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第1章 序論

オ ーステナ イ ト系 ステ ンレス鋼は耐食材料 と してだけでな く加工性 、溶 接性

.に優れ、 また酎熱性 も 良好なため広範 に使用 されてい る。 しか し降伏応力 が低

く、またC1一 イオン を含む水溶液 中で応力腐食割れ を起 し易 いとい う致命的

な欠点を持って いる。一方、最近の溶製技術の進歩 とともにC,N等 の不 純物

が ◎,01%以 下の高Crフ エライ ト系 ステン レス鋼が開発 されて いる。 その

加工性、溶接性 はオ ーステナ イ ト系 ステ ンレス鋼に比べてやや劣 ると言われて

い るが(1).(2)降 伏応力はオ ーステナ イ ト系ステ ンレス鋼に比べて高 く、Ni

を含 まない もの は応力腐食割れ を起 さず(3)、 熱 膨張係数が小 さいな どの特 性

を示す ため注 目されて い る(4)'く5)。

ところでオ ーステナ イ ト相 とフ ェライ ト相の2相 を含むステンレス鋼は古 く

か ら応力腐食割れ を起 こ しに くいこ とは知 られて いたが(6)、 熱間加工性に問

題があって実用化が遅 れていた く7}。 しか しア ルゴン酸素脱炭法(AOD)

や真空酸素 脱炭法(VOD)と いった炉 外精練法 の進歩 によって低炭素化 が可

能 とな り加工性が改善 され るにっれ,海 水淡水化プ ラン トや油井管材料 と して

使用 され る実績が年 々多 くなって きてい る(a一》is)。2相 ステンレス鋼がJIS

に採用 されたのは最近で あ るが、その基本的組成 は22～28Cr,2～9Ni

O.5～3MO,0.005～ ◎.10C(wt%)と な っている。 この よう

にNi量 が少な いため安価で あ るとい うことも、2相 ステン レス鋼が注 目 され

て いる理 由の1っ であ る。 しか し、現 在で もなお溶接性の改 善のため、例 えば

Wの よ うな添加元素の効果が検討 されてい る(13)。

2相 ス テンレス鋼 中のオ ーステナ イ ト相,フ ェライ ト相 は云 うまで もな く組

成 、組織が異な りまた物理的性質が 異な ってい るため 、熱的 あるいは機械 的な

どの外的の仕事 に対 しての2相 ステンレス鋼の挙動 は興味深 いものが ある。
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2相 ステ ンレス鋼の 機械的性質に関す る一連 の研究がHardenら(14～18),

あ るいはTamuraら(19)'(2◎)に よって行わμてい るが,こ の鋼は熱間圧延温

度域が状 態図で いえば2相 共存域に あ り,結 晶粒径が非常 に微細 となって い る

ため、各 相の個 々の変形 挙動 にっいての詳 しい検討 は、Wakasaら(21)に よ るマ

ル テンサ イ ト変態 に関す る報告以外 ほ とん ど見 られない。また、ここ数年で時

効 による析出現象 にっ いての透過電子顕微鏡 を用いた詳細な研究が 見受け られ

る ようにな ったが、微 視的な研究 は複合材料的見地か らも重要で あるに もかか

わ らず非常に少 ないのが現状で ある(22)'(231。

そ こで本論文 は2相 ステンレス鋼 の引張 、疲労な どの機械 的性質 に及ぼ す種

々の熱処理や環境の影響 について,オ ーステナ イ ト相、フエ ライ ト相各相の個

々の変形挙動や変態挙動,な らびに延性2相 鋼 の強度の特異性 を透過電子顕微

鏡 あ るいはX線 を利用 す ることに よって微視的 に検討 するこ とを主 な目的 とし

て いる。 なお本論文 は次の ような各章 から構 成 されている。

第2章 では引張、衝 撃特性 に及ぼ す溶体化処 理温度 、冷却速度、時効の影響

を組織変 化 と関連づけ検討 した。

第3章 では2相 ステ ンレズ鋼 の引張強度や破断伸び に及ぼ す試験温度 、 引張

ひずみ速度や結 晶粒径 の影響 を調べ た。

第4章 で は室温で引張変形 した ときの各相の変形挙動 をX線 プ ロフ ァイル解

析 と透過電子顕微鏡的観察 を通 して 微視組織の立場か ら検討 した。

第5章 で は2相 ステ ンレス鋼の疲 労強 度に及ぼ す熱処理温 度、冷却速度や時

効 の影響 、熱間圧延方 向に対す る試験片採取方 向の影響 を調べ、 さらにオ ース

テナ イ ト鋼 やフ ェライ ト標準鋼のそれ ら とも比 較 した。熱処理の影響の うち、

相応力にっいては詳 し く検討 した。

第6章 では2相 ステ ンレス鋼 の疲労 において疲労亀裂発生が重要な因子 であ

る ことが前章で示唆 されたので,透 過電子顕微 鏡に よる下部組織の観察 とレプ

2



リカ法による表面変形組織の観察を通じて亀裂発生挙動にっいて詳細に検討し

た。

第7章 では実用的見地から2相 ステンレス鋼の耐食性に及ぼす各種の熱処理

や前加工の影響を調べるとともにC1一 イオンを含む水溶液中での疲労強度を

オーステナイト単相鋼、フェライト単相鋼それぞれと比較検討した。
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第2章2相 ステンレス鋼の引張および衝撃特性

2-1緒 言

フエライ ト柑 とオ ーステナ イ ト相 を適度0)割 合で含 有する2相 ステンレス鋼

は酎 応力腐 食割れ鋼 と して開発 された(1～4,。 その組成 はSUS304型 鋼

(18Cr8Ni)よ り高Cr,低Niで あ り、 また耐食性 を向上 させ る意味で

炭素含有量 を非常 に低 くし、逆に窒 素を積極的 に添加 した ものが基本的な もの

で あ るが 、さらに溶接 性や加工性 を改良す るため種 々な組成が検討 されて いる

く5)
。フ ェライ ト相 とオ ース テナ イ ト相 との混合比が強度や耐食性 に及ぼ す影

響 にっ いても研究 されてお り、耐応力腐食割れ性 に関 してはほぼ50%ず っ混 一

合 して い るとき最 も優 れた特性 を示 す ようで あ る(i・6・7)。

ところで2相 ステン レス鋼は、加熱の際 に組織変化 を起 こし易い と云 う欠点

を持 って い る(8)。 例 えば、2相 ステンレス鋼中のオ ーステナ イ ト相では900

K付 近の加熱 によってCr23C6な どの炭化物 の析 出(9),フ ェライ ト相内で

は、高Crの フ ェライ ト鋼 を1100K付 近に加熱 した際に見 られ るσ相 の析

出(t。),あ るいは750x付 近でのCr-rich相(α'相)の 析出な どの

組織変化で あ りC11)、 それ らは2相 ステンレス鋼の強度や靱性に重大な影響

を及ぼす ことが考Xら 『れ る。

2相 ステ ンレス鋼の耐食性や応力腐食割れ性 に関す る研究 は以前か ら行 われ

て いるが 、今後 ます ます材料への要求が苛酷 にな ることもあ り、本鋼が耐食材

料 としてだけで な く高強度、高靱性材料 としての使用 の拡大が望まれてい る。

ところが2相 ズテンレス鋼の強度特性 を微視組 織的な見地か ら検討 した ものは

ほ とん ど見 当た らないのが現状で あ る(6'エ2)。

そこで 本章で は、溶体化処理温度や その温度 からの冷却速度、 さらに種 々な

析 出が予想 され る温度 域で時効 した2相 ステンレス鋼 の引張特性お よび衝 撃特
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性 を調べ たが 、その際 フ ェラ イ ト相 とオ ース テナ イ ト相の微視組織変化に注 目

し、本鋼 の強度特性 に各相が どの よ うな役割 を担 ってい るのかを理解 しよ うと

す るもので あ る。

2-2溶 体化処 理材の強度特性

2-2-1供 試材お よび実験 方法

供試材 はSUS329」1型2相 ステンレス鋼でその化学組成 を表2-1に 示.

す 。熱 間加工 した直 径2◎mmの 棒材 か ら図2-1に 示す ような 引張 試験 片

(a図)お よび衝撃試験片(b図)を 切削加工 に より作製 した。溶体化処理温度

の組織お よび強度に及ぼす影響 を調べ るために 、溶体化処理温度 を1173K

表2-1供 試材の化学組成(wt%)

CSiMnP SCuNCrNiMa

0.0050.380.580.0020.0180.920.13524.84S.OS1.34

か ら1623Kま で の範囲で変化 さ

せ 、所定の温度 で30分 保持 した

後水冷 した。次 に冷却速度の影響

を調べ るため に溶体化処理温度 を

1323Kと し、水冷 、空冷 お よ

び炉冷処 理 を施 した。 なお、冷却

速度は水 冷で約5x102K/sec,

空冷で約2.5K/sec,炉 冷で

は約7xlO-ZK/secで あった。

引張試験 に は島津製 インス トロン

(a)

(b)

9
』

M14
一

一 〇

.圏1
,一

za● lG。} ia .■

80 』

r一一

図2-1試 験片形状 および寸 法

(a)引 張試験片(b)衝 撃試験片
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型 引張試験機 を用 い、初期引張歪 み速度 はすべて5.5x10-4/secと し室

温 、大気 中で行 った。衝撃試験は同 じく島津製 シャル ピー試験機 を用いた 。試

験 温度は77～473Kの 範 囲 とした。組織観察 には光学顕微鏡及び加速電圧

200kVの 透 過電子 顕微鏡(JEOL200B)を 用 いた。光学顕微鏡 組織

観察の ための腐 食液は改良型村上試薬で 、その浴組成 はフ エ リシア ンカ リ3水

酸化カ リ:水=309330g:100gで あ る。薄膜作製は過塩素酸20%:

エチル アル コ ール80%の 電解研磨液 を用 いて霧 枠法に よ った。フ ェラ イ ト

相 体積率 測定の ために は磁気天秤 を利用 し、 またオ ーステナ イ ト相 とフェライ

ト相中の固溶元素量は 日本電子製X線 マ イクロアナ ライザ ー(JXA5A)を

使用 した。その際 の電圧,電 流 はそれぞれ、15kV,0.015μAで あ っ

た。分光結晶 と してLiF(フ ッ化 リチ ウム),PET(ペ ンタエ リス リ トー

ル)お よびSTE(ス テア レー ト)を 用 い、線分析 に よって測定 した。なお定

量 は第1次 近似で行 ったので 、得 られた数値 は半定量 的な もの とな ってい る。

析出物の同定 には理学電気製X線 回折装置 を用いた。対陰極はCoで 、管電圧,

電流 は30kV,10mAと した。析 出物 は電解抽 出 して 得 たが 、電解液 組

成 は過塩素酸:酢 酸=90cc:10ccで あるOま たX線 半価幅の測 定 も行 った

が管電圧,電 流 はそれぞれ、35kV,15mAで あ り、回折面はフ エラ イ ト

相 の{211}と した。 さらに破面観察 には加速電圧25kVの 走査電子 顕微

鏡(JEOL15)を 用 いた。

2-2-2実 験結果

図2-2は1173～1623Kの 各温度で30分 保持後水冷 した際の 室温

で の硬度 、引張性質お よび衝撃性質 を調べた結 果 を示す。1173～1400

Kの 温度範囲で は諸強 度 はほ とん ど変化せず、1400K以 上の温度にな るに

っれ硬度 、引張強度、降伏点は上昇 す るが逆に伸びや絞 りは低下 して くる。衝

7



撃 吸収エネルギ ーも1400K

まで はほ とん ど変化 していない(
x
v

が 、それ 以上 の温度で の衝 撃吸

収エネルギ ーの低下は著 しく、
,.

1323Kで260Jあ っ た も

v

のが1573:Kで は50Jと 約

彊80%も低 下 している
。 これは

,M

伸び,絞 りの低下率30%に 比

べて非常 に大 きい と云 え る。 そ(
v

こで衝撃吸収エネルギーの温度 ミ
依 存性を調べたのが図2-3でH

雲
ある。図中には比較のためオー 鐙

ス テナ イ ト系 ス テ ン レ ス鋼(18

図2-2,
CrgNi)と フ ェラ イ ト系 ス

テ ン レス 鋼(32Cr2Ni)

の衝撃特性 を点線で示 し

た(13)。 溶体 化処 理温 度

が1400:K以 下の処理

材で は室温付近で の上部

棚 エネルギ ーは大 き く、

オ ーステナ イ ト系 ステ ン

レス鋼 に匹敵す る靱性 を

示 してい る。 しか し試 験
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図2-3

100200300400500

試験温度(K)

2相 ステン レス鋼溶体化処理材の衝撃吸収

エ ネルギ ーの試験温度依存性

温度の低下 にっれ靱性 も低下 し、77Kで は脆化 して いるのが分か る。上 部棚

エ ネル ギ ーと下 部棚エ ネルギ ーとの中間 のエネ ルギ ーを持っ温度 、すなわ ち延

8



性 一脆性遷移温度 はこの場合170Kと な って いる。溶体化処理温度が140

0K以 上 になって くる と上部棚エネルギ ーは低下 し、遷移温度 も高温側へ 移行

してい ることが分 かる。図2-4に 衝撃 破壊に よる破面の走査電子顕微鏡 写真

を示 した。試験温度が室温の際の破 面は(a)と(c)で あ るが 、溶体化 処理

温度が1323K(a)で は全面にデ ィンプルパ ターンが見 られ延性破断 して

い るのが分 かる。 ところが衝撃吸 収エネルギ ー値の低 い1573:K処 理材(c)

で は平 担な破面 とな っ てお り,リ バ ーパ タ ー)〈妹の筋模様 が 見 られ る。 ま た

写真の中央上部の矢 印で示す所に粒 界破壊 した と思 われ るロ ッキ ーパ ターンも

見 られて いる。一方 、衝撃値 は0に 近 く、靱性 をほ とん どな くして いる132

3:K溶 体化処理材の77Kで の破面 を(b)に 示 すが 、(a)で 示 したパ ター

ン と(c)で 示 したパタ ーンが混在 した人 手状破面が見 られ る。(b)と(c)

とでフ ァセ ッ トの大 き さ(平 担な破面部 分)に 違 いはあ るが 、フ ァセ ッ ト内

に見 られ る直線的な筋 の方向が隣のフ ァセ ッ ト内の もの とは異な ることか ら、

フ ァセ ッ ト径 は結 晶粒 径に対 応 して いる と考 え られ る。なお 、室温での 引張破

面 は どの処理材で もほ とん ど変化 はな く、デ ィンプルパ ターンのみ見 られ た。

(al依 ∵k⑤ り 力r・ ・へ ・

鍵難一 置■亟二 耀1レ

ぐ
'ノ

〉

/,

図2-41323Kと1573K溶 体 化 処 理 材 の衝 撃 破 面

(a)1323K材,衝 撃 温 度 室温,(b)1323K材,衝 撃 温度77K

(c)1573K材,衝 撃温 度 室 温
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以上の よ うに溶体化処理温度が1400Kま では機械的性質にはほ とん ど変

『化 は見 られな
いが 、溶体化処理温度が それ以上にな るにっれ強度は上昇 し延性

は低下す る。 また、室温での靱性の低下 も著 し く、延性 一脆性遷移温度は高温

側へ移行 す ることが分 か った。 これ らの現象 は次節で述べ るように結 晶粒 の粗

大化やフ ェライ ト相体 積率の変化 、あ るいは粒界や相 境界での析出物の生成な

ど と密接 に関係 す る。

次に冷却速度 と強 度の関係 を調べ た。溶体化処理 温度 と諸強度 の関係 よ り

1323Kを 標準 溶体化処理温度 として 、その温度 か ら水冷 、空冷および炉冷 の

各処理 を施 した。表2-2は 冷却方 法の差異 に よる硬度、引張強度、衝撃エネ

ルM値(衝 撃値)の 変化 を調べた ものであ る。冷却速度が小 さくな るに っれ

硬 度や 引張強度 は上昇 してい る。一方 、伸びや絞 りは減少 してい るが その程度

は強度 の上昇に比べ て非常に小 さい と言え る。 しか しなが ら室温での衝撃 値の

低下は著 しく、炉冷 表2-2冷 却方法の差異による機械的性質の変化

材 は水冷材に比べて

約1/3に 低下 して

い ることが分 か る。

この ように冷却方法

の差に よる衝撃値の

変化が大 きか ったの

で 、その温度依存性

を調べた結果が図2

-5で あ る。冷却速

度 の小 さい もの程上

部棚エネルギ ーは小

さ く、 また延性 一脆

冷却方法 硬度 降伏強さ 引張強さ 伸び 絞り 衝撃吸収

HvMPaMPa%%エ ネルギーa

水冷251474

空冷246515

炉冷270621

7204281258

7314279212

83539?978

..400

v

l300

世
層200
H

螢100

き

0

水冷_

0
0

。 ・ 。
。 劉・/

。4

●

●

oノ ●'●

炉冷

図2-5

100200300400500

試験混度(K)

衝撃吸収エネル ギーの試験温度依存性
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性遷移温度 も室温 あるいはそれ以上の高温側 に大 き く移行 して いることが分 か

る。 これ らの熱処理材 の室温での衝撃破面 を図2-6に 示すが 、水 冷(a)お

よび空冷材(b)で は全面デ インプ ルパ ターンが見 られ、炉冷材で は同図(c)

.に見 られ る如 く破面 は平 担な部分 と人 手状部 分(asteroid)と か らな って い

て,図2-4(b)に 示 した破面 とその特徴が似てい ることが分 かる。

糞1'飛 疑:ll撫5115
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図2-6

鳶1
《

　　

ど メ/

:,満
ト

f
)

欽

,'盈 ・
.ρ

ギ き'
、

勤 ・1

遠
:で'

で

、∵ '♪,考'
/

ぐ/二'IE

♪
・浅

融 を、
走査電子顕微鏡に よる室温衝撃破面

(a)水 冷材(b)空 冷材(c)炉 冷材
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<一 一.・ 薯

20,um

2-2-3強 度 と組織 との関 連

溶体化処理温度が高 かった り、冷'却速度が小 さい と強度の増加や靱性の低下

が 見 られ たので 、その原 因を調べた。 まず1173K～1623Kの 各温度 か

ら水冷 した ときの光学顕微鏡組織 を図2-7に 示 す。 白色部 はオ ーステナ イ ト

相で黒色部 はマ トリツ クスのフェラ イ ト相であ る。オ ーステナイ ト相はフ ェラ

イ ト相中に繊維状に分 布 してい ることが分 かる。(a)～(e)に 示す よ うに

1173～1323Kの 温度 範囲内で は組織的 に大 きな変化は見 られないが 、

1373K以 上にな って くる と(f)～(h)に 示す ようにオ ーステナ イ ト相

が徐 々に消失 してい くと共 にオ ーステナ イ ト相の繊維の連続性 も失われてい き、

っ いに はフ ェライ ト単相(i)に な る ことが分 か る。 また それに伴 いフェ ラ

イ ト相粒径 も増大 して い ることも分 かる。溶体 化処理温度 とフェライ ト相 体積
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率 との関係 を図2

-8に 示 したが 、

溶 体化処 理温度 の

上昇にっれフ ェラ

イ ト相体積率 も大

き くな るが 、増加

の度合が約1400

Kま で は小 さ く、

それ以上で は大 き

い こと:が分か る。

これは図2-7の

結果 と一 致 して い

る。図2-9にFe

70%に お け るFe

-Cr-Ni切 断

状態図 を示 した。

この図 に よればNi

5瑠,Cr25%

で はフェラ イ ト相
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(a)1173K(b)1223K(c)1273K(d)1323K

(e)1373K(f)1473K(g)1523K(h)1573K

(i)1623K
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溶体化処理材の光学顕微鏡組織

の増大は約1200x以 上で起 き

ることにな り、 またフ ェライ ト単

相 にな る温度 は1400K付 近で

あ る。図2-9の 状態 図から求め

られ るこれ らの温度 と、図2-7

や図2-Sか ら得 た温度 との差異
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図2-9Fe70%で のFe-

Cr-Ni切 断状態図 図2-10引 張性質と フェラdF相体積率の関係

は 、本実験で用 いた試料にはMoが かな り含 まれて い るため、その影響 と思わ

れ る。

図2-10に 降伏強 さ,破 断伸び あるいは衝撃値 とフェライ ト相体積率 との

関係 を調べたが、前2者 はフ ェライ ト相体積率 とほぼ 比例関係にあ ることが分

か る。溶体化処理温度 が高 くな るとフ ェライ ト相体積率の増大にっ れ、各 相 中

の固溶元素濃度 も変化 し、強 度に影響 を及ぼす と思われ るが 、『引張性質に関 し

て は主にフ ェライ ト相 体積率に依存 して い ると推測で きる。 ところが衝撃値 に

関 しては直線関係 とは言い難 く、フェラ イ ト相体積率以外の要 因も影響 してい

る と思われ る。 例えば 、固溶 元素量 のフ ェライ ト相 とオ ーステナ イ ト相へ の配

分が溶体化処理温度に よって変化 す ること、オ ーステナ イ ト相の形状が変 化す

ること、 さらにフ ェラ イ ト相の結晶粒径 が変化 す るこ とな どで あ り、それ らに

付随 す る現象 と してはフェライ ト粒 界への炭窒化物の析出な どがあ る(14)。 図

2-11は1523K処 理材 のフ エラ イ ト粒界の透過電子顕微鏡写真で,(a)

は明視 野像で 、(b)は(a)の 暗視 野像で あ る。粒 界に黒 い斑 点状 の析 出

物が見 られ、(b)で はコン トラス トが 反転 しているのが分 かる。フェラ イ ト
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相へのC,Nの 溶解

度 は非常 に小 さい こ

と、例 えば、1323K

か ら急冷 したときの

(C+N)の 最 大固

溶量は0.05wt

%(15)で あ り、析出

図2-111523K溶 体化処理材の透過電子速度が大 き
い ことか 顕微鏡組織

ら考える と、粒 界の(a)明 視野像,(b)暗 視野像

析 出物 はクロム炭窒化 物で あ ることは容易に推察 され る。 この ように粒界に析

出物が生 成 され ると界 面エネルギーは低下 し粒 界破壊傾向を示すが、その こと

は図2-4(c)か らも明 らかで あ る。 さらに脆性破壊応力 は結 晶粒度依存性

が 大 きいので(16)脆 化 に対 しては粒径 の効果 も見逃せ ない。一般にBCC構 造

を持っ金属 は低温 、あ るいは高速の変形 を受 け ると双晶に よって降伏が起 き、

それが原 因でへ き開亀裂が発生す るため材料が脆性破壊 を起 こす こ とはよ く知

られてい る(17)。 この 双晶発生応力 は結 晶粒径 の大 きさと密接に関係 し、結晶

粒 径が大 きい場合は双 晶発生応力がすべ りに よる降伏応力 よ りも低 くな り、双

晶 によって降伏が起 き易 くな ることも知 られて いる。そ こで図2-4(c)で

見 られ るフ ァセ ッ ト径 の大 き さを測 定 した ところフ ェライ ト相粒径 に等 しいこ

とが分か った。 っま りフェライ ト相で双晶が起 きたため2相 ステンレス鋼 は脆

性破壊 した と考 えられ る。またフ ェライ ト相の増大 にっれ この相でC,N濃 度

が 高 くな るが 、その こ とは双晶の発生 をさらに容易 にす ると考え られ る。

以上、2相 ステ ンレス綱 は溶体化処理温度が 高 くな るにっれフ エライ ト相粒

径 の増大,フ ェライ ト相 内のc,N濃 度 の富化,お よび粒界でのCr炭 窒化物

の析 出が起 こるため脆 性破壊傾向が増す と考 え られ る。

14



次に冷 却速度 の差異 に

よる強度 特性 の変化に っ

いて考察す る。図2-12

は1323Kか ら水冷 、

空 冷、炉冷 した ときの 光40,Em

図2-12冷 却方法を変えた試料の光学顕微鏡学 顕微鏡組織で あるが い

組織

ず れ も顕著な差 は認め ら(a)水 冷材,.(b)空 冷材(c)炉 冷材

れな い。ステン レス鋼 で は一般に溶体化 処理温度 からの冷却速度が粒界へ のク

ロム炭窒化物の析 出傾 向 に大 き く影響 す ることはよ く知 られ ている。例 えば、

Cを0.05%C以 上含 むSUS304型 オ ーステナ イ ト鋼 では、約10K/

sec以 下の冷却速度でCr2、3C6の 析 出が起 こ り(18)(19)、 またSUS446

型フェライ ト鋼(26Cr)で は徐冷す るとCr23C6やCr。Nの 析 出が 粒界

で優先的に起 こ り、急 冷 して もその析 出を阻止す ることがで きない と報告 され

て いるく20)(21>。 また 、 これ らの析 出物 は衝撃値 に大 き く影響す ることも知 ら

れて いる(2。)(vL>。 そこで オ ーステナ イ トーフ ェライ ト相境界 とフェライ ト

粒 界に注 目して透過電 子顕微鏡観察 を行な った。図2-13は その結果で 、(

a),(b),(c)は それ ぞれ水冷材,空 冷材お よび炉冷 材のオ ーステナ イ トー

フ ェライ ト相境界の微 視組織 、 また(d),(e),(f)に はそれ ぞれのフェライ ト

粒界付近 の微視組織の一例 を示 した。 しか し、図か ら分 か るように冷却速度の

最 も小 さい炉冷材で も予想 したような析 出物 は粒 界、相境 界、粒内 を問わず一

切観察 されなか った。組織的 に特に変化が あったのはオ ーステナ イ ト相体 積率

で 、空冷 と炉冷材は水 冷材 に比べ それぞれ4,8%も 増加 していた。 この こ と

か ら、炭窒化物 の析 出が粒界や相境界で見 ちれなかったのはフ ェライ ト相 内の

C,N濃 度が低 いこと、オ ーステナ イ ト相生成元素で あるC,Nが 冷却時 に析

出 して くるオ ーステナ イ ト相に吸 収 された ことな どが その理 由 と考 えられ る。

ω 歴 ∵ 一(b)細(C)一 _..
.一 福 旧 ニ ー 一一一 瀞.酬 一
一 一 ▼.」▼一 一四 可 、 一 一
一

甲.'一 、F
一

蜘.一.一.一 一.

麟i翫 蕾鎖L 一, 'T『.・._
-　 一.

鯛,嘱 一r,一 ■1一 噸
_¶ 一

翻,__.一 一 一
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図2-13冷 却方法を変 えた試料 の透過電子顕微鏡組織'

(a)水 冷材,オ ーステナ イ ト相 一フ ェラ イト相境 界

(b)空 冷材,オ ーステナ イ ト相 一フ ェラ イト相境界

(c)炉 冷材,オ ーステナ イ ト相 一フ ェライト相境界

(d)水 冷材,フ ェラ イ ト相内 と粒界

(e)空 冷材,フ ェラ イ ト相内 と粒界

(f)炉 冷材,フ ェラ イ ト相 内と粒界

,また炭窒 化 物 が 析 出 し た と して も、 冷 却 時 に相 境 界が フ ェ ラ イ ト相 側 に移 動 す

る ため(23)、 析 出物が オ ース テナ イ ト相 の 粒 内 に取 り残 され て い る と も考 え ら

れ るが 、 透 過 電 子 顕 微 鏡 観 察 で はオ ース テナ イ ト相 に 析 出物 は全 く確 認 さ れず

そ の可 能 性 は低 い と思 われ る。 た とえ炉 冷 材で 今述 べ た よ うな 現象 が 起 きた と

して も衝 撃 値 の 大 きな 低 下 の 原 因 とは考 え に くい ので 次 に各 相 中の 固溶 元 素濃

度 変 化 を調 べ た 。図2-14に は水 冷 材 にっ いてFe,Cr,Ni成 分 の 線 分

析 の一 例 を示 し、表2-3は 炉 冷 材 の 結 果 も ま とめ て 示 した もので あ る。 なお

●
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C,Nな どの分 析 も行 ったが定

量す るこζはで きなか った。水

冷材のフェライ ト相 はCr,Mo

の濃度が 高 く、オ ース テナ イ ト

相 はNi濃 度が 高 くな ってい る

のが分か る。冷却速度が小 さな

炉冷材で は、水冷材に比べ それ

らの元素のそれぞれの相への富

化 の状態が進んでい るが,そ の

変 化はわず かで あ り強度

i
餐馨

走査距離

図2-1 .4水 冷 した2相 ステンレス鋼(p

EPMA分 析

表2-3固 溶元素濃度分布(wt%)

や 靱性 に影響を及ぼす と

は考 えに くい。次に表2水 冷

一4は 微小 ビツカ ース硬
炉冷

度計に よ り2相 ステン レ

ス鋼中のフエライ ト相 と

冷却方法 相 Cr x; NSo

フ ニライ ト相26.7

オ ースデナ イ ト相23."o

フ ェライ ト相27.1

オ ースデナ イ ト相21.9

3.?41.48

5.880.9?

3.72i.64

6.480.91

表2-4フ 、エラ イ ト ・オ ーステ ナ イF相 の 硬 度

オ ーステナイ ト相の硬 度 を測 定

した結果で ある。 これ か ら冷 却

速度が小 さ くな るにっ れフ ェラ

イ ト相の硬度上昇が著 しいこ と

が 分か る。っ ま り透過 電子顕微

冷却方法 硬度Hv硬 度差

フヱライト相 オースデナイト相

水冷

空冷

炉冷

234

238

ass

236

238

261

2

2

35

鏡 で も確認 されないよ うな微細な析 出がフ ェライ ト相 内で生 じてお り、そ のた

め炉trf材の強度が上昇 した と考 えられ る。一方,オ ーステナ イ ト相で も硬 化 し

て いる結果 とな ってい るが 、 これ は恐 ら く結晶粒径が小 さいためで 、硬度測定

の際フェラ イ ト相によって牙 一ステナ イ ト相の変形が 拘束 されたためであ る と

思 われ る。また,図2_g(c)の 衝撃破面 を縦割 りして光学顕微鏡観察 し、

17



一 一 組織

強 し秦_
'

,"㌣ 三__純

ヨ の へ

艇 鵡 、
.耀;:je
幽
th,Ot-二 こf;",薪
(a)孟

破面＼

4捧 独ヨ

マ'

(b) 20,um

図2-15破 面と組織の対 応(炉 冷材)

(a)破 面 と組織,(b)破 面の凹凸 と組織 の関係

破 面での平担部(リ バ ー部)と アステ

ロ イ ド部(テ ィア ー部)の 組 織 との対

癒 を調べ た ものが図2-15で あ る。

図か ら リバ ーパ ターン を呈 す る部分 は

フ エライ ト相,テ ィア ー部はオ ーステ

ナ イ ト相で あ ることが 分か り,フ ェ ラ

イ ト相が脆性破 壊を起 こ してい るこ と

Y

・亀 裂 ・・

こ;

;a.

