックを含ん

だマルテンサイト組織が得られると期待される．(2)は 4.3.1節で説明した，ひずみ速度 10 s−1 か

つ保持時間 0 sの条件である．本研究で提案している急速温間オースフォームであり，微細なマル

テンサイト組織が得られると期待される．(3)は 4.3.1節で説明した，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持

時間 30 sの条件である．温間保持中にオーステナイトが完全にベイナイトに変態するため，水冷

中にマルテンサイトの変態潜熱が発生しないと期待される． なお，圧縮率と金型位置を統一した

理由は，図 4.30に示すように，試験片形状と金型位置が焼入れ時の抜熱速度に大きな影響を与え

ると考えたためである．

図 4.31は各条件でそれぞれ形成した組織である．形成した組織から，想定通りの実験が行えた

と判断し，焼入れ中の冷却曲線を確認した．図 4.32に，各条件の焼入れ中の冷却曲線を示す．マ

ルテンサイトが生成する条件では，加工の有無に関係なく，それぞれの場合のMS 点付近から，

潜熱なしの場合と冷却曲線の乖離が起こっている．このことから，冷却曲線を用いてマルテンサ

イトの生成タイミングを正しく推定できるといえる．同時にこの結果は，塑性加工されたオース

テナイトでは，マルテンサイトが低温で生成することを示している．よって，2章で説明したメカ

ニズムによって，マルテンサイトが微細化したといえる．

なお，相変態の進展を測定する方法としては，試験片の体積変化に注目する方法が一般的であ

る．本研究の場合は加工後ただちに水冷を行う都合上，この方法を用いることはできなかったた

め，上記のような方法を採用した．
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図 4.28 圧縮方向に垂直な面における，旧オーステナイト粒の特定結果の例．(a)無加工の場

合．(b)50%圧縮加工の場合．

図 4.29 旧オーステナイト粒サイズの変化．
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図 4.30 試験片形状と金型位置による，冷媒の当たり方の差．

図 4.31 (a) 加工後の温間保持で形成したフルベイナイト組織．5% ナイタルエッチングした

組織の光学顕微鏡像．(b)熱間加工後の回復によって，粗大なマルテンサイトが形成した組織．

EBSD 測定時の IQ マップ．(c) 急速温間オースフォームで微細化したマルテンサイト組織．

EBSD測定時の IQマップ．
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図 4.32 焼入れ時の冷却曲線．MS およびMf はそれぞれ無加工の場合のマルテンサイト変態

開始および終了温度 [97] [16]．M ′
S は 50% の圧縮加工を受けた場合のマルテンサイト変態開

始温度 [92]で，470–520Kの範囲の高温側を示した．
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4.8 焼入れ時の圧縮応力はマルテンサイトの硬度に影響を与えな

いことの確認

焼入れ時に，金型の拘束に伴って被加工物に発生する圧縮応力が，マルテンサイトの硬度に与

える影響を調査する．ここでは，金型の拘束に伴って被加工物に発生する圧縮応力を，単に “応

力”と略記する．

4.8.1 熱加工履歴および形成した組織の確認

4.3.3節で説明した条件で実験を行った．図 4.33に加工開始から焼入れ完了までの，試験片の

温度と加工荷重の履歴を示す．まず，目的通りの加工熱処理が行われていることを確認する．図

では，応力なしの条件について，各種タイミングが示されている．応力なしの条件では，マルテ

ンサイト変態が開始する前に金型が開放されていることが分かる．また，応力ありの条件となし

の条件で，圧縮開始からマルテンサイト変態開始までの時間を揃えられていることが分かる．次

に応力ありの条件について，焼入れ時の応力を確認する．50% の圧縮加工を行うと，試験片は

樽型に変形する．組織や硬度の評価を行う高さ方向中央部では，試験片の直径は 12mm 程度と

なる．焼入れ時の荷重と試験片の断面積をもとに応力を求めると，応力は 500MPa程度であり，

70MPa 以上の応力をかけるという条件を満たしている．最後に組織について確認する．この実

験では，加工後にできるだけ速やかに焼入れするよりも，応力の有無を制御することを優先させ

ている．その結果として加工後の温間での滞留時間が長くなり，図 4.34に示すように，旧オース

テナイト粒界を中心にベイナイトが生成している．ほとんどの部分はマルテンサイトとなってい

るため，マルテンサイトの部分に注目すればマルテンサイトについて調査可能であると判断し，

以降の調査を行った．

図 4.33 熱加工履歴．応力なしの条件について，圧縮開始などのタイミングを示す．
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図 4.34 形成した組織を 5%ナイタル液でエッチングした組織の光学顕微鏡像．Mと Bはそ

れぞれ，マルテンサイトとベイナイトを示す．(a)応力なし．(b)応力あり．
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4.8.2 マルテンサイトのバリアントおよびベイングループの特定方法

解析においてオーステナイトの座標系を一貫させる方法と，その座標系においてマルテンサ

イトバリアントおよびベイングループを特定する方法を説明する．図 4.35(a) はあるひとつの

旧オーステナイト粒であり，図 4.35(b) は EBSD 測定したままの極投影図である．この状態で

は，星印で示した方向が圧縮方向 (Compression Axis; CA) である．本研究では，圧縮方向が

[001]A − [111]A − [011]A 内部に収まるように，図 4.35(c)のように極投影図を回転させ，その状

態で図 4.35(d)(e)と比較して，バリアントあるいはベイングループを特定する．圧縮方向を基準

として用いることで，異なる旧オーステナイト粒内のオーステナイト座標系を揃えることができ

る．すなわち，複数の旧オーステナイト粒を対象にして，圧縮加工および圧縮応力がバリアント

やベイングループの生成傾向に与える影響を一貫して評価できる．

図 4.35(f)(g)はそれぞれ，図 4.35(d)(e)に示した色に従って，図 4.35(c)の極投影図を着色し

たものである．図 4.35(h)(i)は，それに従って旧オーステナイト粒内のバリアントあるいはベイ

ングループの分布を可視化したものである．図 4.35(h)(i)を用いることで，各バリアントあるい

はベイングループの面積率や隣接傾向を把握できる．
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図 4.35 (a) ひとつの旧オーステナイト粒の IQ マップ及び，その極投影図 (b)．(c) 圧縮

