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研究成果の概要（和文）：電気抵抗測定と組織観察を用いて高窒素オーステナイト（10at. %N）の等温変態曲線を決定
した。ノーズ温度が400℃にある二段Ｃカーブを示すことがわかった。480℃以上ではFe4Nが析出してから縞状のブラウ
ナイト組織が生じるが、450℃以下ではベイナイト組織が生じた。φ10mm軟鋼棒に生成させたオーステナイト層をノー
ズ温度で10分間熱処理すると750Hv程度の硬度が得られることがわかった。

研究成果の概要（英文）：Isothermal transformation curve for high nitrogen austenite (10 at. %N) was 
determined using a combination of electric resistivity measurements and microscopic observations. The 
transformation curve forms double C curve with nose temperature of 400 C. Isothermal aging above 480 C 
resulted in formation of the Fe4N precipitation prior to the Braunite transformation. Bainitic 
microstructure was formed at temperature lower than 450 C. Hardness of 750 Hv was recorded in austenite 
layer formed in mild steel rod of 10 mm in diameter upon aging at the nose temperature for 10 min.

研究分野：材料物性

キーワード： 窒素オーステナイト　熱処理　電気抵抗　組織観察　TTT曲線
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 
 機械部品には部品同志が摺動する部分が
多い。そのような部品の耐摩耗性を向上させ
るには接触面の硬度を上げる必要がある。し
かし、硬い材料は靭性が乏しいため、衝撃が
加わると部品が大きく破損する可能性が高
くなる。従って、部品全体を硬質材料で製作
するのではなく、加工が容易な比較的軟らか
い材料の表面だけを硬化する”表面処理”を
施すことで靭性と硬度の両立を図ることが
多い。 
 歯車やシャフトに代表される機械部品に
鉄鋼材料を用いるとき施される表面処理と
して、マルテンサイト変態を利用する侵炭や
高周波焼き入れ、窒化鋼と呼ばれる Al や Cr
を含む特殊鋼の表面に硬化層を形成する窒
化、加工硬化を利用するショットピーニング
があり、工業的に用いられている。高周波焼
入や侵炭は熱処理だけで出来る比較的安価
なプロセスであるが、硬さを担保するマルテ
ンサイトが準安定であるため、マルテンサイ
トの分解が始まる 250℃程度の高温に曝され
ると軟化してしまう。加工硬化を利用するシ
ョットピーニングも高温になりうる環境で
の使用には適していない。窒化を含む析出硬
化型の鋼材は高温に強いが、普通鋼より何倍
も価格が高く、硬鋼ゆえに加工費も嵩むため
鉄鋼の魅力であるコスト面の優位性を損ね
てしまう。安価な普通鋼の表面に熱処理だけ
で、それも熱的に安定な平衡相だけで構成さ
れる硬質層を生成させる方法の開発が期待
されている。 
 研究代表者は磁性材料の観点から高窒素
マルテンサイトの研究を始めた(文献①）。そ
の過程で高窒素オーステナイトが 200 K 付近
で等温マルテンサイト変態することを見い
だし、準安定オーステナイトが起こす相変態
の時間依存性に興味を持った(文献②）。そし
て、窒素オーステナイトを 200℃程度で熱処
理すると焼入鋼並の硬度が得られることを
知り、鉄の窒化技術を転用して窒素オーステ
ナイトの拡散変態と表面処理応用に関する
基礎研究を始めた。 
 
２．研究の目的 
 本研究課題は自動車駆動系部品や金型で
利用可能な鉄鋼の新しい硬化法に関する基
礎研究である。本研究課題で調べたプロセス
は鉄の表面を 650℃付近で一旦軟らかい高窒
素オーステナイトにしてから比較的低温の
熱処理でナノメートルスケールの二相に分
離させるもので、これまで用いられてきた鋼
材の硬化法とは本質的に異なる。この手法で
作製される硬化層は平衡相であるフェライ
トとγ'-Fe4N の二相で構成されているため
マルテンサイトを用いた硬化層よりも高い
耐熱性が期待される。 
 本研究課題では過共析オーステナイトの
等温変態によって生成される組織を熱処理
温度で整理すると同時に、熱処理条件を検討

する際の基礎データである等温変態曲線を
精密に決定する。本研究により、鋼材の表面
に生成させた窒素オーステナイト層を何℃
で何時間熱処理すると望ましい硬質層が得
られるか明らかにすることを目的とする。 
 
３．研究の方法 
 窒素は炭素と異なり溶融鉄に対する溶解
度が低いため、窒素を添加するには固体の鉄
の表面から窒素を吸収させる方法が用いら
れる。従って、薄い鉄を出発試料にしなけれ
ば深さ方向に組成が均一な試料を作製する
ことができない。等温変態曲線を測定するに
は均一組成のオーステナイト単相が必要で
あるため、市販の冷延純鉄板を原料に用いた。
表面処理の実験にはφ10mmのSS400丸棒を用
いた。 
 純鉄は窒化しにくいため窒素ガスでは窒
素オーステナイトを得ることは出来ない。よ
り窒化力が高いアンモニアガス＋水素ガス
中の 630～700℃で熱処理することでマルテ
ンサイト変態温度が室温より下にある過共
析オーステナイトを得ることができる。この
とき、アンモニアガスと水素ガスの流量比で
試料の窒素濃度を制御できる。 
 本研究で実施した実験方法は以下の通り
である。 
(1) 試料表面の汚染を除去し、窒化プロセス