も,;1

図2-16室 温衝撃破面近傍の亀裂

(炉冷材)

は明 自で あ る。 また図2-16は 衝撃破面近傍で見 られた亀裂 を示 してい るが

フ エ ライ ト相 内で発生 した脆 性亀裂がオ ーステナ イ ト相に よってその成長が阻

止 されてい ることが分 か る。以上の ように冷却速度が小 さ くな るにっれ降 伏、

引張強 さは上昇 し逆 に衝撃値 は低下す るが 、それ らはフ ェライ ト相 の微視 的組

織 変化 と関係 してい ることが 明自 となった。 その組織変化にっいて は次節で述

べ るが ・徐冷 した場合 、フエライ ト相 内で α'相 の析 出,即 ちスピノ ーダ ル分

解 に よる高Cr相 の析 出 を生 じることが強化や靱性(衝 撃吸 収エネ ルギー値 に

対応)低 下の原 因 とな って い るこ とは確実であ る。

糟
20um

18



2-2-4小 括

2相 ステンレス鋼の 溶体化処理温度や冷却速度 を変化 させ た ときの機械 的性

質 と組織 との関連を調べた。その結果 、溶体化処理温度が1400K以 上 にな っ

て くるとフ ェラ イ ト相体 積率の増 加、フ ェライ ト相結晶粒径 の粗大化が著 し

く,ま たそれに伴い各 相中の固溶元素濃度が変化 した。降伏強 さな どの引張性

質 は主 にフ ェライ ト相 体積率 に支配 され るが 、衝撃吸収エネルギー値はフ ェラ

イ ト相の体積率 の増加 、結 晶粒 の粗大化や炭窒牝物の析 出な どの重畳作用 に よ

り大 き く低下 した。1323Kか ら冷却速度 を変化 させ た時 、冷却速度が 小 さ

くな るほ ど強度 は上昇 し靱性 は低下 した。 それ はフェライ ト相内で の微細 α'

相 の析 出のためであ る と考え られ る02相 ステンレス鋼 を1323Kか ら急冷

す ると高強度、高靱性 が得 られ るが 、 これは結 晶粒径が小 さいこと、オ ーステ

ナ イ ト相が繊維 相 として存在 してい ること、あ るいは各相中への固溶元素 配分

が 適切 となって いて炭 窒化物 の析 出 を起 こさな いことな どの理由に よると思わ

れ る。

2-3時 効 材の強度 特性

2-3-1実 験 方法

供試材 の化学組成 と試験片形状 は前節の表2-1、 図2-1と 同 じで あ る。

溶 体化処理温度 は1323Kと し30分 保持後 水冷 した。時 効はすべて大 気中

で573～1123Kの 温度範 囲で所定 の時 間加熱 したのち水冷 した。用 いた

試験機 お よび実験方法 等 はすべて前 節 と同 じで あ る。

2-3-2実 験 結果

図2-17は 所定の温度で25時 間時 効 した ときの硬度変化 を示 す。748

K付 近 と1023K:付 近の2っ の温度 域において硬化のピークが認め られ る。

19



オ ーステナ イ ト系ステ ン

レス鋼の クロム炭窒化物

析 出温度で あ る873K

付近での温度で の硬化 は

見 られない。 この ように

2相 ステ ンレス鋼は高温

に加熱 され ると2っ の温

度領域に おいて著 しい硬

化 を起す ことが分 かる。

次に硬化 の著 しい

温度 、す なわち748K

お よび1023Kと 、25

時間時効で は硬化 し

な かった873Kで

最 高1000時 間 ま

で 等温時効 を施 した

時 の硬度 の変化 を図

350

>300

s
v

鰹250

200

0

600

図2-17

70080090010001100

時効混度(K)

25時 間 時 効 に よ る硬 度 変 化

bOO

二
v

300

zoo

O.51510501005001000

時効 時問(hr)

図2-18等 温 時 効 に お け る硬度 変 化

lIl
1023K・

一 を

748K

▲

873K
各a』 艦1≒P鷹 垂 ←
・ ・ エ1lIlllll

2-18に 示す。873Kで は長時 間時効で も硬化 はほ とん ど生 じない。748

Kで は時効初期 から硬 度は上昇 しは じめ 、1000時 間において も硬度 は極大

を示 して いない。 また1023K:で は潜伏期 を経 た後 、5時 間後付近か ら急な

硬 化を示 す。その硬化 の度合 は748Kに くらべて大 きいこ とが分 かる。74

8K:,100時 間時効 材のオ ーステナイ ト相 とフェライ ト相 とを区別 して硬度

測定 した ところ時効 前 は両者 ともHv220で あったが 、時効後で はオーステ

ナ イ ト相 はHv225,フ エライ ト相はHv362と な って いた。っ まりフエ

ラ イ ト相のみ時効 によ り硬化 してい るこ とが分 か った。
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す るが、強度の 増加率 は

748Kに 比較 して小 さ

いのが分 か る。一方、伸

び の変化は748Kの 場

合 、時効時 間 と共にゆ る

や かに低下 してお り1000

時間後で も20%も の伸

次 に時効に よる引張特 性の変化 を

調べ た結果 を図2-19に 示 す。時

効温度 とLて748Klと1023K

を選び、最高1000時 間 まで時効

し室温 、大気中で 引張 試験 を実施 し

た。748Kで は引張強 度が時効初

期 か ら増加 し始 め、500時 間後 に

は約1200MPaと な るが 、それ

よ り長時 間では強度の増加率 は非常

に少ないのが分 か る。一方 、1023K

で は時効初期 に潜伏期 間が見 られて

お り、その後強度 は上昇

(300

,.

1000a

v

灘
M500

40

.専_.ク

蓉

馨2。

0

ノ 計一一一

0748K

●1023K

鴫
2

て.
　。'く
一 ト ー..

:
　

慧
鼻

OtQ51510501005001000

時効時間(Hr)

図2-19時 効 に よ る引張 性 質 の 変 化

zoa

100

●

N
o＼

873K

OO-O

1i・23K翫

ど748K
O

ひ≒』◎=盟=

＼
む

＼
●

01101001000

時効時間(hr)

図2-20時 効 時 間 と衝 撃 吸収 エ ネル ギ ー の関 係

(試 験温 度:室 濃)

び を示 してい る。1023Kで は5時 間後か ら著 し く低下 し、100時 間後に

は5%の 伸び しか示 さない ことが分 かる。

図2-20は748K、873Kお よび1023Kに おけ る時効時間 と室温

におけ る衝 撃吸収エネル ギ ー値 との関係 を示 した ものであ る。延性の低 下が少

な かった748K時 効材で は5時 間時効後には靱性 をな くしている。 また時効

30分 か ら2時 間の範囲 内で衝撃値 に大 きなバ ラツキが見 られ るのが特徴 であ
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る。1023K時 効材 で も時 効初期 に脆化 して い る。一:方、873Kで も長時

間時効後 に脆化 を起 こ してい ることが分 かる。脆化を起 こしている74$K,

873K:,お よび1023K各 時 効材の衝撃破 面 を走査電子顕微鏡で観察 した

結果 を図2-21に 示 す。748K:で2時 間時 効 した ものの破面(a)は 平担

㌢で識 辮 灘購i

嶺礁 幕
一評

図2-21各 温度時効材 の室温衝撃破面

(a)748K・2時 間,(b)

(c)1023K・5時 間

で リバ ーパ タ ーン(フ エ ラ イ ト相)と テ イア ー リツジ(オ ー ス テナ イ ト相)か

らな って い る。 一 方 、1023K5時 間時 効 材(c)で は ロ ッキ ー ラ イク パ タ

ー ンが 見 られ 、 さ らに2次 割 れ を含 む 非常 に複 雑 な 様 相 とな ってい る。 ま た8

73:Kで500時 間時 効 材 の破 面(b)に は多 少 の 凹凸が 見 られ るが 、748

K時 効 材 の 破面 と1023K時 効 材 の 破 面 の両 方 の 特 徴 が認 め られ る。 な お 、

748K時 効材 の 破面 は前 節 で 示 した 炉 冷材 の破 面(図2-6c)と 全 く同 じ

様 相 で あ る こ とは 注意 に価 す るこ とで あ る。

・

,Y

l驚 鵠
;,

30,um

873K・500時 間

2-3-3時 効に よる組織変化

組織観察 は主 に74SKと1023K時 効材で行 った。 まず748Klの 場合

にっいて述べ る。748Kで は長時 間時効 して も光学顕微鏡組織 には全 く変化

は認 められな かった。 また衝撃吸収エネルギ ー値が ほ とん どゼロで あ る100
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時間時効材の透 過電子顕微鏡組織

も溶体化処理材 の もの とほ とん ど

変 わ りがな かった。 ところで 図2

.一22にFe-Cr状 態図 を示す

が 、この図でFe-Cr系 フ エラ

イ トステ ンレス鋼で は、約1$Wt

z以 上Crが 含有 して い ると748

K付 近の加熱で スピノ 。ダル分解

に よるCr-richフ エラ イ ト

相(α')の 析 出が生 じるこ とが分
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図2-22Fe-Cr2元 状 態 図
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図2-23時 効硬化に及ほす前加工の影響

か る(24)。 この析出は核生成 を必要 としない(25)の で不均一 核生成 を起 こさせ

るような場所 、すなわ ち空孔や転位 な どが存在 して も析 出速 度には影響 を及ぼ

さないはずで あ る。そ こで圧延前加工 した後、時効 した時の硬度変化 を調べ た

結果 を図2-23に 示 す。(a)は748K時 効の場 合で 、(b)は1023

K:の 場合であ る。1023Kで は前加工度の増加によ り硬化が促進 されてお り、

不 均一核 生成 に よる析 出 を起 こ して い るもの と考 え られ る。なお、1023

Kの 場合 、60%加 工 材は時効初期 に軟化が見 られ るが これ は主にフ ェラ イ ト

9400

ε

が
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相 の回復 のため と思 われ る。一方 、748Kの 場合、時効硬化 曲線 は上方 に平

行移動 してい る。っま り前加工 は時効 に よる硬 化の仕 方にほ とん ど影響 を及ぼ

していな い ことか ら、フ ェライ ト相で時効 によ るス ピノーダル分解が生 じてい

る可能性が 高い。 さらに図2-24は748Kで520時 間時効 した ときの透

過電子顕微鏡組織の一 例 を示 してい る。(a)は 明視野像で 、(b)は(a)

が ヘ ハ ド けレ ヒ ゆの

∴
図2-24748K520時 間時効材の透過電子顕微鏡組織

(a)オ ーステナイ ト相とフェライ ト相,(b)フ ェライr相 の拡大組織

で示 したフ ェライ ト相の拡大組織で ある。オ ーステナ イ ト相で は析出物な ど全

く認め られな いが 、フ ェライ ト相で はCr-rich,α'相 と思 われ る約15

nmの 径 の析 出物が見 られ る。 この組織 はSolomonら(26)が 本鋼 とほぼ

同 じ組 成 を持っ ステン レス鋼 を同温度 、同時間時効 し、透過電子顕微鏡で 観察

した組織 と酷似 した もので あ り、 さらに彼 らはメスバ ウワー測定 を併用 しフ ェ

ライ ト相での スピノーダル分解 による2相 分離 を確認 してい る。 以上の結果

か ら2相 ステ ン レス鋼 中のフ エライ ト相 は、Cr濃 度が 高い ため748K時 効

に よリスピノーダル分 解 し、Cr-rich,α'相 の析 出 を起 こ してい ると

断 言 して もよさそ うで あ る。

一方 、1023Kで は光学顕微鏡的 に顕著な組織変 化が見 られ る。図2-25

は1023Kl時 効材 の光学顕微鏡組織 を示 した もので ある。フ ェライ ト相 とオ
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図2-251023K時 効材⑱光学顕微鏡組織

(a)0時 間(b)4時 間(c)10時 問(d)47時 間

一ス テナ イ ト相 境 界 の フ エ ラ イ

ト相側に黒 い析出物が見 られ 、

それは時効時 間が長 くな るにっ

れ増加 して いる。 またそれ と共

にフェライ ト相(灰 色)は 消失

してゆ き、最終 的に黒色部 と白

色部 しか見 られな くな るこ とが

分 か る。次 に析 出物の 同定や各

相の固溶元素濃度 をEPMAを

用 いて検討 した。図2_26は
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,..

x

〆一 →一ず 一1〆トr一 トー一a一

ト6'→

セ

1

へ

FGA

t

,5um,

Ni(LiF)

鋼::iF)ET)
走査距離

図2-261023K20時 間 時効材のEPMA分 析

1023K,20時 間時効材の固溶 元素 濃度分 布を示す。濃度の分 析にはFe

に はLiFを 、Crに はPETを 用 いた。Cr濃 度の変 動がフ エラ イ ト相 内で

激 しく、オ ーステナ イ ト相 一フェラ イ ト相境界付近でCr濃 度が異常 に高 いの

が 分か る。 この部分は顕微鏡で見
.られた黒い析 出物に対応 してい る所であ る。
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このオ ーステナ イ ト相 一フェ ライ ト相境 界の濃 度極大点領域での濃度 を第一次

近 似で定量 した結果 、57%Fe-34%Cr-3.3%Moと なってい た。

析 出物 を電解抽 出 した500時 間時効材 か らのX線 回析結果 を図2-27に 示

す。 これか ら、析出物 はFe-Cr-Moが 主成分で格子定数a=0.88

1nm,c=0.456nmの 体心正方 晶の6相 で あ ることが分か った。 こ

の σ相の析 出は(フ ェライ ト相)→(σ 相+オ ーステナ イ ト相)の 分離反 応に

基 づいてい ると考 えられ る。図2-28は1023K,5時 間時効材の透 過電

子顕微鏡 組織(a)お よびA部 の電 子回折像(b)で あ るが 、析 出物 は相 境界

に存在 し、転位な どを含

んで いな い事 が分か る。

また電子線回折 よ りこれ

が σ相で ある と確認で き

た 。一方 、高CrでMa,

Niを 含むフ ェライ ト系 ス

テン レス鋼 も1023K

付 近の温度で は非常 に早

く脆化を起 こす ことが 知

饗

鷺
i

O'U12J

㏄330)(γ ㈹2)

oYZizl

σ'u,n

Q(3311

Cotarget
30kv10(M

られてお り、

これはX相 の

析 出による と

されて い る。

このx相 は体

心立方 晶で あ

り格子定数a

=0.89か

45。

図2-27
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1023K500時 間時効材の抽出残 さの
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図2-28σ 相の透過電子顕微鏡組織(a)と 電子線回折 像(b)
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ら0.92nmの 金属 間化合物で、 σ相の中間相 といわれてい るが 、2相 ステ

ンレス鋼 においてはその析 出は認め られなか った。 またいずれの温度にお いて

もCr23(C,N)6やMo2(c,N)な どの炭窒化物 の析 出は認め られ

なか った。

2相 ステンレス鋼で は この ように σ相 の析 出が早期 に起 こ るが、それ は結晶

粒 径が約5μmと 微小 で あるため核生成サ イ トで あ り転位 を多 く含 む相境 界が

多数存在 してい るためで あろ う。 この こ とは図2-23で 示 したよ うに前 加工

に よ り1023Kl時 効 による硬化が 早め られ ることか らも推察 され る。 さらに

フ ェライ ト相の分解の際 に新 しく析 出す るオ ーステナ イ ト相 の生成速度が この

過程 を律速 していることも考 えられ るので 、オ ーステナ イ ト相安定元素で あ り、

本鋼 に多 く含 まれて い るNはa相 析 出に少な か らず影響 を及ぼ してい ると思

わ れ る。

と ころで873K:,100時 間時

効 材 の 内部 組 織 を示 し た もの が 図2

-29で 、相 境 界 で 析 出 物 が 見 られ 、

ま たフ ェ ラ イ ト相 内 に お い て 黒 い斑

点 状 の析 出物 が 見 られ る。 こ の斑 点

状 の析 出 物 はCuを 含 有 して いな い 図2 -29873K100時 間時効

材 料 で は同 じ処 理 を して も全 く認 め 材の透過電子顕微鏡組織

られ な か った こ と、 あ るい はCuはFe中 に ほ とん ど固溶 しな い こ とな どか ら,

Cu-richなfcc格 子 の ε相(9)(27ン と考 え られ る。

2-3-4強 度 と組織の関連

748K時 効 ではフ エライ ト相中でス ピノ ーダル分解に よって2相 分離 が起

こり時効時間 と共 に強度 は増加 してい くが、延性の低下は小 さかった。 また靱
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性 は著 し く低下 して いた。以 下 これ らの理由 を考察 した。

先ずフ エラ イ ト相の変形抵 抗増大 の原 因 として 、通 常は上述 したCr-rich

相析 出に よる内部歪の 増大が 考え られて いる(25)。 これを調べ るため748K

時 効材 と.溶体化処理材 のX線 半価幅 を実測 した ところ、100時 間時効材(748

K)と 溶体化処 理材 とでそれぞれ△2θ=0、475,0.456(deg.)で あっ

た。 この こ とか ら時 効 に よって半 価幅 は増 加 して い ると云 えるが、 この材料

はオ ース テナ イ ト相 とフ ェライ ト相の2相 か らな るため熱処 理等に よる熱 応力

の発生に伴 う内部歪 も存在 し、得 られた半価幅 の増加 は単純にフェライ ト相内

で のCr-rich相 析 出に よる内部歪のみが原 因 とは考Xに くい。一方、宮崎

ら(28)に よると、Fe-Cr合 金の場合 、ス ピノーダル分解 して も内部歪 はほ

とん ど発生 しな い ことが 報告 されて いる。 この場合 の強化機構は、Cr-rich

相 その ものに よる高摩 擦力で あ るとされ ている。すなわちCr-rich相 で は、

らせ ん転位のパ イエル ス応力が高 くな ってい るため、変形が その移 動速度 に支

配 され、強度が 高 くな った と考 えられ る。第4章 で詳 しく述べ るが,748Kで

100時 間時効 した試料 を2.8%引 張変形 し、その組織 を透過電子顕微 鏡で

観察 した ところ、多数 の らせ ん転位が見 られたが 、これは宮崎 らの考 えを支持

す るもので あ る。 ところでFe-Cr合 金で はス ピノ ーダル分解を起 こす と、

破断伸び は著 し く低下 す ると報告 されて いる(28)。 それによ るとFe-30Cr

の 場合で は773Kの3時 間時効で破断伸びは殆 どな くな ってい る。 これ は移

動 速度 の大 きい刃状転 位が粒界に堆積 し、その応力集 中に よって双晶変形 す る

か らだ と考 えられてい る。一方、2相 ステン レス鋼で は図2-19に 示 したよ

うに伸び はな だ らかに低下 して いる。748Kl,100時 間時効材の室温 引張

破面 を観察 した ところ 、全面 にデ ィンプルが見 られ、双 晶変形が破断の原 因で

あ るときに生 じるタング(舌 状)パ タ ーンや リバ ーパ ターンは認め ることがで

きな かった。っ ま り2相 ステ ンレス鋼で は748K時 効で スピノーダル分解 を
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起 こして も双晶変形 を起 こす確率 は低 くな って いる と思われ る。その理 由は結

晶が微細で ある こととフ ェラ イ ト相で の転位 の堆積が 、隣接 する柔 らかいオ ー

ステナイ ト相に よって抑制 されたため と考zら れ る。 またひずみ速度が大 きな

衝撃試験で は、フ ェライ ト相で脆性亀裂が発生 す るが 、亀裂 の長 さが短 い とき

はオ ーステナ イ ト相は その伝播を防止す る働 きのあ ることは図2-16に 示 し

た とお りで あ る。っ ま りオ ーステナ イ ト相はフ ェライ ト相の双晶変 形 を抑 制す

るだけで な く亀裂の伝播 を阻 止す るな ど、変形 ¢対 して重要 な役割 を担 ってい

る と云え る。そのよ うな考 えか ら、図2-20に 示 した衝撃 吸収エネルギ ーの

バ ラツキ・は、脆性亀裂 の長 さ、っ ま りフ ェライ ト相の粒径のバラツキが原 因で

あ ると考 えられ る。

ところで、ス ピノーダル分解は非 常に早 く起 こることが図2-20か ら分か

る。 さらに748K時 効の破面は炉 冷材 とその特徴が全 く同 じで あった こ とを

考 え合わせ ると、炉冷 材はスピノーダル分解 に よって脆化 していることは確実

で あ る。

次 に1023K時 効 材の機械的性質の特徴 は強度の上昇 と伸びや衝撃値 の大

きな低下で ある。 これ

らの現象 はすべて σ相

の析 出に関係 してい る。

σ相はオ ーステナ イ ト

相 とフェライ ト相の境

界 に析出 してい るので

転位は界面で止 められ,

内部応力が生ず るので

強度 は上昇す る。 また

延性や靱性が低 下 した

60

50

40

墓30

b20

10

00
.5

図2-30
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1023K時 効時間 とσ相析出量の関係
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のは転位の堆積が クラ ックの発生 を促 し、変形 にっれ その よ うな界面 クラ ック

が成長 し連結 して行 くことに よるので あろ うOこ の ことは衝撃破面がロ ッキ ー

状で あった ことか らも裏づけ ることがで きる。 また靱性の低 下はσ相の析 出量

と関係が あ り、5%程 度の析 出で脆化す る。 それを図2-30に 示 したが 、こ

の結果 はオ ーステナイ ト系 ステン レス鋼 の結果 とよ く一致す るく29)。

748K時 効 の場合 にはオ ーステナ イ ト相が フ エラ イ ト相 内あるいはフ ェラ

イ ト相境界に存在 して い るため、フ ェライ ト相 で生ず る脆性亀裂の成長 をオー

ステナ イ ト相が阻止す るが 、1023Kの 場合 、相境 界に連続 した σ相の析 出

が起 こるため脆性亀裂 は界面 に沿 って成長で きるようにな りオ ーステナイ ト相

は何 の役 目も果 た さな い ことにな る。 この ことが748Kと1023K時 効材

の脆化 との大 きな差異 であ る。

一方、873K時 効 で はCu-richの ε相が析 出す るが(9)、 これが強

度 に及ぼす影響 は小 さ く、長時間時 効後の脆化 は破面観察 と透過電子顕微 鏡観

察結果 よ りα'相 とσ相析 出の両方 の影響 を受けたためで あ ると思 われ る。

2-3-5小 括

2相 ステ ン レス鋼 を573～1123Kの 温度範 囲で時効 し、その機械的

強度の変化 を調べ た。その結果、748K付 近 と1023K:付 近での加熱 によっ

て硬化 、強化が 起 こ る。前 者はフ ェラ イ ト相で の スピノ ーダル分解が 、また

後者ではオ ーステナ イ ト相 一フ エライ ト相境界で の6相 析出が その原 因で あ る。

ス ピ ノ ーダル分解 に よ ってCr-rich相 が約15nmの 間隔で析 出 し、

らせ ん転位の運動が困難 とな るため強度 は上昇す る。 刃状転位の堆積は双 晶変

形 を誘起 す るが 、2相 ステン レス鋼では隣接す るオ ーステナ イ ト相の応力 緩和

作用や 、結 晶が微細で あ るため、双 晶変形 を起 こす確 率は低 く、伸びの著 しい

低 下は見 られな か った。一方 、 σ相 は非常 に硬 いので、そ こで転位 は堆積 し内
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部 応力が高め られ強度 は上昇す るが 、相境界に σ相が連続析 出し、界面 剥離が

生 じやす くな り、早期 破断 を起 こすので伸びは著 しく低下す る。衝撃値は いず

れの場合 も1時 間加熱後 には急激に低下 す る。 それ は748Kの 場合はフ エラ

イ ト相で の変形双晶に よる脆 性亀裂 の発生 、また1023Klで はσ相 と母相 と

の 界面剥離が その原因であ る。

2-4結 論

本章では2相 ステンレス鏑に種々な熱処理を施すことによる機械的性質の変

化 を微視 的組織 と関連 させ検討 し、以下 の結論 を得た。

(1)溶 体化処理温 度が高 くな るにっれフェ ライ ト相体積率 は増加す るとと

もにフ ェライ ト相粒径 は粗 大化 し、1623Kで はフ ェライ ト単相 とな る。硬

度や 引張強度はフェライ ト相体積率 の増 加にっれ上昇 す るが延性 、靱性 の低下

は著 しい。それはオ ーステナ イ ト相消失や 、そのためのフエライ ト相内のC,

N濃 度が 高 くな ることに よる転位の ピンニ ングあ るいはフェ ライ ト粒界へ のク

ロム炭窒化物析 出な どに よる。 また、これらは延性や靱性に悪影響 を及ぼ す。

強度 と延性 あるいは靱性の組 合せが 適 当な溶体化処理温度は1300K付 近で

あ る。

(2)1323Kか らの冷却速度 は強度特性 に大 き く影響す る。水冷材で は

強 度、靱性 ともに良好で あ るが 、冷却速度が小 さ くな るにっ れ強度 は上昇 し靱

性 は低下す る。 これは773Kl付 近 を通過す る速度 に関係 してお り、フェ ライ

ト相がい わゆ る475。C脆 性 の影響 を受け るためで ある。一方、オ ーステナ

イ ト相 自身は冷却速度 の影響 を全 く受 けず、 このオ ーステナ イ ト相 はフ ェライ

ト相 中のc,N濃 度 を下げ るためフ ェライ ト相 を高靭性に保っ重要な働 きをし、

またフ ェライ ト相内に発生 す る脆性 亀裂 の成 長 を阻止 す る役割 も果 た して い

る。
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(3)2相 ステンレス鋼の機械的性質 は時効 に対 して非常 に敏感で ある。

748K付 近の時効でフ エライ ト相はスピノ「ダル分解に よ り強化、脆化す る。

1023K:で はオ ーステナ イ ト相 一フ ェ ライ ト相境 界で σ相 を析 出 し、強化

はす るが 延性、靱性 ともに著 しく低 下す る。748Kで の強化 はフ ェライ ト相

内での転 位の高摩擦力 によるもので あ り、引張 速度が小 さい時 は延性の低 下は

少 な い。1023Kで は σ相の相境界への連続 析出のためそ こで剥離が生 ず る

ので 、この場合オ ース テナイ ト相は靱性確保の役割は全 く果 た さな い。
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第3章2相 ステンレス鋼の低温および高温引張特性

3-1緒 言

2相 ステンレス鋼は前章で述べた ように適切な熱処理 に よって高強度 、高靱

性 を付与 し得 ることが分 かったが、 これ はオ ーステナ イ ト相が フェライ ト相中

に微細分散 してい ると云 う幾何学的要 因 と,固 溶元素配分な どの金相学的要因

とが うま く組合 わ され てい るためで あった。また時効 による引張特性や衝 撃特

性 の変化 は2相 鋼 中の フ エライ ト相 内の変態 と関係 して いた。

ところでSUS304やSUS301な どのオ ーステナ イ ト鋼 は準安定 組織

を有す るため、室温あ るいは室温以 下で加工 を受け ると容易 にマルテンサ イ ト

変態 を起 こす こ とが知 られて いるくi>一(6)。オ ーステナ イ ト鋼 の安定度は、鋼

に含 まれ る化学組成に よって決 まるNi当 量(7)や:Md点 く8)く9)あるいは積層

欠 陥エ ネルギ ーの大 き さ(i① く113で評価 されて いる。Ni当 量 は熱力学的 立場

か ら導入 した化学組成 上のオ ーステナイ ト安定度 を示す式 の値で 、基準の元素

と してNiを 用 いてお り、Ni当 量が25.5～26。0の 範囲にあれば室温

あ るいは室温以上で加 工 を受 けて もマルテンサ イ ト変態 を起 こさず 、Ni当 量

が それ以下では室温加 工でマルテンサ イ ト変態 を起 こす と云 うものであ る。 ま

たMd点 は変形 によってマルテ ンサ イ ト変態が 起 きる最高の温度の ことで 、組

成 と結 晶粒径で決 まる温度で ある。一方 、積層 欠陥エネルギ ーの大 きさもマル

テ ンサ イ ト変態 と関係 し、それが小 さい場合、加工 を受け ると容易に εマルテ

ンサ イ ト相が生 じるが く12)、それ自身がa'マ ル テンサ イ ト相の核 とな る(13)

ため α'マ ルテ ンサ イ ト変態が誘起 され ることにな る。SUS3◎4やSUS

301が α'マ ルテンサ イ ト変態 を起 こ しやす いの はMd点 が高 く、Ni当 量

や積層欠陥エネル ギーが小 さいか らであ る。 また、変形 中にマルテンサ イ ト変

態が起 きるような ときには大 きな伸 びが現れ ることが あ り、それは変態誘起塑
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性 と呼ばれてい る(13)。

さて2相 ステンレス鋼中のオ ーステナ イ ト相 はSUS304に くらべCr含

有 量は高 く、逆 にNiは 少な いため,そ の積層欠陥エネルギーは相 当低 く(14)

(IS)、 またNi当 量 も小 さくな ってい る(9)。 そのため、上述 した ように本2

相 ステ ンレス鋼 中のオ ーステナ イ ト相で も変形 中にマル テンサ イ ト変態が生 じ

る可能性があ り変形挙動 に大 きく影響 す ることが考 えられ る。

ところで、2相 鋼の低温での引張 破断伸び特性にっいて最近、若狭 らくi6)に

よ り再結 晶集合組織 とマルテンサ イ ト変 態 との関連が論 じられてい るが、母相

で あ るフ エライ ト相の 変形 にオ ース テナ イ ト相 中のマルテンサ イ ト変態が どの

よ うに影響す るのか、 さらにフェライ ト相の強 度が高 い時 にオ ーステナイ ト相

中のマル テンサ イ ト変 態が どのよ うに影響 を受 け るのかな どにっいては検討 さ

れてお らず全 く不明で ある。 ・・『

一方、2相 ステンレス鋼は高強度 、高耐食性のため海水淡 水化プ ラン トや,

油井管,ガ ス井管材料 として使用 され る実績が年々多 くな って きてお り(17)、

幅広 い温度におけ る強 度特性 を知ってお く必要が あると思 われ るが 、この こと

に関す る報告はほ とん ど見 当 らない。 また本鋼 は微細 混合組織であ るため 高温

で 超塑性現象が現れ ることもHaydenら(is)(13)あ るいはHildebrandち(2。)に

よって報告 されてい る。 さらに、それ に関 して最近で は前原(21)ら による研究

報告が み られ る。

そこで本章で は77K～1273Kの 温度範囲で引張試験 を実施 し2相 ステ

ン レス鋼の引張特性 を調べ る とともにオ ーステナ イ ト相 、フ エライ ト相両相が

変形挙動 に どの よ うに関与 して いるのか を検討 す るこ とを目的 としている。

3-2低 温引張 強度特性

3-2-1実 験方 法
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供試 材は前 章 とほ とん ど同 じで 、25Cr,5Ni,1.5Mo,o.015c,o.14

N(wt%)を 主成分 とす る2相 ステ ンレス鋼で あ る。平行部長 さ12mm、

幅6皿m、 板厚1。1mmの 引張試験片 に機械加工 した後、1323Kで10

分加熱後 、フ ェライ ト相の硬 度 を変 化 させ る目的で 、(1)水 冷(A材)、(2)炉

冷(B材)お よび(3)水 冷後773Kで100時 間時効(C材)の3種 の熱処

理 を施 した。それ らのビ ッカ ース硬度 はそれぞれ230、260、310で あっ

た。 いず れの試料 も表 面 をエメ リー紙で 研磨後 、 クロム酸 系溶液で電解研 磨

を施 し、試料表面 を鏡面 とした。引張試験 は77Kか ら373Kま での温度域

で 行い、引張ひずみ速度 は全て2.7x10層3/secで あ った。低温 を得 るため の寒

剤 として77Kか ら143Kの 範囲 は液体窒素 、201Kか ら273Kは ドラ

イア イス とメチルアル コール、それ以上373K:ま で は水 を用 いて所定の 温度

を得 た。変形後 、X線 に よるα'マ ルテ ンサ イ ト量の測定 、 ノマル スキ ー型微

分干渉顕微鏡 による表 面観察 、透過 電子顕微鏡 に よる内部組 織観察や走査 電子

顕微鏡 に よる破面観察 お よび硬度測 定な どを行 った。 なお α'マ ルテンサ イ ト

量 はX線 回折強度 を測 定す るこ とに よって次式(22)か ら求め た。

Va'=Vro-1.41r/(la十1.41r) (3-1)

