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準安定オーステナイト保持時間の影響
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1. 緒 言

筆者らは,構造用合金鋼の恒温変態曲線 (S曲線)が加工熱処理によりどのように変化す

るかについて一連の研究を行なっており,すでに Ni･Cr･Mo鋼について,オーステナイト

化後,準安定オーステナイト領域で塑性加工を加えたいわゆるオースフォーム処理をしたと

きのS曲線の変化(1)とMs点の変化(2)およびオーステナイト化後,安定オーステナイト領域

で塑性加工を加えたいわゆる鍛造焼入れをしたときのS曲線の変化(a)とMs点の変化(4)につ
いて報告した.今回は,オーステナイト化後,準安定オーステナイト領域で等温保持するこ

とにより,S曲線のパーライト,上部ベ-ナイトおよび下部べ-ナイト各領域の恒温変態が

どのように変化するかについて実験し,あわせて等温保持によるオーステナイトの安定化に

ついて考察したので,その結果を報告する.

2. 試料と実験方法
,

2-1試 料

市販されている直径 19mmの Ni･Cr･Mo銅 (SNCM･439)の丸棒を,熱間鍛造で直径約

8mmに加工し,その後850oCで30分間焼なまししてから直径5mm長さ5mmに丸削りし

て試料とした.試料の化学分析値を表1に示す.

表1 試料の化学分析値 (%)

2-2央験方法

図1に示すように,試料を電気炉で850oC,30分間加熱してオーステナイト化彼,速かに

550oCにあらかじめ調整してある鉛浴に入れて0-4,000秒中間保持し.さらに650oC,450o

Cおよび300oCの各々の温度に調整してある鉛浴に直ちに移して恒温変態させ,所定時間経
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過後2oCの水に焼入れした.中間保持温度

として550oCを選定したのは.本温度がS曲

線の入江の温度であり準安定オーステナイト

状態を長時間保持できるので,保持時間の影

響を調べるには最適と考えられること･およ 芸

び長時間保持することによりオーステナイト

の安定化が起こりはしないかと期待されるこ

と等によるものである.また,中間温度保持

時間を最長4,000秒にしたのは,これが550o

Cで恒温変態したときの析出開始時間(3)にあ

噂榊

図1 実験方法
たるためである.恒温変態温度としては,パ

ーライト,上部べ-ナイトおよび下部ベ-ナイト各領域の代表として650oC,450oCおよび

300oCをそれぞれ選定し, また恒温変態時間は,10秒から4,000秒までの冬時間とし,対数

的にほぼ等間隔になるように選んだ.

以上の処理を施した試料は,エミリーベーパおよび,(フ研摩してから,5%ピクリン酸ア

ルコ-ル溶液で腐食して光学顧徴鏡組織を調べ,各変態温度での析出物の割合を線分析法に

よって求め,恒温変態時間に対して析出物がどのように増えるか調査した.さらにこの結果

より,析出開始時間(1%析出)と終了時間(99%析出)を求め,中間保持によって析出開始

点と終了点がどのように変化するかについて調べた.また,全試料について,マイクロビッ

カース硬度計 (荷重1kg)で硬さを測定し.恒温変態に.ともなう硬さの変化を調べた.硬さ

は,-試料につき3-5ヶ所測定し,その平均値を求めた.さらに徴細構造の変化を詳細に

調べるため,一部の試料について日本電子製で-200塑走査電子顕微鏡および同社製100･C型

透過電子顕微鏡による組織観察を行なった.走査電厩の試料観察は,試料をバフ研摩後.10

%アセチルアセトン･1%テトラメチルアンモニウムタロライド･メチルアルコール混合液

を使用し.電圧0.5Vにて4分間走電位を保つように常時捉拝しながら電解エッチングを行

ない,超音波洗浄後供試料とした.透過電顕の観察は.平行二枚刃の精密切断機を用いて厚

さ約0.1mmの薄板を切り出した後.直径3mmの円板を切り出し,過塩素酸50ml,酢酸950

mlの混合液を 13oCに保ちながら電圧60V,電流0.13Aで電解研摩し,薄膜を作成して行

なった.