軸 (CA) が [001]A − [111]A − [011]A の三角形に収まるように (b) を回転させた極投影図．

(d)K-Sバリアントとそれに割り当てた色の対応．(e)ベイングループとそれに割り当てた色の

対応．(f)極投影図 (c)を (d)の定義に従って着色した極投影図．(g)極投影図 (c)を (e)の定

義に従って着色した極投影図．(h)オーステナイトを (f)に従って着色したバリアントマップ．

(i)オーステナイトを (g)に従って着色したベイングループマップ．
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4.8.3 マルテンサイトの硬度およびブロック幅の測定結果

圧縮方向に垂直な面と並行な面において硬度を調査した (図 4.36，図 4.37(c))．図 4.37(c)では

比較のために，加工も応力もなく，単純に焼入れただけのマルテンサイトの硬度も示している．

図から，応力によってマルテンサイトの硬度が変化する傾向は見られず，共に，無加工の場合よ

りも硬度が大きくなっていることが分かる．なお，4.8.1節にて，対象の組織では，旧オーステナ

イト粒の粒界付近にベイナイトが生成していると説明した．今回は，図 4.37(a)(b)に示すように，

硬度測定用の圧痕は十分小さくベイナイトの影響を避けて硬度測定できると考えた．また，表面

直下にベイナイトが隠れていて測定に影響を与えたとしても，マルテンサイトとベイナイトには

大きな硬度差があるため，その影響は検知可能だと考えた．

図 4.38は，4.7.3節と同様の方法で，マルテンサイトのブロック幅を測定した結果である．図

から，応力の有無によるマルテンサイトのブロック幅の差はないことが分かる．

1 章で説明したように，硬度とブロック幅には関係があることが知られている．硬度とブロッ

ク幅の両方に差がないという結果は先行研究の知見に整合し，妥当性があると考えられる．応力

の有無によってマルテンサイトの硬度が変化しないという結果は，硬度を評価指標とする限りは，

プロセス条件の検討時に応力は検討対象から外してもよいことを意味する．実用的にはそれで充

分であるが，ここでは，マルテンサイトバリアントやベイングループの生成傾向を調査し，焼入

れ時に被加工物に発生する圧縮応力の影響を，結晶学的観点で調査する．

図 4.36 硬度測定面の定義．CAは圧縮方向 (Compression Axis)．
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図 4.37 硬度測定の結果．BとMはそれぞれ，ベイナイトとマルテンサイトを意味する．(a)

硬度測定痕．5%ナイタルでエッチングした組織の光学顕微鏡像．(b)断面奥行方向の模式図．

(c)硬度測定結果．

図 4.38 ブロック幅の測定結果．
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4.8.4 マルテンサイトのバリアントの生成傾向の調査結果と考察

図 4.39に，各条件 10個以上の旧オーステナイト粒を調査対象とした，バリアントの生成傾向

を示す．まず，応力のない条件で，加工の影響を評価する．図 4.39(a)と (b)を比較すると，50%

の圧縮加工を行うと，(111)A ∥ (011)M の CP1グループと，(111)A ∥ (011)M の CP2グループ

に属するバリアントが顕著に生成するようになる．この傾向は先行研究 [22] [44] [65] でも確認

されている．圧縮方向が [001]A − [111]A − [011]A 内部に収まっている場合は，第 1すべり面が

(111)A，第 2すべり面が (111)A となる．加工を受ける素材をミクロ的にみると，すべり面に沿っ

て転位壁やマイクロバンドが形成し，その領域の自由エネルギーが大きくなる．これらがマルテ

ンサイト-オーステナイト，マルテンサイト-マルテンサイト界面になると自由エネルギーを下げる

ことができるので，すべり面に沿って成長しやすいマルテンサイトバリアントが優先的に成長す

る，というのがこの傾向のメカニズムだと考えられている．

次に，加工ありの条件で応力の影響を評価する．図 4.39(b)と (c)を比較すると，応力ありの条

件では V3バリアントの割合が増加する傾向が見られた．また，旧オーステナイト粒界から 5 µm

程度の領域を粒界領域，それより内側を粒内領域として，各領域のバリアントの面積率を調査し

た結果を，図 4.40に示す．図から，V3バリアントの割合が増加しているのは粒界領域であるこ

とが分かった．硬度に実質的な差はないものの，応力によってバリアントの生成傾向が変化して

いるように見えたため，以降，この傾向について考察する．

マルテンサイト変態の際にどのバリアントが優先的に生成するかに関しては，マルテンサイト

の生成に伴って発生するひずみが小さいものが優先的に生成するという説 [10] [21]や，圧縮応力

下では，応力によるマルテンサイト変態時の結晶変化の補助が最も大きいものが生成するという

説 [11]がある．

ここでは，これらの説を組み合わせて，今回の傾向を考察する．まず，PTMCに従って，マル

テンサイト変態の行列表現 F を求めた．表 4.3に，計算に用いた定数および計算の結果を示す．

低合金中炭素鋼のマルテンサイトは一部に双晶を含むバタフライマルテンサイトが存在するもの

の，全体としてはラスマルテンサイトである．そこで，格子不変変形の様式は，ラスマルテンサ

イトで一般的な二重格子不変せん断説 [98] [99]を想定した．さらに，この結果を用いて V2–6バ

リアントの行列表現を求め，その結果を表 4.4に示す．そして，表 4.5のように，2つのバリアン

トが同時に隣接して生成した場合の全ての組み合わせについて，ひずみを求めた．また，ここで

は，4.1式のように，F を用いて変態に伴う変形勾配 εを求め，4.2式に従って圧縮応力 σによる

マルテンサイト変態の駆動力 ∆Gを求めた．図 4.41に，圧縮応力の方向が [001]A − [011]A 上に

あるときの駆動力を例として示す．なお，図が煩雑となるため駆動力は上位 5個を示した．

粒内領域にて，V3 バリアントと V4 バリアントが多く生成する理由としては，次の 2 つが考

えられる．1つ目の理由は，第 1すべり面である (111)A と第 2すべり面である (111)A に沿って

転位密度の高い領域が形成しているため，最密方向が [011]A で，両方の面に沿って成長が可能な

V3と V4バリアントが生成するというものである．2つ目の理由は，図 4.41(a)から分かる通り，
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力学的駆動力が大きいというものである．一方，粒界領域にて，V3バリアントが顕著に生成する