こ こでVα ・ は マ ル テ ンサ イ ト量 、1γ は{220}と{31z}と の積 分強

度 の 平 均 値 で 、1α は{211}の 積 分 強 度 で あ る。 また 、Vγ 。は変 形 前 の

オ ーステ ナ イ ト相 の体 積 率で 、A,B,C材 の それ を表3-1に 示 す 。な お用

い た管 球 はM6で 、管 電 圧,電 流 は そ れ ぞ れ40kV,15mAで あ り、KQ

除 去 に はZrフ ィル タ ーを使 用 し 表3-1A
,B,C材 のオーステナイ ト

た 。破 断 材 の ビ ッカ ー ス硬 度 測 定 相体積率(%)

材桝
は 破 面端 よ り1.5mmの 位 置 で12

VYo

点測定しその平均値で表わした。

A B C

34.441.935.7
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その際の測定荷 重はすべて9.8Nで あった。

3-2-2強 度 、引張破断伸び,及 び硬度測定結果

図3-1はA材 を77Kか ら373Kの 温度域で 引張試験 した時の公称 応カ

ーひずみ 曲線の一例で あ る。なお、B材 、C材 にっ いてはA材 とほぼ同様 の傾

向 を示 したので ここで は特徴 ある77Kの 曲線 のみ示 した。 ここで 曲線の形状

が室温付近 を境 に変化 してい ることが分 かる。っ まり、室温以上では通常 の加

工硬化 を示 した後最高荷重点以降、断面収縮を生 じ破断にいた るが 、201K

では最高荷重点 を過 ぎて からの応力の降下 は小 さ く破断 に到 るまでの伸び が大

きい。 さらに77Kで は低 ひずみ域で一旦応力の停滞が起 こ りその後再び 加工

硬化 を示 す。その傾向 はB材 で は さらに明瞭 とな ってお り、数%ひ ずみ後 に応

力 の降下が見 られ る。 これを擬降伏 点現象 と呼ぶ ことにする。フェライ ト相が

さらに硬 いC材 では この現象 は見 られず 早期 に破断 してい る。なお、B材 、C

材 の場合 、77Kの 破 断部に は断 面収縮 が見 られな かった。図3-2は77K
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か ら373Kの 温度域におけ る各材の 引張特性 を示 した ものであ る。降伏強 さ、

引張強 さは どの温度 で もA<B<Cの 順 に大 き く、伸び は201xに お いて

どの材料 も極 大 を示すが、一般 の準 安定 オーステナ イ ト鋼 、例 えばSUS304で の

約70%に 比べ る とその程度は小 さい と云 え る。なおA材 の破断伸びが77K

で 最 も大 き くな ってい る事は興味あ る現象で あ る。図3-3は 図3-1に 示 し

た応カ ーひずみ 曲線か ら真応カ ー真ひず みの関係 を求め 、それ らを両対数 グラ

フ上 にプ ロ ッ トしたもので あ る。 この曲線の傾 斜は加工硬化 指数,n値 を与 え

る。一般 にn値 は次の式で表 わ され る。

(3-2)Q
=KEｰ

ここで σは真応力 、Kは 強度 因子 、 εは真ひずみであ る。

n値 は断 面収縮 を発生 す るまで のひず み と等 し く、nの 大 きな ものは断面 収縮

を発生す るまで のひず みが大 きい ことが分 かっている(23)。 図から、室温 ある

い は201Klの 変形で はA材,B材 ともにn=O.20と 小 さいが 、77Kで

38



は変形度が大 きい場合,n=0,37と 大 き くな ってい ることが分 か る。 なお

C材 で は早期破断 を起 こしてn値 が大 き くな る現象 は見られなかった。図3-

4は 各材料の破断近傍 の硬度測定結 果 を示 した ものであ る。 いずれの材料 も室

温 以上で は温度 が高 くな って も破断 部の硬度の変化はほ とん どなかった。室温

以下では低温 にな るにっれ硬度は大 き くな るが,B材 では200K以 下 にな る

と硬度の上昇はな く、C材 で は150K以 下で硬度の低下が 見 られ る。

は77Kで 変形 した

A材 オ ーステナ イ ト

相 の組織 を観察 した

一例であ る。変形が

小 さい時 には(a)

に示すよ うに積層欠

陥(SF)が 主 に存

在 していたが 、変形

量が増す と(b)に

示 す縞状組織が見 ら

れ、 さらに変形 した

(c)で は縞状組織

以外に塊状組織(助

3-2-3微 視組 織観察

これ まで述べ てきた ように低温で破断伸びが増す こ と、破 断硬度が高 くな る

こ と、加工硬化 指数が大 き くな るこ と(24>(^^<5)や擬降伏点現象 を示す ことな ど

は2相 ステンレス鋼 中のオ ーステナ イ ト相のマルテンサ イ ト変態 と関係 してい

る と考え られ るので 、変形組織 を透過電子顕微鏡に よって観察 した。図3-5
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図3-5オ ー ス テ ナ イ ト相 の77K変 形 組 織(A材)

(a)引 張 ひ ず み ε=2.5%,(b)ε ニ5%,

(c)e=1190,(d)E=2890
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が見 られ 、変形量が

28%の(d)で は

塊状組織が 主に見 ら

れた。図3_gはB

材 を77Klで5%変

形 した時 のオ ーステ

ナ イ ト相 内の組 織 を

示 す。(a)は 明視

野像であ り、A部 か

らの電子線 回折像 を

(d)に 示 し、その

キ ーダ イヤ グラムを

(e)に 示 した。こ

れ か ら電子線入射方

向 は(110〕y,

(111)a',

1010〕 εと平行

にな ってお り、

`ai

t

Ti
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図3-6オ ーステナイ ト相の77K変 形欄(B材
、 。=5%)

(a)明 視野像(b)(101)α'か らの暗視野像

(c)(1011)ε か らの暗視野像(d)電 子線回折像

(e)キ ーダ イヤグラム

〔101〕 α'か らの 暗 視 野像 を(b)に 、 〔1011〕 εか

らの暗 視 野 像 を(c)に 示 して い る。 これ か ら縞状 組 織 は εマ ル テ ンサ イ ト相

で あ り、 塊 状 組 織 は α'マ ル テ ンサ イ ト相 で あ るこ とが 分 か っ た。 また この試

料 を適 度 に傾 斜 させ た 時 の電 子線 回 折 像 を示 したの が 図3-7で あ る。 図3-

6で は明 瞭 で な か った 〔1010〕 εか らの 回折 像 が(a)で 示 す よ うに は っ

き りと見 られ た 。(b)は α'マ ル テ ンサ イ ト相 か らの もので あ るが 、 オ ース

テ ナ イ ト相 とは それ ぞ れ 次 の よ うな 結 晶 学 的関 係 に あ るこ とが分 か っ た。

(111)γii(0001)ε 、 〈110>γu〈1210>ε
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(111)yll(011)a'

こ こで 下 段 は い わゆ るN関
1～石

係(西 山 の 関係)に な って

い る こ とが分 か る。

」

以 上示 した よ うにオ ース1

テ ナ イ ト相 は変 形 を受 け る

こ とに よ って積 層 欠 陥 、 ε

マ ル テ ンサ イ ト相 あ る いは

α'マ ル テ ンサ イ ト相 を生

成 す る こ とが 分 か り、 また

そ れ らの 生成 は 上 に書 い た

よ うな 順 番 で起 きて い る と

思 われ た 。SUS304で も同

様 の順 番 で 相 変 化 して い る

こ とが 一 般 的 に知 られ て い

る(25》 〈27)(28)。

次 に201Kで 変 形 した

時 のB材 の オ ー ステナ イ ト

相 内の 組 織 を図3-8に 示

す 。77K:の 場 合 と同 じ く

変 形 初 期 に積 層 欠 陥(a)

が 見 られ 、 そ の密 度 は 変 形

に っ れ 高 くな り(b),10

%に もな る と εマ ル テ ンサ

イ ト相(c)、20%で α'

、 〈110>γn〈100>α'
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図3-7結 晶 方 位 関 係

(a)オ ー ス テ ナ イ ト相 と εマ ル テ ン サ イ ト相

(b)オ ー ス テ ナ イ ト相 と α'マ ル テ ン サ イ ト相
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図3-8オ ー ス テ ナ イ ト相 の201K変 形 組 織(B材)

(a)引 張 ひ ず み ε=1%,(b)ε=5%

(c)ε=16%,(d)ε=20%
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マ ルテンサ イ ト相(d)が 見 られた。 ただα'マ ルテンサ イ ト相の生成は変形

の後期 〈約2◎%変 形 〉で あ ることが77Kの 場合 とは異な る。一方、室温で

の変形で はいず れの材 料 もα'マ ル テンサ イ ト相は一切観察 されずプラナ ー配

列 した転位が見 られ、破断部にわず かに εマルテンサ イ ト相が見 られた。 この

こ とから2相 ステ ンレス鋼 のMd点(変 形d'よ って α'マ ルテンサ イ ト相 を生

成 す る最 高の温度)は 、熱処理 によ らずすべて室温以下であ る事が分か る。

3-2-4擬 降伏 点現象 にっ いて

A,B材 の77Klで の応カ ーひず み曲線上に擬降伏 点現象が見 られたので こ

れにっいて検討 した。 図3_g(a)は77K:で3,6,8.6,29%変 形

させた時 のB鋼 の試験 片平行部 の硬度分布 を調べ た一 例であ る。3,6,8.

6%の 変形 はそれぞれ擬降伏 点

の直前 、擬降伏点、お よび直後

の ひずみ に相 当 してい る。3%

変形で は平行部 内の加工硬化 は

ほ ぼ」 様で あ るが 、6%で それ1

が 不均一一にな って きて お り、 さ

らに変形が進む と局部 的で あ っ

た硬化が試験片 平行部 全体に拡

が り、その後は また一様 に加工

硬化 して い るこ とが分 か る。図

3_g(b)に は201Kで の

硬 度変化 を調べ た一例 を示 して

い るが 、低変形域では 硬化 は一

様 で局部 的な硬化 は認 め難 いが,

'400
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6X一
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2Q4x

巳gr」

us

竃覧z、

20a5432
1012345

距離(㎜)

図3-9試 験 片 平行 部 内 の 硬 度分 布

(a)試 験 温 度77K,(b)試 験 温 度201K
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20f以 上の高変形域で硬化が平行 部内で一様でな くな る傾向があ ることが分

か る。 ζの ことより77Klで の低変 形域で見 られ る擬降伏点現象が201:Kで

は変形後期に出現 して い ると考 えて も良 さそ うで あ る。 これ らの現象は加 工誘

・起 マルテ ンサ イ ト変態 と関係 して い るこ とは疑 う余地 もない0

そ こで変形に よって生成 されるα'マ ルテ ンサ イ ト量 をX線 によって測 定 し

た。準安定 オーステナ イ ト相 か ら生成 され るマルテンサ イ ト相 には α'相 とε

相 とが あったが、本 実験においては εマルテンサ イ ト相 からの ピークは弱 くバ ッ

クグ ラウン ドに隠れて しまい定量 で きな かったので,こ こでは α'マ ルテ ン

サ イ ト相 のみを取 り扱 うことに した。図3-10は77Kの 場合で 、a'マ ル

テ ンサ イ ト相は変形開

始直後 から徐々に生成

されてい ることが分 か

る。変形 前には α'マ

ルテ ンサ イ ト相は認め

られず 、冷 却す ること

に よって α'マ ル テン

サ イ ト変 態 を起 こす最

高の温度Ms点 は77

K以 下で ある。 さて約

10%の 変形度付近 、

40

ま
v30

餐
Y

./20

tF

-

r

も10

0

　

雲 鮪.争

B材

0

●

A材

0]020304050

引張 ひずみ(%)

図3-10引 張 ひず み と α'マ ル テ ンサ イ ト生成

量 との 関 係(試 験 温度:77K)

すなわち擬 降伏点付近 での α'マ ル テンサ イ ト相生成量にバ ラツキが見 られ る

が 、これはX線 による測定面 積が3mmx10mmと 小 さか った事に起因 して

い ると考 えられ る。っ まり図3-9の(a)で 示 したように約10%前 後の変形

域で は平行部内の硬化 が一様 でないので 、硬化 の激 しい部分 とそ うでな い部分

とで α'生 成量が異な ってい ると考 えられ るか らであ る。そ こで平行部内 の硬

43



化の大 きな部分 とそれ以外の部分の透過 電子顕 微鏡組織 を示 したのが 図3-11

で あ る。試料はB材 で77Kに おいて8.6%変 形 させ たもので ある。(a),

(b)は 試料平行部 内の硬化 の小 さい部 分のオ ーステナ イ ト相の組織で あ る

が 、多 くの積層欠陥 と2方 向 に平行 に並 んだ多 くの εマルテンサ イ ト相が見 ら

れ る。 ところが硬化の大 きな部分(c)で は多 数の εマル テ ンサ イ ト相以外に

粒 界付近で塊状組織の α'マ ル テンサ イ ト相(写 真で 白 く見 える部分)が 見 ら

れた。っ ま り擬 降伏点 は次の ように解釈す るこ とがで きる。

変形が 進むにっれオ ーステナイ ト相で は積層欠陥形成 の頻度が高 くな り硬化

し、やが て εマルテンサ イ ト相 に変態す る。その時体 積収縮 を起 こすので試料

は断面収縮す る(29)。 も しその部分で強化が生 じない と試験片 は破断 す るが、

断面収縮 部の εマルテ ンサ イ ト相が α'マ ルテ ンサ イ トに変態す る と,そ の部

蹴 「配 儂'
、勤,

・醐
.了,酒

・;1蕉 ・i・

x哩

「 当;Jf・'

ρ 哨一.、.劃 ε

・ ・ ゴ ～:
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図3-11擬 降伏点付近 での透過電子顕微鏡組織

(B材,試 験温度77K,ε=8.6%)

(a,b)平 行部内で硬化の小さい部分(c)硬 化の大 きな部分
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分 は強化 され ることにな る。 この過程が次々 と隣 のオ ーステナイ ト相で 、 あた

か も軟鋼で 見 られる リュウダ ース帯の伝播の ように起 こると考 えられ る。 これ

が平行蔀 内の硬化部分 の拡 りに対応 して い ると考 えられ る。硬化が完 了 した時

点では変 形応力 に見合 うだけの α'マ ル テンサ イ ト相が生成 されてい るが 勿論

未変態のオ ーステナ イ ト相 も相 当量残在 して い る。 α'マ ルテ ンサ イ ト変 態時

には約1錫 の膨 張を伴 うと云われて い る(2『)ので、残 留オ ーステナ イ ト相 はそ

れに より圧縮 を受け、変態が生 じに くくな って いる状況 にあ ると考 えられ る。

この段階では α'マ ル テンサ イ ト相が 平行部内に均一に、 しか も微細に分 布 し

て いるとい う状態なので 、未変態オ ース テナイ ト相は どこか らで も随時、変態

を起 こし得 る(3Q)よ うにな り それ以降の変形で は もはや巨視 的な リューダ ー

ス帯伝播 はみ られず、平行部 内で一様に硬化 してい くもの と考 えられ る。 これ

が擬降伏 点がみ られた理 由で あろ う。B材 で この現象が最も顕著で あった のは

オ ーステナ イ ト相の量がA材 よ りも約8%大 きか った ことに よる と思われ る。

201Klで の破断伸びがB材 で大 きいの もその ような理由で あろ う。

3-2-5破 断伸び にっいて

2相 ステンレス鋼で も準安 定オ ーステナ イ ト鋼 と同様 に低 温域で破断伸 びの

増大 す る現象がみ られ た。 これは前述 した ようにα'マ ルテ ンサ イ ト変態 の生

成時期や生成速度、生成量に関係 してい ると考 えられ る(31)。 図3一 ・12はA,

B,お よびC材 の破 面 端 か ら5mm以 内の範囲 か らの α'マ ル テンサ イ ト量

をX線 に よって測定 した結果で ある。いずれの試料 もMd点 は約280Kで あ

り、熱処 理によ る変化 は見 られない。A,B材 で はα'マ ルテンサ イ ト生成 量

は低温にな るほ ど増加 す るが 、280Kか ら破断伸び のピークを示す201:K

付近 までの温度 域で は α'マ ルテンサ イ ト生成量は温度の低下 にっれて急増 し

てい るが 、それ以下 の温度で は α'マ ルテンサ イ ト生 成量の増加率 は少な いこ
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とが分 か る。C材 では室温か
(40

ら150Kま で は温度 の低下aｰ..

総鐵 舞
くな ってい る。 これ は後述す0

るよ うに、フ ェライ ト相 中に

へ き開亀裂が発 生 し、変形 の 図3-12

比較的早 い時期に脆性 破壊 を

起 こした ため と思われ40

籍 難 欝 華・Q講
i

度 とマル テンサ イ ト生 ヤ
20

成 量 との関係を示 した 、 ゑ
ミ

の が 図3-13で あ る。rlo

77Kの 場 合 とは異 な

りいず れ の 試料 も約20
0

0%の 変形以降 にα'

マル テンサ イ ト相が生 図3-13

成 されて いる。先に透

O一一A材

●一B材

●こ ＼ ローC材

○ ● 一

〇

100200300

試験温度 くK)

破断面近傍 の α'マ ル テンサイ ト

生成量と試験温度の関係

0

0

口O

●

0

102U304050

引張 ひずみ(%)

引 張 ひず み と α,マ ル テ ン サ イ ト

生 成 量の 関 係(試 験 温 度:201K)

過 電子顕微鏡組織で示 したよ うに変 形度が約16箔 まで α'マ ルテンサ イ ト相

が ほ とん ど認め られな かった ことと、 このX線 測定結果 は良 く対応 してい るこ

とが分 か る。201Kで は最大荷重点での変形 度は約20%で あるので、試験

片平行部 に生 じた断面収縮部 に α'マ ル テンサ イ ト相 の生成が起 きて いるもの

と考 えられ る。図3-14は 引張真ひず み と単位ひず み 当 りのα'マ ルテ ンサ
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イ ト生成量 との関係 を示 した もので

ある。i縦軸 は図3-10や 図3-13の 曲

線 の傾斜に対応 した大 きさを示 して

.い る。201Kの 場合 、断面収縮以

降(約20%以 降)の α'マ ル テン

サ イ ト生成速度が 大 きいことが分か

る。一方 、77Klで のその生成速度

は201Kに 比べれば変形度 に拘 わ

らずほぼ 一定 とみなせ る。201K,

77Kで は共 に大 きな破断伸び を示

したが 、

,.

W
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ミ
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・10203δ40
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単 位 ひず み 当 りの α'マ ル テ ン

サ イ ト生成 量(A材)

201Kの 場合 には比較的大 きな変形 後に α'マ ルテンサ イ ト相 が誘

起 され るこ と、発生後の生成速度が大 きい ことが その理 由 と考えられ る。一方 、

77Kで は生成速度が 一定で あ るこ とか ら、変形 中に刻 々 とα'マ ル テンサ

イ ト相が誘起 されてい ることを示 してい る。変形 中に α'マ ルテンサ イ ト相が

生成 され るとn値 が大 き くな ることは よ く知 られてお り(24)(25)、 断面収縮 を

起 こしに くいことが77Klで 大 きな伸び を示 した理由 と考 えられ る。 しか しα'

マル テ ンサ イ ト生成 速度 と破断伸び の関係 は今 の ところ明 らかでな く、 また

フ ェライ ト相の挙動 とも合わせ て今後検討す る必要が あると思 われ る。

3-2-6フ ェライ ト相が変形挙動 に及ぼす影響

いままでフ ェライ ト相の役割 りにっいては特 に述べ て こな かったが 、変形挙

動 に大 き く影響 してい ることは当然であ る。以 下では それ にっいて検討す る。

図3-1で 示 した ように、母相であ るフ ェライ ト相の硬度 の高いものほ ど強度

は高 く伸び は低 いが 、その傾 向は試験温度に影 響 されないこ と、あ るいは図3

-10や 図3-13か ら明 らかなよ うに α'マ ルテンサ イ ト相の生成 の仕 方に
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もフ エライ ト相の硬度 が影響 していな い こと、 さらに図3-12の 変形に よっ

て α'マ ル テンサ イ ト相 を生成す る最高の温度,Md点 が どの試料で も同 じで

あったこ とな どの実験結果 か ら、フ エライ ト相の硬度が異な る2相 ステン レス

鋼 を同 じ変形度 まで 引張変形 した時 、オ ーステナ イ ト相 自身の変形 の程度 は同

じで あ るとい うことが 分か る。 この ことはフェライ ト相が母相であ ることか ら

当然の ことと思 われ るが、2相 ステ ンレス鋼の変形挙動 を知 る上で重要な 手掛

りとな る と云 える。っ ま り2相 ステ ンレス鋼が変形 を受け る時,オ ーステナイ

ト相 とフ ェライ ト相 とは一定ひず み モデルに近 い変形 を してい る事 を示唆 して

い るように思xる 。 この ことはTamuraら(s2>の 結果 と一致 してい る。以上の

よ うにフ ェライ ト相の硬度が高 くて もオ ーステナ イ ト相の変形には何等影響 を

及ぼ さな い ことが分か った。 ところで図3-12に 示 したよ うにフ ェライ ト相

の硬いC材 で はオ ーステナ イ ト相の α'マ ルテンサ イ ト相への変態量が少な く、

特 に77Kで は それ 以上 の試験温度 の場合 よ りも変態量が 少な くな って い る

こ とな どを考 えると、 破断伸 びにっ いてはフェライ ト相の延性が深 く関係 して

い るよ うに思 える。っ ま り、フ ェラ イ ト相が硬 い と変形中にフ ェライ ト相 内で

脆 性亀裂 が生 じ、破断 伸び を減 じるで あろ うし、その ときには α'マ ルテ ンサ

イ ト変態量 も少な くな ると考 え られ る。 そこで 図3-15は77Kl引 張破断材

の 試験片表面付近 と変 形が拘束 され る試験片中央部付 近の破面 を走査電子顕微

鏡 に よって観察 した一例 を示 す。(a)はA材 の表面付近の破面でデ ィンブ ル

パ ターンが見 られ、中央部(b)で も彫 りの深 いデ ィンプルパ タ ーンが見 られ

た。(c)はB材 の中央部の破面で リバ ー とデ ィンプ ルパ ターンが混在 してい

る。10%ク ロム酸で 電解腐食 したのが(d)で 、デ ィンプ ル部はオ ース テナ

イ ト相で あ りリバ ー部 はフ ェライ ト相で あ るこ とが分 か る。(e)はC材 の中

央 部破面で(c)で 示 したの と特徴 は同 じであ るが 、図中のAの 部分にタング

パ ターン(舌 状模様)が 明瞭 に見 られて い る。 タングは変形双 晶を起 こした証
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拠 と考xら れて いる(33)。 なお、B,C材 とも試験片表面付近で はデ ィンプ ル

パ ターンが認め られたが、破 面に占め る脆性部の面積率 はA,B,Cの 順で大

き くな っていた。破面 観察 か らC材 で双 晶変形 を起 こしてい ると予想 され たの

で 透過電 子顕徽鏡 によ り組織 を調べ 、また77Kで なお延性 を示 したA材 にっ

いて も転 位組織の観察 を行 った。図3-16は77Kで 引張変形 したA,C材

のフ エラ イ ト相 内の

透過電子顕微鏡組織

を示 した もので あ る

が 、(a)はA材 を

11%変 形 した もの

で転位の タングルが

見 られ る。28%変

形 した(b)で はの

が分 かる。 タングル

が著 し くなって いる。

一方C材 で は(c)

に示す ように5%変

形 時にフ ェライ ト相

内では転位のタング

ル以外にバ ン ド状の

組織が見 られ る。先

の破面観察で タ ング

パ ターンが見 られた

ことを考 え合わせ る

と、バ ン ド状の組織

(b)

墾 継 ・・麟灘
・ 『

、、監 曝 一 群

臨 塵
1U}ifit

JllIll

1iiμ 川

図3-15各 処 理材77Kで の引張破面

(a)A材,試 験片表面付近,(b)A材,試 験片中央付近

(c)B材,試 験片中央付近

(d)B材,(c)の 破面を腐食 したもの

(e)C材,試 験片中央付近
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図3-16フ ェライト相の77K変 形組織

(a)A材,引 張ひずみ ε=11%(b)A材,ε=28%

(c)C季 オ,ε=5%

は微小な変形双 晶であ る と結論で きる。っ まりフ ェライ ト相 が硬 いB,C材 で

は変形 中に双 晶に関連 した脆性亀裂 を生 じるため200K以 下で伸びが低下 し、

α'マ ルテ ンサ イ ト相 の生成量 も少 な くな った と考 えられ る。以上の結果 か

らフェラ イ ト相 は試験 温度の低下 にっれ脆性破壊傾向 を示 し、またフェライ ト

相が硬 い とその傾向が 著 しくな ることが分か り、破断伸びが201KL:t下 の低

温で減少 したの はフ ェライ ト相の延 性の低下の度合 と密接に関係 しているこ と

が分か った。ただ しA材 は77Kで 最 も大 きな伸び を示 した理由は明 らかにな っ

た とは云 えず 、 この 点 にっいては今後 の研究 の課 題 とした い。

3-2-7小 括

フ ェラ イ ト相 の硬度 の異な る2相 ステンレス鋼 を用 いて77K～373Kの

温度範囲で 引張 試験 を行 い、オ ース テナ イ ト相 、フ ェライ ト相各相が変形 挙動

に どの よ うに関与 して い るの かを検討 した結果 を以下 に示す。

(1)2相 ステンレス鋼 中のオ ーステナ イ ト相は準 安定相で あるため低温で

の変形に よって α'マ ルテンサ イ トお よび εマル テンサ イ ト変態 を起 こし、そ

れが変形 挙動に大 き く影響 す る。
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(2)フ エラ イ ト相が比較的軟 らかい場合には201K付 近で破断伸びの ピ

ークが現 われた。その 条件 としてマルテ ンサ イ ト変態が変形後期に開始す るこ

と、生成速度が 大 きい こと、フェライ ト相で変形双 晶を起 こさない ことな どが

,考 えられ た。

(3)77Klに おいては応カ ーひずみ 曲線上 に擬降伏点が見 られ る。 これは

変形 によってオ ーステナ イ ト相が εマルテ ンサ イ トに変態 し収縮 す るので断

面 収縮が生 じ癒力降下 を引 き起 こすが 、収縮部 で ε→ α'マ ルテンサ イ ト変態

を起 こし強化す るため リュウダ ース帯の伝播の場合 と同 じように隣接オ ーステ

ナ イ ト相の変態 を順次 誘起 したためで あ ると推 察 され る。

(4)フ ェライ ト相 の硬度 が大き くて もMa点 、あ るいはマルテ ンサ イ ト生

成の様子が変化 しない ことな どか ら、2相 ステ ンレス鋼中のフエライ ト相 とオ

ーステナ イ ト相 との変 形 は一定ひず みモデ ルに よって起 こっている と推察 され

る。

3-3高 温短時 間引張強度特性

3-3-1実 験方 法

供試材 は2相 ステン レス鋼(A鋼)、 フ エライ トステンレス鋼 くB鋼)で そ

れぞれの化学組成 を表3-2に 示す 。A鋼 、B鋼 はそれぞれ1323K、10

73Kで1時 間加熱後 、水冷 したものを図3-17に 示す形状、寸法に機 械加

工 した。機械加 工によ る加工層 を除 去す るためA鋼 、B鋼 ともそれぞれの溶体

化処理温度で30分 間再加熱 を施 した。その後 、クロム酸系研磨液で電解 研磨

し表面 を鏡面 に仕上げた。図3-18にB鋼 の光学顕微鏡組織 を示 した。粒 内、

粒 界に多 くの析 出物 が見 られ る。高Cr鋼 はC,N濃 度が 高い と脆化 す るの

で 通常 、固溶量 を減 らすため炭化物生成傾向の大 きいTiやNbを 添加す る。

B鋼 の場合 、Tiがo.27%も 含 まれてい ることか ら、図3-18で 見 られ

51



表3-2化 学 組成(wt%)

CISi MnIPI51Al CrNiMaNTiCu

A蜘 。n。50.38α5巳a。22α 。18-i24a・5.i・51コ ・}1鴇 ト14.ｰ2

B鋼O.016Q.32 O.43QO270C120.0225.75iO.300.07-Q27b,G6

25

2一

50

〆

M14

25

100

図3-17試 験片形状 と寸法

▽《諺 驚鷺
藩 蘇;'●薪 鎌
2"rte."+'.〆 贈 擁 磯

ぎ鷺 馨 蟄 藍
図3-18B鋼 の光学顕微鏡組織
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図3-19高 温引張装置の概略図

る析出物 はTi(c,N)と 考xら れ る。高温 引張試験はインス、トロン型 引張

試験機 を用 いて電気抵 抗線加熱方式 によ り室温 から1073Kの 温度範囲でAr

雰囲気中で行 った。装 置の概略 を図3-19に 示す。初期ひずみ速度は5.56

x10-4sec一'と 一定 と した。試験 は所定の温度 で15分 間保 持後開始 した。光

学顕微鏡組織観察のための腐食はフ ェ リシアンカ リと水酸化カ リウムの新 鮮な

混合液の沸騰液 中に浸 漬 させて行 った。
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3-3-2実 験結果

図3-20にA鋼 の 室温か ら1073Kの 温度範囲におけ る引張性質 の変化

を示す。降伏強度、引張強度 ともに、室 温か ら450K付 近 までは単調に低下

.す るが、450K以 上 にな

る と引張強度 は上昇 し550

Kか ら750K付 近 まで あ

る一定値 を保った後低 下す

る。一方降伏強 度は上昇せ

ず,750xま で一定値 を

示 した後低下 してい る。 ま

た伸び は400Kま で は減

少 し、400～800K:で

は一定 とな り、その後 一旦

増加 した後再び減少 して い

る。絞 りは750K付 近 ま

で 短調に減少 し一定値 を示

す がそれ以上で 一旦増加 し

た後、 よ り高温で減少 して

い る。 この伸びの減少 はオ

ーステナ イ ト相 とフェライ

ト相 との変形能 に大 きな差

を生 じたため と思われ る。

図3-21は 引張強度 の温

度 依存性 を2相 ステン レス

鋼(A鋼)、26%Crフ エ

aoo
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窪6。 。

=5。 。

藻 ・。。
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0

a

引張強さ

降伏強さ
O

goo
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試験温度(K)

図3-20A鋼 の 高温 引 張特 性
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図3-21高 温 引 張 強 さ の 他 の 鋼 種 と の 比 較
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きの荷重 一伸び 曲線の変

化 を示 したもので ある。

473Kで はセ レーシ ョ

ンが見 られ 、573Kで

はセ レーシ ョンの応力増

減幅が大 き くな るととも

にセ レーシ ョンが 出現 す

るまで の塑 性ひずみが 大

き くな ってい る。そ して

673Klで はセ レーシ ョ

ンは見 られな くな る。 さ

らに高温の973Kで は

1降 伏後
にな だらかな荷 重

降下が見 られ る。 この試

験温度 は2相 ステンレス

ラ イ ト単 相鋼(341、18Cr-12Niオ ース テナ イ'ト単相鋼(35>に っいて調

べ た もので ある。850K.ま で のいず れの温廉 において も2相 ステ ンレス鋼 は

他 のステ ンレス鋼 よりも強度 は大 きいが それ以上ではオ ーステナ イ ト鋼 よ りも

強 度は低 くな ってい る。 また2相 ステ ンレス鋼で見 られ る中間温度域での強度

の凸部 は他のステ ンレス鋼で は認め られない。次 に図3-22は 引張ひず み速

度 を5.56x10唱4seC-iと 一定 とし試験 温度 を変 えて 引張試験 したと

30

z

X20
..