3.実 験 結 果

3-1恒温変態にともなう組鼓の変化

写真1-3は,オーステナイト化後,550oCで0-4,000秒中間保持後,それぞれ650oC

xl,000秒,450oCx40秒,300oCxlO0秒恒温変態させ,直ちに水焼入れした試料の光学顕

微鏡組織の一例を示す.これらによると.先ず写真1の650oC恒温変態の場合は,550oC中

間保持時間が0-100秒ではフェライトが析出し,400-4,000秒ではフェライトとパーライ

トが析出していて,中間保持時間が長いほど析出量が多く,変態が促進する傾向が認められ

た.写真2の450oC恒温変態の場合は,どの中間保持時間でも上部ベ-ナイトが析出してい
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図3 オーステナイト化後550oCで0-4,000秒
保持した後,450oCで恒温変態したときの
析山丑の時間変化

るが,650oC恒温変態とは異なって,中間保持時間が長いほどqr山正が増す傾向は認められ

ず,400秒付近に多く析出していた.写真3の300oC恒温変態の場合は,どの中間保持時間

でも針状の下部ベ-ナイ トが析出しているが,中間保持した場合は,保持しない場合に比較

して炭化物が多く析LtT.しており.全体的に変態が促進する憤向が認められた.

図2-4は,各試料の光学顕微鏡組織から線分析法によって析IJjL3:を求め,それぞれ650o

C,450oCおよび300oCの恒温変態時間に対する析出丑の変化を示したものである.なお各

回において,550oC中間保持時間は,代表として0,40,400,4,000秒のものを示した.こ

れらによると,650cc恒温変態した場合 (図2)は,中間温度保持時間が長いほど析出量山
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図6 オーステナイト化後550oCで0-4,000秒
保持した後,450oCで恒温変偵したときの
析山開始点と終∫点の変化

線は短時間側に移動し,変態が促進することが認められた.なお,析出丑曲線の傾きは,節

出の初期 (析出丑0-20%)とそれ以降 (約20-100%)とでは大きく異なるが,組織と対

応して調べたところ,これは初期がフェライ トの析出,それ以降は/1-ライトの析出による

ものであった.450oCで恒温変態した場合 (図3)紘,中間保持時間が異なるとUTLLj韮曲線

の傾きが様々に変化し,保持時間400秒のときが投も大きかった.300oCで恒温変態した場

令 (図4)は,中間保持したときは,保持しなかったときと比較して変態が大きく促進し,

保持時間が400秒のとき最大であった.なお,析山孟曲線の懐きは,ほぼ一定であった.

図5-7は, 図2-3で示した析出iiiJILl線から.析出開始点 (1%irruj)と析出終了点

(99%析出)を求め,それぞれ650oC,450oCおよび300oCで恒温変態したときの析出開始
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点および終了点が.中間保持時間によりど

のように変化するかを示したものである.

これらによると,650oCで恒温変態した場

令 (図5)は,析出開始点 および終了点

は,中間保持したことにより短時間側に移

動し.中間保持時間が長いほど変態が促進

していることがわかる.450oCで恒温変態

した場合 (図6)は,析出開始点について

は中間保持時間が長いほど遅れる傾向を示

すが,析出終了点については,中間保持時

間が短いときは保持時間が長くなるにつれ

て変態が促進し.400秒付近の保持時間の

ときにもっとも促進した後,さらに長時間
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図7 オーステナイト化後550oCで0-4,000秒
保持した後,300oCで恒温変態したときの析
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図10 オーステナイト化後550oCで0- 図13 オーステナイト化後550oCで0-4,000
4,000秒保持した後,300oCで恒温変態 秒保持した後,300oCで恒温変態した試料
したときの硬さの変化 の硬さから求めた析出開始点と終了点の変

化

保持すると道に変態は遅れる傾向を示した.300oCで恒温変態した場合 (図7)は,析出開

始点および終了点とも同じような傾向を示し,中間保持時間が短いうちは保持時間の増加に

っれて促進し,400秒付近でもっとも促進した後, さらに長時間保持するとやや促進の度合

が弱くなる傾向を示した.

3-2 恒温変態にともなう硬さの変化

図8-10は,オーステナイト化後,550oCで0-4,000秒中間保持した後,それぞれ650o

c,450oCおよび300oCで恒温変態して後,直ちに水焼入れした場合の硬さの変化を示す･

なお,550oC中間保持時間は,代表として0,40,400および4,000秒のものを示した･これ

らによると.いずれの場合も恒温変態初期の梗さは約650を示し.含有炭素量から予想され

る全マルテンサイト組織の硬さと一致した.恒温変態が進行し析出量が多くなるに従って硬

さは低下し,やがて一定値に落ち着いた.