理由は，次が考えられる．粒界付近はマルテンサイトが生成しやすい場所として知らており，あ

る領域にマルテンサイトが生成しようとする場合，その周囲には，それと同時かすでに硬いマル

テンサイトが生成している確率が高い．さらに，粒界付近は粒界強化の効果が大きい．そのため，

マルテンサイト変態に伴うひずみが小さくなるように，特定のバリアント同士が隣接して生成し

たと考えられる．駆動力が正で，ひずみが最も小さくなる組み合わせとしては，図 4.41および表

4.5から V1バリアントと V3バリアントが隣接して生成する場合であり，これは図 4.40(d)に示

す傾向と一致する．

図 4.39 バリアントの生成傾向．(a) 圧縮加工なしかつ応力なし．(b)50% 圧縮加工ありかつ

応力なし．(c)50%圧縮加工ありかつ応力あり．

ε = (TFF − I)/2 (4.1)

∆G = σ : ε (4.2)
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図 4.40 旧オーステナイト粒内での，場所ごとのバリアントの生成傾向の調査結果．(a)ひと

つの旧オーステナイト粒の例．(b)粒界領域の抽出画像．(c)粒内領域の抽出画像．(d)粒内領

域と粒界領域の，バリアントの面積率．

表 4.3 計算に用いる定数と計算結果．

バリアント V1

入力

格子定数

オーステナイト 0.358 nm

マルテンサイト 0.287 nm

格子不変変形

格子不変せん断 S1 (101)[101]A (112)[111]M

格子不変せん断 S2 (100)[011]A (110)[111]M

結果 　　　

S1 のひずみ (shape strain) 0.242

ひずみ方向 (shape strain direction) [−0.250 0.732 − 0.633]A

マルテンサイト変態 F


0.967 −0.043 −0.027

0.098 1.126 0.078

−0.084 −0.109 0.933


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表 4.4 各バリアントに関する，V1バリアントとの関係，マルテンサイト変態の行列表現，ひ

ずみの方向 (shape strain direction)，ひずみ (shape strain)．

バリアント V1 からの変換 マルテンサイト変態の行列表現 shape strain direction shape strain

V1


1 0 0

0 1 0

0 0 1




0.9666 −0.0430 −0.0265

0.0978 1.1258 0.0776

−0.0845 −0.1087 0.9329

 [−0.20 0.71 − 0.68]A 0.242

V2


0 0 1

0 1 0

1 0 0



−0.0615 −0.0065 −0.0484

−0.0065 0.1405 0.0388

−0.0484 0.0388 −0.0245

 [−0.68 0.71 − 0.20]A 0.242

V3


0 1 0

0 0 1

1 0 0




1.1258 0.0776 0.0978

−0.1087 0.9329 −0.0845

−0.0430 −0.0265 0.9666

 [0.71 − 0.68 − 0.20]A 0.242

V4


0 1 0

1 0 0

0 0 1




1.1258 0.0978 0.0776

−0.0430 0.9666 −0.0265

−0.1087 −0.0845 0.9329

 [0.71 − 0.20 − 0.68]A 0.242

V5


0 0 1

1 0 0

0 1 0




0.9329 −0.0845 −0.1087

−0.0265 0.9666 −0.0430

0.0776 0.0978 1.1258

 [−0.68 − 0.20 0.71]A 0.242

V6


1 0 0

0 0 1

0 1 0




0.9666 −0.0265 −0.0430

−0.0845 0.9329 −0.1087

0.0978 0.0776 1.1258

 [−0.20 − 0.68 0.71]A 0.242

表 4.5 複数のバリアントが同体積で隣接して生成する場合のひずみ

バリアントの組み合わせ ひずみの方向 (shape strain direction) ひずみ (shape strain)

V1 (参考) [−0.250 0.732 − 0.633]A 0.242

V1&2 [−0.442 0.732 − 0.442]A 0.233

V1&3 [0.241 0.050 − 0.442]A 0.122

V1&4 [0.241 0.241 − 0.633]A 0.174

V1&5 [−0.442 0.241 0.050]A 0.122

V1&6 [−0.250 0.050 0.050]A 0.063

V2&3 [0.050 0.050 − 0.250]A 0.063

V2&4 [0.050 0.241 − 0.442]A 0.122

V2&5 [−0.633 0.241 0.241]A 0.174

V2&6 [−0.442 0.050 0.241]A 0.122

V3&4 [0.732 − 0.442 − 0.442]A 0.233

V3&5 [0.050 − 0.442 0.241]A 0.122

V3&6 [0.241 − 0.633 0.241]A 0.174

V4&5 [0.050 − 0.250 0.050]A 0.063

V4&6 [0.241 − 0.442 0.050]A 0.122

V5&6 [−0.442 − 0.442 0.732]A 0.233
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図 4.41 圧縮応力による駆動力の計算結果．(a) バリアントが単独生成する場合．(b) 複数の

バリアントが同体積で隣接して生成する場合．
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4.8.5 マルテンサイトのベイングループの生成傾向の調査結果と考察

各条件 10個以上の旧オーステナイト粒を調査対象として，ベイングループの面積率と，各ベイ

ングループの領域の幅を求めた．幅については，切片法に準ずる方法，具体的には図 4.42に示す

ように，ひとつの旧オーステナイト粒を含む画像の縦横の中央に線を引き，その線と交差したベ

イングループ領域の幅の平均を求めた．

図 4.43に，加工熱処理条件ごとの，各ベイングループの面積率の調査結果を示す．まず，加工

も応力もない条件では，3 つのベイングループがほぼ均等に生成しているのが分かる．また図か

ら，加工と応力を施すごとに，ベイングループの面積率の差が拡大していくことが分かる．今回

はグループ Bの面積率が減少する傾向が見られたが，これは 4.8.4節で考察したように，加工と

応力によって生成するバリアントに偏りが生じるからである．次に，図 4.44にてベイングループ

の領域の幅を確認する．まず，応力なしの条件に関して，加工を施すとベイングループの幅が減

少する傾向がみられる．これは，急速温間オースフォームによって，マルテンサイトが微細化し

た影響だと考えられる．一方で，応力ありの条件に関しては，幅の小さいベイングループの割合

が増加しつつも，同時に幅の大きなグループの割合が増加する傾向がみられる．これは，急速温

間オースフォームの効果でマルテンサイトが微細化しつつも，4.8.4節で考察したように，応力に

よって特定のバリアントの割合が増えたことに起因すると考えられる．

図 4.42 切片法に準ずる方法で，ベイングループ幅を測定するための測定線．縦横の測定線は

それぞれ，画像の縦横の中央で引かれている．画像は，無加工および応力なしの条件．
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図 4.43 各ベイングループの面積率．参考用に 33%を点線で示す．