弼

陀

10

0

ε=556刈0一`se♂

塘 鮪鱒縮mO⊃ ,_o'!^.,

仲 び(%)

図3-22A鋼 の荷重一伸び曲線
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図3-23加 工 硬化指数(nfi直)と 試験温度の

関係(A鋸)

'鋼 の溶融温度1800Kの1/2以 上で あ るこ とか らフ
ェライ ト相で動的 回復

を起 こ してい ると考 え られ るく36)く37)。次に図3-23は 加工硬化指数n値 と

試 験温度 の関係 を示 した ものであ る。図 に見 られ るよ うに55QKま でn値 は

大 き くな り750K:ま で一定 に保 たれた後 、それ以上でn値 が低下 してい る。
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この値 は局部収縮 を生 じるまでの塑性 ひずみの大 きさを表わ して いる。すなわ

ちn値 の大 きいものは均一イ申び の範囲が大 きい とい うことにな る。 このn値 の

変化 は引張強度の変化 とほ とん ど同 じで あ るのが分か る。 この ように600K

付近でセ レーシ ョンが 見 られ ることや 、その時 にはn値 が大 きい ことな どは転

位 と固溶元素 との相互作用に基ず く強化(38)が 起 きてい るこ とを示唆す る もの

で あ る。

3-3-3動 ひずみ時効にっ いて

図3-22で 見 られ た ようにA鋼 は、 ある温度域 、ひずみ速度で 荷重 一伸び

曲線上 にセ レーシ ョ

ンが出現す る。 そこ

で セ レーシ ョンが出

現す る温度573Kl

で 、ひずみ速度 を種

々変化 させ た時 の荷

重 一伸び 曲線の一例

を図3-24に 示 す。

..
z
x
v

濃

ひずみ速度が小 さ くな るに

っれて引張強度 は大 き くな

り、セ レーシ ョン発生 まで

の塑性ひずみは大 き くな っ

て い るこ とが分 かる。図3

-24の 降伏強 さと引張強

さのひず み速度 依存性 を図

3-25に まとめて示 した。

仲び(%)

図3-24荷 重 一伸び曲線のひずみ速度

依存性(A鋼)
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図3-25引 張強さ、降伏強さのひずみ速度依存性
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この ように引張 強 さの 負のひずみ速度依存性 は炭素鋼 を青熱脆性温度範囲で 引

張 した時 に も認 め られ る現象 であ る(39)こ とか ら動ひずみ時効 を生 じてい る可

能性 は高い。 この動ひずみ時効 は活動転位が何等 かの原 因で その活動が止め ら

れた り、遅延 された りす ると鋼中の格子 間原子で あるC,Nが 転位 を固着す る

ことに よる(a。)と説明 されてい る。すな わちセ レーシ ョンは転位の固着 とそれ

か らの開放 に よ り生 じる とされてい る。動ひずみ時効 は熱活性化過程であ るの

で 、ひず み速度 と温度 との問には次式(4ユ)で 示 すArrheniusの 関係が あるはず

で あ る。すなわち

E=Aexp(一Q/RT)(3-3)

ここで εはセ レーシ ョンが発生す るひずみ速度 、Qは 活性化 エネルギ ー、Tは

試験温度 、Aは 材料常数 、Rは ガ ス常数で ある。各温度で種 々のひずみ速 度で

.引張試験 し
Eと1/Tの 関係 を調べたのが図3一 ・26で ある。図に見 られ るご

と く、ひず み速度 と試験温度 の逆数 とは直線関係 にな ってい ることが分か る。

っ ま りセ レ「シ ョンは熱活性化過程で あ るこ とを意味 してい る。 この直線 の傾

斜 か らQは 約84kJ/mo1と な

るが 、 この値 はフェラ イ ト鉄 中にお
.,

け るNの 拡 散に要す る活性化 エネル

ギ』(「79kJ/moI)(42)の 値

に近い0す なわち、窒素が可動転位

を固着 す ることに よる動ひず み時効

が フ ェライ ト相 内で起 きてい ると考

え られ る。オ ーステナ イ ト鋼で は動

ひずみ時効 を起 こす最 低温度 は770

Kで あ ることが 知 られ てい るので、

2相 ステ ンレス鋼中の オ ーステナイ

も
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図3-26 ひ ずみ速度 と試験温度のアレニウス

表示
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ト相で も573Kで それ を起 こさない と思われ る。フ ェライ ト相で動ひず み時

効が生 じてい るこ とを確 かめ るため フェ ライ ト単相材(B鋼)を 用 いた荷 重 一

伸び 曲線の一例 を図3-27に 示す 。フ ェライ ト単相材の場合にも573K付

近 の温度でセ レーシ ョンが見 られ る。 また この場合の加工硬化指数(n)の 温

度 依存性 を調べ たのが 図3-28で あ る。セ レーシ ョンの生 じる温度域でn値

が 高 く、図3-22で 示 した2相 ステ ンレス鋼の場合 と同様な傾向が得 られ た。

以 上の こ とか ら2相 ステ ン レス鋼で セ レ ーシ ヨ.γを発生 す る原因はフ ェラ イ

ト相で動ひずみ時効 を起 こすか らで あ ると理解で きたが、その時に図3-21

で示 したよ うに単相材 とは異な り2相 ステンレス鋼では引張強 さの上昇が 見 ら

れ ている。 これ はフェ ライ ト相に固溶 しているc,N量 の違いによるもの と考

え られ、 さらに2相 ス

テ ンレス鋼の1323

K炉 冷材で 、強度の上

昇が現れな いのはフェ

ラ イ ト相 中のC,Nの

固溶量が水冷材 と比較

して低 いため だ と考x

られ る。

zo

z
v

v1。

凝

a

¢器5.56x亀 〇一`sec-1

毎vlYYn)
n 山
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以上、2相 ズテンレス鋼の動ひず

み 時効 を起 こす温度範 囲での強度の

上 昇の原 因にっ いて述べ たが 、それ

以 外の温度 、っ ま り850K以 下で

単 相 ステ ンレス鋼 よりも強度が高い

のは2相 ステン レス鋼 の結晶粒径が

微 細であ るためで あろ う。 またそれ

伸び

B銅 の 荷 重 一伸 び 曲線
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0.4

霜0.3
銀

Haz
Q

O.1

0300400500600700800

試験 温度(K)

図3-28B鋼 の 加 工 硬化 指 数 と試 験

温 度 の関 係
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以上 の温度域で2相 ス テンレス鋼の引張強度は急激に低下 して いるが、これは

フ ェラ イ ト相 内で の動的 回復が起 きてい るこ とによると考 え られ る。 またその

時 、伸び,絞 りも低下 してい る。フ ェライ ト相 は動的回復 し軟化 しているのに

対 して、積層欠 陥エネ ルMが 低いオ ーステナ イ ト相 ではフ エライ ト相 に比べ

回復は困難 と考 えられ るので 、相境界で の2相 間の塑性流動 の差に よるキ ャビ

テ ィーの発生が 予想 され、延性が低下 した と思 われ る。

3-3-4小 括

2相 ステンレス鋼 を室温か ら1023Kま で の種 々な温度で短時 間引張試験

を行 った。得 られた結 果 を以 下に述べ る。

(1)2相 ステンレス鋼は約850Kま ではフ エライ トお よびオ ーステナイ

ト単相 ステ ンレス鋼 よ りも引張強度 は大 きい。 これは結 晶粒径 と含有元素c,

Nの 固溶 量の差異 に よるもので あろ う。

(2)2相 ステン レス鋼 、フ エライ ト単相鋼では600K前 後で 荷重 一伸び

曲線上にセ レーシ ョンが見 られた。 これは鋼 中のN原 子に よる転位の固着 作用

に よる、 いわゆ る動ひずみ時効 によ るもので あ る。

(3)2相 ステンレス鋼の高温 引張挙動はマ トリツクスで あるフエライ ト相

の挙動 によ り主 に支配 され るが、動的 回復 を起 こす ような温度範囲で は隣 接す

るオ ーステナ イ ト相が変形挙動に大 き く影響す ると考 えられ る。

3-42相 ステン レス鋼の超塑性現象 につ いて

3-4-1実 験方法

2相 ステ ンレス鋼 は微細混合組織 を持 ってい るため高温で超塑性 を起 こす可

能性があ る。超 塑性 とは材料が ある温度 域で 、あ る範囲のひず み速度で変 形を

受 ける と、ネ ッキング を起 こさず異常に大 きな伸び を示す現象で ある。 ここで
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は2相 ステンレス鋼に種 々な加工熱 処理 を施 す ことに よ り、粒径の異な る試料

を作製 し、粒径が破断伸びに及ぼ す影響 にっいて組織的に検討することを 目的

と した。供試材 の化学組成 は4Ni-24Cr-O.15C-0.14N(wt

.%)の2相 ステ ンレス鋼で 、引張試験片形状 および寸法は図3-29に 示 した。

フ ェラ イ ト相体積率 の測定 には島津製磁 気天 秤(MB2型)を 用 いて 、磁 化

の強 さか ら体積率 を求 めた。 高温 引張試験 は割型加熱炉 を取 り付けたイン ス ト

ロ ン型引張試験機で行 った。炉内はAr雰 囲気 と.し1023～1273Kの 温

度範囲で 試験 した。試 験は所定の温度で30分 保持後 開始 した。初期ひず み速

度 は4.2x10-2sec-1,4.2x10-sec-1お よび4.2x10-4sec一'

の3種 類 とした。ひず み速度 感受性 指数m値 を求め るためにはBackofenら が

提案 したひず み速度急変試験;43)を 実施 したが 、図3-30に その方法 を示

す 。すな わちvな る速度で引張変形 中の試料 を時問tの 所で急にv'の 速度 に

加 速す る。す る とv'に 対応す る荷 重PAが 求 まる。 はじめのvの 曲線の 荷重,

をPBと す ると

m=log(P,,/Pa)/log(v'/v)

(3-4)

の 式 か らm値 が 求 め られ る。 このm値 は 遅 い 方 の 速度vの ひず み 速度 に対 応 す

る もの で あ る。

炉 ・・(盤

54輔 一is・L,v)」 」

一Φ ・一 ・

り

2
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O
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図3-29試 験片形状 と寸法

tA

時 間

図3-30m値 の求め方

59



3-4-2供 試材

種 々な結 晶粒径 を持 っ2相 ステンレス鋼 を得 るために以下 の加熱処理 を施 し

た。 まず試験片 を1623Kで1時 間加熱後急冷 し、それを室温で55%圧 延

した後 、1173～1373K:の 温度範囲で種 々の時間加熱 した。図3-31

は組織写 真 を点分析法(44)に よ り測定 した結果 で 、単位長 さ中の相境界 との交

点数PLが 加熱時間に よって どの ように変化す るかを示 して いる。1373K

ではPLは 小 さ くなってお り単時間で オ ーステナ イ ト相が成長を起 こしてお り、

1173Klで は核の生 成量が大 き く粒の 成長が妨 げ られて い るのが分 か る。

また図3-32は 加熱時間 とフ ェラ イ ト相体積率の関係 を示 した ものであ り、

いつれの温度 において も加

熱1時 間後 にはオ ース テナ

イ ト相 の析 出はほぼ完 了 し

て お り、それ以 後はオ ース

テナ イ ト相結晶粒の成長の

み生 じて い るこ とが分 かる。

この ことを考慮 して 、加熱

温度 を変化 させ組織観察 を

行 うことに よって、オ ース

テナ イ ト相体積 率 を変 える

こ とな くオ ーステナ イ ト相

結 晶粒径のみ異な る3種 の

2相 ステン レス鋼 を得 るこ

とが 出来 た。図3-33(

a)に その熱処理条件 を示

した。1623Kl溶 体化処
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(a)

§

麺

難

図3-33熱 処理法 と光学 顕微鏡組織

(a)熱 処理方法(b)A材(細 粒材)(c)B材(中 粒材)(d)C材(粗 粒材)

理 後 室 温 で55瀦 間 圧延 し 表3-3フ ェライト ○オーステナ朴 相の
平均粒径(μm)

た 後 ・1173K:で1時 間加 記号 フエライト相 オ_ステナイト相

熱 し水 冷 した ときの組 織 を(A材5●83・O

B材26.212.5

b)に 示す。これをA材 と呼
C材41.641.8

ぷ。オ ーステナ イ ト相 が微細

化 されてい るのが分か る。(c)は 同 じく冷間圧延後1323Klで24時 間保

持後水冷 した ものの組織であ る。 これ をB材 と呼ぶ。(d)は 同 じく1323

Kで24時 間保持後ll73nま で炉冷 し、その温度で5時 間保持後水冷 した

時 の組織 を示 している。オ ーステナ イ ト相結 晶粒径が かな り大 き くな って いる

のが分か り、これをC材 と呼ぷ。各相の平均結 晶粒径 を線分析法(45)に よって

求 めた結果 を表3-3に 示す 。フ エライ ト相 とオ ーステナ イ ト相 とはほぼ 同 じ

大 きさで あ り、C材 はA材 に くらべ て結 晶粒径 は約10倍 となってい ることが

分 か る。
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3-4-3荷 重 一伸び 曲線

図3-34にA材 の荷重 」伸

び 曲線の一例 を示 した 。(a)

は試験温度が1073Klで の荷

重 一伸び 曲線が ひずみ速度 に よ

り変化す る様子 を示 した。 また

(b)は 同 じく試験温度が1273K

の場合 を示 した。 これ らか ら、

試験温度 が同一の時 に はひず み

速度が小 さ くな るにっれ最大荷

重 も小 さ くな り、破断 伸びが 大

き くなっているのが分 かる。 ま

た試験温度が高 くな る と最大萄
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重 は低下 し、伸びが大 き くな ってい る。結晶粒径 もまた高温変形挙動に大 き く

影 響す ると考え られ るので最大応力 に及ぼす試験温度 、ひずみ速度 、オ ーステ

ナ イ ト相結 晶粒 径の影響 を調 べたものが 図3-35で ある。温度が低 い時 やひ

ず み速度が大 きい時 には最 大応力 はオ ーステナ イ ト相結晶粒径に対 して大 きな

負の依存性を示すが、高温 あ るいは低 ひずみ速度 にな ると依存性が小 さ くなっ

て い るこ とが分 か る。次 に破断伸び に及ぼすオ ーステナ イ ト相結晶粒径、試験

温度 、ひず み速度の影響 を図3-36に 示す。図か ら明 らかな ように破断 伸び

はオ ーステナ イ ト相粒径が大 きい ときには試験温度や ひずみ速度の影響 をあま

り受けな いが、粒径が小 さ くなればな るほ ど影響 をうけ大 き く変化 してい るこ

とが分か る。

3-4-4m値 と破断 伸びの関係

数 μm程 度 の非常に微細な結 晶粒 からな る金属および合金 、特 に共晶 または

共 析2相 組織は、あ る範囲の ひずみ速度で変形 を受け ると、高温で ネッキ ング
、

を生 じず 、数100%か ら1000%に も及ぷ異常に大 きな伸びが観察 され る 、

ことがあ り、 これが超 塑性 と呼 ばれ る現 象で あ ることは前述 した。 さて定 常状

態 におけ る変形応力 とひずみ速度 との間には σ=Kξ'nの 関係が あ るこ とが知

られて いる(43)。 ここで:Kほ 定数 、mは ひずみ速度感受性 を示すパ ラメーター
　

で ある。 このm値 は温度や結 晶粒径 に依存す る指数で超塑性 現象 と密接な 関係

を持ち、m=1の 時 ニ ュー トンの粘 性流動 とな る。 この式でm値 の大 きい時に

は、σは εの僅 かな変 化に対 して も大 き くも変化す る事が分 かる。づ ま り引張
i.

試験 中に材料 にネッキ ングが生 じる と,そ の部 分で は当然 εが非常 に大 き くな

るので そこで大 きな強化が起 きなければ その まま破断 に到 ることにな る。.とこ

ろがm植 が大 きい場合 には σも大 き くな るのでネ ッキ ングがその部分で はそれ

以上進展 しな いことにな る。そ こで各温度でのm値 を測定 し、破断伸びや オ ー
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ス テナ イ ト相粒径な ど との関係 を調べた。図3-36か らも分 か るように高ひず

み速度で は超塑性現象が全 く見 られな かったの で,そ れが認 められ る最 も低ひ

ず み速度 の4,2x10-4sec-1に おけ るm値 を測定 した。図3-37は 変形

速 度急変 試験 に よって得 られ たm

値 とオ ーステナ イ ト相結 晶粒径 お

よび試験 温度 との関係 を示 してい

る。高温 にな るほ ど、 また結 晶粒

径が微細 にな るほ どm値 が大 き く

な ってい ることが分 か る。 この傾

向 は破断伸びの変化の 様子 とほ と

ん ど同 じで ある と思 われ るので図

3-38に 皿値 と破断 伸びの関係

を示 した。m値 の大 きな もの は破

断伸び も大 き くなってお り、mが

約0.3以 上で は大 きな伸び を示

してい るのが分 か る。 しか しmが

0.3以 下で は破断のび は小 さ く、

通 常の高温 変形 挙動 、っ まり転位

が 粘性運 動 をしてい る と考え られ

る(4b")。m=0.
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図3-38m値 と破断伸びの関係

3以 上ではそれ とは異 な る機構 によって変形 してい ると考 え

られ、超 塑性 を起 こしてい るもの と考 えられ る。な お恥値がO.3は 超塑性 を

起 こす下限界値 と云われてい るく47)。

3-4-5変 形挙 動に及 ぼすオ ース テナ イ ト相結 晶粒径 の影響

本2相 鋼で はm値 が0.3以 上で超塑性現象 が見 られ るこ とが分 かったので
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オ ース テ ナ イ ト相結 晶粒 径 の 大 小 に よ って 、m値 に差 の 出 る原 因を 調べ るた め

変 形組 織 の光 学 顕微 鏡 観察 を行 った。 図3-39はA材 を1273KでE=4.

2x10-Zsec-1(a)お よび4.2x10-4sec-1(b)の ひず み 速 度 で 変

.形 させ 破 断 した破面 近 傍 の組 織 と、C材 を1273KでE=4.2×10『2sec-i

(c)と ε=4.2x10-4sec-1(d)で 破 断 させ た時 の組 織 を示 す 。

まずA材 の(a)と(b)と で 大 きな 相 違 が み られ る。す な わ ち 、ひ ず み速 度が

大 きい時 に はオ ース テナ イ ト相 結 晶粒 は 引張 軸方 向 に伸 長 して い るの に対 して 、

ひ ず み 速 度 の 小 さい 場 合 に は オ ー ス テ ナ イ ト相 の 粒 成 長 が わず か に 見 られ る

が 、 オ ース テナ イ ト粒 は変形 に よ っ て も等 軸 性 が保 たれ て い る ことが特 徴 的 に

認 め られ る。C材 で もA材 と同 じよ うにひ ず み 速度 が 小 さい時 、等 軸性 が 保 た

れ て い るのが 分 か

る・ また両 材 と も

破 断 部 近 傍 に は多

くの キ ャ ビテ ィ ー

が 見 られ る こ とか

ら 、キ ャ ビ テ ィ ー

はネッキングを起 ω・・幽 齢 溺 瀬"

こすで あろ う部分

に発生 して いるこ

とは明 らかで あ り,

その発生 を抑 える

何等かの強化作用

が生 じた ときには

さ らに伸びが増加

す るもの と考 えら

M 引張軸方 向aUUm ⇔ 20um

図3-39A,C破 断 材 の 変 形 組 織(試 験 温 度1273K)

(a)A材,Eニ4.2x10卿2(sec『1)

(b)A材,E=4,2×10-4(sec一'〉

(c)C材,…=4.2x10-2(sec一')

(d)Cホ オ,E=4.2xiO-4(sec一')

65



れ る。オ ーステナ イ ト相粒径 の大小 に よって破断伸がが異 な ることか ら、キャ

ビテ ィーを伴 うネ ッキ ングの発生時期が オ ース テナ イ ト相粒径 によって異 なっ

て いると考 えられ るが 、それは破断伸びがひず み速度の低 下に伴 い増加 す るこ

と と同 じ機構 に因って いるもの と考 えられ る。すなわ ち、m値 は拡散速度 によ

り影響 され(48)る のでヤ,ひず み速度が小 さい場合 は相対的に拡散速度が大 き く

な り,キ ャビテ ィーが生 じな い よう相境 界で塑性流動が起 こ り得 る。 また、ひ

ず み速度 が小 さい時 には(b),(d)で 示 したよ うに結 晶粒 は等軸にな って

い ることか ら、その流動 は拡 散を伴 う粒 界すべ り機構 が働 いている(q3}と 推察

され,結 晶粒径 の大 き さは この拡散速度 に影響 を及ぼ してい ると考 え.られ る。

い ま、結 晶粒径が異 な る材料が同 じだけ変形 量 を受けた と考 える。その とき1

個 の粒 の受 け持 っすべ りの量 は結 晶粒径が小 さい ときは少な くてすむ上 に、α

一γ相 界面 の面積 も非常 に大 きいので相境界での拡散 も活発 に起 こるこ とが考

え られ る。っ ま り体拡散速度 も粒界拡散速度 も大 きい ことを意味 している。

その速度が ひずみ速度 よ り大 き
試験温度(K)

ければ、界面で の応力緩和が容140013001200ｻoo1000

易 に起 こ りキャビティ ーは生 じ

ない。逆 に大 きな結 晶粒で は体

拡 散速度 は相対的に小 さ くな る

ので 界面で の応力緩和が 困難 と

な リキャビティの発生の可能性

は高い と推察 され る。実際に拡

散 を伴 う粒界すべ りを起 こ して

い るか どうかを調べ るため50

MPaが ピ ーク応力 とな る時 の

ひずみ速度 と試験温度 の関係 を

102

重
103

104

、

オーステナイト楕粒径

●3.oum

O12.bpm

o

＼
●＼

0.70.80.91.O

tooa/T(K"')

図3-40ひ ず み速度 と 試験 温 度 の

ア レニウ ス表 示
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示 したの が 図3-40で あ る。　
ε=Aexp(一Q/kT)(3-5)

この式 か ら、A材 で はQ=191kJ/mo1,C材 で はQ=260kJ

,/molが 求 ま る。 α 一一Fqに お け る 自己 拡散 の ための 活 性化 エネ ル ギ ーは210

か ら280kJ/m。1の 範 囲 に あ り、 γ 一Feの それ は295か ら305kJ/molの

範 囲で あ る こ とが 報告 され て い るが(5。)、C材 の 活性 化 エ ネ ル ギ ーの 値 は 前者

の 範 囲 に収 まって い る こ とが 分 か る。 一 方 、A材 で は それ よ りもかな り小 さ く

な って い る。結 晶粒 界 す べ りが 起 きて い る とその時 の活 性 化 エ ネル ギ ーは 小 さ

くな る こ とが 報 告 され て い る く2ωが,さ らに破 断伸 び が ひ ず み速 度 依 存性 を示

す こ と(49)か ら,細 粒 材 のA材 で は 粒 界 すべ りが活 発 に起 きた こ とが 推察 され

る。 一 方,C材 で は破 断 伸 び が ひず み 速 度依 存 性 を示 さな い こ とや 活 性 化 エネ

ル ギ ーの 大 きい こ と、 あ るい は図3-41に 見 られ る よ うに フ ェ ラ イ ト相 内 に

図3-41C材 変 形前 後 の光 学 顕 微 鏡 組 織(己=4.2x10一ｰsec一`)

(a)変 形 前 の組 織(b)1273K,ε=5%
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多 くのサブ グレインが 見 られ るこ とから主 に転位 ク11一 プ に よって変形が まか

な われて い るもの と考 え られ る。

3-4-6小 括

2相 ステン レス鋼 を加工熱処理 す ることに よって結晶粒 径を変化 させ た も

の を、1023～1273K:の 温度範囲 内で 高温 引張試験 を実施 した結果 、

(1)荷 重 一伸び 曲線 は試験温度 、ひずみ速度 お よびオ ーステナ イ ト相 結晶

粒 径に よって変 化 した。特 に高温 、低 ひずみ速度 、微細粒の場合 は変形初 期に

荷重の ピークを示 した後大 きな塑性 伸び を示 した。

(2)ひ ず み速度感 受性指 数m値 と破 断伸び とは比 例関係 にあったが、m値

が0.3を 境に して、 その比例係数 が異な る。 これはmが0.3以 上では超塑

性現象が起 きて いるこ とと関係 してい るもの と考 えられ る。

(3)微 細粒材 と粗粒材 とで変形 のための活性化エネルギ ーは異な り、前者

で は191kJ/mol,後 者では260kJ/mo1で あ った。 この こ とよ

り微細粒材で は拡散 を伴 う粒 界すべ りが 、粗粒材で は転位 ク リープが変形 を律

速 してい ると推察 され た。

3-5結 論

2相 ステンレス鋼 を77Kか ら1273K:の 温度範囲内で 引張試験 を行 った。

その際 、オ ーステナ イ ト ・フ ェ ライ ト各 相の変 形挙動 、あ るいは微細結 晶粒

組織 のため相境界や粒 界が多 く存在す るので,そ れ らの挙動 にっいて注 目 し検

討 した。

(1>2相 ステンレス鋼中のオ ーステナ イ ト相 は室温では準安定であ り低温

で の変形 に よって εあ るいは α'マ ルテンサ イ ト変態 を起 こ し、その事が 引張

変形挙動 に大 き く影響 し,201K付 近での変態塑性や77Klで の擬降伏 点現
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象 を引 き起 こす原因にな ってい る。

(2)フ ェライ ト相の強度 を時効に よって変化 させて もMd点 は変 わ らなかっ

た。 この ことは前節 で も述べ た よ うにフ エライ ト相が母相で あるため フ ェラ

イ ト相 とオ ーステナ イ ト相 は定ひずみ モデルに近 い変形 を してい ることが 予想

される。

(3)フ ェライ ト相 は低温で双晶 を生 じ易 く、それはフェライ ト相 の硬 度が

増す と助長 され る。変 形双 晶は特に破断伸びを減少 させ ると思われ るが 、水冷

材で は77Kで 最 も大 きな伸び を示 した点にっいては明 らかにす ることはで き

ず 、,a:後の課題 としたい。

(4)2相 ステン レス鋼 を600K前 後で引張試験す ると荷重 一伸び 曲線上 一

にセ レーシ ョンが現れ る。 これはフ ェライ ト相中のN元 素に よる転 位の固着作

用 に よる、いわゆる動ひずみ時効 に よるもので ある。75◎K以 上 では引張強

度 の低下 は著 し く、伸 び,絞 りも低 下 した。それは、フ ェラ イ ト相が動 的 回復

を起 こす ような温度範囲で は、隣接 す るオ ーステナ イ ト相 との相互作用が 大 き

くな った結果 と思わ れた。

(5)2相 ステンレス鋼は微細粒組織 となってい るため、高温 にお いて異常

な伸び、すなわち超塑性現象 を示す。それには ひずみ速度が小 さい こと、及び

あ る高温 の温度領域で あ ることが必要で ある。 ひずみ速度感受性指数m値 は破

断伸び とほぼ比例関係 にあ り本実験範囲ではm値 が約0.3以 上で超塑性 を示

した。 また結 晶粒径の大 きさによ り変形のための活性化エネルギ ー値が異な り,

微細粒 材で は拡 散を伴 う粒 界すべ りが 支配的で あ り、粗粒 材で は転位 ク リー

プが支配的で あ ることが分か った。
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第4章2相 ステンレス鋼の引張変形挙動の徴視的機構

4-1緒 言

これ まで引張強度に及ぼす組織や環境の影響 にっいて述べて きたが 、2相 ス

テ ンレス鋼の変形の際 の様式やオ ーステナイ ト ・フエライ ト各相内の転位挙動

あ るいは変形の不均一性 な どにっ いての検討は まだ十分にな されてい るとは言

えない。2相 ステンレス鋼 の各相 内の転位挙動 を透過電子顕微鏡的、あ るいは

X線 的に調べた例 はあ るが 、その結果 は定性的で あ り変形挙動が明瞭にな った

とは言い難 いu・2)。 一方,変 形様 式にっいて は友田 ら(3)に よって巨視的変

形の不均 一性が 種々検 討 されてい る。

さて従 来から微細結 晶粒組織の変形挙動 を調べ る手法 としてX線 プ ロフ ァイ

ル解析法がある ことは知 られて いる(4)。 これは結 晶粒の微細化や不均一 な格

子 ひずみあ るいは積層 欠陥な どによって 回折線 が広が ることを利用 するもので

あ る。その 内、最 も簡 単な もの として回折線の半価幅 か ら材料の状態を評 価す

る方法が ある。例えば シ ェラーや ホ ールの式(5・6)は 過去多 くの研究に応 用 さ

れ 、また今後 も利用 されてい くもの と思 われ る(7)。 しか しさらに細か く変形

を検討 しようとすれば この方法だけでは不十分でX線 プロフ ァイルの形状 の変

化 をも考慮 しな ければ いけない。WarrenとAvenbach(8)は その方法 として

X線 プ ロフ ァイルのフ ーリエ解析法 を導 いてお り微細組織に関 して多 くの有益

な知見が見 出されて い る(9)。 またGarrodとAuldら(i。)に よって単一 反射

面解析法が提案 され、 その妥 当性 も確 かめ られてい る(L1.iz.13)。2相 ス テン

レス鋼の ようにオ ース テナ イ ト相 とフ ェライ ト相の 回折線が数箇所で重な りあ

い次数の異な る面か らのX線 プロフ ァイルが得 に くい場合 にはこの方法は極め

て有効な もの と思われ る。

以上の ことか ら本章 で はオ ーステナ イ ト単相 鋼 とフ ェライ ト単相鋼を比 較材
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として用 いるこ とによ りまずX線 半価幅 法 と硬度測定な どに よって2相 ス テン

レス鋼 中のオ ーステナ イ ト相 とフエ ライ ト相の 引張変形様 式について調べ 、 さ

らに各相の変形挙動に っいて透過電子顕微鏡 とX線 プ ロフ ァイル解析 を併用す

るこ とに よって詳細に検討 したもので あ る。

4-2X線 回折強度曲線のフーリエ解析法

ひずんだ小結晶の集合体からの単色X

線 の散乱 を考え る。まず 回折条件 を満 た

す ひず んだ一個 の小結 晶か らのX線 の散

乱 強度の 計算 を行 うが 、 これには図4-1

で示 した ようなa,b,cの3次 元に広が っ

た小結 晶内のm番 目の 単位胞 と、m'番

目の単位 胞津 らの散乱 強度 を合成す る操

作 を全単位胞にっいて行 うと良い。m番

亭

。∴
oa

..