図11-13は,図8-10の硬さ変化に基づいて析出開始点と終了点を求め.それぞれ650oC,

450oCおよび300oCで恒温変態したときの中間保持時間による影響を示したものである･こ

れらによると,いずれの恒温変態温度の場合にも,厩徽鏡組織から求めた恒温変態の析出開

始点と終了点の変化の場合とだいたい同じような傾向を示した･

4.考 察

4-1､パーライト変態
A.H.コットレル(5)によると,亜共析鋼を恒温変態させると.オーステナイトから先ず
フェライトが析出し,その部分の炭素が周囲のオーステナイト中へ拡散することにより,オ

ーステナイトの炭素量が増加して共析組成になり,パーライトが析出する.この初析のフェ

ライトは.通常オーステナイトの粒界に発生するが,結晶粒の大きいときまたは炭素の拡散

のしにくいときは粒内でも生ずる.パーライトは,オーステナイト粒界の他に,初折のフェ

ライト界面が核になり,パーライト･ノジュールを形成しながら成長し,その成長速度は,
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温度が一歳であれば一定である. 一方.パーライ ト敵城の変態は, 核の1=.成とその成長理

論(8)がよくあてはまると言われるが,それによると.核のノヒ成速度すなわち単位時間あたり

の核の発生率は,/く-ライ ト領域のC曲線のノーズ恥JiE(650oC)よりやや低い温度付近に
多く分布し,核の成長速度は,温度が低下するほど,-Ill.辿に減少する.従って,巾r琵卜保持温度

の550oCは,核の生成速度は大きいが,成k辿此iLJド常に小さいところである.以上のこと
から.オーステナイ ト化後550oCで小間保Jlr,した い~よl),650oCでの′1-ライト変態が

促進した (図5)のほ,直接恒温変儲した似合と化化し{･川棚刺糾1に多数のフェライ トお
よびパーライ トの核が発生し,さらに6500CttUJt..雌 燃 したことに.トlて,これらの核が一
定速度で成長したためと考えられる.まt.佃 ･川朋Uに比例して11.lIWl,t密偵が促進したのは.
中間保持時間が長いほど核の/I:.成h'(が州加した[=L')であると.JLL)Dllる.

写巽4は, オーステナイ ト化掩ll'Ti懲65OOcで1.(XX)仲山恥敵似しナ･柊水焔入れした試料の

変態した後水焼入れした,.VC料の1R抑糾馳i･JIL帖LI.:もU)でめも.(.Tt)J･(71)(上.1抑Hの,人目の滋
査電顕組織と透過1【乙抑別紙をそJLぞJl,iJ'(し.(0)t(fl)は,lg_;-爪の駅日のそj l.ら/aJ,-1':す (11トト')

じ).これによると.(.1)の切か よ. 小さなlf;(.状の八があいf･地の-.ルj一･/サイトと火きた抜
け殻のような形をしナフ ノ(トが枇怒号されるが.(o)の切で目上,大きく発辻Lf･]円状の′く-
ライ トが触Iiiされる.(b)はフェライト部の透過'Iは斬組織を,-J<すが,フェライ ト内にとこ/)ど

写真4 オーステナイト化後直接650oC,1,000秒恒温変態した後水焼入れした試料の電顕組織
((a)走査型 O))透過型)と,ナーステナイト化後550oC,4,000秒中間保持し,650oC,
1,000秒恒温変態した後水焼入れした試料の電顕組織 ((o)走査型(a)透過型)の比較
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ころ転位に似たしわ模様が観察される.((1)はパーライト部を観察したものであるが,パーラ

イト中のフェライト部に転位網と思われるところがところどころ見受けられる.以上,これ

らの電顕組織からも.中間保持したことにより,パーライト領域の変態が促進したことが確

認される.

