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研究成果の概要（和文）： 
析出誘起再結晶粒の成長に及ぼす初期フェライト粒界およびマルテンサイト組織の影響を
調べ，5 度以上の方位差を有する境界ではΣ9 関係が失われることから再結晶粒が新たに生
成することを明らかにした．また，Ni を添加してオーステナイトを安定化させた高 Cr 合
金でも析出誘起再結晶が発現することを初めて見出し,本現象が多量の析出物が生成する
系で一般的に起こりうる現象であることを明確に示した． 
 
研究成果の概要（英文）： 
The effects of initial α grain boundary and lath martensite structure on precipitation 
induced recrystallization(PIR) have been investigated. The growth of recrystallized 
grains is inhibited at the boundary misoriented larger than 5 degrees, resulting in the 
formation of new ferrite grain at these boundaries. The PIR was found to appear in the 
austenitic high-Cr alloy in which austenite is stabilized by the Ni addition. This 
implies that the PIR can takes place generally regardless of crystal structure of the 
matrix when the volume fraction of precipitate is higher.  
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研究分野：鉄鋼材料の微細組織制御による特性向上 
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１．研究開始当初の背景 
 材料異方性の制御は，化学組成に依らずと
もプロセス制御で特性向上が可能なことか
ら，より普遍的かつ先進的な材料特性の制御
法であると言える．加工後の加熱による再結

晶を利用した集合組織制御は，自動車用の高
加工性薄鋼板，低損失電磁鋼板，ブラウン管
TV のシャドウマスク等の鉄鋼などの金属材
料分野での特性向上に必要不可欠の技術と
なっている． 
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 申請者のグループは最近，窒化という表面
からの異種原子注入によって鉄鋼材料中に
ナノメートルサイズの第二相（窒化物）が析
出する場合に，母相（フェライト相）との構
造の違いから生じるミスフィットを緩和す
るため母相が自発的に塑性変形し，窒化処理
が施される 500℃付近の高温加熱で再結晶す
る析出誘起再結晶現象が起こり，特殊な集合
組織を持つ柱状晶組織が形成されることを
初めて見出した．この析出誘起再結晶現象は，
材料に機械的な外部変形を加えることなく
再結晶が発現するため，粒径微細化や集合組
織を制御する全く新たな熱処理法と発展す
る可能性があるが，今後の有用に利用してい
くため,その発現条件の明確化が必要とされ
ている． 
 
２．研究の目的 
本研究では，鉄合金における析出誘起再結

晶の機構およびその普遍性について明らか
にすることを目的とする．このために，申請
者が本現象を見出した鉄合金の窒化におい
て，析出誘起再結晶の発現におよぼす初期組
織の影響を調べるとともに，特定方位の再結
晶粒生成による材料集合組織の制御の指導
原理の明確化を行う． 

 
３．研究の方法 
Fe-10Cr, Fe-18Cr フェライト合金および

Fe-10Cr-0.2C マルテンサイト合金を用いた．
また，オーステナイト系における窒化挙動を
調べるため Fe-20Cr- 10Ni，Fe-(3,10,20)Cr 
-35Ni 合金を用いた．これらの合金を焼鈍お
よび焼入れによって初期組織を適宜調整し
た後，693～973K において種々の時間プラズ
マ窒化を施した．また,一部の試料について
は窒化ポテンシャルの影響を調べるためガ
ス窒化炉を用いて種々の温度，雰囲気下でガ
ス窒化を施した．これらの試料に対して，光
顕，電子顕微鏡を用いた組織観察および，電
子線後方散乱回折(EBSD)を用いた結晶方位
解析を行った． 
 
４．研究成果 
初めに析出誘起再結晶組織形成に及ぼす初
期組織形態の影響を Fe-18Cr合金を用いて調
べた．冷間加工後再結晶させた細粒フェライ
ト(α)組織および冷間加工組織を初期組織と
して窒化を施した．843K で窒化したこれらの
合金の結晶方位マップを図 1に示す．いずれ
の試料でも窒化層では元のα粒と異なる結晶
方位を持つ新たなα粒が生成している．電子
顕微鏡観察により新たに生成した窒化層中
のα粒は(α+CrN)からなるラメラ組織から構
成されることが分かった．更に,新たに生成
したα粒の成長は窒化前に存在したα粒界で
止まり，前方にあるα粒とΣ9 関係(<011>α,39

o

回転)を持つ別のα粒が新たに核生成する．特
に,冷間加工材では 5°以上のサブグレイン
境界でもα粒の成長が抑制され，窒化層中のα
粒径は著しく微細化されることが明らかと
なった．このようなα成長の抑制効果はΣ9 対
応格子粒界に許容されるずれ角よりも大き
な方位差の粒界について発現するという重
要な知見を得た． 
 次に初期組織に含まれる第 2相粒子の影響
を 調 べ る た め ， Fe-10Cr 合 金 お よ び
Fe-10Cr-0.2C 合金をオーステナイト温度域
から焼入れしてマルテンサイト組織とした
後，843K で種々の時間窒化処理してその窒化
組織を調べた．図 2 に両合金のα方位マップ
を示す．Fe-10Cr マルテンサイト組織の窒化
では新たなα粒が生成する(図 2(a))が，先で
得られた知見と同様にラスマルテンサイト

 