＼・卜結 晶

図4-1散 乱波の合成

目の 単 位 胞 の 位 置 ベ ク トル をR.m変 位 ベ ク トル を δmと す る とR鵬 寓m、 α・+

m2,b+m3C+8mで あ り、 この 小 結 晶 か らの 散 乱強 度 は

・ 一lelFI2J・xp{2,zis(1～ バ1～隅ノ)}
m鵬!(4-1)

とな る。 主。 は一 個 の 電 子 に よ る 散乱 強 度 で あ り、入 射 方 向 の 単位 ベ ク トルを

S。,反 射 方 向 の単 位 ベ ク トル を .sと す る とSは 、3=(S-S.。)/λ で 表 わせ

られ る散 乱 ベ ク トルで あ る。 この3を 逆 格 子 空 間 の位 置ベ ク トル ξa+nb"`+

ζcで 表 わす と、(4-1)式 は

1(ξ ηζ)富 ろ}Fl2Σ Σexp[2πf{ξ(m
一ml・)+η(mz-m、 ・)

融mノ

十 ζ(m3-m3')+s・(8
m-8m')}] (4-2)
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とな る。 この式 は1個 の小結 晶か らの散乱強度1(ξ 〃ζ)で あるが 、次 にX

線 に対 して全 くでた らめの方位 を持っM個 の同様な小結 晶か らなる試料 か らの

散乱強度 を考 え る。い ま、回折角 を θとして,そ の散乱 を起 こす結 晶面の法線

.が入射方向か ら90。 一 θ と90。 一(θ+dα)の 間にあ る結 晶の存在確率

dMIMは 、試料 か ら半径rに ある球面上で考 え る と

とな る。

面積で あ り、全表面積 は4πr2

で あ る.(4-3)式 かhdM=2

乃fc・sedaである。 また 、図4-2

に示す よ うに、散乱 を検 出す る場

所が試料 か らRに ある とき、この

方 向に垂直 な面素片 朔=R2dβ4ア

を考える。 この試料か ら単位時間

d.11/:til=2arsin(90ｰ一9)rda/4,zrZ
冒}一'『 ㌶'(4-3)

こ の2πrsin(90。 一 θ)rdaは 球 面 上 で 反 射 を起 こ して い る全

　タ

矯 ㌘

So

zd ｫ

図4-2

S-Sus=x 盈

S

x"dA=RZdyd(jd,3

∠;dy

s=(S-S。)/aと 入 射 線 、

反 射 線 との 関 係

に全空間に散乱される回折線の全散乱強度」は1っ の結晶からの強度に反射に

あずかる結晶の数をかけ、これを全方向にっいて積分すればよい。

ノー∫∫∫・(ξ・ζ)(M/2)… θd・R・dβdr
(4-4)

dα の変化 はS。 に垂直でdα/λ の大 きさの、 またdβ,dγ はSに 垂直

でdβ/λ,dγ/λ の大 きさの逆格子空 間での 変化に対応 し、dα とdγ と

の間の角度は2θ で あ り、8ベ ク トルの先端の 、逆格子空間 内あ微小体積 寮

ナ

dV=sin2θ(dα/λ)(dγ/λ)(dβ/λ)な ので(4-4)式 は

∫一準 ∬∫ll語)dV* (4-5)
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とな る。 逆 格 子 単 位 ベ ク トル を α*,b*,c*と し、dV★ の位 置 を逆 格 子空 間 内

の 変 数 、 ξ、 η、 ζで 表 わ し、単位 胞 の 体積 をVaと す れば,va=dξdηd

ζ/dUと な るの で(4-5)式 は

∫一 嬰 ∬1(ors
sin8)4ξ 砿

(4-6)

とな る。 この式 は1な る散乱強度 を持っ同 じ結 晶がM個 あ る多結 晶か ら、Rだ け

離 れた場所 の積分強度 を表 わす式で ある。次 にそれを2θ に対 す る分 布に変換

す る。 その分布 をJ.9と す ると、

T=JJ20d(2B)

で あ る。 単位 長 さ当 りの ん を/,θ'と お くと、

TeaJ
oeノ=2
zRsin2B

/の 関係 が あ る こ とが 分1か る。1
/1』;

・いま計 算 を簡単にす るため斜方 晶Ooz

について考zる 。こ こで逆格子点oozの

近 傍で の強度分 布の広 が りが 、原 点か ら

∴この点ぺ の距離 に比べて小 さい とす る。

図4-3か ら

ze

図4-3

(4-7)

(4-8)
OO'

S
x

警

S-So

z

ごホ

t

000

001面 で のSの 大 きさ

1・i-1≒ 馴 一2聖 θ一1ξ㎡+が+び トClc*1 (4-9)

従 っ て 、 」2θは

TZ・一 、グ惜 乱
,∫ ∫・(ξ・ζ)did・

(4-10)
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とな る。 そ こで(4-8)式 のJ・ 〆 を求 め る と、

ん 』 瓦(・)∫ ∫駕 ・cps・ ・L{ξ(m1-7/t1/)+

+η(m・ 一m・')+ζ(m・ 一m・')+・ ・(δバ δ・')}dsdry(4 -11)

と な る。 こ こでK,(θ)=1。MR2.121F21/16V&ic*lsi皿2θ で あ る 。

(4-11)式 中 のs・(δ 砺一δ砺')・の ス カ ラ ー積 は 、Oot反 射 で の3ベ ク トル

の 位 置 がis*で あ ワ、8mのc成 分 をZ・ とす れ賦 ・s・(am-am)=1(Lm"_Zm')

とな るので、

房一瓦(・)嘉豊 警語)瓢 鍔1)・

exp{2rail・(Zm-Z'm)}・exp{2BLS(m3-m'3)}

(4-12)

と な る。 っ ぎに Σ Σ を 計 算 す
mm'

る。 こ こで(4-12)式 中

のsinc関 数 は 、IDi=IDi㍉ 恥

;mZ'に お いて の み 値1を

lclと るか ら
、m,ガ に っ いて の

和 は 、単 位 胞 のc方 向 に長 い

コ ラ ム を考 えて(図4-4)、

この コ ラ ムの軸 方 向にn=m3
図4-4微 小結晶モデル

rm3'の 、nだ け離 れ た対 に

つ い て行 えば 良 い ので(4-12)式 は

J2・'=κ ・(θ)導 Σ 押(n)〈 ・xpl2・ ∫」ろ1>・xp[・zinS]

i...Z

(4-13)

な る。 こ こで 〈 〉 は 平均 を意 味 して お り、N(n)はnだ け 離 れ た単 位胞 の対

の 数 で あ る・ さ らに`m
lm2はmiお よびIDL方 向 の コ ラ ムの 数 で あ るので 、そ

3

C

一獣
1藪:7L=ill3-7R3

J/

多,一`.'lcl_N,1
//'!///i.

///、/〆 ■//,

b///////今//iメ///(001)
/////1/11/

W
`////客/ 1
0aL虫1

ノ
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れ ら をN、 、N、 とす れ ば 、 小 結 晶 の 大 き さ はN。=N、N、N,と 表 現 で き る。N,

は 柱 の 高 さで あ る。 従 っ て 、

、Tzeノ=K1(θ)N。 Σ(1/N3)・N(n)〈exp(2πit・Zn)>exp(2nins)
n

(4-14)

が 最養的 に得 られ る。 この式 を展開 すれば、'

擢 一瓦(・)碑{嬰 価 ・・撫 ・認

(4-15)

+聖)〈 ・in・xlZ.>sin2・zn4}

ここで
An≡ 聖)〈 　 ・zlZn>i

却(n)B
n≡ 〈sin2πIZ。>IV

3(4-16)

と お け ば 、

ナむ
」'2e==κi(θ)tV,Y"r{A。C・s2πnζ+B。sin2rcnζ}

轟=のco

一一一 一・…1(4 -17)

と書 け る。 この形 は よ く知 られ て い るフ ー リエ 級 数 の 形 で あ る。っ ま り回 折 強

tt度 曲線 が フ ー リエ 級数 の 形 で 表 現 され た わけで あ る。 こ こでcesineの 係 数
`

Anは 式(4-16)か ら分 か る よ うに 、小 結 晶の 大 き さに関 係 した 因子A。D

=(1!N,)・N(n)と 、 コ ラム の軸 方 向 のZ。 に関 して の ひ ず み 因子AnS=〈cos

2π1Zn>の 積 の 形で 与 え られて い る。B。に っ い て は 巨視 的 な 応 力 あ るい は積

層 不 整が あ るよ うな 場 合 を除 いて は0に な るの で 、 こ こで はcosine係 数 の み

を取 り扱 う こ とに す る 。 さて 、2っ の 因子 を分 離 す る こ とを考 え る。 まず 小 結

晶 の大 き さで あ るが 、N,は コ ラム 中 の単 位胞 の 数 でN(n)はn離 れ た対 の 数

で あ るの で 、N(n)/N3はnが 大 き くな れ ば小 さ くな る数 で あ り、 そのnに

っ い ての 変 化 の 仕方 はN3に 依 存 して 異 な る。す な わ ち 、nに 関 す る 、A。Dの 変
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化 を知 れ ば 、蝿 を知 る こ とがで き る。 こ こでN(n)=N3-nな ので

N(n)/N3電(N3-n)/x3=1-n/N3(4-18)

,で あ る。 したが って 、

(dAnD/n)=一1/N3(4-19)

が 得 られ る。っ ま り、 何 らか の方 法 でAｰnが 求 め られ た場 合 、A。Dをnに 対

して プ ロ ッ トした時 の 初 期 勾 配 の逆 数 がN3を 与 え る こ とに な る。次 にひ ず み

因 子 に っ い て考 え る。Aｰnが 反 射 の 次数zに 無 関 係で あ るの に対 して 、 この

因子 にはZが 入 った形 で 与 え られ て い る。 この 特 性 を利 用 す れば2っ の 因子 の

分 離 が 可 能で あ る。 す な わ ち、

inA鷺(Z)一1nADn十inASn(の(4-20)

と表 わせ る。

さてn,Z。 が小 さい時 に は 、A$_n〈cos2πZZη 〉の 右 辺 は展 開す る こ とが で

き 、次 の よ うに 近似 す る こ とがで き る。

InAns=一2π2ZZ〈Zn2>
.(4-21)

これ らの 関 係 か ら、実 験 的 に 求め た フ ー リエ 係 数 の対 数1。 且(Z)をZ2に 対

して プ ロ ッ トす れば 、 勾 配 か らひず みが 、乙=0で の 縦 軸 の交 点 か らAｰllを 求 め

る こ とが で き る。

さて今 まで は 斜方 晶 のooi反 射 に っ いて考 えて きたが 、 立方 晶hkZを 取

り扱 う場 合 に も座標 を適 当に取 れ ばQoZと 見 なせ るので 上 で 述べ た計 算 は そ

の ま ま立 方 晶hkZに 適 用で き る。 その 前 にnに よ る表 示 を格 子 対 の距 離L

に よ る表 示 に直 してお く。格 子 対 の 問 の 距 離Lや 相 互 の 変 位 △Lは
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L=n(cl.nL=Znlcl(4-22)

で あ る。lclは(00Z)面 に垂直 方 向 の 単 位 ベ ク トル の長 さで あ るが 、変 換

前 は(hkZ)面 で あ っ た こ とを考 え る と、 立方 晶 の場 合 、

暫c蓬/i・a/h。 ・d(4 -23)

が 成 立 して い る。aは 立 方 晶の 格 子定 数 で あ る。 また,Z2の 変 わ りにh。2=h2

≠k2+ZZを 用 い る と、(4-20),(4-21)式 か ら

1。A。(h。)・1。ALD-2π ・h20〈(△L/L)・>L・/a・

(4-24)

とな る。 ここで △L/L=ε で あ る。 す な わ ち式(4-24)は 種 々のL

に っ いて1。AL(h。)をh。2に 対 して プ ロ ッ トす れ ば 直 線 関 係が 得 られ 、それ ら

の 傾斜 か ら 〈E>が 、縦 軸 との切 片 か らAしPが 算 出で き る こ とを意 味 して い

る。

さて 、 この方 法 を利 用 し よ う とす れ ば 高 次 の 回折線 プ ロ フ ァイル を得 る 必要

が あ る。 しか し本 研 究で 用 いて い る2相 ステ ン レス鋼 で は 高次 の 回折線 プ ロフ ァ

イル を得 る こ とは 困 難 で あ る。 そ こで 次 に単 一 反 射 面 の 回 折 線 プ ロ フ ァ イル

か らひず み と小 結 晶の 大 き さ を得 る方 法 くio)に っ いて 述 べ る。式(4-24)

にお いて 両 辺 をLで 割 る と、

一1 ・A・(h・)/L・1。AしD/L-2π 筋 。・〈ε・>L/a・

(4-25)

とな る。1。AしD/L項 を2次 項 まで 近 似 す る と、

1nALD/L=1/iciN3-1/ZN3zici2

(4-26)

が 得 られ る。N3islは 小結 晶 の一 辺 の 長 さな の で 、 それ をDで 表 わす と(4
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一26)式 は 、

一l nAL(h。)/L=1/D+(一1/2Dzや2π2h。2〈 εz>!a一)L

(4-27)

.とな る。 っ ま り 一in且L(ho)/LをLに 対 して プ ロ ッ トし・ その 直線 のL→

0に お け る切 片 か らDが 求 め られ 、ひ ず み はL<<Dの も とに(4-27)

式 を変形 す る と、

〈・・>r(・r/2π ・h.・L){一1。A。(h.)}(4 -28)

か ら求 め られ る。

この よ うに して求 め ら れ るD,〈 ε2>1/2は それ ぞれ ドメ イ ン径,微 視

的 ひず み と呼 ば れ る。

4-3実 験 方 法

4-3-1供 試 材

実験 に 用 いた 鋼種 は2相 ス テ ン レス鋼,フ ェ ラ イ トステ ン レス鋼,オ ー ステ

ナ イ トス テ ン レ ス鋼 で 、そ れ ぞ れ2相 鋼,フ エ ラ イ ト鋼,オ ーステ ナ イ ト鋼 と

略 称 す る。 それ らの化 学 組 成 を表4-1に 示 す 。2相 鋼 は13・23Kで10分

表4-1供 試材の化学組成(wt%)

材料 CSiMnPSNiCrMoNNh

2相 鋼0.0140・460・360・0300・0074・1424・871・710・ 】4一 一

フ ェ ラ イF鋼0・0110・370・150・0210・0020・2218・712・260・0150・28

オ ー ス テ ナ イ ト鋼0,060.521.07G.0300.0098.7518.33

間加熱 し水冷 した。2相 鋼 中のフ ェラ イ ト相 を硬化 した ものの変形挙動 も調べ

たがフ ェライ ト相硬化 の ため には748Kで100時 間の時効処理 を施 した。

また結晶粒径は引張変 形挙動 に影響 を及ぼす ことが予想 され るので粗大な結 晶
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・ 艶墨 源獅麺 マ単

図4-5供 試材の光学顕 微鏡組織

(a)2相 鋼、(b)粗 大2相 鋼、

(d)オ ーステナ イト鋼

50ｵm

(c)フ ェ ラ イ ト 鋼 、

表4-2供 試材 の組織の特徴

材科 相 粒径 格子定数

mnm

フzラ イト相

体積率

%

Md温 度

K

2相 鋼 フェラ イ ト

オ ーステナ イ ト

7.60.2876

4.20.3603

62

278

租大2相 鋼 フェライ ト23.4

オ ーステナ イ ト15。6

62

時効2相 鍋 フ ェライ ト13.90.287763

オ ーステ ナ イト8.60.3602

278

オ ーステナイ ト鋼 17 0.3590 0

フェライ ト鋼 12 0.2876100 288

表4-3供 試材の強 度特性

材科 (相) 硬度 降伏強さ 引張強さ 破i翫申び

HvMPaMPs%

2相 銅 230J13 760 39

租大2椙 鋼 (x一 スチ ナイ ト)222236

(フ ェライ ト)216

65工 18

巳寺交力2下目鋼 360769 1019 32
'韮巨大s寺 効2下 昌≦調

(オ ースデナイ ト)2254,i54

(フ ェライ ト)362

980 ユ2

オ ー ス テ ナ イ トs{ 1642i57 a 6δ

フ1イ ト謂 173×27 a92 33
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粒径 を持っ2相 鋼 を加 工熱処 理 して得 た。それ は1623Kで1時 間加熱 後水

冷 した もの を室温で55%圧 延 し、1323Kで24時 間再加熱後1173K

まで徐冷 し、その温度 で5時 間保持す ることに より得 た。以下、時効 した もの

.を時効2相 鋼 、結 晶粒 を粗大 に した もの を粗大2相 鋼 、それを時効 したもの を

粗大時効2相 鋼 と呼ぶ 。フェラ イ ト鋼,オ ーステナイ ト鋼の結晶粒径 を2相 鋼

のそれに近づけ るため 室温で60%冷 間圧延後 、オ ーステナ イ ト鋼は1148

Kで30分 間、フェライ ト鋼で §73Kで30分 間の再結 晶処理 を施 して いる。

この処理 に よって加 工 ひずみが除圭 され てい る ことはX線 半価幅 と硬度測定

か ら確認 してい る。その光学顕微鏡組織 を図4-5に 示す。 またそれぞれ の鋼

の組織の特徴:を表4-2に 示 した。結晶粒径 は線分析法で測定 したが、2相 鋼

は時効に よって約2倍 程度大 き くな ってお り、粗大化処理 を施 した ものは約4

倍程度大 き くな ってい るのが分 か る。フ エライ ト相体積率は2相 鋼,時 効2相

鋼,粗 大2相 鋼 とで は共に62%と 変化 していない。 またMd点 、すなわ ち変

形 に よってマルテンサ イ ト変 態が起 きる最高の温度は、いつれ も室温 より低4・

のが分か る。 また機械的性質 を表4-3に 示すが 、時効によって2相 鋼中あラ ェ

ラ イ ト相のみ硬化 して い ることが 分 か る。.』;

4-3-2X線 測 定 法

各試料 とも所定 の引張変形 を与 え、試験片表 面 を電解研磨後 、X線 測走 に供1

した。使用 した対 陰極 はCoKaで 管電:圧、管電流はそれぞれ35kV,15

mAで あった。X線 半 価幅測定は回折線 高 さの1/3で の幅 を とった。X線 プ

ロフ ァイル解析 を行 うに当っては所定の回折角で一定時間固定 しX線 強度 をカ

ウンターよ り読 み取 った。固定時間 はいずれ も40秒 としたが 、その際の計数

値 の標準 誤差はすべて1%以 下で あった。2θ のステ ップ角度 は0。02度 で あ

る。回折面 はオ ーステナ イ ト相 と、フェライ ト相 からの回折線が重な り合 わず}
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しか も変形 に よって それ らの積 分強度が 変化 しな い面 を選 んだが、その面は

オ ーステナイ ト相で{220},フ ェライ ト相で{211}で あった。

さて,測 定 されたX線 散乱強度 は材料 内部の微視的構造に よる拡 り以外 にビ

ームや回折ス リツ トな どの実験装置 によ る拡 りを含んで いるので
,以 下に示す

Stokesの 方法(15)で それ を除去 し、真のフ ー リエ余弦係数 を得た。

Gr(L),H.(L)は それぞれ焼 な まし材 と変形材のフ ー リエ余弦係数で、

G、(L),H,(L)は 正 弦係数 とす る 。それぞれ のフ ーリエ余弦係数 は次の よ

うに して求めた。焼な ま し材 および変形材の(00乙)反 射の回折線プ ロフア

イル から
ヱノ　

G,(11)="ygG)c。s2mij/X

J窩一■i'2

Hr(n)∫ ヨ ノ、σ),。 ・2、rn」/X(4-29)

Ja一 ■i2

こ こでX線 プ ロ フ ァ イ ル をX等 分 した と き,j番 目の 波 高 値 がg(j),h

(」・)で あ る。j=Oを ピ'ク の 位 置 に と りその 角度 を θ。、 」=X/2、 」=

一X/2の 位 置 をそ れ ぞ れ θ
、,θ2と す れ ば θユ,θ2は 次式 か ら求 め られ る。

2icKsinθ2一一sinθo)12:=21cl(sinθe一一一sinθユ)/え==麦

(4-30)

nをLの 表 示 に 変 換 し 、次 式 に よ って真 のの フ ー リエ 余 弦係 数Aし を得 た 。

AL=Gr(L)・Hr(L)十 〔}i(L)・H;(L)/[Gr(L)2十G,(L)2】

(4-31}

な お 、溶 体 化 処 理 した2相 鋼 とフ ェ ラ イ ト鋼 の{211}面 か らの 回折 パ タ

ー ン を図4-6に 示 す が
、 フ ェ ラ イ ト鋼 で はKay線 とKα2線 の 分 離が 明瞭

で あ るの に 対 して 、2相 鋼 で の それ は明 瞭 で な い。通 常 、変 形 材の フ ー リエ係

数 をStokesの 方 法 に よ って求 め る時 、 そ の材 料 の 焼 な ま し材 を用 い るこ とで実
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一

1「
tOO.099.599.0

28(dea.)

図4-6溶 体 化処理 した2相 ステンレス

銅とフェライト鋼のX線 ブ ロファイル

C-9801F型 電:子 計 算 機 を 用 い て 行 っ た 。

X線 的 転 位 密 度(n)は 次 式 に よ っ て 算 出 し た(16)。

ρ=2・30・5・<ε2>o・5/(D・b)

(4-32)

こ こ でbは バ ー ガ ー ス ベ ク トル の 大 き さで あ り,<ε2>L/2,Dは 式(4-2

7),(4-28)か ら 得 ら れ る 。

験装置 に よる拡 りを除去するが 、2相 鋼

で は図 か らわか るよ うに溶体化処理 した

段階で もひずみの高い状態 になって い る

こ とが予想 され るので、2相 鋼のフ ェラ

イ ト相,オ ーステナイ ト相の フ ーリエ余

弦係数 は、それぞれ溶体化処 理 したフェ

98.5

ライ ト鍛 ・およびオ ーステナ イ ト鋼 の回

折強度 曲線 を利用す ることに よって 求め

た。なお これ らの計算 は 日本 電気製NE

4-3-3透 過電子顕微鏡観察

所定の変形 を与 えた試料 を塩酸15%,り ん酸5%,硝 酸10%を 含む水溶

液 で化学研磨 し、試料 を約20μmま で薄 くした後、過塩素酸200,エ チル

アルコ ール80%の 溶液 を用 い、PTFEホ ル ダ ー法(17)で 電解研 磨 し薄 膜を

作 製 した。転位密度 は次の式 より算 出 した(ie)。

ρ=(N二/L1十N2/LZ)/t
(4-33)

L、,L2は それぞれ写真上での縦 、横の全長 、Nは それに交 わ る転位の数、t

は試料膜厚で あ る。使 用 した透過電子顕微鏡は 日本電:子製JEOL200Bで 、 観
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察 は加速電圧200kVで 行 った。

4-4実 験 結果お よび考察

4、一4-1硬 度 とX線 半 価幅の測定

複合材料の変 形には一般にその典 型的な変形様式 として 一定ひずみ と一定

応 力 モデルがあ ることはよ く知 られ てい る(13)。 ここで は2相 鋼の変形様 式を

硬度 とX線 半価幅 からいずれのモデ ルが妥 当かを検討 した。図4-7は 硬 度測

定 結果で2相 鋼 中のオ ース
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竃

i

誇

.・ ■①

O

,き二:一 ・一'司夕

◇ オ帰スデナイ・卜m

◇ フ=ラ イト鋤
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02樒 鎮甲7エ ライト椙
①2柑 銅

/

/
◆

0

5101520Z5

引張 ひ ず み(%)

図4-71引 輩 ひずみ と加工硬 化の関係

テナ イ ト相 とフ ェライ ト相

とを別々に測定 してい る。

縦軸 は変形前の硬度 に対す

る変形後の硬度 の比で あ り

、それ を変形度 に対 してプ

ロ ッ トしたもので あ る。比

較材 として用いたオ ーステ

ナ イ ト鋼 はフェライ ト鋼 よ

りも加工 硬化が大 きい こと

が分か る。一方、2相 鋼中

のオ ーステナ イ ト相 もフエライ ト相に比べて加工硬化度が大 きいことも分かる。

2相 鋼 中の オ ーステナ イ ト相 とオ ーステナ イ ト鋼,あ るい は2相 鋼 中のフ エ

ラ岬 とフ.xライ離 騨 場合・いず才Lも2欄 の方が硬化度は低くなっ

て い る。 また2相 鋼 は フ ェライ ト鋼 の硬 化 に近 い こ とも分 か るが 、いずれ に

して も硬度測定 のみか ら2相 鋼の変形様式 を明確にす ることはで きない。

そこで次にX線 半価幅の変化を調べ た。図4-8は それ ぞれ2相 鋼 と単相鋼

のオ ーステナ イ ト相 とフ ェラ イ ト相 の変形 に対す るX線 半価幅(2θ 。)の 変
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化 を調べ た結果

で ある。2相 鋼

中の各相 の半価

.幅 は単相鋼 のそ

れ よりも大 きい

が 、これ は2相

鋼の結晶粒径が

単相鋼の それ よ

りも小 さいため

で あ る。 図4一
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図4-8引 張 ひ ず み とX線 半 価幅 の 関係

(a)オ ー ス テ ナ イ ト相 、

a/

za

(Yo)

…

(b)フ ェ ラ イ ト相

25

9は それ らの結果か ら変形前 後の半 価幅 の比 を変形度 に対 して整理 しなお した

もので あ る。半価幅は2相 鋼 中のオ ース テナイ ト相 とフ ェラ イ ト相の方が いず

れ も単相 鋼 よ りも大 きいが 、半価幅比でみた場 合、2相 鋼中のフェライ ト相の

半価幅比の変化 とフェ ライ ト鋼

のそれ とはほぼ一致 してお り、

また2相 鋼 中のオ ーステナ イ ト

相 とオ ーステナ イ ト鋼 の それぞ

れの半価幅比の変化 も一致 して

い るのが分 か る。2相 鋼が変形

を受 ける時、オ ーステナ イ ト相

とフェライ ト相が 同 じように変

形 す る場合 と、 どち らかの相が

優 先 して変形す る場合 とが考え

られ る。前者の変形様 式は一定

ひずみモデ ル、後者は一定応力

1.5
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2
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v
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'
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(b/b。)の 関 係

87



モデル と呼ばれ

て い る:が、 もし

2相 鋼の変形様

式が後者 だ とす

る と、2相 鋼 中

のオ ーステナ イ

ト相 とフ エライ

ト相の半 価幅比

変 化はそれぞれ

単相鋼の それ と.

は一致 しな いは

1.7

1.6

..
a1.5

a1 .4v

慧13'

升1
.2

1.1

t賠

フ ェ ラ イ ト相

●21NSOl

o時 効z相 鋼'

●

オーステナ イ ト相

●2栂 鋼

0時 効2柑 婿

●

0

0

51015 20051015ZO

引張 ひずみ(%)

図4-10時 効2相 鋼の引張 ひずみ とX線 半価幅比 の関係

ずで ある。 これ か ら2相 鋼 中のオ ーステナイ ト相 とフ ェライ ト相 とは一定 ひず

み モデル に よって変形 してい るとい う重要な結論 を得 ることがで きた。次 に時

効2相 鋼 と2相 鋼の変形 による半価幅比変化 を調べ た結果 を図4-10に 示す。

時効材 のオ ーステナ イ ト相 とフ ェライ ト相の半価幅 比変化 は共に2相 鋼の そ

れ らの変 化 と一 致 して い るのが分か る。なお半 価幅比 の変化が図4-9に 比べ

て異な るのは装 置に よる回折線の拡 りを補正 したか らであ る。 これから2相 鋼

中のフ ェライ ト相が硬 い時に も一定ひず み様式で変形 していることが分 かった。

これ らの結 果 は友 田 らの結果 と一致 す る もので あ る(3)。

この よ うに2相 鋼が 一定ひずみ様式で変形 している ことは、第3章 での低温

引張試験でオ ーステナ イ ト相のMd点 が時効 に影響 されなかったことの理 由 と

な るで あろ う。

4-4-2X線 プ ロフ ァイルのフ ーリエ解析

変形様式 にっ いてはX線 半価幅法 を忘用す る ことで一定ひずみ変形す る こと
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が分 かったが 、 さらに その よ うにな る理由あ るいは各相内の変形挙動 にっ いて

詳 し く検 討す るためX線 プ ロフ ァイル解 析 と透 過電子顕微鏡観察 を実施 した。

まず図4-11は2相 鋼中のフ ェライ ト相のフ ーリエ余弦係数ALと コ ラム

長 さLの 関係 を示 した もので ある。L、 あるいは変形度が増 すにっれAし は減

少 してい る。(4-27)式 を利用 して微視ひずみ と ドメ イン径を求 めるため

一ln翫/LをLに 対 してプ ロ ッ トしたのが図4-12で ある。変形度の 増加

にっれ直線部の傾斜が大 き くな って い ることが分 かる。図で見 られ るようにL

が大 き くな ると直線関係 か
引 張 ひ ずJtε 嵩0%

らずれて くるので以下 の結

果 はすべてLが15nmま

で を直線近似 して、縦 軸 と

の切片か ら ドメ イン径 を、

直線の傾斜 から微視的 ひず

み を算出 してい る。図4-

13は2相 鋼 中のフェ ライ

ト相(a)と オ ーステナ イ

ト相(b)の 引張変形 度 に

対す るそれぞれの微視 的ひ

ずみ とドメイン径の変化 を

示 した。 また図4-14に

は時効2相 鋼の それぞ れの

変化 を示 したもので あ る。

図中の細線は2相 鋼のデ ー

タ ーで ある。これ らの 図か

ら一般的 に言え ることは ド

J
a
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メ イン径 は変形度が大 き くな るにっれ小 さ くな ることと微視的ひずみは変 形度

っれ大 き くなる ことで あ る。 さらに細 か く見て い くと2相 鋼 と時効2相 鋼,2

相鋼 と単相鋼 とで微視 的ひずみ、あ るいは ドメイン径の引張ひずみ に対す る変

化 にい くっかの相違点が あるこ とが分か る。そ られを次に列記する と、

(1)フ ェライ ト相にっ いて は2相 鋼 と単相鋼で ドメ イン径 あるいは微視 的ひ

ず みの変化の様子がか な り似て いるこ と,(2)2相 鋼 と時効2相 鋼 とで は微

視 的ひずみの大 きさは異な るが ドメ イン径は大差のな いこと、一方 、オ ーステ

ナ イ ト相 にっいては,(3)2相 鋼 と単相鋼 とで ドメイン径 、微視 的ひず みの

いず れも大 きな差異が あ ること,(4)2相 鋼 と時効2相 鋼 とではそ瓦 らあ差

異がほ とん どない こと、な どで あ る。

(1)と(4)の 事実 は半価幅測定結果 と同 じ結果 を与 えて お り時 効に よって

も変形様式が変 わ らな いことが再確認 された。(2)と(3)に っ いては材料

の流動応力の差が影響 した もの と考 えられ る。つ ま り微視的ひずみ は弾性 ひず

みエネルギーに相 当してい る と考 えられ てい る(・。}からで あって、強度 の高い

もの,っ まり流動応力の大 きい もの は微視的ひずみ も大 きくな るか らで ある。

さらに(3)に っ いて は2相 鋼が混相鋼で あ ることも影響 してい ると思われ る .