図 4.44 加工熱処理条件ごとのベイングループ幅の分布．
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4.9 焼き戻しに伴うマルテンサイトの硬度変化

焼入れされたままのマルテンサイトは非常に硬く脆性が大きい．衝撃などによって容易に割れ

てしまうため，実際に使用する場合は靭性を出すための焼き戻し処理が必須となる．ここでは，

急速温間オースフォームの効果が，焼き戻されても有効であることを簡単に確認する．

焼き戻しはマルテンサイトを高温で一定時間保持する熱処理である．素材内部では原子の拡散

とそれに伴う炭化物の析出が起こり，残留応力が緩和される．焼き戻しには，低温焼き戻しと高

温焼き戻しがある．低温焼き戻しでは，マルテンサイトは 423–473K で 3600 s 程度保持したあ

と空冷される．これによって，マルテンサイトはトルースタイトと呼ばれる，高い硬さと耐摩耗

性を有する組織に変化する．高温焼き戻しでは，823–923Kで 3600 s程度保持したあと空冷され

る．これによってマルテンサイトはソルバイトと呼ばれる，大きな靭性を有する組織に変化する．

ここでは，ひずみ速度 10 s−1 かつ保持時間 0 sかつ 0–50%の条件で急速温間オースフォームされ

た試験片を，473Kおよび 873Kで 3600 s保持し (それぞれ，低温焼き戻しと高温焼き戻し)，そ

の後炉外で空冷する焼き戻し処理を行い，硬度の変化を確認した．

図 4.45に，焼き戻しに伴う硬度の変化を示す．図から，低温焼き戻しの場合は急速温間オース

フォームの効果が残留し，高温焼き戻しの場合は残留していないことが分かる．図 4.46には，焼

き戻しに伴う組織形態の変化を示す．図 4.46(a)は加工なしで焼入れしたままのマルテンサイト

組織，(b)はそれを 473Kで 3600 s低温焼き戻しした組織，(c)は 873Kで 3600 s高温焼き戻し

した組織である．また，(d)は 50%オースフォームしたままのマルテンサイト組織，(e)はそれを

473Kで 3600 s低温焼き戻しした組織，(f)は 873Kで 3600 s高温焼き戻しした組織である．低

温で焼き戻された組織では，微細化したマルテンサイト組織の形態が残っているのに対し，高温

で焼き戻された組織では組織の形態が大きく変わっている．この変化は先行研究 [43]と同傾向で

あった．高温で焼き戻しを行う過程で，原子の移動に伴ってマルテンサイト中の大角粒界が消失

したり，結晶欠陥が分解することが指摘されている [100] [101]．マルテンサイトを強化する基盤

であるマルテンサイトの形態や結晶欠陥が失われるような条件で，マルテンサイトの強化の効果

が失われることは，当然の結果であるといえる．ただし，硬度が必要な部品に対して適用される低

温焼き戻しではマルテンサイトの硬度を増加させる効果は残留するため，急速温間オースフォー

ムの実用性はあるといえる．
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図 4.45 焼き戻しに伴うマルテンサイトの硬度変化．
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図 4.46 焼き戻しに伴うマルテンサイトの組織形態の変化．バタフライマルテンサイトが確認

できた場合は，代表的なものを BMで示す．(a)加工なしで焼入れしたままのマルテンサイト

組織．それを 473K で 3600 s 低温焼き戻しした組織 (b)，873K で 3600 s 高温焼き戻しした

組織 (c)．(d)50%オースフォームしたままのマルテンサイト組織．それを 473Kで 3600 s低

温焼き戻しした組織 (e)，873Kで 3600 s高温焼き戻しした組織 (f)．
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4.10 4章のまとめ

本章では，平金型を用いた 1軸圧縮試験を通して，急速温間オースフォームについて下記を確

認した．

プロセス条件に関して，CCT・TTT線図と交差しないようにプロセスを短時間化すれば，フル

マルテンサイト組織を作れることを確認した．今回明らかにした基準条件は，オーステナイトの

結晶粒径：30 µm程度，熱間から温間への冷却速度：110K/s，加工温度：673K，加工時のひず

み速度：10 s−1，加工開始から焼入れ完了までの時間：0.1 s以内，である．また，熱間から温間

への冷却については，オーステナイト粒径が大きい場合，あるいはオーステナイト中の結晶欠陥

の密度が低い場合はプロセスを長時間側に緩和できること，また逆もあることを確認した．また

プロセス条件に関して，焼入れの際に被加工物を金型で拘束して圧縮応力を加えても，マルテン

サイトの硬度は変化しないことを確認した．このとき，硬度は変化しないものの，生成時に圧縮

応力に補助されたり自己緩和しやすいバリアントの割合が増加する傾向が見られた．

急速温間オースフォームの効果に関して，低合金中炭素鋼のマルテンサイトが転位強化および

形態強化されることを確認した．転位強化に関して，転位密度は塑性ひずみが増加するにした

がって増加したが，相当塑性ひずみが 0.35程度を境に飽和した．形態強化に関して，塑性ひずみ

が増加するにしたがって，粗大なバタフライマルテンサイトの大きさが小さくなっていき，最終的

に生成しなくなった．具体的には，相当塑性ひずみが 0.58程度の塑性変形を受けると，粗大なバ

タフライマルテンサイトが生成しなくなることが分かった．焼き戻しについて，473Kで 3600 s

の低温焼き戻しでは急速温間オースフォームの効果は残留していたが，873Kで 3600 sの高温焼

き戻しでは効果が失われた．
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第 5章

凸金型を用いた 1軸圧縮試験による急
速温間オースフォームの有効性の検証
　～平金型で確認した有効性を凸金型
で確認する
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5.1 凸金型を用いた検証の必要性