図 1 843K で窒化した Fe-18Cr 合金のα方位

マップ, (a)細粒組織, (b)冷間加工組織 

 
図 2 843K で窒化した Fe-18Cr 合金のα方位

マップ, (a)細粒組織, (b)冷間加工組織 



組織中の 5°以上の小角粒界でα粒の成長は
止まり，別のα粒が核生成することが明らか
となった．一方，Fe-10Cr-0.2C マルテンサイ
ト組織の窒化(図 2(b))では新たなα粒の生成
は見られず, 元のマルテンサイト基地中に
セメンタイトと CrNが分散した組織を呈する
ことを見出した．以上より，セメンタイト中
に Crが濃化して母相中の Cr濃度が減少する
ことで CrN析出が抑制されるため再結晶粒の
生成が起こらない可能性が示唆された． 
 これまでは，bcc 構造のフェライトを母相
とする高 Cr 合金を対象として調査を行って
きたが，この現象が他の結晶構造においても
発現する普遍的なものかどうかを調べるた
め，オーステナイト系鉄合金における再結晶
発現条件を調べた．オーステナイトを安定化
させるため Ni を多量に添加した Fe-20Cr- 
10Ni，Fe-(3,10,20)Cr-35Ni 合金を用い，各
試料のプラズマ窒化組織を調べた．その結果,
オーステナイト系合金では図 3に示すように
Fe-20Cr-10Ni 合金を 943K で, Fe-(10,20)Cr 
-35Ni合金を843K以上の高温で窒化すると窒
化領域にラメラ状 CrN を含む新たなγ粒が生
成すること，添加 Cr 量の少ない Fe-3Cr-35Ni
合金ではいずれの窒化温度でも新たなオー
ステナイト粒は生成しないことを見出した．
これら新たに生成したオーステナイト粒は
フェライト系合金と異なり元のオーステナ
イト粒と<100>γを共有し10∼40°の方位差を
持つことが明らかとなった．Fe-35Ni-Cr 合金
ではオーステナイトが安定化されており，新
たなオーステナイト粒の生成にγ→α→γ
という相変態が関わる可能性がないことか
ら，オーステナイト系ステンレス鋼の窒化に
おいても CrN析出に伴う歪に誘起されてオー
ステナイトの再結晶が起こると結論した．一
方,これまでのフェライト系ステンレス鋼の
窒化挙動とは異なりより低温では新たなオ
ーステナイト粒の生成は見られない．また，
オーステナイト系合金の一部窒化条件では，
窒化中にオーステナイトに比べ窒素拡散係
数が大きいフェライト粒が生成するため，窒
化層の成長が著しく促進される異常成長が
現れるという重要な知見が得られた(図 4)． 

次に高 Cr 添加鉄合金に対して，従来我々
が行ってきたプラズマ窒化処理に代えてガ
ス窒化処理を行うことで，析出誘起再結晶に
及ぼす窒化ポテンシャルの影響を調べ，以下
の知見を得た．973K においては Cr 添加によ
って試料表面に生成する不動態膜の影響で
良好な窒化反応が見られなかったため，主に
1273K において実験を行った．1273K でオー
ステナイトが安定な Fe-10Cr合金およびフェ
ライトが安定な Fe-18Cr合金を用いてガス窒
化処理により生成した窒化層の微細組織を
調べたところ，Fe-10Cr 合金では表面からの
窒素流入に伴いオーステナイト中で Cr2N お

よび CrN 粒子が連続析出することが分かり，
析出誘起再結晶は見られなかった．一方，
Fe-18Cr 合金では窒素流入によりオーステナ
イトが安定となるため，窒化層先端にオース
テナイト単相領域，その表面側に Cr2N+オー
ステナイトのラメラ組織が生成することが
明らかとなった．窒素ポテンシャルを低下さ
せると窒化層全体の厚さは減少するが，オー
ステナイト単相領域の厚さの減少は小さく，
低ポテンシャルでは，窒化層はほぼオーステ
ナイト単相となる．(Cr2N+オーステナイト)
ラメラ組織は，オーステナイト単相領域へ浸
食しながら成長し，その境界はオーステナイ
トの大角粒界となっていることが EBSD 測定

図3 γ方位マップ, (a),(b) Fe-3Cr-35N, 

(c),(d)Fe-10Cr-35Ni, (e),(f) Fe-20Cr-35Ni 

(a),(c),(d) 943K窒化材，(b),(d),(f) 843K窒化材

 

 

図 4 各合金における放物線成長速度定数の

比較 

 



により明らかになっている．試料表面近傍に
オーステナイト粒界がすでにあるため不連
続析出の核生成に析出誘起再結晶が発現し
ていない可能性も捨てきれないが，窒素流入
によるオーステナイト化後，更に窒素濃度が
増加することで Cr2N がオーステナイト中で
不連続析出することが明らかとなり，窒素流
入により高温で生成したオーステナイトで
も析出誘起再結晶に起因する不連続再結晶
が起こることが示唆されている．        
 以上，本研究では，析出誘起再結晶の発
現およびその組織と集合組織に及ぼす初期
組織，母相結晶構造の影響を調べた．その
結果，初期組織中の 5 度以上の方位差を有
する境界では再結晶粒の成長が抑制され再
結晶粒がその境界で新たに生成すること，
オーステナイト合金では異なる集合組織を
有する析出誘起再結晶現象が発現するとい
う重要な知見を得た． 
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