ので以下で検討 した。図4-15は 微視 的ひず みのLに 対す る変化 を2相 鋼 と

単相鋼 とで比較 したもので ある。フ ェライ ト相で は2相 鋼 と時効2相 鋼 とさち

に単相鋼 とでLに 対す る微視的 ひずみの変化 の仕方 に差異は認め られな い。 と

ころがオ ーステナ イ ト相の場合 には2相 鋼 と時 効2相 鋼 とで は差はないが 、単

相鋼 と比べ ると微視的 ひずみの変化が かな り大 きい ことが分か る。 この微 視的

ひずみのLに 対す る変 化は相 内の不均一ひずみの度合 を示す もので ある(21)。

っ ま りオ ーステナ イ ト単相 鋼で は粒内のひずみは比較的均一に分布 してい るが、

2相 鋼 中の オ ーステナ イ ト相 はかな りひず みが不均一 に分 布 して い ると考 え

られ る。オ ーステナ イ ト相の中心で この ような不均一ひずみがあ るとは考 えら
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(a)フ ェ ラ イ ト相 、(b)オ ー ス テ ナ イF相

れないので結局 、相境 界付近で激 し恥変形 を して いる と考え るのが 妥当で あろ

う。 この こ とか ら次の結論が 得 られ る。2相 鋼 の変形 に際 しては軟 らかい と思

われて い るオ ーステナ イ ト相 は決 して優 先的に変彰 す ることはな く、フェ ライ

ト相が まず変形 す るが 、それ と同時 にその変形 を補足 す るよ うにオ ーステナ イ

ト相 も変 形す る。その 捕足 はオ ーステナ イ ト相全体で はな く相境界付近で 特に

強 く起 きてい るこ とが 考 えられ る。

ところで図4-14(a)に は粗 大2相 鋼のデ ータ ーも挿 入 してい る。 これ

か ら分か るよ うに粗大2相 鋼の ドメ イン径は2'相 鋼の もの と変わ りがな いが、

一方粗大時効2相 鋼で は ドメイン径 が かな り小 ぎ くな ってい ることが分 か る。

ドメイン径 は前述 した ように積層欠陥が大 き く影響 して,ド メイン径 をかな り

低下 させ ることが分 か ってい るく22)。この ことと応カ ーひず み線でセ レーシ ョ

ンが あったこ とを考 え合 わせ ると粗大時 効2相 鋼 中の フェライ ト相では双 晶変

形 を起 して いる と思われ る。
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4-4-3透 過電子顕微鏡組織 による考察

2相 鋼 の変形挙動が 大略解 明で きたので実際 の変形内部組織 を透過電子顕微

鏡で観察 した。 図4-16は2相 鋼 と時効2相 鋼のフ ェライ ト相内での変形組

.織 を示 した もので ある。(a)は 時効前の組織で転位 は少な い。変形す るにっ

れ(b),(c),(d)示 す ようにフェライ ト相では転位のダ イポ ールや ル ・一プが増

え、20aと もな ると転位デ ブ リスが多 い組織(e)と なってい ることが 分か

る。通常の軟鋼 と違 ってい るのはセ ル組織が明瞭でな いことであ る。時効2相
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図4-16フ ェ ラ イ ト相 内 の変 形組 織

(a)引 張 ひ ず み ε=0%(b)ε=1.

(d)s=9.290

(f)E=1.4%

(e>ε=21・3%

2%(c)ε=2.8%

… …2相 鋼

… … 時 効2相 鋼

93



0.5ロm

図4・ ・一17時 効2相 鋼 フ ェラ イ ト相 内 の転 位 のバ ーガ ースベ ク トル の 決定

(引 張 ひ ず み ε=2.8%)
ゆ 　

(a)g=211の 転 位 像,(b)電 子 線 回 折 像
ロう 　

(c)g=213の 転 位 像,(d)電 子 線 回折 像

表9,一4体 心 立 方 晶 に お け るwg・ybの 値

i/2[111)i/2[lii)1/2[iii)i/2[iii)

zii

zii

213

213

1

0

2

1

2

-1

3

0

一1

2

0

3

a

-1

-1

-z

鋼 の変形組織 はほ とん どこれ らと変 わ りないが 、ただ変形度が小 さい ときには

かな り直線 的な転位(f)が 見 られて い る点が異な る。 これは第2章 で も述べ

た よ うに らせ ん転位が その高摩擦力の ため動 けず に残 ってい るためで あろ う。

その こ とを確認す るため図4-17に 時 効2相 鋼 中フ エライ ト相内の転位線の
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コン トラス トがgベ ク トルに よって変化 す る様 子を示 した。喜=211で は左

上方か ら右下方 に走 る転位線 が喜=213で は完全 に消滅 していることが 分 か

る。それ以外の 喜=211,213で も転位線 が消 えな い。表4-4に 体 心立

ゆ ゆ

,方 晶におけ る完全転位 の喜 ・bの 値 を示 す。喜 ・b=0の 時 、 らせん転位 の コ

ン トラス トは消 えるので この場合 、喜=2了3に 垂直方向が転位のバ ーガ ース

ベ ク トル1/2(111〕 の方向で あ る。この向 きは転位線 に平行であ るので

らせ ん転 位で あ ることが分か った。

ところで図4-18は 時効2相 鋼のフ ェライ ト相内で観察 された組織である。

絡 み合 った転位 以外 に 平行

な線が見 られ る。残念 なが ら

これか らの回折斑点は得 られ

ず同定 まで には到 って いない

が 、恐 ら くこれ は微小 双 晶だ

と思 われ る。 また双 晶が存在

す るとX線 的 ドメイン径が小

さ くな るこ とは分かっている

ので(4),時 効2相 鋼 の フェ

aL

」監『}

9

霧

0.5μm

図4-18時 効2相 銅の19.4%

変形組織

ライ ト相の ドメ イン径が2相 鋼のフ ェライ ト相 に比べてわず かに小 さかった こ

とはその裏付 けにな ると考 え られ る。

一方オ ーステナ イ ト相内の変形組織 を図4-19に 示す
。変形初期の(a)

で は相境 界への転位の 堆積が見 られ 、変形が増 して も(b),(c)の ように転

位はプラナ ーな配列を してい ることが分 かる。 これは相内か らの転 位のpile

up、 あ るいは相 境界か らの転 位のpunch。utの いずれかの組織であ るが 、X

線 プロフ ァイル解析結 果 を考 えると、後者の可 能性が高い と思われ る。

次に粗大時効2相 鋼 を室温で9.6%変 形 した時の組織を図4-20に 示 す。
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図4-19オ ー ステ ナ イ ト相 内の 変 形 組 織

(a)引 張 ひ ず み ε=1.2%(b)

Ium

e=590(c)E=1590

(a)は フェラ イ ト相 の明視野像で黒 い板状の組織が 見 られ る。(b)は それ

か らの電子 回折像で あ る。異な る結 晶粒 か らも同 じよ うに して回折像 を得 て ト

レース解 析 した結果 、図中の板状組織 とマ トリックス界面は(112)面 であ

る ことが分か り、また同図(c)に は(112)面 が双 晶面であ るとした場合

の キーダ イヤグ ラムを示 して いるが 、得 られた回折パ ターン(b)と 完全 に一

致す るこ とが分 か る。 っ まり粗大時効2相 鋼で は引張 変形 中に双晶変形 をお こ

してい ることが立証 された。時効2相 鋼で は第2章 で述べ た ようにそれ を起す

確率 は非 常に低 い と考 えられ るが 、 これは脆性破壊応力の結 晶粒度 依存性が極

め て大 きい ことC2.',,24)に 関連 して い るので あろ う。

ところで粗大時効2相 鋼のフ ェラ イ ト相で双 晶を起 こした時のオ ーステナ イ

ト相の変 形組織 を調べ たのが 同図(d)で あ る。双 晶先端の黒 く見 える部分で
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馨
!..

図4-20粗 大 時効2相 鋼 の9。6%変 形組織

(a)フ ェライ ト相の組織,(b)電 子線回折橡

(c)(b)の キーダ イヤグラム,(d)オ ーステナ イ トーフ ェライ ト相境界

非 常 に大 き くひ ず んで い るの が 分 か る。 この よ うに オ ース テナ イ ト相 は変 形 に

よ るフ ェ ラ イ ト相 のひ ず み を緩 和 す る役 割 の あ るこ とが分 か る。 その こ とが2

相 鋼 の 高 靱性 を 導 いて い る こ とは云 うまで もな い。 また 、フ エラ イ ト相 の 粒 径

が 小 さい ときに 双 晶 を 起 こ しに くい こ との一 因 に もな って い る と思 われ る。 逆

に 高温 に お い て はオ ー ス テナ イ ト相 の変 形 に よ るひ ず み をフ ェラ イ ト相が 緩 和

す る現 象 が 生 じ る と考 え られ 、 これ が原 因 とな って超 塑 性 現 象 が見 られ る もの

と思 われ た。

4-4-4X線 プ ロ フ ァ イル解 析 の 評価

さてX線 的 に 求 め られ る ドメ イン径 は通 常 、サ ブ グ レ イン の大 き さを示 す も

の で あ る とされ て い る(13'22)の で その こ とに っ いて 検 討 した 。図4-21は
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2相 鋼 と時効2相 鋼フ エライ ト相のすべ り帯間隔 と ドメイン径 を比較 した もの

で あ る。前述 した ように2相 鋼では明瞭なセル組織 を作 らないので それに対応

す るもの として すべ り帯間隔で整理 した。図 か ら分か るように ドメ イン径 はす

べ り帯間隔 に比べて約2倍 程度大 きい。 この程度の大 きさの違いは、サブ グレ

インやセ ル組織が転位 の上 昇運動 に よ りかな り安定 した組織で,す べ り帯 間隔

よ りは大 き くな ってい ることを考 え ると許容で きる範囲であ る。 また図4-22

はX線 的に求め られ る微視的ひず み と ドメ イン径か ら式(4-32)を 使 って

計算 され る転位密度 と、透過電子顕微鏡 か ら求 めた転 位密度 を比較 した もので

あ る。両者の間 には約1桁 の差が有 るこ とが分 かる。っ まりX線 プ ロフ ァイル

解析 から求め られ る転位密度 はすべ り帯 内の転位密度 を含 んでいないからであ

る。すべ り帯で はないが 、セ ル壁の転位密度 はセル内の約10倍(25)で あ るこ

とが報告 されて お り、 このこ とから両者 はほぼ一致す ると考 えて も何等差 し支

えない と思われ る。 またX線 的な転 位密度が時効2相 鋼では大 きいのは微 小双
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図4-21ド メ イン 径,す べ り帯

間 隔 と 引張 ひ ず み の 関係
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図4-22X線 法と透過電 子顕微鏡法

による2相 鋼の転位密度比較
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晶の存在 に より ドメイ ン径が 小 さ く求め られ た ことと微視的ひず みが大 きかっ

た ことに よるのであ る と考 えられ る。

以上の ようにX線 プ ロフ ァイル解 析は変形挙動 を調べ る有力な手段で あ るこ

とが確認 され、また2相 ステ ンレス鋼の ような微細結晶粒 を もっ材料の変形挙

動 を検討す るに当って は、かな り詳細かっ有益 な情報が得 られ ることが分 かっ

た。

い ままでの結果 はフ ェライ ト相が マ トリツクスで あ る2相 ステンレス鋼 の場

合で あって、逆 にオ ーステナ イ ト相が粗地であ る場合 にはオ ーステナ イ ト相の

加工硬化が大 きい こともあって この結果 の丁度逆にな るとは限 らず 、よ り複雑

となって くることが予想 され るが 、 これ にっいては今後 さらに検討 を進め たい

と考 えてい る。

4-5結 論

2

2相 ステ ンレス鋼の変形様式あ るいは変形挙動 にっ いてX線 プロフ テイル と

透過電子顕微鏡 を併用 し、またオ ーステナ イ ト、フ エライ,ト単相鋼 を比較 材 と

して用い ることに よって検討 した。

得 られ た結果 をま とめ ると次の よ うにな る。

(1)2相 ステ ンレ ス鋼中の各相 の加工硬化挙動を硬度 とX線 半価輻測定法

に よって 調査 した結果 、2相 ステン レス鋼中のフ エライ ト相 とオ ーステナ イ ト

相 は一定 ひずみ様式に従 って変形 す るこ とが明 らか となった。

(2)X線 プ ロフ ァイル解析 よ り2相 ステン レス鋼中のオ ーステナ イ ト相の

変形 はフ ェライ ト相の変形 に よって生 じる格子 ひずみ を緩和 す るよ うに変 形す

ることが 明 らか とな った。

(3)2相 ステンレス鋼 中のオーステナ イ ト相は、大 きな強度 と靱性 を合 わ

せ 持 って いるこ とが分 か った。
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(4)2相 ステン レス鋼は室温で は脆性破壊 を誘起 するよ うな双 晶変形 はほ

とん ど起 さない。それ はフェライ ト相粒径が小 さい ことと、相境界での応力集

中がオ ース テナ イ ト相 によって緩和 され'ることの2っ の理由に よる。

(5)X線 プ ロフ ァ イル解析 か ら求 め られ る ドメイン径や転位密度の変 化は

透過電子顕微鏡の直接観察結 果 とよ く対 応 して お り、またひず みの分布状 態が

分 か るな ど多 くの情報 が得 られ る利 点があ り,X線 プ1Rフ ァイル解析の有 効性

を も確 かめ ることがで きた。
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第5章2相 ステンレス鋼の疲労強度

5-1緒 言

変動す る応力 あ るいは塑性 ひずみ によって起 る破壊 は疲労 破壊 と呼ばれ 、加

え られ る応力が材料の 引張強 さよ りもは るかに小 さい(約1/5)場 合にで も

巨視 的変形がな くぜ い性 的に破壊す るのが特徴 であ る。現在 、構造用材料の破

壊 の約8割 が疲労 に よると云 われて お り、 それに関す る研究 は多 く,そ の成果

は安全設計 に役立 って いるこ とは云 うまで もな い(i7。

ところで 、比較的新 しくJIS化 されたステン レス鋼で あるSUS329は,

耐孔食 鋼 と して だけで な く酎応力 腐食 割れ用鋼 として も注 目されてい る。応

力 腐食割 れに関す る研 究 は比較的多 くみ られ るが、変 動応力 を受け る場合が多

い と思われ るに も拘わ らず2相 ステ ンレス鋼の疲労に関す る研究は多い とは言

い難いのが現状 で ある く2～a)。

ところで疲労の 問題 に対す るアプ ローチの方法 は(1)物 性論的手法,(2)

材料工学的手法 、(3)破 壊力学的手法 と、大 き く分けて3っ の方法があ るが

(5)こ の章で取 り扱 うのは主 に(2)の 手法で ある
。すな わち2相 ステン レス

鋼 の疲労強度 に溶 体化 処理、時効処理や試験片 採取方 向あるいは前加工処 理が

どの ような影響 を及ぼ すのか を金属組織学的に 、あ るいはX線 を用いて検 討 し

よ うとす るのが この章の 目的であ る。 また2相 ステ ンレス鋼 は高温 域か らの急

冷 による溶体化処理 を してい るが 、物理 的性質 の異な る2相 を含む材料に この

よ うな処理 を加 えると相応力a)が 発生 す るこ とは充分考え られ る。相応 力は

疲労強度特性に少な か らず影響す る と思われ るので それにっ いては第3節 で詳

し く検討 した。

5-2疲 労強度に及ぼす各種の要因
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5-2-1実 験方 法

5-2-1-1供 試 材 の 化学 組 成 と疲労 試 験 方 法

用 いた 材料 は2相 ス テ ン レス鋼(SUS329)、 オ ース テナ イ ト鋼(SUS316),と

フ ェラ イ ト鋼(SUS444)で あ る。2相 ステ ン レス 鋼 に つ いて は実験 の 都 合で 棒

材 と板 材 の2種 類 を用 い た。 表5-1に それ らの化 学 組成 を 示す 。 また図5-1

表5-1供 試材の化学組成 ・(wt%)

材科CSi鯉 双PS}liCr謹o欝C廷

SQS329(板)G.0150暫53Q.380.0240.OI24.2624.?01 ●?80●14

SUS329(締)Q.005G.380.580.0020.0185 .0524.841.380.1350.92

SUS31fiG.0540.671.380.0300.OO511.1617.3工2 .2140.33

SUS4440.4170.510.270.0280.0050.2218.332.03

には各種疲労試験片形 状 と寸法 を示 した。疲労試験 は小野式 回転曲げ疲労試験

機 、平面 曲げ疲 労試験 機 、引張圧縮疲労 試験機 を用 いて行 った。試験片に生 じ

る応力波形 は前2者 で は平均応力がOの 両振 りで あ り、最小応力 と最大応力の

比R=一1で あ るのに対 して、引張圧縮疲労試験機の場合 、板材を使 った関係

上R=0あ るいはR=0.1と してい る。疲労亀裂伝播速度 を求め るためには

切欠 き試験片を用い、亀裂長 さを読み取 り顕微鏡で測定 した。 また光学顕微鏡、

走査電子顕微 鏡 を用 いて疲労亀裂 伝播経 路や破 面観察 を行 った。

5-2-1-2試 験片の準備

この章では主 に疲労強 度に及ぼす熱処理や加 工の影響 を調べたが 、熱処理や

加工等の処理方 法を、以下実験の順序 に従 って述べ る。

(i)溶 体化処理温度 を1173Kか ら1573Kの 温 度範囲で変化 させ水 冷 し

た試料にっいて疲労強度 を調べた。 また溶体化処理温度 は1323hと 一定 と

し水冷、空冷お よび炉 冷す るこ とに よって冷却速度 を変え、その疲労強度 に及

ぼす影響 を調べ た。な お考察のため フェ ライ ト相粒径 の大 き さを変 えた実 験 も
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行ったが、擁 ラ呑 相粒径は第3章 の櫛 に示 した加工熱遡 朧 すことに

却 変化させた・

(11)2相 ステン レ燗 の組織 は1323Kで 瀦 化処魁 て4、る},も かかわ ら

ず オ ーステナイ ト相が 一方向に伸び た繊維組織の形態 を持 っているので、 それ
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に平行な方向(L)と 垂直な方向(T)の 試片 を採取 して、それ らの疲労強度 を調べ

た。

(iii)前 加工は疲労強 度 に影響 を及 ぼすので 、 ここで は引張 と圧延の2種 類の

前加工 を施す ことに よって前加工方法の違いに よる影響 を調べた。 また加 工後

の748K時 効 の疲労 強度に及ぼす効果 も調べ た。

(iの2相 ステンレス鋼 の疲労強度 をオ ーステナ イ トステンレス鋼 、フ ェライ ト

ステ ンス鋼 と比較 した 。前2者 は溶体化処理温度 を1323Klと し、30分 保

持後水冷 したが 、フ エラ イ トステン レス鋼は1073K:で30分 保 持後炉 冷 し

た。

5-2-2溶 体化処理温度 お よび冷却速度の影響

図5-2は2相 ステ ンレス鋼 の小野式 回転曲げ疲労強度 に及ぼす溶体化処理

温度の影 響 を示 した もので あ る。溶 体化処理温度が1173:Kの 場合 、疲労限度

は410MPaと 最 も高 く、処 理温度 の上 昇にっれて疲労限度が低下 してい るこ

とが分か る。処理温度 が上昇す るとフ ェライ ト相体積率が増 して降伏強 さ等 は`

上昇す るが(第2章 参照〉、それ とは逆に疲労限度 は低下 していることが分 から

た。本実 験結果 とは

異な りY.Tomotaら(7>

は、2相 ステ ンレス鋼

のフェライ ト相 とオ ー

ステナイ ト相の それぞ

れの組成 を変 えずフ ェ

ライ ト相 体積率のみ変

化 させ 、 しか も粒径 を

同一に した試料で は、
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図5-2疲 労強度に及ぼす溶体化処理温度の影響

(小 野式回転曲げ疲労試験)
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フ ェライ ト相体積率の増加 にっれて疲労限度が上昇す ると報告 してい る。本実

験 の試料 は加熱温度 を変 えることに よって相体積率を変化 させてい るので 、上

記 の試料 とは次 の ような相違 点が存在 して いる。すなわち、フェライ ト相粒径

の粗大化、オ ーステナ イ ト・フ エラ イ ト各相内の組成の変動 、高温 からの急冷

に よるフ エライ ト粒 界への炭窒素化物の析 出があ ることな どで ある。 そこでフ エ

ラ イ ト相体 積率 を60%と 一定 に して,フ ェライ ト相粒 径 と疲労強度の関係

を調べたのが 図5-3で あ る。疲労試験 は片振 引張様 式で、フェライ ト相 の粒

径 は加工熱処理 に よって

変化 させて いる。疲労限

度 はフェライ ト相粒径 の

大 きさにかな り影響 され

て お りフ エライ ト相粒 径 ・

が小 さいほ ど疲労限度 は

高{,な ってい る。一般 に

疲労限度 にっいて もホ ニ

ル ・ペ ッチの関係が あ る

と云われてい る(S>の で、
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疲 労限度 をフ ェライ ト相粒径の平

方根の逆数で整 理 したのが 図5-

4で ある。 この よ うに2相 ステン

レス鋼の場合 も両者の間 に直線関

係が認め られ る。っ ま り粒径の増

大 にっれ て疲労限度が大 き く低下

す るのは明白で あ る。 他の要 因に

っ いて は検:討して いな いが 、フ ェ

図5-3

1げ 、1051061げ108
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フ ェライ ト相粒径 とS-N曲 線
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図5-4疲 労 限度 の フ ェラ イ ト相 粒 径
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ラ イ ト相粒径ほ どには疲労限 度に影響 しない と思 われ る。

次に、溶体化処理温 度か らの冷却速 度 を変化 させ、 それが疲労限度に及 ぼす

影 響を調べた。溶体化 処理 温度を1323Kと し,水 冷,空 冷お よび炉冷 処理

.を施 した。図5-5は それ らのS-N曲 線 を示 すが、疲労限度は水冷,炉 冷,

空 冷材の順 に低下 して いる。 また水 冷,空 冷,炉 冷材の引張強 さはそれぞれ、

720,731,835MPaで あ ったので、引張強 さに対 する疲労限度 の比

(疲労限度比)は 水冷,空 冷,炉 冷でそれぞれO.51,

この疲労限度 比の物 理 的意味450
　

は明確ではないが・一殺にフエ £ ＼ 庵

ラ イ ト鋼 で は0.57～0.63,E4eo

オ ーステ ナ イ ト鋼 で はe..35～ 器 ＼

套0
.45に な る とが 知 られ て い る。

350

第2章 で述べ た ように冷却速度

の低下 にっれオ ーステナ イ ト相

体 積率の増加が 起 きる。従 って

疲 労隈度比が冷却速度 の低下 に

っれ小 さ くな るのは、オ ーステ

0.46,0.41と な る 。

寸 。

ゴじ .

013z3K水 冷 材

o"空 冷材

●"炉 冷材

＼L[ち
10510610'

繰り返し数(N)

図5-5疲 労強度に及ぼす冷却速度の影響

(小野式回転曲げ疲労試験)

ナ イ ト相体積率の増大 と関係 してい ると考 えられ る。なお炉冷材は空冷材 より

も疲労限度が 高 くなってい るのは、フ ェライ ト相の冷却途中での析出強化に よっ

て疲労 亀裂 の発生が 抑 制 されたため と思 われ る。

5-2-3時 効の影響

図5-6は 小 野式 回転 曲げ疲労強度 に及ぼす748K,873K,1023K

各100時 間時効 の影 響を示 す。疲労限度 は1023K時 効材が430MPa

と最 も高 く、次いで748:K時 効材(382MPa),873K時 効材(336

roe
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(平 面曲げ疲労試験)

:MPa)と な ってい る。 ここで748K時 効材 は1323K溶 体化処理材(図

5-5)と ほぼ 同 じ疲 労強度 を持っ とい う結果 を得 たが 、試験の様式が平面曲

げ あ るいは片振 り引張疲労 にな る といずれの場合 も748K時 効材は溶体化処

理材 よりも、かな りの疲労限度の上昇が見 られ た。例 えば図5-7は 平面 曲げ

疲 労試験 結果 を示 して いるが 、748K時 効材 は約40%近 くも上昇 して いる

事が分か る。回転曲げ試験で疲 労限度 の上昇が み られな かった理由は明 らかで

はないが 、一般的には748Kで 時 効す ることによって、疲 労強度はかな り改

善 され ると考 え られ る。

次に時 効材 の疲労亀 裂伝播特性 を調べ るため に切欠 き材の平面曲げ疲労試験

を実施 し、得 られた結 果 を図5-8に 示 す。1023K時 効材の疲労限度が最

も高 く748K時 効材 は溶体化処理 材 とほぼ 同 じ疲労限度 を示 して いる。 そこ

で 、疲労 亀裂長 さと繰 り返 し数の関係 を調べたのが図5-9で ある。 ここで も

748K時 効材 と溶体 化処理材 とは同 じ伝播特性 を示 してい ることが分か り、

一方1023K時 効材 では亀裂成長 まで に潜伏期間が あるが 、一旦亀裂が成長
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図5_g疲 労亀裂伝播特性

し始めると急速に伝播する特徴のある事が分かる。

次に,以 上の結果 を組織の立場か ら検討 した。第2章 第3節 で述べ たよ うに

1023Kl時 効ではフ ェライ ト相で α→ γ+aの 変態 を起 こすが、時効時 間が

100時 間 とな ると2相 ステ ンレス鋼 中のフエライ ト相のほ とんど全部が 変態

し,組 織 はσとγ相 との混在 した微細構 造 とな って いる。6相 自身は硬 くて脆

い ため2相 ステンレス鋼の靱性 を劣化 させ る。っ ま り亀裂の伝播は容易で あ る

ので、一旦亀裂が発生 す るとその亀裂伝 播速度 は大 きいと考xら れ る。 しか し

組 織は微細化 してい るため疲 労亀裂発生 は抑制 され、平滑材の疲労隈度は大 き

く上昇 したもの と考 え られ る。748Kで はフ ェライ ト相が強化されてい るた

めオ ーステナ イ ト相内での亀裂 の成長 をフェライ ト相が阻止す るの か、あ るい

はフ エライ ト相 の亀裂発生臨 界応力が上 昇 したのかのいずれ か、あ るいは両方

の効果で疲労限度が上 昇 した と考 え られ る。873Kで は静的な強度は溶体化

処 理材 とほぼ同 じで あ るに もかかわ らず疲労限度の低下はかな り大 きい。光学

顕微鏡組織的に は100時 間時効程度で はほ とん ど変化はみ られないが、透過

電 子顕微鏡観察 に よれ ば、わず かに相境 界に析 出物(第2章 図2-29)が 見
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られ る。 これは恐 ら く6相 か あるいはそれに到 るまで の中間組織であろ うと思

われ るが 、相境界 に沿 って析 出物が存在 す ると粒 界割れ を起 こしやす く、その

こ とが疲労強度 に多:大な影響 を及ぼ してい ると思 われ る。

5-2-4試 験片採取方向の影響

図5-10は 試験片採取方向がオ ーステナイ ト繊維方向と平行(L)及 び垂

直(T)の 場合の片振 り引張および平面両振り曲げ疲労試験結果を示している

が、いず義もL方 向試片の方がT方 向試片に比べて大きな疲労限度を示してい

る。音振り引張疲労と平面曲

げ疲労 とで疲労限度の 大 きさ

が異な ってい るが 、 これ は勿

論 、平均応力が効 いて,いるか

らで、それ を修 正グ ッ ドマ γ

ダ イヤ グ ラム(9) .で 補正すれ

ば両御 敵 差が軸 ことが

分 か る。Fところで疲労 には亀

裂 の発生 と伝播 の2っ の過程

が あ ることは よ く知 られてい

るので 、亀裂の伝播過 程 を調

べ た。
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図5-10T方 向 とL方 向試料の疲労強度

さて 、疲労亀裂 の伝播の過程 は亀裂先端 の微少領域で の応力やひず みの

分 布 と密 接な関係があ るとされてい る。っ まり亀裂の伝播速 度はda/dN=

f(σ,a,C)で 表 わ され る。aは 亀裂長 さ、Nは 繰 り返 し数、 σは繰 り返

し応力で 、Cは 材料定 数であ る。右辺 にっいては多 くの研究者に よって様 々な

式が与 え られてい るが 、最 も広い範 囲に応用 されてい るの はP.Parisら の提案

した次式で あ る(1。)。
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da/dN=C(△K)m畠(5-1)

ここで△Kは 応力拡大係数範囲 と呼ばれ 、応力 拡大係数の最大値 をKMnx、 最

小値 をKMINの 差△K.=KMAX-KMINで あ り、C,mは 材料定数で ある。図5

-11は 片振 り引張疲 労 した時のT ,L材 の亀裂伝播速度 と応力拡大係数 範囲

との関係 を示 した ものであ る。図 か ら分 かるよ うに同 じ△Klに 対 してT材 の伝

播 速度 はL材 に比べて かな り大 きい こ

とか ら、T材 で は一旦 亀裂が発生す る

と容易 に伝播す ることが分か る。な お

T,L材 のm値 はそれぞれ1.7,2.2

でC値 はそれぞれ4.3x10'102.3x

10-1'と な っている。mの 値 として い

ず れも約2が 得 られたが 、da/dNが 亀

裂 先端で繰 り返 され る塑性域の大 きさ

に比例す ること、塑性 域の大 きさは(

△K)2に 比例す るこ と(iiiか ら考 え

る と納得で きる大 きさであ る。すな わ

ち 、いず れの材料 も疲 労亀裂 は延性 的

に伝播 して い ると云 え る。

ところで
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図5-11疲 労 亀裂 伝 播 速 度

T材 の方 がL材 に比べ 大 きな亀裂伝播速度 を示 したが 、それ は組

織 と密接 に関係 してい る と考 えられたので、次 に亀裂進展経 路を調べたものが

図5-12で あ る。T方 向試験片(a)で は亀裂 はオ ーステナ イ ト相 を迂 回し

て オ 。ステナ イ ト相 一フ ェライ ト相境界 に沿 って伝播 する、いおゆ るkeying

actionく12》が見 られ る。第6章 で述べ るがオ ーステナ イ ト相は強度 も高 く、靱

性 に も富 んでい ることか ら亀裂の成長 を阻止す る役割 を持 ってい る。 それ ゆえ

L方 向試験片(b)で は亀裂が その オ ーステナ イ ト相 を切断 しなが ら進む こと
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図5-12疲 労亀裂伝播経路