5.1.1 転位論的観点から考えた凸金型を用いた検証の必要性

4章での調査によって，塑性加工によってオーステナイトに導入された結晶欠陥の作用で，マル

テンサイトが転位強化・形態強化されることが分かった．その際，結晶欠陥密度を定量評価する

ことは一般的に難しいことを考慮して，結晶欠陥密度と硬度の関係ではなく，塑性ひずみと硬度

の関係として結果をまとめた．

しかし，ひずみには縦ひずみとせん断ひずみの 2種類が存在する．これまで評価を行ってきた

図 5.1(a)の四角内のような領域は，縦ひずみが主体となる領域である．結晶欠陥の形成と本質的

に関係があるのは，原子の滑りの程度である [84] [102] [103] [104] [105] [106]．ひずみの種類が

異なっていても，原子の大きさのスケールで考えれば “原子が滑った” という点に違いはないた

め，縦ひずみ主体の領域での評価のみで問題ないともいえる．しかし，このことについて確認し

た先行研究はないため，せん断ひずみ主体の領域での評価も必要であろう．せん断ひずみ主体の

領域を作るには，例えば図 5.1(b)のように凸型を試験片に押し込めばよい．このとき，四角で示

す，凸形状の角部で押し込まれた領域がせん断ひずみ主体の領域となる．

図 5.1 圧縮試験後の試験片形状．(a)平金型で圧縮する場合．(b)凸金型で圧縮する場合．
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5.1.2 現実の鍛造現象に注目して考えた凸金型を用いた検証の必要性

鍛造は大きく，自由鍛造，回転鍛造，型鍛造に分類される [107]．自由鍛造とは，平面あるいは

単純曲面をした金型を用いて，素材を連続的に加圧して変形させる鍛造方式である．回転鍛造と

は，回転もしくは揺動する金型を用いて，素材を加圧して変形させる鍛造方式である．型鍛造は，

鍛造品の表面形状・寸法に合わせた形を持つ金型によって，素材表面の大部分を加圧して変形さ

せる鍛造方式である．3方式の中で，型鍛造が原理的にもっとも大量生産に向いており，実際，歯

車やコンロッドなどの多くの機械部品が型鍛造で製造されている．そこで，型鍛造で共通してみ

られる塑性流動の様式を見極める．

まず，いくつかの実例を考えてみる．図 5.2(a)にコンロッドの模式図を示す．鍛造で作られた

部品には，相対的に周囲よりも飛び出た凸部と，引っ込んだ凹部がある．具体的な金型および素材

の変形過程は [108] [109]などに掲載されているが，鍛造の際，金型の凸部で押しのけられた素材

が凹部に流れていくことで，単純な棒状だった素材に金型の形状が転写される．図 5.3は歯車の

鍛造方法を模式的に示したものである．図 5.3(a)の方式は例えば [108]に詳しいが，上下から圧

縮された被加工物が歯車形状の空間内で扁平に広がる過程で，歯車形状が転写される．図 5.3(b)

の方式は例えば [110]に詳しいが，歯車形状の金型を被加工物に転がしながら押付ける過程で，歯

車形状が転写される．

上記を参考に型鍛造で共通してみられる塑性流動の様式を見極める．局所的に，素材がどのよ

うに流動しているかに注目すると，鍛造中の流動様式は大きく 2つに分類できる．1つ目は図 5.4

の 1⃝のように，押込方向と垂直に素材が流動するというものである．2つ目は図 5.4の 2⃝のよう
に，素材が凸形状で押し込まれ，押込方向とは逆方向に素材が流動するというものである． 2⃝の
流動様式を起こすには凸金型が必要である．

図 5.2 コンロッドの模式図．
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図 5.3 歯車形状の鍛造方法の模式図．(a)歯車形状の空間に充填させることで歯車形状を転写

する方式．(b)歯車形状を押し当てて形状を転写する方式．

図 5.4 鍛造中に生じる素材の流動様式． 1⃝広がり， 2⃝回り込み．
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5.2 凸金型の設計

5.2.1 金型形状の制約条件

金型の寸法が満たすべき制約について説明する．

装置は熱間加工再現試験装置 (富士電波工機製，サーメックマスター Z，最大荷重 15 t) を用

いる．図 5.5に示すように，金型と試験片は加熱コイルおよびスプレーユニットに取り囲まれて

いる．そのため，金型はユニット内部に収まる寸法で設計する必要がある． 具体的には，直径

27mmの円柱形状の領域に収まるように設計する必要がある．試験片もこれまでと同様に，高さ

12mm，直径 8mmの円柱形状の試験片を用いる．したがって，凸部の幅は 8mm以下とする必

要がある．

図 5.5 試験装置の試験片加工部における，加熱コイルおよびスプレーユニットの配置図．
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5.2.2 凸部形状の検討

コンロッドや歯車のなかで，硬度が特に求められる部分の寸法を参考にして，金型の凸部の寸

法を検討する．寸法の定義は図 5.6に従うとする．

まず，凸部のアスペクト比 (高さと幅の比率) を検討する．例えばコンロッドの場合は，図 5.7

に示すように，ベアリングやブッシュが挿入される部分のアスペクト比はおおよそ 1:1から 1:4で

ある．一方，歯車の歯のアスペクトの比はおおよそ 2:1から 1:1である．そこで，アスペクト比は

2:1から 1:4の間の値とすればよいとした．次に，凸部側面の角度を検討する．例えばコンロッド

のベアリングやブッシュが挿入される部分の側面は垂直である．歯車については，歯面を平面と

して考えると，垂直方向に対して 30◦ から 45◦ 寝ている．凸部側面の角度は垂直に対して 0◦ か

ら 45◦ の間の値とすればよいとした．最後に，これらの検討をもとに凸部の寸法を決定する．試

験片の直径が 8mmであることを考慮し，凸部は先端幅 4mm，根本幅 8mm，高さ 4mmとし

た．また，奥行については，試験片の直径対して余裕をもたせて 12mmとした．

図 5.6 金型の寸法の定義．

図 5.7 コンロッドと歯車で，高い硬度が求められる部位および寸法の定義．
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5.2.3 金型の全体形状の検討

試験装置に金型を取り付けるには，金型の取り付け部が直径 27mmの円柱形状をしている必要

がある．前節で検討した凸部と，円柱形状の取り付け部を有する金型を設計する．

図 5.8に，設計した金型の図面および外形図を示す．金型の全長は，これまで使用してきた金

型と同じ 40mmとした．円柱部分の直径は，装置取り付け部の寸法にあわせて 27mm とした．

凸部は金型の “下面”に配置し，残りの部分は直径 24mm (R12)の円柱面状にえぐり込んだ．こ

れは，冷却時に冷媒の流れをできるだけ妨げないようにするためである．

図 5.8 設計した凸金型の図面 (a)，および外形図 (b)．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



