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研究成果の概要（和文）：鉄鋼材料を高強度化し、しかも壊れにくくするためには、材料内部の組織（原子の並
び方や原子の種類が異なる領域が顕微鏡によって模様のように見えるものを指す）を微細にする必要がある。組
織を微細にする手法として本研究では、熱処理によって材料中に、元の原子の並びとは異なる原子の並びが形成
する析出現象が生じる手前で形成される固溶体中の「構造・組成ゆらぎ」を利用して、組織を微細化する新手法
を開発した。

研究成果の概要（英文）：Metallic materials, such as steels, with high strength and toughness possess
 fine microstructure. The microstructure is a pattern observed in metallic materials by microscopes.
 A new method was developed in the present study, which produces fine microstructure by using 
structural and compositional fluctuations prior to precipitation.

研究分野：金属材料学

キーワード： 鉄鋼材料　ゆらぎ　微細組織　相変態　チタン合金　固溶体

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
鉄鋼材料などの金属材料を高強度化するために、固溶体中に析出物を生成させる方法が知られているが、その析
出物が生成する手前の析出前駆段階において固溶体中でどのような現象が生じているかは不明な点が多い。本研
究によってその析出前駆段階で組成や構造のゆらぎが発生していることが明らかとなった。
また、その組成・構造ゆらぎを活用することで金属材料の組織微細化に成功し、金属材料の強度を向上させる新
たな手法を開発した。材料の高強度化は製品の軽量化に直接寄与するため、本研究成果は、例えば輸送機器の燃
費向上などに貢献する研究成果といえる。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
 
１．研究開始当初の背景 
 高強度・高靱性な鉄鋼材料を作る方法は、国内外を問わず多くの研究者によって検討され、均
一微細組織をいかに鉄鋼材料中に作りこむかが重要と認識されている。微細組織を作る方法と
しては、(i) 転位や小角粒界などの格子欠陥や介在物などを不均一核生成サイトとして利用し、
ベイナイトを微細に生成させる方法、(ii) 高強度なα'マルテンサイトを焼戻して靱性を付与す
る調質処理法などが知られている。(i)の方法において、介在物をベイナイト変態の核生成サイト
とした場合、介在物が割れの起点となって靱性に悪影響を及ぼすケースが多い。また、格子欠陥
を利用した方法においても、組織をより微細化するために導入する格子欠陥量を増加させると、
それが割れの起点となり得る。転位の場合には、導入転位量を増加させると、しばしば網目状に
絡まりあってしまい組織中に均一微細分散しなくなるなどの問題もある。つまり、格子欠陥や介
在物を利用したベイナイト組織の微細化処理法には限界がある。また、(ii)の方法では、均一微
細なマルテンサイト組織を生成させることが要であるが、材料の組成によってはマルテンサイ
ト組織を均一微細に生成させることが困難な場合もある。 
 申請者のグループは、上記(i)の方法に関連する研究を行い、ベイナイト組織微細化に対する
MnSや Ti酸化物などの介在物の効果ならびに小角粒界などの格子欠陥の影響について検討し、
その有用性や限界点を明らかにしてきた（例えば、K. Nakai, S. Kobayashi et al., ISIJ 
International, 51 (2011) pp. 274 - 279)。また、上記(ii)については、マルテンサイトの焼入れ性
や焼戻しに対するボロン添加効果に関する研究を行い、過剰ボロン添加はマルテンサイト生成
を阻害することや焼戻し中の析出物を微細化することなどを報告したが(例えば、S. Kobayashi 
et al., ISIJ International Supplement, (2002), pp.S72-S76)、マルテンサイト組織微細化につい
ては改善の余地があることも明確となった。ところで、申請者らは、「ゆらぎ」を利用した新し
い組織制御法で Ti合金の組織微細化に挑戦してきた（H24-26科研費 基盤 C (一般): 研究代表
者 小林千悟）。その結果、析出が生じる手前の状態である析出前駆段階に Ti合金を保持するこ
とにより、保持後の氷塩水中焼入れ時のβ→α”マルテンサイト変態量を制御できることを見出
した。Ti-5at%Mo合金をβ→α変態が生じるような温度(600℃)でα相が析出しないごく短時間
(10 s)保持（ゆらぎ生成処理）後に氷塩水へ焼入れるとα”マルテンサイト相の生成量が多く、
粒内まで均一微細に生成することを明らかにした。このような現象は、Ti-10V-2Fe-3Al (wt%)合
金などの実用 Ti合金においても同様に生じることを申請者らは明らかにしており、このような
現象は一般的に生じる現象であるといえる。 
 析出が生じる以前の析出前駆段階において、合金の固溶体中には動的変化である「構造・組成
ゆらぎの生成・発達」が生じていると考えられ、ある相変態が生じようとする際に起きる構造・
組成ゆらぎが、別の相変態に影響を及ぼすことがあるといえる。このような現象は、Ti 合金以
外の鉄鋼材料の中にも見出されると期待される。 
 