の再現性を確保するため、冷延純鉄板を
乾水素雰囲気 1000℃で 1 時間熱処理す
る。そののち水素雰囲気のまま 650℃に
炉冷する。 

(2) γ単相領域が最も高窒素側に広がって
いる 650℃で鉄をアンモニア＋水素ガス
中で熱処理して 10 at.% N のオーステナ
イト単相にする。 

(3) 水急冷で窒素オーステナイトを室温に
取りだす。 

(4) 窒化前後の試料の質量変化から窒素濃
度を求める。 

(5) 200～550℃に設定したソルトバス中で時
効熱処理する。 

(6) 時効中に直流四端子法の電気抵抗測定
を行い、変態の進行を連続的に観察する。 

(7) 硬さ試験、組織観察、Ｘ線回折などの測
定を実施し、TTT 曲線にまとめる。 

測定結果を適宜フィードバックして実験条
件や装置の改善・改良に努めた。尚、ソルト
バスを利用した理由は、室温まで過冷したオ
ーステナイトをノーズ温度より上に昇温す
るには試料温度を急速に上げる必要がある
こと、そして、変態の時間依存性を測るため
目的温度に試料を急速加熱する必要がある
ためである。加熱した管状炉に試料を差し込
むことも試したが、昇温速度が遅く、ノーズ
を迂回することはできなかった。 
 
４．研究成果 
 本研究課題により鉄の窒化条件について
以下の知見を得た。 



・ 窒化時間とともに試料中の窒素濃度は上
昇するが、飽和する前に減少が始まるの
で、窒素濃度はピークを形成する。 

・ 窒素濃度が頂点となる時間付近から試料
表面に水ぶくれのような気泡が発生し始
める。一度鉄の中に取り込まれた原子状
窒素が粒界で結合して窒素分子、さらに
は気泡となって試料から離脱する。 

・ 脱窒が起こるため長時間窒化しても厚い
試料を均一に窒化する事は出来ない。オ
ーステナイト単相を得られる上限は厚さ
100μｍであった。650℃6 時間窒化が最適
である。 

室温に取りだした厚さ 100μｍのオーステナ
イト単相を放電加工機で短冊状に切断し、電
極として 4本の 0.2mm の鉄線をスポットウェ
ルドで取り付けた。そしてソルトバス中に挿
入した試料の電気抵抗を時間の関数として
測定した。試料の比抵抗はオーステナイトの
分解と共に低下した(図１）。 

 
 
この抵抗減少はγ→α＋Fe4N 二相分離によ
って比抵抗が大きい高濃度のγ固溶体から
比抵抗が小さい純鉄が析出することに起因
する。これをまとめた TTT 曲線は図２の通り
ノーズが 400℃付近にあるＣ曲線である。 

 
 

これまでに報告されている窒素オーステ
ナイトのＣカーブは単一のＣ曲線として描
かれているが(文献③、④）、本研究課題では
電気抵抗測定によって細かい温度間隔で測
定したため変態開始線のノーズが二段にな

っていることがわかった。変態終了線も二段
になるのかどうかは測定精度の限界で判断
できなかったため一本の C 曲線で表した。
500℃以上の変態終了線のデータに乱れがあ
る原因は、ソルトによる試料の腐食である。
高温かつ長時間の熱処理で試料の厚さが減
少し、徐々に抵抗が増えていくため変態終了
時間を正確に決めることが困難になるため
である。 
 次に等温変態中の組織形成過程について
述べる。Ｃ曲線の高温領域、A1温度から 530℃
付近の間では粒界に Fe4N が析出し（図２の
破線が析出開始線）、その後に粒界を起点と
してパーライト様の縞状組織（ブラウナイ
ト）が成長した。温度が下がるほどブラウナ
イトの縞は細かくなった。530℃から 480℃で
は変態駆動力の増加によって粒内にも板状
Fe4N が析出するようになり、Fe4N の隙間を
縞状組織が埋める最終生成物になった(図
３)。この写真で白い棒状析出物が初析 Fe4N
で、黒い部分が縞状組織である。500℃熱処
理試料の１個の板状析出物に注目して試料
同一箇所のサンドペーパー研磨と組織観察
を繰り返すことで三次元形態を調べたとこ
ろ、厚さ 0.8μm、一辺 6μm の正方形であっ
た。この形態から析出した Fe4N と母相のオ
ーステナイトとの間に方位関係があると予
想されるので、EBSD で調べたところ Cube to 
Cube の関係にあることがわかった。 
熱処理温度が下がると粒内 Fe4Nは細かく、

数が多くなり、450℃に至ると点状になる。
この温度以下の最終生成組織は、Fe4N の隙間
をブラウナイト組織が埋めるのではなく、未
変態オーステナイトと形態がよく似た窒素
ベイナイト特有の光顕組織となる(図４)。ブ
ラウナイト組織からベイナイト組織に遷移
する温度は炭素鋼と異なりノーズ温度より
明らかに高い。これは、最短時間で最終生成
物が得られるノーズ温度で熱処理すれば高
硬度の窒素ベイナイトが得られることを意
味する。変態終了後の硬度は熱処理温度が低
い方が硬いが、ノーズ温度の時効でも 750Hv
程度の硬度が得られ、侵炭や高周波焼入に対
する優位性が認められた。この硬度は直径
10mm の軟鋼棒表面に生成させた窒素オース
テナイト層を 400℃10分間熱処理することで
も得ることができた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図２ 10 at. % N オーステナイトの TTT 曲線 

図３ 500℃で熱処理した試料の光顕写真 

図１ 250℃における電気抵抗の時間依存性 
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