5.2. 凸金型の設計 134

5.2.4 凸金型で圧縮加工した場合のひずみ分布の解析

4章と同様に，有限要素法解析ソフトウェアの Abaqusを用いて，円柱状の試験片を凸金型で 1

軸圧縮した場合の，試験片内部のひずみ分布を解析した．

解析条件について説明する．試験片は高さ 12mm，直径 8mmの円柱状とした．金型は，5.2

節で設計した形状とした．図 5.9(a)に解析モデルを示す．金型は面対称，試験片は軸対象である

ため，破線で切り取られた部分を解析範囲とした．解析メッシュおよび境界条件は図 5.9(b)のよ

うにした．金型の押込量は 3mmとした．金型の押込速度，試験片の物性値は，4章の解析と同

条件とした．金型と試験片の摩擦係数は，凸部底部の試験片に接触する部分をこれまで通り 0.3

とし，凸部側面は鍛造の解析でよく使われる範囲である 0.3–0.7 とした．領域ごとに摩擦係数を

変化させた理由は，実験では凸部底部と試験片の間にのみ，潤滑・断熱のための雲母版を挟んで

いることを考慮したためである．凸部側面の摩擦係数に範囲を持たせたのは，解析結果にて述べ

るように，係数の特定ができなかったためである．

図 5.10に解析の結果を示す．図 5.10(a)は，凸部側面の摩擦係数が 0.3の場合の全体図である．

図 5.10(b)は側面から 3mm内側の断面を示し，その断面内での塑性ひずみ分布を図 5.10(c)に

示す．図 5.10(c)から，凸部側面の摩擦係数による試験片の形状の差はほとんどないことが分かっ

た．摩擦係数の特定は解析と実験結果で試験片の形状を比較することで行うが，今回の場合は摩

擦係数の特定は困難であると判断した．したがって，摩擦係数は 0.3–0.7と幅を持たせ，ひずみも

それに合わせて幅を持たせることとした．凸部下面の中心部で押し込まれる A点は，相当塑性ひ

ずみが 0.1程度．一方凸部の角部で押し込まれる B点は，相当塑性ひずみが 0.5程度となること

が分かる．相当塑性ひずみが 0.5程度というのは，平金型で 40–50%圧縮した場合に相当するひ

ずみである．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



5.2. 凸金型の設計 135

図 5.9 (a)解析範囲を示す模式図．(b)解析メッシュおよび境界条件．
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図 5.10 FEM 解析結果．(a) 凸部側面の摩擦係数が 0.3 の場合の，金型押し込み後の試験片

の 3次元形状．(b)塑性ひずみを確認する断面．(c)断面 (b)における相当塑性ひずみ分布．
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5.3 凸金型を用いた急速温間オースフォーム実験

5.3.1 実験方法

直径 12mmの棒材として市販されている均質化済の S55C低合金中炭素鋼 (Fe-0.56C-0.20Si-

0.71Mn-0.017P-0.010S (in wt.%)) を機械加工して，高さ 12mm，直径 8mm の円柱形状の小片

を作成した．その小片に対して，加工に伴う残留応力を取り除くための，1073K で 18 ks保持し

たあと 1K/minの速度で徐冷するアニール処理を行い，試験片とした．

そして，装置は熱間加工再現試験装置 (富士電波工機製，サーメックマスター Z，最大荷重 15 t)，

金型は凸金型を用いて，図 5.11(a)に示すような熱加工履歴の急速温間オースフォームを行った．

冷却の条件について説明する．窒素ガスを吹き付けて，試験片を約 110K/s の速度で 1273K か

ら 673Kに冷却した．その温度で 1軸の圧縮加工を行い，加工後直ちに水焼入れを行った．加工

の際，ひずみ速度 50 s−1 で金型を 3mm押し込み，そのあと直ちに金型を上昇させた．金型を上

昇させた理由は，金型を押し込んだ面を直接水冷するためである．

温度制御のために，試験片側面の上端から 1mm程度の場所に，熱電対を溶接した．熱電対を

溶接した場所は，組織や硬度を評価する場所にできるだけ近くなるように決めた．また，断熱お

よび摩擦低減のために，試験片と金型の間には厚さ 200 µm の雲母板を挟んだ (図 5.11(b))．ま

た，実験中の試験片表面の酸化を防ぐために，実験は窒素雰囲気で行った．

図 5.11 実験設定．(a)加工熱処理条件．(b)金型および試験片などの配置．
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5.3.2 組織観察および硬度測定方法

形成したマルテンサイト組織は光学顕微鏡を用いて観察した．観察用の断面は，図 5.10(b)の点

線で示すように側面から 3mmのところで試験片を切断し，切断面を機械研磨したあと 5%のナイ

タル液でエッチングして作成した．マルテンサイトの結晶方位の情報は EBSD測定で取得した．

装置は TSL社の OIM結晶方位測定システムを搭載した走査型電子顕微鏡 (JEOL JSM-7100F;

SEM) を用いた．顕微鏡の加速電圧は 15 kV で，EBSD測定のステップサイズは 0.1–0.3 µmで

ある．測定用の断面は，光学顕微鏡観察の場合と同様の断面を機械研磨したあと，1 µm のダイ

ヤモンド，0.03 µmのコロイダルシリカ懸濁液を用いて研磨して作成した．マルテンサイトの硬

度は，マイクロビッカース硬度計 (SHIMADZU HMV-G21ST) を用いて測定した．押込荷重は

2.94Nで，押込荷重での保持時間は 10 sとした．硬度測定用の断面は，光学顕微鏡観察の場合と

同様の断面を，機械研磨したあと 5%のナイタル液でエッチングして作成した．
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5.3.3 結果と考察