２．研究の目的 
 本研究では、析出前駆段階における固溶体中の構造・組成ゆらぎを利用して、鉄鋼材料中のベ
イナイト組織ならびにマルテンサイト組織の微細化を試みる。そして、透過型電子顕微鏡観察、
電気抵抗測定等を駆使して構造・組成ゆらぎを評価し、相変態への構造・組成ゆらぎの影響を明
らかにすることを目的とした。また、チタン合金の相変態に及ぼす固溶体化処理の影響を明らか
にすることも、固溶体中の構造・組成ゆらぎの相変態への影響を解明する一環として取り組んだ。 
 
３．研究の方法 
(1)マルテンサイト組織微細化に及ぼすゆらぎ生成処理の影響 
 析出前駆段階の固溶体中に生成した構造・組成ゆらぎが、マルテンサイト変態組織形成に如何
なる影響を与えるかを以下の方法で調査した。0.1C-1.5Mn-3Cr 鋼を 10×10×2 mm3に加工後、次
の 3種類の[熱処理 a, b, c]を施した。[熱処理 a]流動アルゴン雰囲気中にて 1000℃,600s で溶
体化処理後、氷塩水中に急冷もしくは溶体化処理後、直ちに 550～725℃の合金浴中に 10～14400s
等温保持した後、氷塩水中に急冷した。[熱処理 b]流動アルゴン雰囲気中にて 1400℃で 600s 溶
体化処理後、氷塩水中に急冷もしくは直ちに 550～725℃の合金浴中に 10～14400s 等温保持した
後、氷塩水中に急冷した。[熱処理 c] 流動アルゴン雰囲気中にて 1400℃,600s 溶体化処理後、
直ちに 1000℃,600s で等温保持し、その直後に氷塩水中に急冷もしくは 550～600℃の合金浴中
に 10～14400s 等温保持した後、氷塩水中に急冷した。 
 生成した内部組織を光学顕微鏡、走査型電子顕微鏡、透過型電子顕微鏡で解析するとともに、
電気抵抗測定により固溶体中のゆらぎ形成に伴う構造変化を追究した。 
 
(2)ベイナイト組織形成に及ぼすゆらぎ生成処理の影響 
 析出前駆段階の固溶体中に生成した構造・組成ゆらぎが、ベイナイト変態組織に如何なる影響
を与えるかを以下の方法で調査した。0.1C-1.5Mn-3Cr 鋼を 10×10×2 mm3に加工後、次の 2種類
の[熱処理 dもしくは e]を施した。[熱処理 d]流動アルゴンガス雰囲気中で、1000℃,600 s の溶



体化処理を施し、直ちに 500℃の金属浴中にて 0～14400s の種々の時間等温保持を施した後、氷
塩水中へ焼き入れた。[熱処理 e]1000℃,600s の溶体化処理後、直ちに 600℃の金属浴中で 100s
等温保持を施し、さらに 500℃の金属浴中で 0～14400s の種々の時間等温保持を施した後、氷塩
水中に焼き入れた。 
 
