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研究成果の概要（和文）：炭素の添加量によって鉄鋼材料の組織や特性が大幅に変化する。中でも、焼入れ材を
低温時効することで生ずる炭素クラスターは優れた強化能を有することから、炭素クラスターを活用した高強度
化及び工業的な実用化が期待されている。本研究では、炭素クラスターによる高強度化のための強化機構の解明
を目的とし、透過電子顕微鏡によるその場加熱解析のためのホルダー開発を、そして、加熱による炭素クラスタ
ーの発生・分散状態や結晶構造を解明すること、そして炭素クラスターと転位の相互作用をその場引張法により
動的観察することで、炭素クラスターと転位の相互作用を直接解明した。

研究成果の概要（英文）：The structure and properties of carbon-steel is strongly dependent on the 
amount of carbon as well as the form of carbon. When the carbon-steel is aged at low temperatures, 
the carbon clusters are usually formed and result in the increase strength of the carbon-steel. In 
this research, a TEM holder was developed for in-situ heating analysis for the aim of understanding 
the strengthening mechanism of carbon-steel with carbon clusters, and the generation/dispersion 
state and crystal structure of carbon clusters were examined. In addition, in-situ tensile 
experiment was carried out to observe the interaction between carbon clusters and dislocations.

研究分野： 微構造解析

キーワード： 鉄鋼材料　炭素クラスター　合金

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
透過型電子顕微鏡用の新ホルダーを開発することにより、その場加熱実験と高傾斜観察が可能となった。鉄鋼材
料中における炭素クラスターの結晶学的知見を得ることに成功している。また、炭素クラスターと転位との相互
作用を直接的に知見を得ることに成功している。今後、この観察法を他の合金材料などに適用することにより、
その強化機構をナノスケールで解明することが可能となる。

※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 
本研究開始当初の背景は、合金材料の時効析出過程を、TEM 内で高温に試料を長時間保持する

ことにより行い、電子線回析や明視野法などの「直接的観察方法」とともに、析出過程を実時間
その場観察することによって、その機構を解明しようとしていた。更には、それぞれの時間にお
ける局所における組成情報の変化を含め、析出物の形態の変化を多次元的に追跡しようとして
いた。 
 
２．研究の目的 
金属材料において、添加元素を熱処理により固溶させ、時効し析出することにより、析出強化

が期待できる。固溶から析出に至るまでの過程で、クラスターと呼ばれる母相と整合性の高い中
間体が存在することが知られている。母相中に異種元素が固溶している場合、その元素を特定し、
位置情報や組成情報を特定することは困難であるが、加熱および時効を施すことにより、析出さ
せ、これらの情報を取得することが可能となる。 
炭素系鉄鋼材料の場合、熱処理を通した炭素クラスターの発生により、強度化が可能となる。

それ故、炭素クラスターに注目が集まっているが、その強化機構は未解明なままである。炭素ク
ラスターの強化機構の解明は、希少元素フリーな高強度化だけでなく、炭素クラスター特有の強
化機構の解明にも資することから、工学的かつ学理の観点から大変重要な課題である。 
本研究では、炭素クラスターの強化機構の解明を目的とし、新たに開発した低温加熱ホルダー

を用い、透過電子顕微鏡（TEM）による微構造解析を行った。そして、炭素クラスターの分散
状態や結晶構造を解明することにより、炭素クラスターに関する基礎的知見を得ること、そして、
その場引張 TEM 法を適用し、炭素クラスターと転位の相互作用を動的観察し、炭素クラスター
と転位との相互作用を直接解明することを行った。 
 
３．研究の方法 
観察の対象とした材料は、炭素の含有量を 0.045 wt%に調整し、50℃で 16時間時効した低炭

素鋼である。静的観察は、オメガフィルタを搭載した JEOL 社製 JEM-3200FSK を加速電圧 300 
kV で用い行った。その場加熱観察には 1.2 ks 時効材を用い、新ホルダーを用いて精緻に 323 K
に保持し 600 s 毎の撮影を行った。観察時以外は電子線照射による試料損傷を防ぐため、ビーム
バルブを閉じて実験を行った。 

 
４．研究成果 
・静的観察による炭素クラスターの微構造解析 
 図 1 に 6 時間時効した試料の [001] 方向か

ら観察された TEM 明視野像及びその制限視

野回折像を示す。時効材において、時効によ

って発現した炭素クラスターもしくは炭化物

に由来すると考えられる微細な針状のコント

ラストが、母相の 〈001〉 方向に伸びている様

子が観察される。制限視野回折像には針状コ

ントラストに起因するストリークを伴う回折

パターンは確認されないことから、針状コン

トラストは炭化物由来ではなく、低温時効に

より発現した炭素クラスターであることが推測される。 
 
・その場加熱観察による炭素クラスター発現の解析 
 図 2 にその場加熱を 50℃で行った結果を示す。0 s において母相内に炭素クラスターに由来す

るコントラストは確認されないことから、短時間では炭素クラスターは発現しないことが分か

った。この試料を TEM 内で 50℃に保持したところ、6.0 ks において炭素クラスターに由来する

コントラストの発現が認められた。よって低炭素合金においては 50℃で 6.0 ks 保持することに

より、炭素クラスターが発現することが判明した。 
 

図 1  323 K で 6 時間時効した試料の TEM
明視野像及び制限視野回折像。 



 
図 2 50℃で 1.2 ks 時効した試料を TEM 内で 50℃に精密に保持した際の各時間における TEM 明

視野像。 
 
炭素クラスターの形態及び構造を解析するため、時効材から取得した TEM 暗視野像と高分解

能 TEM 像をそれぞれ図 3(a), (b)に示す。炭素クラスターの領域から取得した FFT パターン（図

3c））において母相由来のスポットに注目すると、各スポットがストリークを有していることが

判明した。これは炭素クラスターの針状の形状に由来する散漫散乱によるものであり、炭素クラ

スターの回折スポットが母相の回折スポットと重なっていることを示唆している。 
これらの結果をもとに、炭素クラスターの構造を考察する。炭素クラスターは針状で母相の 

〈001〉 方向に成長していることから、構造に長距離的な秩序性を有し、結晶構造を有することが

考えられる。また、母相との整合性が良い。高分解能 TEM 像から取得した FFT パターンに、母

相のスポットに炭素クラスターの形状に由来するストリークが確認されたことから、炭素クラ

スターの結晶構造が母相の結晶構造とほぼ等しいと考えられる。また、323 K において Fe はほ

ぼ自己拡散しないので、母相の bcc 構造は保たれていると考えられる。更に Fe の bcc 構造にお

いて、炭素は格子の八面体空隙に侵入することが知られている。これらをまとめると、本実験で

観察された炭素クラスターは母相の bcc 構造を保ったまま格子それぞれの八面体空隙に規則正

しく並んだ炭素の集合体と考えられる。 

 
図 3 323 K で 21.6 ks 時効した試料の (a) TEM 暗視野像。(b) 高分解能 TEM 像、(c) 母相領域の

FFT パターンと(d) 炭素クラスターの領域の FFT パターンと(e)構造モデル。 
 
本研究では、低炭素フェライト鋼において静的観察及びその場加熱観察、その場引張観察を行

い、低温時効で発現する炭素クラスターの形態、並びに発現過程の解析を行い、炭素クラスター

の構造の同定に成功している。また、その場加熱観察の結果、炭素クラスターは時効より 6.0 ks
の時点で発現することが示唆された。発現した炭素クラスターは時間の経過とともに増加し、

18.0 ks の時点で飽和することが判明した。 
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