(a)L方 向試験片,(b)T方 向試験片

にな るので伝播速度が 遅 くな ったので あろ う。 一般的 には亀裂伝播速度 は組織

には余 り影響 されな い とされてい るが 、混相で 機械的繊維組 織(mechanical

fiberstructure)を 持 っ2相 ステ ンレス鋼の疲労亀裂伝播速度 は組織の影響

を大 き く受 けることが 分 かる。 また亀裂 の発生 にっいての詳細な検 討は してい

な いが、亀裂伝播の様子 か らT方 向試験片ではオ ーステナイ ト相 一フ エラ イ ト

相 界面が:負荷応力に対 して垂直 とな って お り、 その場所での亀裂発生が 容易に

起 きると考 え.られ、また亀裂 の成長 も容易で あ るので疲労限 度が低下 した と考

えられ る。

5-2-5前 加 工 の 影響

板 状試 料 を冷 間 圧延 あ るい は 引張 加 工 しその 平 面 曲 げ疲 労 強 度 を調べ た 。得

られ たS-N曲 線 を図5-13に 示 す 。 こ こで 冷 間 圧 延 度 はEt=一1n

(1一 ε。),引 張 加 工 度 はEt=ln(1+εn)で 表 わ して い る。 ε.は 断 面減

少 率でEnYd公 称吋 みであ るa引 張・艇 いず れの前加工に よって もs-N

曲線は右上方 に平行移 動 してい ることが分 か る。疲労限度 と前加工度の関係 を

調べ たのが図5-14で あ り前加工は疲労限度 を上昇 させ るのは明 らかであ る。

また前加工 方法が圧 延 と引張 とで は疲労 強度 に及ぼす影響 が 異な ってい るこ

と も分か る。その原 因 を調べ る前に加 工度の尺度 にっいて少 し検討 してお く必
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要 があ る。圧延の場合

に は単純 な圧縮変形 と350

仮定 してその真 ひずみ ,.
a

・で劾 しているが・圧1…4

延で は試験片の幅方向to●

の 長 さ変化はほ とん ど

250な
いので 、 ε。を 相当

ひずみに修正す る必要

が あ る。今、体積変化

が な く圧延 の際 、肉厚

方向のひずみをFt、 圧延方 向のひずみEt

相 当ひず み ε。。 は

Qq

1
■

劇o一 引張前加工

一〇曝 犀遷前加工

0510152025

前加工度(%)

図5-13疲 労強度に及ぼす前加工の影響

(平 面曲げ疲労)

、幅 方 向 の ひず み を εbと す る と

=O .47[(ε,一 ε監)2+(ε1一 ε。)2+(εb一 εt2)P/2

(5-2)

で 表 わ さ れ る(13?。 た だ し、Et=一 ε1(14),εb=Oで あ る 』 っ ま り

圧 延 度 を1,15倍 す

れ ば よ い こ とが 分 か る 。

しか し、 そうす ること

に よって圧延 と引張加

工 に よる疲労限 度の差

は縮 まる どころか より

拡 ることにな ったので 、

先ず 、疲労亀裂伝播特

性 を調べ た。図5-15

はda/dNと △Kと

貧
'a

噂

琴

暴§

繰り返し数(N)

図5-14疲 労限度 と前加工度の関係
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の関係 を示 したが 、いずれの加工材 も.

da/dN『C(△K)2・3

で表示す るこ とがで きた。っ ま り前加工

度や前加工方法が変わ って も、亀裂伝播

にはほ とん ど影響 を及 ぼ さな い事が分か

る。 この ことは2相 ステン レス鋼 に特有

で はな く炭素鋼 に引張 予加工 を与 えた場

合(15)に も認め られて い ることで あ る。

次 に疲労亀裂発生に影響 を及ぼすであ

うう加遡 の瀬 の囎 励 を聯 欄
べ た結果,引 張加工10%材 で はフ ェラ

イ ト相 に9.OMPaの 圧

縮応力が生 じて いるの に

対 して 、圧延10%材 で

は加工に よる残 留応力 の

発生 はほ とん ど見 られ な

か った。 この こ とは、 引

張加工材の疲労限度 を高

くす る一 因 とも考 えられ

る。 しか し、

この よ うな残

留応力 は疲労
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図5-15前 加 工 材 の 亀裂

伝播 速 度

繰り返し数'(N)

図5-16疲 労強度 に及ぼす前加工後の748K

時効の影響

表5-2748K時 効前後 の疲労限度 の変化

にはほとんど

影響しない(

次節参照)の

引張前加工度 時効前の疲労隈度

%6WMPa

ら
時効後 の 疲労 限度 σw^一 σw'xlOO

・w㌔Paσ ㌦

0

5

10

258

318

354

426

367

384

65.1

15.4

8.5
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で 、その他の要 因、っ まり巨視的な残 留応力 とか変形集合組織、あるいは前加

工 によって導入 され た転位は活動転位 として働 かない といった微視的組織 要因

(15,17)な どが 前加工 方法で異な ってお り、結果 として引張前加工材は疲 労亀

裂 の発生が抑制 されて いるもの と考 え られ る。

次 に種 々な前加工後 、748

Kで100時 間時効 した ときの

S-N曲 線 を図5-16に 示す。

いずれ も時効す ることに よって

疲 労限度 は大 き く上昇 してい る

のが分 か る。時効前後での疲労

限 度の変 化 を調ぺ た一一例 を表5

-2に 示 したが 、前加工度が大

き くな るほ ど時効 によ る疲労限

度上昇率が小 さ くな ることが分

か る。それ らの疲労亀 裂伝播特

性 を調べ たのが図5-17で あ

る。図5-15と

比較す ると、加工

後 に時効 すれば同

じ△K値 に対 して

da/dNは 大 きな

値 を持 ってい る事

が分 か る。 また加

工 材 と加工時効材

との疲労破面 を観

Los

2
U

U

日
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幾

螢

藩
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5102050
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応力拡大係数範囲

図5-17加 工 後時 効 した2相 ス テ ン レス

鋼 の 亀裂 伝播 速 度

図5-18加 工 材 と加 工 時効 材 の疲 労 破 面

(a)25%圧 延 加 工 、Qa=360MPa

(b)5%圧 延 加工 後748K100hr時 効 材 、

Qa=380MPa
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察 したのが図5-18で 、加工材(a)に は疲労 破面 め特徴で あるス トライエ

ーシ ョンが見 られ るが 、加工時効材(b)で はそれ以外に脆性破面が見 られ る。

脆 性部で は亀裂が 高速 に伝 播 した と考 え られ,そ の こ とが 加工時効材 の亀 裂

伝播速度 を大 き、ぐして い る原 因で あ ることは明 らかで ある。 またda/dN=10-8m

/cycleに おけ る△K:の 値 を△Kthと すれ ば、その値 は加工時効材で は加工 材に

比較 して小 さ くな って いる。 また前加工が大 きい程 、その後の時効で硬度 は よ

り大 き くな るので(第2章 参照)、 時効材の△Kth値 は、それ とは逆に、前加

工 の増加 にっれ小 さくな るこ とが推 察 され る。っ ま り小 さな亀裂、例 えば双晶

変形 によって発生す る微小亀裂 、あ るい は圧延 の際 の小 さな傷な どに対 して材

料が より敏感 にな るこ とが考 え られ 、これが前 加工を大 き くして も疲労強度が

向 上 しな か った理由 と思われ る。

5-2-6フ エライ ト、オ ーステナ イ ト単相鋼 との疲労強度 の比較

2相 ス テンレス鋼(SUS329),オ ーステナイ ト単相 ステン レス鋼(SUS316),

お よびフ エライ ト単相 ステン レス鋼(SUS444)の 疲労 強度を比較 した。それぞ

れ の平均結 晶粒径 は7μm、30μm、35μmで あ る。疲労試験様式は片振

り引張疲労 とし応力比R=0.1と した。図5-19に3種 のステンレス鋼の

S-N曲 線 を示 す。2相 ステ ンレス鋼 の疲労限度 は500MPaと 最 も高 く、

フ ェライ ト鋼 、オ ーステナ イ ト鋼の順に疲労限 度は低下 して いる。 これらの引

張強 さはそれぞれ720,579,599MPaで あ り,こ れよ り疲労限度比

を求 め ると2相 、フエ ライ ト、オ ーステナ イ トステンレス鋼で はそれぞれ0.

69,0.74,0,63と な って い る。っ ま り2相 ステ ンレス鋼 はオ ーステ

ナ イ ト鋼 とフ ェライ ト鋼の中間の疲 労特性 を持 ってい ることが分か る。 またそ

れぞれの疲労亀裂伝播特性 を調べた結果 を図5-20に 示 したが,2相 ス テン

レス鋼の亀裂伝播速度が最 も小 さ くな ってい るこ とが分 か る。 これは前述 した
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図5-19各 種スデンレス鋼の疲労強度

ようなkeyingactionに よ るもの と考X

られ る。以上の ように2相 ステンレス鋼 は

良好な疲労強度 特性を示すが 、その原 因 と

して最 も重要 と思われ るのは結 晶粒径が小
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図5-20各 種 ステ ン レス鋼 の

疲労 亀裂 伝播 速 度

さいこと、オ ーステナ イ トーフェライ ト相境界に析出物が見 られない ことや、

組織が強靱性 を保っ ように元素が うま く添加 されてい ることな どが挙げ られ る。

それに っいては次章で さらに検討す る。

5-2-7/1、 括

この章では2相 ステ ンレス鋼の疲 労強度 に影響 を及ぼす各種の組織的要 因に

っいて調べ ると ともに若 千の検討 を行 った。得 られ た結果 を列記す ると以 下の

よ うにな る。

(1)溶 体化処理温 度の上昇 にっれ疲労限度 は低下 した。温度の上昇は組織

的 にフ ェライ ト相体積 率の増大 、フ ェライ ト相粒径 の増大、オ ーステナイ ト ・

フ エライ ト相 内の成分元素の変動 、フ ェ ライ ト粒界への炭窒 化物の析出,な ど

が起 こ り疲労強度 に複 雑に影響す るカ㍉ 中で も上に挙 げたフ ェライ ト相粒 径の
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増 大が疲 労限度 の低下 に大 き く影 響 してい ると思 われ る。 また溶体化処理 温度

か らの冷却速度 も疲労 強度 には影響 す るが水冷材で最 も疲労限度が 高か った。

(2)2相 ステ ンレス鋼 中のフ エライ ト相は時効 され るこ とに よって変 態 を

起 こし易 く、それが2相 ステン レス鋼の疲労強度に複雑 に影響 を及ぼす。10

23Kで は疲労限度が上 昇す るが これ は σ相析出に よる結 晶粒微細化効果 のた

めで あろ う。748:Kで もフ ェライ ト相 の強化の ため疲労限度 は上昇す る。 し

か し873Kで は粒界 あ るいは相境 界で6相 と思われ るフ イルム状析 出物がわ

ず かに見 られ,疲 労限 度の大幅な低下が見 られ た。

(3)試 験片 の長手 方向が オ ーステナ イ ト繊 維方向に垂直 な場合、それ に平

行 なものに比べ て疲労限度は約30%も 低下 した。それはオ ーステナ イ ト,フ ェ

ライ ト相 界面が 負荷方 向に垂直 とな って い るため亀裂 の発 生が容易 であ る こ

ととオ ーステナ イ ト相 の亀裂 伝播阻止効果が小 さいため と考 えられ る。

(4)前 加工 す るこ とに よって疲労限度 は上 昇 した。前加 工方法が引張 の場

合 と圧延 の場合 では疲 労強度が異 な り、前者で の方が疲労限 度 を大 き く上昇 さ

せ た。 またその後の748Kl時 効 は疲労限度 を さらに向上 させ るが 、前加 工度

が大 きい程疲労限度 の上昇率 は小 さ くな った。前加工の大 きいものは、フ ェラ

イ ト棉内の双晶変形 に よって発生す る亀裂、あ るいは圧延に よる表 面傷に対 し

て よ轍 感 にな 硯 め と考 え られ る・

《5)12相 ステγレス鋼の疲労限度 をフェライ トお よびオ ーステナイ ト単相

鯛 と比較 した。疲労限廉 は2相 ステ:ンレス鋼が最 も高 く・フ ェライ ト・オ ース

テナ イ ト単相鋼 の順 に低下 していたOし か し疲労限度 比はフ ェライ ト、2相 、

オ ーズテナイ ト鋼の順 に小 さ くなって いた。 また疲労亀裂伝播速度は2相 ステ

ンレ琴鋼が他の鋼 より優れていた。・この ように2相 ステ ンレス鋼の疲労強 度は

優 れてい るが、 その主 因は結 晶粒が 小 さい ことに よる疲労亀 裂発生応力の上昇

と混相になってい るためのオ ーステナ イ ト相でのkeyingactionに よる亀 裂伝
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播 阻止にあ ると思われ る。

5-3相 応力 と疲労強度

5-3-1実 験方法

供試材 は0.012C-26Cr-5Ni-1.5Mo-0.2Nの2相 ス

テ ンレス鋼で図5-21に 示す形状 に機 械加工後,種 々な相応力 を付与す る目

的で図5-22に 示す熱処理 を施 した。 また,す べ り帯亀裂 の観察 を容易 にす

るため、結 晶粒 粗大化処理(1573K20時 間保持 →1273K24時 間保

持 →水冷)を 施 した試 料 も使用 した。熱処理後 、エメ リー研 磨 しクロム酸 一リ

ン酸溶液で電解 研磨 を行 った。用いた試験機 は小野式 回転曲げ疲労試験機 、お

よびシェ ンク式両振 り曲げ疲労試験機で あ り、1x107回 の繰 り返 しで 破断

しない最高応力 を疲労限度 とした。疲労過程中の表面組織の観察手順は次 の よ

うで ある。高応力振幅 ではN=1xlO4回 、低応力振幅ではN=3x104

回 ご とに試験 を中断 しレプ リカ を採取 し、真空蒸着後 ノマル スキ ー型微分 干渉

顕微鏡に よ りすべ り帯等 を観察 した。相応力はX線 を用 いて測定 した。使 用 し

たX線 タ ーゲ ッ トはCoで 管電圧,電 流 はそれぞれ、30kV,201nAと し
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図5-21試 験片形状 ど:子法『

(a)平 面 曲げ疲労試験片.

(b)回 転 曲げ疲労試験片
図5-22熱 処理条件

119



た 。 回 折 面 は フ ェ ラ イ ト相 で は{211}、 オ ー ス テナ イ ト相 で は{311}と

し、測 定 は平 行 ビ ーム 法 、 ψ。 一定 法 で 行 い2θ の ピ ー ク位 置 は半 値 幅 中 点法

に よって 洗 定 した。 な お 、フ ェ ラ イ ト相 に っ いて はo'150,300お よび45ｰ

の4点 入 射 、 オ ース テ ナ イ ト相 で はoo～45。 の 間の10点 入 射 を行 った。

5-3-2相 応 力測 定 結 果

図5-23に 実際 の 回折 プ ロフ ァ イル よ り得 られ た2θ とsin2ψ の 関係

の 一 例 を示 して い る。 処 理温 度が 高 くな るに っ れ傾 斜(d2θ/dsin2ψ)

が 大 き くな って い る こ とが 分 か る。 この 傾 きを

σ=一E/2(1十v)。cotθo・d2θ/dsin2ψ(5-3)

に 代入 す る こ とに よ り相 応 力 を求 め た。 この よ うに して得 られ たオ ース テ ナ イ

ト相,フ ェラ イ ト相 各 相 の相 応 力 と熱処 理温 度 の 関 係 を図5-24に 示 した。

なお炉冷材 も参 考 まで に示 し

た。オ ーステナ イ ト相 には引.

張応力 、フ ェライ ト相 には圧'mN
z

縮応力が発生しているのが分

輝 ・熱処理温度が約900

K以 上で はそれ らの相底力の

変 化は少 ないが 、温度 の低下

にっれフ エライ ト相・オ ース

1501

1545

154Q

霧㌧裟≦
8/

00102030.40.506Q70.80.9

siパ ψ

図5-23フ ェ ラ イ ト相 で の2θ 一

S主n2ψ の 関 係

テナ イ ト相の相癒力は共 に0に 近づいて くるこ とが分 か る。炉冷材で は相応力

ヨ

がh・な り小 さ くな って い る。なお、873K材 の表面 と中心部 におけ る相応力

を測定 した ところほ とんど変化な く、これか ら冷却に よる巨視的な熱応力 の発

生 はほ とん どな い もの と判断で きる。っ ま り測定 され るのは相応力だけで あ る

と考 えられ るので以下 にそれにっ いて検討す る。
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複 合材 料 の熱 膨張 係 数 の差 に よっ て発 生 す る相 応力 の大 き さがLaszlo(18)に

よ り検討:さ れて い る。 その結 果 を示 す と、 第1相(母 相)と 第2相(繊 維 相)

とに発 生 す る相 応 力61R,62Rは 以 下 の よ うに な る。

σR.1一 △ α△T・V2E二E2/VIE1十V2E2

62R=△ α△T・VLEIE2/V,E,十V2E2(5-4)

こ こでEiは1相 の 弾 性 定 数,△aは 第1相 と第2相 の熱 膨 張係 数 の差 、△

Tは 温 度 差 で あ り△T=T。 一T(T。 は冷 却 前 の 温 度 、Tは 冷却 後 の温 度)

で 、Viはi相 の 体積 率 で あ る。

この式 を用 い て フ エ ラ イ ト相(第1相)と オ ース テナ イ ト相(第2相)に 発 生

す る相 癒 力 を計算 す る こ とが で き る。 まずT。 は873K:以 上 で は相 応 力 値 が

飽 和 して い るこ と よ りT。=873Kと し、T=300Kの 場合 の相 応 力 を計

算 す る。a,,a2,E!,E2は 文 献19よ り、E、=10.Ox10-h(K)一i,

α2=17.5x10E(K)一1,

1.9x105MPa

と し た 。 フ ェ ラ イ ト体

積 率VJまVユ=0.6

で あ る。(5-4)式

を用いて計算す ると、

フ ェライ ト相には333

MPaの 圧縮、オ ース

テナ イ ト相 には490

MPaの 引張の相応力

が発生 してい ることに

な る。 この結果 をX線

.,
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v

窒
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図5-24熱 処 理温度 と相応力
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測定結果 と照 ら し合わせ ると、ラ ェライ ト相にっいて は両者は非常 に近 く(実

測値 は315MPa)、 オ ーステナ イ ト相にっ いては2倍 程度の開 きが あ る。

オ騨ろテナイ湘 での琴測値と調 値の差i'つ いては・上式の椴 やか ステ

ナ イ ト相 のX線 郵定が かな り困難で あったこ とに原因が あ るように思 える。い

ず れに して もこれ らの 値はすべて降伏点以ギで あ り、相応力が発生 してい るこ

とは確かであ る。粗粒 材ではフ エラ イ ト相体積率Vi=0.7で あ るので 同 じ

よ うに相応力 を計算す るとσ、=250MPaと な り、 この場合 も実測値(240

MPa)に 近い ことも分 かる。

・5-3-3-S-N曲 線

図5 ,一25に 各熱処理材の 回転 曲げ疲 労強度 を調べ た結果 を示す。相応 力の

大 きい1323K材 、873K材 は疲労限度が 低 く、両者 とも約410MPa

で軽 ρに村して・樺
j7の 弊 か った573K

材 、473K材 で はそれ

らよ り約25MPa疲 労

限度が上 昇 して いるこ と

が分か る。 また図5-26

は平面曲げ疲労試験結果

・を示 して い るが 、これで

1も473K材 は87'3K

500
,.

き
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姦

400

薬 ・
熱処理濃度(K)

D473K
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O873K
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贈
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卜＼
.C」.△_.一 〇一

ロ8
_

XO4105106107

繰り返 し数(N)

1図5-25回 転曲げ疲労強度

材 に比べ て疲労限度が 高 くな ってい る。 しか し相応力の差異 に比べ ると疲労隈

度 の差 は予想 した よりもはるかに小 さい もので あったので 、それにっいて以下

検討す る。
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5-3-4疲 労過 程

中の相応力の変化 と表面

観察

図5-27は 平面 曲げ

疲 労過程 中の相応力の変

化 を調 べた もので 、相 応

力 の大 きかった873K

材 を用 いて6a/σw=

1.10の 過大応力振 幅

で疲労 させた ときの もの

で あ る。6aは 繰 り返 し

応 力,Wは 疲 労限度で

あ る。疲労 の初期にオ

ーステナ イ ト相で は相

応力の著 しい低 下が起

きてお り、同 じように

フ ェラ イ ト相で も相応

力 の緩和が見 られ、そ

れ 以降で は相応 力の変

化はほ とん どな いこと

が分 かる。 またその飽

和 の応力 は両相 とも同

じで約150MPaの

圧縮 とな ってい る。 こ

れ は疲労過程 中の わず

窯
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図5-28疲 労 過程中の相応力の変化(473K材)
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かな塑性 変形 に よって

巨視的な残留応力が発

生 したこ とを意昧 して

い ると考 え られ る。図

5-28は 同 じ く473

:Kの 場合で あ るが 、疲

労 初期にオ ーステナ イ

ト相では相応力が低下

280

260
楚

240

嫉;津〆 0873K

●473K

5x10い1055、105106

繰り返し数(N)

図5-29疲 労過程中の硬度変化

してい る。フ ェライ ト相では相応力 の大 きさが 疲労 に よる飽和応力 とほぼ等 し

いので相 応力の 緩和現 象が見 られなか った もの と考 え られ る。873K材 と4

73Kl材 の最表 面層で の硬度変化 を調べ たのが 図5-29で ある。疲労す るに

っれ硬度 は上昇 してい るが、 ある程度にな ると硬度 は飽和 して くることが分 か

る。その飽和の時期は873K材 と473K:材 とであ ま り違 わないが 、これ ら

の硬化 、飽和現象 は最表面での相応力の緩和,す なわち塑性変形 と密接な関係

が あ ると思 われ る。

そ こで表面 の変形組 織 を調べ た。結 晶粒径が 小 さいためすべ り線 の観察 が難

しか ったので観察 は結 晶粒 を粗大化 した もの について調べた。図5-30は8

73K粗 粒材の6a/dw=1.10の 過大応力振幅 を負荷 した時 の試験片 表面

のすべ り線の変 化 を、 ノマル スキ ー顕微 鏡で観 察 した結果で ある。(a)は 寿

命 の4%の もので 、オ ーステナイ ト相 にすべ り帯が見 られ、疲労の進行 にっれ

すべ り帯 も発達す るが(b)、 寿命の33%(c)に もな ると図中の矢印で示

す ように隣接 す るフェ ライ ト相 に影響 を及ぼ し、すべ り帯 を発生 させてい るこ

とが分 か る。一方 、473Kの 結果 を図5-31に 示す。寿命の15%(a)

のオ ース テナ イ ト相で はすべ り帯 の発達が見 られ、31%(b)で は隣接 す る

フ ェライ ト相に もすべ りが発 生 してお り、 これが すべ り帯亀裂へ と発達 してい
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(a)

図5-30粗 大結晶粒材の疲労過程中の表面組織(873K)

(a)σa./σW=1

(b)Qa/QW=1

(c)va/QW=1

10

io

10

N/Nf=O

N/Nf=O

N/Nt=0

.04

15

.33

くもの と考 えられ るが 、その時期 は873K材 とほ とん ど同 じで あった。 また

硬 度の飽和時期 とも符 合 して いることも分かる。

以上の結果か ら、相 応力は疲労 の初期 に緩和 され るので 、疲労強度 に大 きな

影響 を及ぼ さな い と結論す るこ とがで きる。 しか し表面のすべ り様式が微細粒

材で も同 じか どうかは疑 問で あ り、実際の微細粒材 を用いて調べ ることが 必要

で ある と思われ る。
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5-3-5小 括

2相 ステン レス鋼

は物理的性質の異な

る相が混 在 してい る

ため溶体 化処 理の際

に相応力 が発生 す る

こ とが予想 され、そ

れが疲労強度に も影

響 を及ぼす こ とが考

え られ た。 そ こで先

ず 相応力 をX線 測定

に よって確 かめ、相

応力の大 きさの異な

る材料で疲労試験 を

実施 し疲労過程 中の

組織の変化 を硬度、

光 学顕微鏡 を用 いて

検討 した。得 られた

結 果は次 の とお りで あ る。

図5-31粗 大 結 晶 粒 材 の 疲労 過 程 中 の 表 面 組織(473K)

(a)Qa/vW=110,N/N,=O.15

(b)6a/Q.A=110,N/N,=O.31

(1)熱 処理 時にオ ーステナ イ ト相には引張 、フェライ ト相 には圧縮の相応

力が発生 し、熱 処理温 度の上昇 と共 に相 応力 は大 き くな った。その大 きさは繊

維相 を第2相 として含 む場合の簡単 な熱 応力計算 か ら求めた ものにかな り近 い

値で あった。

(2)相 応力 の疲労強度 に及ぼす影響 はかな り小 さい。 これは疲労過程 の初

期 に相癒力が緩和 され るか らで あ る。相応力の大 きさに よって この緩和時期 は
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多少異な るが 、すべ りがフ ェライ ト相 に伝播す る時期 はほ とん ど同 じであ り,

これが疲労強 度にあま り影響 を及ぼ さな いことの理 由であろ うと考 えられ る。

5-4結 論

2相 ステンレス鋼 中の2相 は互 いに組織 、組成が異 なってお り、さらに微細

結 晶粒径 とな ってい ることか ら,加 熱な どによって組織変化が早 く起 こること

を第2章 で述べ た。 この章で は構造敏感 な性質で あ る疲労 を取 り上げ 、2相 ス

テ ンレス鋼の疲労強度 に及ぼ す熱処理 、試験片採取方向や前加工の影響にっい

て調べた。その上で2相 ステ ンレス鋼の疲労強度 をフ ェライ ト単相鋼 とオ ース

テナイ ト単相鋼 にっいて比較 し検討 した。 またオ ース テナ イ ト,フ ェライ ト各

相で は当然物理 的性質 も異な るので 、熱膨張係 数の差 によって発生す るで あろ

う相癒力が疲労 強度に及ぼす効果にっいて も調べた。得 られた結果 をまとめ る

と以下の ようで ある。

(1)疲 労限度は溶 体化処理温度 の上昇 にっ れ低下 した。溶体化処理温 度が

高 くな るにっれフ エラ イ ト相 体積率 の増大 、フ エライ ト相粒径の増大、オ ース

テナ イ ト,フ エライ ト相内の成分元素 の変動,フ ェライ ト粒 界へあ 炭窒化 物あ

析 出な どが起 こ り疲労 強度に影響す るが 、なかで もフ ェライ ト相粒径の増大が

疲労限度の低下 に大 き く影響 してい る と思われ る。

(2)溶 体化処理温度 からの冷却速度 も疲労 強度 に影響 し水冷材で最 も疲労

限度が大 きかった。また時効 によって体積率の変化や結 晶粒径あるいは組織変

化 を起 こ し、疲 労強度 に複雑な変化 をもたらした。

(3)試 験片の長手 方向が オ ーステナ イ ト相繊維に平行 な ときの疲労強 度は

垂直の ものに比べて大 きか った。それはオ ーステナ イ ト,フ エライ ト相の界面

が負荷方向に対 し垂直 となってい るため亀裂発生が比較的容易であ ること、オ

ーステナ イ ト相 による亀裂伝 播阻止効果が 小 さいこ とに よると考え.られた。
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(4)前 加工す るこ とによって疲 労強度は向 上 した。亀裂伝播速度には前加

工 に よって も変 わらな かった ことか ら疲労亀裂 発生癒力が高 くなっている と考

え られ る。前加工法 としての圧延は 引張 に比べ て疲労強度 を上昇 させ る効 果は

小 さかった。

(5)2相 ステ ンレス鋼の疲労限度 はオ ーステナ イ ト鋼や フエライ ト鋼 より

も高か った。 しか し疲 労限度 比はそれ らの鋼の 中間で あることか ら,2相 ステ

ン レス鋼 は微細結晶粒 を有す ることが良好な疲労強度 を持っ ことの主な理 由で

あ ると考 えられ る。

(6)2相 ステンレス鋼で は溶体 化処 理時 に相応力 を発生 す るが 、その疲労

強度 に及 ぼす影響はわず かで あった。 これは相癒力が疲労の初期 に緩和 され る

ためで あ る。

(7)以 上 の ように種 々な熱処理 や前加工 を施す ことによって疲労強度 も変

化 す るが 、そのいずれ も疲労 亀裂伝播過程には大 きな影響 を及ぼ していな いよ

うであ り,亀 裂 の発生 と下部組織の発達過程 を知 るこ とが2相 ステ ンレス鋼な

どの混相鋼 の疲 労挙動 を理解 す る上で重要であ ろ う。
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第6章2相 ステンレス鋼の疲労挙動の微視的検討'

6-1緒 言

2相 ステ ンレス鋼 はい ままで述べ て きた ように熱間加工時 にオ ーステナ イ ト

相 を析出す るため、フ ェライ ト相の結 晶粒の成長が抑制 され微細粒混相組織 と

な ってい る。そのため降伏応力,引 張強度等 は高 く、 さらに耐応力腐食割 れ性

も良好で ある。実用的 には熱交換器用管や油井管 、パ ルプ工業 のロータ ー材、

石油,ガ ス工業用の海水注水ポ ンプ の材料 として広 く使用 されっっあ る(1～3)。

これ らの部品 は腐 食環 境 中で 使用 されて い るが繰 り返 し荷 重 も同時 に受 けて

い る場合 も少 な くない と思 われ る。2相 が混在す るス テンレス鋼の疲労挙 動 に

関す る報告は多 くはな いが 、例 えばH.F.Haydenら(4)、 あるいは友 田ら(s)が

本鋼 に類似の組成 を持 っ鋼 で疲労 の研究 を行 っている。それ らの結果に よると

2相 ステ ンレス鋼中のオ ース テナ イ ト相 とフ エライ ト相が50%づ っ存在 す る

時 に疲労限度 は最 も大 きいが 、 これ は結 晶粒径 とも関係 し、 もし粒径が同 じで

あ る場合2相 鋼の疲労 限度は フェライ ト単相鋼の疲労限度 よ り小 さ く、オ ース

テナ イ ト単相鋼 の疲労限度 よ り大 き くな ること、また第2相 体積率に対 して疲

労 限度は直線的 に変化 す るので はな く、第1相 と第2相 との強度比な どが その

変化の仕方に影響す るこ とな どが報 告 されてい る。さ らに疲労亀裂の伝播挙動

例 えば亀裂伝播速度 もそれぞれの単相鋼の中間で あることも示 されてい る(gi。

ところで疲労 には大別 して亀裂の発生 と伝播 とい う2っ の過程が あるこ とは

よ く知 られてい る。最 近 、安全設計 とい う観点か ら破壊力学 を導入 し疲労 亀裂

伝 播挙動 の解明 に多 くの労力が 費や され ているのは周知 の事で ある。一方 、疲

労 亀裂 の発生過程 にっ いて も各種材料 にっいて以前か ら光学顕微鏡 的観察 を通

じて、 また最近で は透 過電子顕微鏡 に よる亀裂発生 までの下部組織 の変化 から
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疲労亀裂発生の メカニズム を探 る研究が行われて きてお り、それに関す る解説

も見 られ る(7)。 しか しこれ らの研究のために使用 され る材料 はそのほ とん ど

が単相の材料で あった り、あるいは単結 晶で あ る。 ところが実際 に用 いられ る

材料 は多 かれ少 なかれ異質の相を含 んで いるし、 また多結晶体で ある。最 近の

急速 な材料学の発展に伴 い複合材料 な るもの も出現 しているが,こ の ような材

料 の疲労挙動は単相材料の それ とは異な って い ることが予想 され る。その よう

な観点 から軟質2相 を含む材料の亀裂発生挙動 に閑す る研究 も2、3見 られ る。

例 えば 前出のHaydenら(4》 や萩 山 ら(saさ らにMoskovitsら(9)に よって

延性2相 ステン レス鋼 の、 また本 田 ら(1。)た よってa-Q黄 銅の疲労亀裂 発

生 まで の表面組織の変化 あ るいは亀裂発 生箇所が調べ られて い る。 しか しなが

ら2相 材料は通常結 晶粒径が小 さいため(2相 ステンレス鋼で は約5μIn)疲

労初期亀裂発生 を調べ ることは困難で あ り明瞭 な結果が得 られてい るとは 言い

難 い。

そ こで本研究の 目的 は、物 理的性質が異な り格子型 も異な る相が微細に混合

した場合の疲労挙動 の 内、主に微視 亀裂発生場所や亀裂発生 までの組織変化 に

っ いて レプ リカ法あ るいは直接透過 電:子顕微鏡法 を用 いて検討 しようとす るも

のであ る。

6-2実 験方法

供試材 の化学組成は25Cr,5Ni,1.5Mo,0.2N,0.015C

(wt%)を 主成分 とす る2相 ステ ンレス鋼で あ る。 それを図6-1に 示す 引

張試験片お よび 平面 曲げ疲労試験片 に切削加工 した。溶体化処理温度 は132

3Kと し水titした。2相 ステ ンレス鋼 中のフエラ イ ト相のみ を硬化す る目的で

748Klで100時 間時効 した。その結果 、溶体化処理の状態で はフェラ イ ト

相 とオ ーステナ イ ト相 の ビッカ ース硬度 はそれぞれ216,222で あるが時
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効 後はそれぞれ316,225

とな って いる。試験片 は過塩素

酸20%,エ チルアル コ ールsox

の混合液で電解研磨 を行 い鏡面

に仕上げ た後 、10%礒 酸で 電

解 腐食 を行 った。疲労 過程中の

レプ リカ採取場所 は図6-1で

ハ ッチをっけてい る試 験片中央

部2mmの 範囲で あ り、酢酸セ

ル ロース レプ リカ採取 後Cr-

Cの2段 蒸着 を施 し、 それを溶

剤 に浸 して酢酸セル ロ ース を取

(a?