 
４．研究成果 
(1)マルテンサイト組織微細化に及ぼすゆらぎ生成処理の影響 
 図１は、0.1C-1.5Mn-3Cr 鋼を[熱処理 a]
もしくは[熱処理 b]にて熱処理した試料を
光学顕微鏡により観察し、γ母相からα相
が析出開始する時間を温度に対してプロッ
トした等温変態曲線図（TTT 図）である。本
合金は 700℃に析出開始のノーズを持つよ
うな鋼であり、[熱処理 a]の方が[熱処理 b]
よりも早期にα相が生成することが分か
る。これは、[熱処理 b]の方が高温でγ化処
理するため、γ相の粒径が大きく、α相の
優先核生成サイトである粒界が試料中に少
ないためといえる。 
 図２に、[熱処理 b]の２段目の保持温度
を 650℃として、種々の時間等温保持を施
し、急冷して得られた試料のビッカース硬
度測定結果を示す。図１に示した TTT 線図
とこの結果を対応させると、α相析出前駆
段階にて等温保持を施し急冷すると、生成
するマルテンサイトの硬度が上昇するこ
とが明らかとなった。また、α相析出直前
で焼入れた時に、最高硬度を示した。そし
て、α相析出開始以降も保持して焼入れる
と、再び溶体化処理のみを施した際の硬度
に近づくように硬度上昇は少なくなり、そ
の後、2 度目の硬度上昇が確認された。こ
の 2度目の硬度上昇は、α相析出に伴うα
相からγ相への炭素の掃き出しによって、
未変態γ相中の炭素濃度が増加し、焼入れ
た際にそのγから生成するα’マルテンサ
イトが固溶強化されたためといえる。図２
のデータを取得した試料におけるマルテ
ンサイト組織を構成するラスの幅を評価したところ、100s 時効付近において最もラス幅が小さ
くなっており、組織の微細化が確認された。以上の結果をまとめると、γ相をα相が析出する前
の析出前駆段階にて保持することにより、その後の急冷時に生じるマルテンサイト組織が微細
化し硬度が上昇することが明らかとなった。このような現象は、他の鉄鋼材料である 0.09C-
1.8Mn-0.28Si-0.35Mo 鋼においても認められ、一般性のある現象といえる。 
 また、ゆらぎに及ぼす、α相析出前駆段階におけるγ相等温保持中の空孔量とγ相粒径の影響
として、以下の 3点が明らかとなった。(i)空孔量が多いほど、マルテンサイトの最大硬度増加
量が大きくなる。(ii)空孔量が多いほど、α相析出前の硬度の立ち上がり開始時間が短くなる。 
(iii)γ相粒径が小さいほど、マルテンサイトの硬度が最大値となる時間が短くなる。 
 空孔量が多いほど、原子拡散が促進され、ゆらぎの生成も促進されるため、マルテンサイトの
核起点を多く与えることができる。また、粒径が小さいほどα相の析出に伴う C掃き出しに伴う
ゆらぎの抑制効果が粒全体に及ぶのが早くなり、マルテンサイト硬度が最大値となる時間が短
くなるといえる。つまり、空孔量ならびにγ相粒径の 2つのパラメータでゆらぎの挙動を制御で
きることが示された。 
 
(2)ベイナイト組織形成に及ぼすゆらぎ生成処理の影響 
 [熱処理 d]（ゆらぎ生成処理なし）と[熱処理 e]（ゆらぎ生成処理あり）により、0.1C-1.5Mn-
3Cr 鋼中にベイナイト組織がマルテンサイト組織とともに形成された。各試料の硬度の分布を評
価したところ、ベイナイト組織が形成されている個所は、マルテンサイト組織が形成されている
ところよりも軟らかく硬度分布に広がりが確認された。硬度の分布図のピーク位置をピーク位
置硬度と呼ぶと、固溶体中にゆらぎを形成させる[熱処理 e]の方が、[熱処理 d]の場合と比較し
て、ピーク位置硬度が早期に低硬度側へ移行することが分かった。このことは固溶体中にゆらぎ
を形成させることにより、ベイナイト変態が促進されたことを示しており、固溶体中のゆらぎは、
マルテンサイト変態だけではなくベイナイト変態に対しても促進効果があるといえる。 