図 5.12に，熱加工履歴および加工後の試験片を示す．図 5.12(a)から，想定通りに加工熱処理

が行われていることが分かる．ごく短時間のうちに金型を圧下・開放しているため，荷重のチャー

トが針状に見える．また，図 5.12(b)から，試験片が想定通りに変形していることが分かる．図

5.13は形成した組織をナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像である．凸部で押し込まれた

部分に，フルマルテンサイト組織が形成していること，試験片内部の右上の領域にベイナイトが

生成していることが確認できる．熱加工履歴が想定通りであること，熱履歴を確認した場所の近

傍でフルマルテンサイト組織が形成していることから，問題なく試験片を加工熱処理できている

と判断した．ベイナイトが生成したことについては，焼入れ時に，局所的に冷却水の当たりが悪

かったためだと考えられる．

続いて，相当塑性ひずみとマルテンサイトの組織形態の関係を調査した．調査にあたって，ひず

みが小さい領域の代表として図 5.10の A付近，ひずみが大きい領域の代表として図 5.10の B付

近を選んだ．なお，領域 Aのひずみは 0.11–0.12，領域 Bのひずみは 0.47–0.52である．図 5.14

に，2つの領域を EBSD測定した際に得られた IQマップを示す．図 5.14から，ひずみが小さい

領域 Aでは粗大なブロックが存在している一方，ひずみが大きい領域 Bでは粗大なブロックがほ

とんど存在しないことが分かる．4章にて，相当塑性ひずみが 0.58程度の領域には粗大なブロッ

クが形成しないことを指摘したが，ここで得られた結果はそれに整合する．

最後に，相当塑性ひずみと硬度の関係について調査する．図 5.15のように，凸の中央で押し込

まれる領域と，角部で押し込まれる領域について，表層および内部の硬度を調査した．図 5.15か

ら，例えば，ひずみが最も大きい領域 dで硬度が最大となり，ひずみが最も小さい領域 aで硬度

が最小となっていることが分かる．凸金型と平金型の硬度測定結果を重ねたプロットを図 5.16に

示す．両金型で，相当塑性ひずみと硬度の間に同様の傾向が確認できる．

「急速温間オースフォームによる低合金中炭素鋼マルテンサイトの転位強化・形態強化手法の構

築」仁保隆嘉



5.3. 凸金型を用いた急速温間オースフォーム実験 140

図 5.12 (a)熱加工履歴の実績の例．(b)凸金型で加工された試験片．

図 5.13 形成した組織を 5%ナイタルエッチングした組織の光学顕微鏡像．Mと Bはそれぞ

れマルテンサイトとベイナイトを意味する．
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図 5.14 塑性ひずみが 0.11程度の領域 Aと，0.5程度の領域 Bに形成したマルテンサイトの

組織形態．組織の画像は，組織を EBSD測定した場合に得られた IQマップ．
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図 5.15 凸金型で加工された試験片内部のマルテンサイトの硬度と，対応する場所の相当塑性

ひずみ．µと σ はそれぞれ平均値と標準偏差を意味する．

図 5.16 平金型および凸金型を用いた実験で得られた，相当塑性ひずみとマルテンサイトの硬度の関係．
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5.4 5章のまとめ

本章では，凸金型を試験片に押し込む試験を行い，急速温間オースフォームの効果が金型の形

状によらないことを確認した．すなわち，ひずみの種類にも塑性流動の様式にもよらず，塑性加

工を受けたオーステナイトから生成するマルテンサイトの硬度が，相当塑性ひずみの大きさに応

じて増加することを確認した．また，凸金型では塑性流動が局所的になるため，金型で押し込ま

れる面内に塑性ひずみの分布ができる．このことを利用して，塑性ひずみの大きさに応じて，ひ

とつの部品に形成するマルテンサイト組織の硬度を場所ごとに変えられることを確認した．
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6.1 本研究のまとめ

本研究は，低合金中炭素鋼のマルテンサイトの硬度を増加させる手法として急速温間オース

フォームを提案し，プロセス条件の解明，およびマルテンサイトの硬度増加機構について調査を

行ったものである．以下に本研究の結論を示す．

低合金中炭素鋼のマルテンサイトそのものに関して

低合金中炭素鋼のマルテンサイトは，ブロックが粗大なバタフライマルテンサイトとブロック

が微細なマルテンサイトの混合組織となる．粗大なバタフライマルテンサイトは，粗大であるこ

とに起因して，微細なマルテンサイトよりも硬度が小さい．

急速温間オースフォームのプロセス条件に関して

CCT・TTT線図のノーズやベイ内側の線と交差しないように，熱間から温間まで急速に冷却

し，かつ加工と焼入れを短時間のうちに完了させることで，フルマルテンサイト組織を作ること

ができる．また，焼入れ時に被加工物に生じる圧縮応力の有無によってマルテンサイトの硬度は

変化しない．

急速温間オースフォームのマルテンサイトの強化機構に関して

マルテンサイトは，転位密度が増加することで転位強化され，同時にブロックが微細化するこ

とで形態強化される．前者のマルテンサイトの転位は，塑性加工で生じたオーステナイトの転位

が引き継がれたものである．後者の微細化した組織は，塑性加工で生じた結晶欠陥が誘発したも

のである．また，焼き戻しに関して，低温焼き戻しであればマルテンサイトを強化する効果は維

持される．

以下では，上記の結論を得る過程で明らかとなった知見について述べる．

1. 低合金中炭素鋼のマルテンサイトそのものに関して

- ブロックが粗大なバタフライマルテンサイトの領域と，ブロックが微細なラスマルテンサイ

トの領域には，ナノ硬度で 1.6GPa程度の硬度差が存在した．硬度差の主要因はブロック幅

の差に起因するもので，それ以外では転位密度差に起因する硬度差が 0.5GPa程度あった．

炭素濃度に起因する硬度差は軽微であった．

- バタフライマルテンサイトの羽内部では，双晶は羽の幅方向にも長手方向にも積層すること

が分かった．ただし傾向には偏りがあり，6割程度のバタフライマルテンサイトでは，一方

の羽では双晶が羽の長手方向，もう一方の羽では幅方向に積層していた．

2. 急速温間オースフォームのプロセス条件に関して

- 本研究では，対象とする素材の CCT・TTT線図を用いてプロセスの時間的条件に見当を付
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け，実験を通して次の基準条件を見出した．オーステナイトの結晶粒径：30 µm程度，熱間