4-2 上部ベーナイト変態

実験に用いた合金鋼のS曲線(3)は,パーライト領域とべ-ナイト領域ではっきり分離し,

二つのC曲線を形成したが,450oCで恒温変態したときに形成される上部べ-ナイトは,普

通フェライトと (FeM)8C (MはCr,Mo寄)で示される粒状の炭化物との混合組織である･

上部べ-ナイトの核生成は,先ず過飽和フェライトが生じその後そこから炭化物を析出する

か (Bainのモデル),あるいは.先ず炭化物を含まないフェライトが生じ,その結果周囲の

オーステナイトの炭素濃度が高くなりそこから炭化物が析出する (Hultgrenのモデル)と

言われている(7)が,いずれにせよ上記の過飽和フェライトあるいは炭化物を含まないフェラ

イトが革断機構によって形成される.そして,フェライトはラス状または板状に生成し.析

出物を生ずるとオーステナイト中の炭素は著しく富化され(8),べ-ナイト掛まオーステナイ

ト方向-成長してゆくと言われている.一方,Troiano(9)らによると,べ-ナイト変態は一

般の核の生成とその成長理論に厳密には従わず,例えば,オーステナイト化後べ-ナイト領

域のTl温度に焼入れして恒温変態させて一部べ-ナイトを生じさせ,引き続いてT2温度
(Tl>T2)に焼入れして恒温変態させべ-ナイトを生じさせると,T2温度での変態は,Tl
温度での変態ですでに析出核が生じているにもかかわらず新たな核生成が行なわれ,析出し

たべ-ナイトもTl温度で生成したベ-ナイトとは全く別のところに生ずることが報告され

ている.すなわち,Tl温度で生じた核は,T2温度での核とはならないのである.以上のこと

から,オーステナイト化後,550oCで中間保持したことにより析出開始点が遅れた (図6)

のは,次の3つの原因が考えられる.

(1) 550oCは,パーライトとべ-ナイトそれぞれのC曲線の間の温度であるので,中間保持

中に生成する核は,ほとんどパーライト変態のためのものであり,べ-ナイト変態のもの

はわずかである.これを450oCで恒温変態させると.中間保持中に核生成に寄与しなかっ

た一部の炭素原子がべ-ナイトの核を生じるか,あるいは,中間保持中に生成したパーラ

イト変態のための核がさらに活性化エネルギーを受けて構造または組成変化を起こし,ベ

-ナイト変態のための核を新たに生じなければならない.前者の場合は,フリーな炭素原

子数が少ないであろうし,後者の場合は,構造または組成変化のための余分のエネルギー

と時間が必要であろうから.核の発生率は減少し.そのため析出開始時間が遅れたものと

思われる.

(2) オーステナイト化温度の850oCから直接450oCに焼入れした場合に生ずる熱応力や歪と,

オーステナイト化温度より一旦550oCに保持し,その後450oCに焼入れした場合の熱応力

や歪を比較すると,後者の場合には,550oCに保持することにより焼入れ応力や歪が回復

するので,残っている熱応力や歪は少なくなっていると予想される.ベ-ナイトの核生成

時には,努断践横がともなうので内部応力や歪が小さいほどべ-ナイトの核発生率は少な

いはずであるから,このことにより析出開始時間が遅れたものと思われる.

(3)550oCで中間保持している間に,オーステナイト中に微視的なクラスターが形成され,
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写X5 オーステナイト化後山接450C,40F･W.削J空似した後水Ih't入れした試料の電顕組織((a)
Al虎型 0))通過型)と,オースノ)イト化維550oC,4,000秒申(;jj陳挿し,450oC,40秒
恒温変態した後水焼入れした駄目の花掛削轍 ((C)Jtlf型 (d7透過型)の比較

これが析出物と同じような役割をして抑析ソ)に対する抵抗を高軌 べ-ナイトの核発Ji率

を抵下させるため,析出開始時間が遅れたものと甘えられる.

析出開始点が遅れることが,オーステナイトが安'&化されることの一つと考えるならば,

安定化の問題について論議された内容をこの間脳に適用できると思われる,泉山40は,1.12

%C,0･27%Si,0･33%Mn,4.98%Ni,0.003%P,0.017%S の組成の合金鋼を用いて,

Ms点 (84oC)以上の300oCで0-60分T･弧保持した後水焼入れして残留オーステナイト丑

を測定した結果,明らかに残留オーステナイト丑が増加し,オーステナイトの安定化現象が

みられ,この原因は,オーステナイト[体の内部変化に基づくと指摘し,上記(3)の内容による

と述べている.これと同じことを岡本ら叫も指摘している.また,550oCで4,000秒中間保

持した場合は,450oCでの恒温変健が全体的に大きく遅れている (図6)が,これはちょう

ど中間保持温度での析出開始時間にあたるため,フェライトの析出と同時にオーステナイト

の炭素濃度が高くなり,このことにより恒温変態中の核生成の臨界半径が大きくなり(9),こ

の臨界半径に満たない粒子 (エソプリオ)は成長できないので核の発生率が減少し(6),従っ

て恒温変態が大きく遅れたと考えられる.析出終了点については,巾rHl保持時間が400秒の

とき促進しているが,このことについては,今後調査予定である.