図１ 0.1C-1.5Mn-3Cr 鋼の等温変態曲線図（TTT図）
熱処理 a: 1000 ℃, 600 s→X ℃, t s→IBQ
熱処理 b: 1400 ℃, 600 s→X ℃, t s→IBQ
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(3) チタン合金の相変態に及ぼす固溶体中のゆらぎ生成効果 
  鉄鋼材料の場合と同様に、チタン合金における相変態についても、固溶体中のゆらぎは大きな
影響を及ぼし、β相中にα相が析出開始する前駆段階における固溶体中のゆらぎ形成は、βを焼
入れた際に生じるβ→ω変態を促進することを明らかにした。この理由は、β→α変態とβ→ω
変態には結晶学的に類似した原子変位が内在しており、固溶体中にβ→α変態を生じさせよう
とする格子の不安定化（フォノンのソフトモード）が生じることは、β→ω変態を生じさせる際
の核を形成するためといえる。つまり、この場合のゆらぎは、組成ゆらぎというよりも構造ゆら
ぎが形成されているものと推測する。 
 
(4) 固溶体中に形成されるゆらぎの評価  
 固溶体中のゆらぎ生成と電気抵抗率変化の相関について調査を行った。その結果、析出が生じ
る手前の析出前駆段階において、電気抵抗率の上昇が認められた。電気抵抗率を増加させる要因
としては、結晶格子の乱れが考えられ、結晶構造が変化する際に結晶格子の乱れ（ゆらぎ）が大
きくなっていることが示唆された。また、透過型電子顕微鏡（TEM）を用いた固溶体中のゆらぎ
生成の直接観察を試みた。試料を TEM 内で加熱しながら観察を行う in-situ TEM 実験を行った。
まず最初に in-situ TEM において重要な TEM 内加熱時の試料温度精密測定について検討した。
融点が既知の純金属５種類を用い、試料温度上昇に伴う融解現象を TEM 観察から直接捉える方
法と、融解に伴う潜熱生成を温度変化曲線から捉える方法を併用し、文献値と実験値の相関を線
形近似曲線で表して、in-situ TEM 加熱実験中の試料温度評価法を確立した。その後、試料内の
各温度で加熱して、固溶体中のゆらぎ生成を捉える実験を試みたが、試料組成ならびに加熱条件
の調整が十分ではなかったので、制限視野回折法による結晶構造評価や格子定数評価では、ゆら
ぎの存在を明確にとらえるには至らなかった。研究期間終了後も、引き続き試料組成と加熱条件
を種々変化させて実験し、高分解能像法(格子像)と収束電子線回折法も活用して、引き続きゆら
ぎの直接観察を試みる。さらに、固溶体のゆらぎ生成を間接的に評価する方法として、熱処理の
最後の冷却中に生じるナノスケールの炭化物生成状態に着目する手法も検討しており、研究期
間終了後も直接・間接的に固溶体のゆらぎの評価を行っていく。 
 
 以上の研究成果は、鉄鋼材料やチタン合金のみならず種々の金属材料の組織微細化・相変態制
御に活用でき、固溶体中のゆらぎ現象を利用した高強度な金属材料開発に繋がるといえる。さら
に、本研究で示した溶体中のゆらぎ現象を利用した微細組織制御の考え方は、セラミックスや高
分子材料にも適用することができ、広く材料全般に応用できる研究成果である。 
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オープンアクセスとしている（また、その予定である） －

Use of interstitial elements in the control of phase transformation in Ti alloys

Ti-15Nb合金溶体化処理材の組織形成に及ぼす酸素添加効果

Microstructure refinement of steels using fluctuation in solid solution
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 １．発表者名
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