から温間への冷却速度：110K/s，加工温度：673K，加工時のひずみ速度：10 s−1，加工開

始から焼入れ完了までの時間：0.1 s以内．また，熱間から温間への冷却については，オース

テナイト粒径が大きい場合，あるいはオーステナイト中の結晶欠陥の密度が低い場合はプロ

セスを長時間側に緩和できること，また逆もあること確認した．

- 温間での塑性加工によってベイナイト変態が加速する．平金型で 1軸圧縮された試験片の中

央部など，大きく塑性変形しつつ焼入れ時の冷却速度が小さくなりがちな領域は，マルテン

サイトとベイナイトの混合組織となった．

- 塑性加工を受けたオーステナイトから形成するマルテンサイト組織では，オーステナイトの

すべり面と最密面が一致したバリアントの割合が増加することが知られている．さらに圧縮

応力をかけると，その中でも，マルテンサイト変態に伴う結晶構造の変化が応力によって駆

動されやすく，また自己緩和しやすいバリアントの比率が高まった．

3. 急速温間オースフォームのマルテンサイト強化機構に関して

- 相当塑性ひずみが 0–0.58の範囲で増加するなかで，マルテンサイトの硬度が 740HV程度

から 800HV程度に増加した．

- 相当塑性ひずみの増加に伴って，マルテンサイトの転位密度が 30%程度増加した．ただし，

ひずみ 0.35程度を境に転位密度の増加は飽和した．

- 相当塑性ひずみの増加に伴って，マルテンサイトのブロック幅が，無加工の 0.5 µm程度か

ら 0.3 µm程度へと微細化した．バタフライマルテンサイトについては，相当塑性ひずみが

0.58程度になると粗大なものが生成しなくなるという顕著な変化が見られた．

- 焼き戻しについて，473Kで 3600 sの低温焼き戻しの場合には急速温間オースフォームの効

果は残留していたが，873Kで 3600 sの高温焼き戻しの場合には効果が失われた．
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6.2 今後の展望

得られた研究成果をもとに，以下の展望をおこなった．

まず，急速温間オースフォームが一般技術として確立された場合に，既存のどの製造プロセス

と相性がよいか説明する．低合金中炭素鋼を素材とする場合は，準安定オーステナイトを得るた

めに，素材を一度熱間に加熱する必要がある．そのため，熱間鍛造や熱間圧延プロセスとは相性

がいいといえる．図 6.1(a)は板材や棒材の製造時に急速温間オースフォームを行う例である．図

では，マルテンサイトの硬度を増加させるために必要な温間加工は最後の圧延のみとし，それ以

外の加工は熱間で行っている．図 6.1(b)は鍛造の場合の例である．基本的には圧延の場合と同様

に，熱間で予成形を行い，温間加工は最終の鍛造のみとしている．ここで挙げた例のように，急

速温間オースフォームは大量生産に向いた圧延，および少量多品種の生産に向いた鍛造の両方に，

従来の枠組みを大きく変更することなく組み入れることができる．実用性の面で大きく期待でき

るプロセスといえよう．

図 6.1 急速温間オースフォームの実施例．(a)圧延の場合．(b)鍛造の場合．
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次に，急速温間オースフォームが一般技術として確立された場合のインパクトについて説明す

る．急速温間オースフォームの効果の一つ目は，機械部品で広く使われている低合金中炭素鋼の

マルテンサイトの硬度を増加させることができる，というものである．硬度の増加は耐摩耗性の

向上につながることから，多くの機械部品で，耐摩耗性を据え置けば軽量化が，形状を据え置け

ば長寿命化が実現できる．これにより，省資源化や省エネルギ化に貢献できる．

急速温間オースフォームの効果の二つ目は，塑性加工時に与えるひずみや冷却の仕方によって，

マルテンサイトの硬度や生成する相を制御できる，というものである．このことを利用すると，

例えば，部位ごとに相が異なり，かつ部位ごとにマルテンサイトの硬度が異なる部品を作ること

ができる (図 6.2(a))．歯車を例に説明する．歯車では，歯面の耐摩耗性と部品自体の靭性を両立

させるために，表層の組織はマルテンサイト，内部の組織はフェライトやベイナイトとしている．

従来はフェライトやベイナイト素材で歯車形状を作ったあと，浸炭焼入れなどの別工程で表層に

マルテンサイトを生成させていた．急速温間オースフォームを適用すれば，このような相の分布

を単一工程で製造できる．この場合，マルテンサイトの硬度増加による部品の長寿命化と，工程

削減による省エネルギー化が達成できる．さらに，2重歯車 (図 6.2(b))のように部位ごとに面負

荷が異なる部品では，マルテンサイトの硬度を変化させることができるメリットも活かせる．す

なわち，面負荷に応じて 2つの歯面に硬度差を付ければ，各歯面の摩耗進展度合いを等しくでき，

部品寿命を適正化できうる．これにより，省資源化が達成できる．

図 6.2 (a)形成相およびマルテンサイトの硬度に分布を持たせることの概念図．(b)2重歯車の模式図．

最後に，急速温間オースフォームを一般技術とするために必要な，技術的課題について説明

する．

まず，急速温間オースフォームそのものに関する課題を説明する．急速温間オースフォームで

マルテンサイトの硬度を大きくするには，その場所の塑性ひずみを大きくする必要がある．従来

の鍛造では，単純形状の素材を少しずつ目標形状に近づけていけばよかった．いっぽう急速温間

オースフォームでは，必要な塑性ひずみを得るために，素材の形状を一度目標から外すこともあ

りうる．すなわち，金型の設計論を新たに構築する必要がある．

生成する相を制御するには，塑性ひずみに加えて，熱履歴を精密に制御する必要がある．冷媒
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を噴きつける場合は冷媒の種類と噴射方法の選定を，金型を通した伝熱の場合は金型の設計を，

適切に行う必要がある．もちろん，これまでにない冷媒や冷却方法が必要になることもありうる．

上 2つの段落で述べた金型やプロセスを実験ベースの試行錯誤で設計するのは困難である．机

上検討を行うための，塑性変形-伝熱-相変態-組織形成を連成解析する技術が必要である．特に，

相変態と組織形成の現象を表現するモデルの開発は発展途上の分野である．幅広い成分系，幅広

い加工条件に対応できるモデルの開発が望まれる．

次に，周辺技術に関する課題として，部品組み立て時の接合方法に関する課題を説明する．急

速温間オースフォームは，特別に設計した熱加工履歴でマルテンサイトを強化する技術である．

そのため，素材の熱加工履歴を変えてしまう溶接などの接合方法と相性が良くない．したがって，

強力な接着および締結技術の開発や，溶接時に硬度の大きなマルテンサイト組織を形成させる技

術の開発が必要である．
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