写真5は,オーステナイト化後,直巌450oCで40秒恒温変態した後水焼入れした試料の電

顕組織と, オーステナイト化後550oCで4,000秒小間保持後,450oCで40秒恒温変態した後
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水焼入れした試料の電顕組織を比較したものである.これによると.(･Tt)および(o)の切榊上.
rlく見える粒状の炭化物を含む上部べ-ナイト板と地のマルチソサイトが観察されている.

O)Mまベ-ナイ ト組織であるが,つぶつぶ状の炭化物がフェライ ト中に多数観察されている･

(d)はマルテンサイ ト部の組織であるが,マルテンサイ ト非内部に析出の核となりそうな果い

モヤモヤした部分が見受けられる.

4-3下部ベーナイ ト変態

下部ベ-ナイトは,上部べ-ナイトと本質的な題jT酌まないが,よりマルチソサイトの性格

が強い針状の組織であり,炭化物は桐密六方鵬速の8脱化物を生成す る.核は,パーライ
トや上部べ-ナイ トと違って結晶粒界から優先的にノj:.ずることはなく,粒内で生ずる.llc-

hemann(7)Kよると,下部べ-ナイ トは, 殺初LR瀬を過飽イ附こ固浴したフェライ ト版 (マル

テンサイ ト)が生成し.これから急速にE炭化物が析山して,その結果炭素濃度は0･2-0.3

%となり,成長につれて炭素の大部分がオーステ)･イ ト中に拡散してゆくと言われる,17回

の実験では,オーステナイ ト化後550oCで申JH]保Jい_たことにより,300oCの恒温変掛 こ促
進の傾向があらわれた (図7)が,このことは,L二部べ-ナイ トのところで考察した艶山か

らほ説明できず,鮮老らの｣揃 のjT,怨にもJiした.ただし,恒温変態温度の300oCは,rlJILrll
保持温度の550oCより大分低い脱皮なので,卜部ベ-ナイトの場合ほど中間保持の影野を受
けないこと,および.マルテンサイトnrl的弧瓜 (Ms点)に近いので, なんらかのマルチソ

写真 6 オ-ステナイト化後直接300oC,100秒恒温変態した後水焼入れした試料の柁顕組織((a)
走査型 0))透過型)と,オーステナイト化後550oC,4,000秒中間保持し,300oC,100秒恒
温変態した後水焼入れした試料の屯頗組織 ((o)走査型(α)通過型)の比較
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サイト的要素が加わったこと等が考えられるが,詳細については今後に委ねることにする.

写真6は.オーステナイト化後,直接300oCで100秒恒温変態した後水焼入れした試料の

電顕組織と,オーステナイト化後550oCで4,000秒中間保持した後,300oCで100秒恒温変態

した後水焼入れした試料の電戯絶技を比較したものである.これによると.(a)の場合は,マ

ルテンサイトの地に針状のベーナイトがわずかに析出しているが,¢)の場合は,たくさんの

べ-ナイトがラス状に析出していることがわかる.0))の透過電顕組織は,通常の水焼入れし

た直後のマルテンサイトと同様であるのに対し.(d)の場合は,内部に黒いつぶつぶの析出核

を含むようなラス状のマルテンサイトが観察される.

5.結 論

Ni･Cr･Mo鋼を850oCで30分間加熱してオ-ステナイト化後,直ちに550oCで0-4,000

秒の種々の時間中間保持してから.650oC,450oCおよび300oCで恒温変態したときの変態

にともなう析出開始点および析出終了点を.光学頗徴銃および電子厩徴鏡を用いて調べた.

そして,550oCで中間保持しない場合の析出開始点および析出終了点と比較検討したところ.

次のことがわかった.

(1) 650oCのパーライト変態の場合は.550oCでの中間保持時間にはぼ比例して恒温変態が

促進し,析出開始点および終了点は短時間側に移行した.

(2) 450oCの上部べ-ナイト変態の場合は,析出開始点については.550oCでの中間保持時

間にほぼ比例して長時間側に移行したが,析出終了点については,中間保持時間が短いと

短時間側に移行し,中間保持温度に長く保持すると長時間側に移行した.

(3) 300oCの下部べ-ナイト変態の場合は,550oCでの中間保持により析出開始点および終

了点が虚時間側に移行し,中間保持時間が400秒のときもっとも短時間側に移行した.
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