(b1

δ
〉 ノ

o;

『
一 一 ・.Ot・

、/甲
7

z

噸
ti.z

図6-1引 張 および平面曲げ疲労試験片の形状

(a)引 張 試験片(b)平 滑疲労試験片

(c)切 欠 疲労試験片

憲[垂

り除 いたCr-Cレ プ リカ を透過電 子顕微鏡に よって観察 し、表面での組 織変

化 お よび微視亀裂 を調 べた。

一方、試験片 の片面 をフ ロ ンマ スクに より保護 した後 、も う一方の面か ら電

解研磨す ることに よ り試験片 最表面層の薄膜 を作成 し、組織 を透過電子顕 微鏡

で観察 した。使用 した透過電 子顕微鏡 はJEOL200Bで 、加速電圧20C

xvで 行 った。なお、2相 ステ ンレス鋼 中のオ ーステナ イ ト相,フ エライ ト相

それぞれ の平均結 晶粒 径は4.2,um,7.6μmで 時効材 のそれ らは8.6

μIn,13.9μ 磁 とな って いる。用 いた疲労 試験機 は島津 製万能疲労試 験機

UF-15型 で ある。

6-3実 験結果 お よび考察

6-3-1引 張に よる表面組織 の変 化

疲労挙動解明 を容易 にす るため表面観察 の結果 を含めなが ら、も う一度 、引

132



張 による組織変化 をま とめてお く。図6-2に 溶体化 処理材 と時効材 の応 カ ー

ひず み曲線の一例 を示 すが 、時効す るこ とに よって降伏,引 張強度 ともに大 き

くな り、伸びは多少減少す る。

これは母相であ るフェ ライ ト相

で高Cr相 の析 出が生 じ(iii、

らせん転位のパ イェル ス応力が

上昇 したためで あると考 えられ

た(12)。 そのためフェ ライ ト相

の変形はすべ り様式か ら双晶へ

と変化す る傾向 を持っ と予想 さ

れ るが 、破面観察 か

ら室温の変形で は双(a)r

驚 ご1:1
ノー3は 溶 体化処理材
ノ

を変形 した ときの表

面 すべ り線の様子 を

調 べた もので、(a)

は変形前,(b)は7

%、(C),(d)は15

%で の表面 レプ リカ

観察結果 の一例 を示

GIooo
に

δ

暴500

0

t

時効材

溶体化処理材

.5ｰ/0

伸び(%)

図6-2応 力 、ひずみ曲線

ω 『『 『』一 ザる

_箋 ψゑ.
α!く

ノ
〆!『 》磐 イ

(d)

o

a

lNm

図6-3引 張 変 形材 の 表 面 トポ グ ラ フ

(a)ε=0%,(b)ε=7%

(c)e=1590,(d)E=1590

している。変形度の小 さい時 にはオ ーステナ イ ト相、フェライ ト相共 にすべ り

帯 は観察 されな いが7%程 度にな るとオ ーステナ イ ト相で一方向の直線的 すべ

り帯が見 られ、 さらに変形度が増 す と二 重すべ りが起 きる。一方、フ ェラ イ ト
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相では15%に 達 して も変形 してい る様 子は伺 えない。時効 材にっいてもほ と

ん ど同様 の傾向で あった。 し
、か し内部組 織観察 した結果(第4章 図4-16参

照)で は 、フ ェライ ト相で もオ ーステナ イ ト相 と同程度の変 形 をしてい ること

が分 かった。 また組織 の特徴 としてオ ーステナ イ ト相 には転位が平面的な配列

を して い るのが見 られ るのに対 して,フ ェライ ト相で は転位が比較 的均一 に分

布 して いた。オ ーステ ナイ ト相 とフ エラ イ ト相の表面すべ り線の様子の相 違は

この ような内部組織 に起 因 してお り、フ ェライ ト相ですべ り帯が見 られな かっ

たのは転位 の交差すべ りが活 発で平面 的配列 を起 さな いか らで あった。 このオ

ーステナ イ ト相におけ る二重の平面 すべ りに よる表面での大 きなすべ り段差が

疲 労に大 き く影 響す ることが 考 えられ る。

6-3-2S-N曲 線 ,

溶体化処理材 ζ時効材のS-N曲 線 を図6-4に 示 す。溶体化処理材の平面

曲げ疲労強度 は約320MPaで あ

り、時効材で は約450MPaと40

%近 く溶 体化処 理材 よ り高 くな って

い る。 また疲労寿命 も時効材の方が

約1桁 延びてい る。疲 労は前述 した

ように疲労亀裂の発生 とその伝播の

2っ の過程 を含 むので 、時効材の疲

労 限度 の上昇や寿命の延伸 はその ど

ち らかの過程が遅延す るため と考え

られ る。 そこで 切欠 き材の疲 労試験

を実施 した。図6-5は その結果で

溶体化処理材,時 効材 の疲労 限 はと

..

a

¥./

嚢

:::璽
400

3001

「
処理材1

N

10510610'tOg

繰 り返 し数(N)

図6-4S-N曲 線
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もに約26◎MPaで あ り、

寿命 にっいて もほとん ど同 じ

で ある。1また、図6-6は 亀

裂長 さ と躁 り返 し数 との関係

を示 した もので 、これか ら亀

裂 の伝播挙動には両者 の差は

ない ことが分 か る。

以上の ことか ら溶体化処理

材 と時効材 とで疲労挙動は異

'Rlsoo

窪　

器 ・。。

資

な るが、その原因は疲労亀裂の伝播

過程ではなく亀裂発生過程にあると

思 われ る。

6-3-3表 面 トポグ ラ フ イ

疲労亀裂の発生挙動を調べるため

300

20a

m

●溶体化処理材
0

}

一

●

時効材

＼
萩 用

一_一 }竃『 ゴ_ - 一

}一1
一

105iosIO7is

溶体化処理材,時 効材 をそれぞれ高

繰 り返 し応力(Nf=2x105)

と低繰 り返 し応力(Nf>2x?0')
図6-6

を負荷 し所定の繰 り返 し数後試験 を

中断 しレプ1)カ を採取 し、透過電子顕微鏡 によって観察 した。 まず高応カ レベ

ルでの結果 を示す。図6-7は 溶体化処理材の表面組織変化 を示 していJa。 疲

労初期の例は ここには示 していないが オ ーステナ イ ト相で は引張表面で も見 ら

れ たような直線 的すべ り帯が 見 られた。一方 、フェライ ト相では観察範囲 内で

はすべ り帯 は全 く見 られず、 またオ ーステナ イ ト相 一フェライ ト相境界 も注意

して観察 したが亀裂は全 く見 られなか った。N/Nf=0,75(a)に もな

繰り返し数(N)

図6-5切 欠 材 のS-N曲 線
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図6-7

(a),

(c)

疲 労 過 程 中 の表 面 形態 の変 化(溶 体 化 処 理 材,σa=440MPa)

(b)N/Nf=:0・75

N/Nf=0.88,(d)N/Nf=0.99
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図6-8

(a)

(c)

疲 労 過程 中 の 表 面 形 態 の変 化(時 効材,6a=588MPa)

N/Np=0.40(b)N/Nf=0.45

N/Np=0.F35(c)N/Nf=0.90

ると,フ ェライ ト相内で明瞭 なすべ り帯 亀裂が見 られ るようにな るが、 この段

階での亀裂 はフ ェライ ト相 内を貫通 して いるが隣接す るオ ーステナ イ ト相で そ

の成長が阻止 されてい ることが分 か る。 それ を図(b)に 示 した。一方、 オ ー

ステナイ ト相内で もすべ り帯 が亀裂 に転 化 した様子が見 られ るが(c)、 この

場合 は逆 にフェライ ト相で その成長が阻 止 されて いるようで ある。 さらに繰 り

返 し数が増す と(d)フ ェライ ト相 内の亀裂 はオ ーステナイ ト相 一フ ェラ イ ト
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相境 界 に沿 うか、あ るい はオ ーステナ イ ト相 を突 き破 って 成長 して い く様子

(図中の矢印)が 伺え る。次に時効材の結果 を図6-8に 示す。(a),(b)

(c),(d)は それ ぞれN/Nf=0.4,0.45,0.85,0.90

の 場合の表面の変化 を示 してい る。 これ らの結果は溶 体化処理材の結果 とほと

ん ど同 じで 、寿命 の85%で は(c)中 の矢 印で示す所でフ エライ ト相 内の亀

裂 がオ ーステナ イ ト相 を突 き破 って伝播 してい るのが分 かる。時効材で は繰 り

返 し応力が高 くな って い るので疲労の中期でオ ーステナ イ ト相中にすべ り帯亀

裂 が見 られてい るが、 この場合 も隣接す るフ ェライ ト相 によって亀裂の成 長が

阻止 され ているのが分 か る。

次 に低繰 り返 し応力 レベ ルで の結果 を示すが 、溶体化処理材では亀裂は勿論

の ことすべ り帯 も一切 見 当た らなか った。時効材では図6-9に 示 すようにオ

ーステナ イ ト相 内にお いてすべ り帯 亀

裂 が観察 されたが 、その成長 はフ ェラ

イ ト相で阻 されてい る.Si_,"

以上の ような観察結果 か ら、フ ェラ'囮

イ ト相が母相 となって い る2相 ステ ン

レス鋼 を平面 曲げ疲労 させ た場合 の亀

裂 の発生 箇所 は主にフ エライ ト相内で

あ り・一方向負 荷の場合 に段差の高 い 図6_9

すべ り帯 を示 したオ ーステナ イ ト相 に
(時効材,

も亀裂が発生 しな いこ とはないが 、そ

ら

＼1購
き コ 　 を

tl

,e

1μm

オ ー ステナ イ ト相 内 の

す べ り帯 亀 裂

oa=440NIPa)

の亀裂の 成長 は隣接す るフ ェライ ト相に よって完全 に阻止 され る。 これに対 し

フ ェライ ト相内の亀裂 は疲労限 度以上の応 力 レベルで初めて見 られ る。 このフェ

ラ イ ト相 内亀裂 も一旦 は隣接 す るオ ース テナ イ ト相に よ り止め られ るが 、繰

り返 し数の増加 にっれ オ ーステナイ ト相 を貫通 して疲 労破壊 を導 く亀裂 と して
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成長 してい くもの と思 われ る。 この ことより2相 ステンレス鋼の疲労限度 は母

相であ るフェライ ト相 の強度 にかな り強 く依存 してい ることが分か り、時効材

の疲労限度が上昇 した の もその ような理 由によ るもの と考 えられる。

6-3-4疲 労 内部組織の観 察

図6-10に 溶体化処理材最表面層の疲労組織変化 を示す。繰 り返 し癒力は

400MPaで あ る。(a),(d)は 破断 までの繰 り返 し数(疲 労寿命)に

対 して2%、(b),(e),(f)は20%,(c),(9>は40%の 時

の組織で あ り,左 列 はフエライ ト相の 、右列 はオ ーステナイ ト相の組織変化の

一例 を示 してい る。これ らの疲労組織 と引張変形組織(第4章 参照)と の相違

を列挙す ると次に ようにな る。

(1)疲 労初期の転 位組織 はオ ーステナイ ト(d)、 フ エライ ト相(a)と もに変

形度の小 さ裕 引張変形 組織 と同 じで あ る。(2)疲 労 の中期 あ るいは後期で も

フ ェライ ト相で は転位 のタングルの度合 は小 さ くセル化傾向 は全 く示 さな い。ご

一方、オーステナ イ ト相では引張変形の際 と同様,平 面的な転位配列が見 られ、

一部で 積層欠陥 も認 め られ る(e) 。(3)疲 労 中期で フェラ イ ト相 で は転位

ル ープ クラスターが見 られ(b),(c)、 オ ーステナ イ ト相で はバ ン ド組織に似 た

転位配列が見 られ る(f)こ とな どで あ り,こ れ らの転位組織 は引張変形では見

られない もので 疲労特 有の組織で あ ると考 えられ る。(2),(3)で 述べ た各相に

お ける疲労組織 は、それぞれ単相鋼 の低繰 り返 し応力 レベルでの疲労組織 に類

似 した もので ある`B)。 以上の観察結果 か ら,本2相 ステン レス鋼で は疲 労被

害がフ ェライ ト、オ ーステナ イ ト相 のいずれ かの相に集 中す ることはない と云

え る。

6-3r初 期 疲労亀裂の発 生挙 動にっ いて
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図6-10疲 労 過程 中 の試 験 片 最 表 面 の透 過 電 子 顕 微 鏡組 織 変 化

(溶 体 化 処理 材,Qa=400MPa)

(a),(d)N/Nf=0.02,(b),(e),(f)N/Nf=0.20

(c),(9)N/Nf.=0・40

(a),(b),(c)… フ ェラ イ ト相

(d),(e),(f>,(8)… オ ー ステナ イ ト相
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混相鋼の疲労の研究 で前 出のSaydenら(4)はIN744合 金(26Cr,6Ni

o.5Ti)を 用い た実験 で疲 労亀裂発生の 箇所はTi(c,N)で あ ると述 べて

い る。 また友 田 ら(5)は 本実験に用 いた もの と組成が ほぼ同 じであ るがNが 含

,まれていないステンレス鋼で実験 し、軟質相で あるオ ーステナ イ ト相中で の亀

裂の発生が疲労挙動に大 き く影響 す ることを示唆 して いる。 さらに荻山ら(8)

はオ ーステナイ ト相 一フ ェライ ト相 界面 、あるいは介在物近傍で微細なすべ り

帯亀裂が 発生 す ると報告 して いる。一方 、山田 ら(is)の マル テンサ イ ト ・フエ

ライ ト2相 鋼の 疲労に 関す る研究のなかで軟質相であ るフェライ ト相に疲労損

傷が集 中す る結 果、 この相 内に優先的に亀裂が発生す る事が述べ られてい る。

以上 の混相鋼ほいずれ も微細粒組織で硬質相 中に軟質相が分 散 して いるもので

あ る。ただ友田 らが使 用 して い る2相 ステ ンレス鋼の成分が本研究で用いた も

の とは窒素含有 量が多少異な って いるこ とには注意すべ きで あ る。 これにっい

ては後で述べ る。

ところで疲労亀裂発生に関す る比較的新 しいモデルがNeumannら(15)に よっ

て提案 され た。 これ は疲 労亀裂 は まず粗 大 すべ りを起 こす と同時 に2重 すべ

りも起 こす ことが必要 で あるとい うもので あ り,引 張変形で それ らを起 こすか

どうかを調べ ることで,亀 裂発生の容易 さが推測で きるこ とも述べ られてい る。

この説 に従 えば本研究 の 引張試験 にお いて 、オ ーステナ イ ト相で はフ ェライ

ト相に くらべ 高いすべ り段 を生 じた ことや2重 すべ りが明瞭 に見 られたこ とか

ら,疲 労亀裂の発生 は当然オ ーステナ イ ト相で優先的に起 きることが予想 され

る。 ところが疲労試験 結果で は図6-7や 図6-8で 見 られ たように、オ ース

テナイ ト相に も確 かに亀裂 は発生す るが その頻度 はフ ェライ ト相に くらべ て高

い とは言い難 く、 またそれが疲労挙動 を決定す ることはない ということで ある。

この結果 は友 田 らの研究結 果 と異 な る点で あ る。

この原 因にっいては各相 中に含 まれ るCr,Niな どの組成の相違が考xら
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れ るが 、その 中で も特 に窒素 量が本研究で用い たもの と大 き く異な るので 主に

それについて検討 した。(友 田 らは窒素 の分析 は行 っていないが彼 等の硬度測

定結 果か らそれは極微 量 と推察 され る。)各 相 中へのN元 素 の配分は α一γ平

衡 理論(16'、け48)か ら算 出で きる。その溶質元 素のオ ーステナ イ ト相、フ ェ

ライ ト相への配分に関 す る基礎方程式は次の ようで あ る。

XaFa十XyFy=A

RTln(Xa/Xy)=DG

ただ しXα:α 相 中の溶質元素濃度(at%)

Xγ:γ 相 中の溶質元素濃度(at%)

Fα:α 相 の体積率

Fγ:γ 相 の体積 率

A:2相 鋼の溶 質元素濃度(at%)

△G:自 由エネル ギーの差

R:気 体定数

T:絶 対温度(K)

△GはNで は一4000cal/mo1で あ る(17)。

(6-1)

これ らの式 を用 いて 、2相 ステン レス鋼中のオ ーステナ イ ト,フ ェライ ト各

相 の窒素:量を求 めた ところ、それぞ れ0.22、0.04wt%で あった。っ

ま り窒素 はオ ーステナ イ ト相にかな り多 く含 まれてい ると推算す ることがで き

る。なお、炭素含有量 は窒素 に比べ て小 さいので その効果 は無視す る。

ところで降伏強 さと結 晶粒径 とは 、次で示すPetchの 関係が あることは良

く知 られて いる。

ay=σo十kv/d1/2

(6-2)

こ こで σ.は 降伏 応 力 、 σ。は摩 擦力 、dは 結 晶粒 径で あ り、k.,は 材 料 定
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数で あ る。普通オ ーステナイ ト系ステ ンレス鋼,例 えばSUS316で はkY

値 は約0.21MPa・IT11/2程 度 であ る(13》。 ところが鋼 中の窒素量が増す

にっれてky値 も大 き くな り、0.2wt%に もな るとk。値は0.63MPa・

,m1/2な ることが報告 されてお り(2。)、窒素 はオ ーステナ イ ト相中の転位 を弦

く固着す る働 きが ある ことが 分か る。2相 ステ ンレス鋼 中のオ ーステナイ ト相

には窒素がo.22Wt%含 まれてい ると計算で きるので 、k,.値 も大 き くな る

と予想 され る。 そこで2相 ス テンレス鋼 中のオ 「ステナ イ ト相の降伏癒力 を、

d=5μm,σ 。=245MPa(2。),ky=0,63MPa・ml/2と して

(6-3)式 を用 いて計算:するとσ。=520MPaと な る。 この大きさは図6

-2で 示 した ように2相 ステ ンレス鋼の 降伏応力にほぼ等 しいことが分か る
。

また引張強 さにっ いて は積層 欠陥エネル ギ ーの小 さなオ ーステナ イ ト相の方が

フ ェライ ト相 に比べて大 きい と考 え られ る。 この ことは前述 した硬度測定 結果

でオ ース テナ イ ト相の方がフ ェライ ト相 に比 らべて多少硬 い こと、っ まり変形

抵抗が大 きい ことから も云 え ることであ る。結局 、オ ーステナ イ ト相 は窒 素に

よって強化 されているので、疲労においてオ ーステナ イ ト相で亀裂が優先的に

発 生す る理 由はな く、 また図6-10よ り分か るようにフ ェライ ト相 もすべ り

変形 して いるので負荷応力 に対 して都合 の よい方位 を持 ったフェライ ト相結 晶

粒で糧大 すべ りを起 し、亀裂が発生 、成長す ることは充分考 えられ る。実際 、

疲 労破断直前の亀裂近傍 を走査電子顕微 鏡に よって観察 した結果 を図6-11

に示すが 、フェライ ト相で粗 大すべ りが見 られてい る。

一方
、時効材ではオ ーxテ ナイ ト相の方がかな り軟 らかいので 、すべ り帯亀

裂がオ ーステナ イ ト相 内に多 く観察 されて いる。 しか しこの場合 もフェラ イ ト

相 内亀裂 は数多 く見 られてい るが 、同時 にフ ェライ ト相 内に も亀裂が見 られて

い る。っ ま り溶体化処理材で 述べ た ような強度差だけで は時効材で の疲労 亀裂

発生挙動の説明 はで きない こ とにな る。
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時効材で はフェラ イ ト相が オー

ステナ イ ト相 の球状化 に伴 って平均

フ エライ ト自由距離の 増大が起 きて

お り(第4章,表4-3)、 その結

果 、溶体化処理材の場合 と同 じよ う

にフェライ ト相 内で亀裂が発生 した

と考え ることもで きる。 さらに粗大

化 した2相 ステン レス鋼溶 体化処理

離 溝
翫

」 ・紹
妻'1辱;1圃

1、 一.',

一量μm

図6-11疲 労 亀裂 近 傍 の す べ り帯

(Qa=440MPa)

材 を塑性疲労 させ た後 の疲 労破断部近傍 の硬度 を測定 した ところ、オ ース テナ

イ ト相ではHv346,フ エライ ト相 ではHv265と な っていた。 この こ

とからオ ーステナ イ ト相 は降伏強度 も高 く、加 工硬化性 も非常に大 き くしかも

靱性 に も富 んで いる とい うことが分 か り、時効材で もオ ーステナ イ ト相 内か ら

は亀裂が発生 しに くい状 況にあ ることも考 えられ る。

いずれに して も、すべ り帯亀裂 は上で述べ た ようにオ ーステナ イ ト相、フ ェ

ライ ト相 いず れの相内で も発生す るが、オ ーステナイ ト相内の亀裂 は疲労 の初

期亀裂 にはな らない とい うことが分 かった。

ところで切欠 き材の疲労限度 に関 して次の関係が あ ることが よ く知 られ てい

る(21.22)。

amZ=C

(6-3)

こ こで σは疲 労限 度 、iは 切 欠 き長 さ 、Cは 定数 で あ る。 オ ース テナ イ ト系

ス テ ン レ ス鋼 で はCは550MPa3m,m=3(21)で あ る こ とが 知 られて

い るの で 、時 効 材 の疲 労 限 度 を440MPaと して(6-4)式 に代入 す る と,

Z=約7μmと な る。 溶 体 化 処 理 材 に っ い て も同 様 に計 算 す る と 、Z=約1

5μmが 得 られ る。 こ の 大 き さの意 味で あ るが 、 これ 以 下の 長 さの 亀 裂 は 成 長
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す ることがで きない とい うことで あ る。 これ らの大 きさを本2相 ステンレス鋼

の結晶粒径 と比較す る と次 の ことが分 か る。溶 体化処理材のZ=15μmは オ

ーステナ イ ト,フ ェラ イ ト相 いず れの結 晶粒径 よ りも大 きい値で あ ること、時

効 材でのZ=7μmは オ ーステナ イ ト相の粒径(8.6μm)に 極めて近 くフエ

ラ イ ト相の それは(13.9μm)か な り大 きいこ とで あ る。 この ことはオ

ーステナ イ ト相 内に発生 した亀裂 の成長が 困難 とな ってい る理由の1っ と して

考xる ことが 出来 る。

6-4結 論

フエライ ト相 体積率約60%の2相 ステンレス鋼の平面曲げ疲労試験 を実施

し、主に疲労亀裂発生 挙動 にっいて透過電子顕微鏡 レプ リカ法 、お よび直 接観

察 法によ り検討 した。 その結果 、

(1)引 張変形 した場合 、オ ーステナ イ ト相では直線的な高い段のすべ り帯

が 明瞭 に存在 し、 また変形 とともに2重 すべ りを起 す。一方、フェライ ト相で

は最大荷 重点 を越 えるまで にすべ りの痕跡は見 られなかった。 しか し内部組織

を観察 した ところ変形 初期において フェライ ト相内の転位密度は急増 して.いる

こ とか ら微細な波状すべ りを起 してい ることが分 かった。

(2)上 の結果 よ り、疲労で はオ ーステナ イ ト相において亀裂の発生が 優先

的 に起 きることが予想で きたが、疲 労破 壊を導 くすべ り帯亀裂発生 箇所は母相

の フェライ ト相 内であ った。オ ーステナ イ ト相が相対的に軟 らかい時効材 にお

いて も同 じ結果で あった。

(3)オ ーステナイ ト相 内のすべ り帯亀裂は成長 しないので破断 を生ぜ しめ

る疲労の初期亀裂 とはな らな いが、 これ はオ ーステナ イ ト相の結 晶粒径が フエ

ライ ト相のそれに比べてかな り小 さい ことに関係 してい るためだ と考xら れ る。

またオ ーステナ イ ト相 はフ ェライ ト相 内 に発生 した亀裂の 成長 を阻止す る役
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割 があ るが 、亀裂長 さが充分長 いときは その役 目を果 たさな いようで ある。

(4)時 効材 の疲労限度 は溶体化処理材 よ りも高 くな るが 、以上 のこ とより

母相フ ェライ ト相の強度 その ものが上昇 してい るためで ある と考え られ る。
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第7章2相 ステンレス鋼の耐食性および腐食疲労挙動

7-1緒 言

オ ース テナ イ ト系ス テンレス鋼は諸性質が 優れてい るため広 く装 置材料 とし

て使用 されてい ることは周知の事で ある。 しか しなが らC1一 イオ ンを含 む環

境 中で局部腐食 や応力 腐食割れ を起す とい う致命的な欠点が あ る。一方 、近年

にな ってAOD法(ArgonOxygenDecarburizationprocess)やVOD法(vacuum

OxygenDecarburizationProcess)と い った精練 法の発展 によって低c,N高

Crの フ エライ ト系ス テン レス鋼が 開発 され 、靱性 も高 く、応力腐食割れに対

して強 い とい う利点 を持 っため装置材料 として使 用され始めてい る(1)。 しか

し加工性や耐食性 にまだ問題が残 ってい ると云 われて いるく2)。

2相 ステ ンレス鋼 はオ ーステナ イ ト相 とフ エライ ト相 とが微細に混合 してい

るもので あ り、上述 した精練法の進歩 とあい まって低C化 した ものは耐孔食性

に富 んでお り、 さらに 高N化 した もので は強度 も高いためC1一 イオンを含む

環境中での耐応力腐食 割れ用材料 と して実用化 されてい る。 また耐酸性 にっい

て もSUS316鋼 に 匹敵す るく3)な ど耐食性全般 にっいて も良好な鋼種 であ

る。 さらに低Niで 安価で あ るな ど数多 くの利点 を持 ってい るが、第2章 で も

述べ たよ うに加熱 され ると組織変化 を起 し易 い とい う最大の欠点が ある。 これ

が機械的性質のみな らず耐食 性に も大 きな影響 を及ぼす ことは必至であ る。

ところで2相 ステン レス鋼 の耐食 性にっいての報告 は数多 く見 られ るが その

ほ とん どは組成や 第2相 の体積率の影響 にっいて調べ た もので ある(4・5)。 実

際 の使用に あた っては高強度 を得 るための加工処理(6)や 溶接 といったプロセ

スがλ って くるのは避 けられな い。 しか し組織 変化の観 点か らの研究は多 くは

な い(7)く8}。 応力腐食 割れ(SCC)は 環境 と材料 とが特定 の組合せの ときに

生 じる現象で あるのに対 して,腐 食 と繰 り返 し荷重 を同時 に受け る腐食疲 労は
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SCCと は異な りその ような限定がな く常に起 りうるもので あ る(9)だ けに重

要 であ る。2相 ステン レス鋼 の大気 中で の疲労ではフェライ ト相の亀裂発生が

重要で あ るこ とを前章で述べ たが、C1一 イオ ンを含む腐食環境では孔食 等の

ピッ トか らの亀裂の発 生 も予想 され る。

この章で は2相 ステ ンレス鋼の酎食性 に及ぼす加工や加熱 処理の影響 を調べ

る とともにCl一 イオ ンを含 む環境 中で の腐食疲労 を実施 し、その挙動 にっい

てオ ーステナイ ト系 ス テンレスおよびフ ェライ.ト系ステンレス鋼 と比較す るこ

とによって検討 した。

7-2実 験方法

供試材 は2相 ステンレス鋼(SUS329J1),フ エラ イ ト系ステ ン レス

鋼(SUS444),お よびオ ーステナ イ ト系 ステン レス鋼(SUS316,

SUS304)で ある。以下省略 して それぞれ を2相 鋼、フ ェライ ト鋼、316

型鋼 、304型 鋼 と称 す る。 それ らの化学組成 を表7-1に 示 した。フ ェライ

ト鋼は1023Klで30分 間加熱後炉冷 し、その他は1323Kで30分 間加

熱 後、水冷 した。耐食 性に及ぼす加工の影響 を調べ るために は、圧延加工 を施

し、また時効 の影響を調べ るためには時効温度 を1023Kと748Kと して

最 高1000時 間時効 した。腐食疲 労試験に用 いた供試材の光学顕 微鏡組 織 を

図7-1に 示す。耐食 性試験 として孔食 お よび全面腐食試験 を行 った。全面腐

食 試験の ための腐食液 にはJIS-GO591に 定め られてい る5%硫 酸 沸騰

表7-1供 試材の化学組成(wt%)

材科 CS正M夏PSNiCcMov

2相 鋼0.0150●530●380.X240.O124・2624.701.780●14

3i6型 鋼0のaspO●671●380●0300.OO5ii.161?●312吻2140.33

304聾 躍0の060●650●950・0230.oii8.7018●32

フ ェ ラ イ ト錫O。0170.510.zrO.G280.0050.22:8.332.03
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液 を使用 し、6時 間浸 漬 した後の腐 食減量で 評価 した。孔食 試験は10%Fe

Cl,・6H:20+0・5N・H:C1の333K溶 液 を用 い、同 じ く腐食減 量を

測定 した。 さらに30NaC1や20%NaC1と いった実環境 に近 い溶 液で

の各材料 の耐孔食性 は、ポテ ンシ ョスタ ッ トを用いてア ノー ド分極 曲線 を求め

て 、その 孔食電位で比

較 した。使用 したポテ

ンシ ョス タッ トは島津

製PS2型 で あ り、電

解 槽は図7-2に 示す

よ うに試料極,白 金対

極,お よび塩橋 を備え

て い る。参照電極 とし

て飽和カ ロメル電:極を

使 用 した。試料 はエ メ

リー紙で 研磨後 、フ ロ

ンマ スクに よ り10x

層「岡■■肇 噛 「

(a)レ
.'
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・ お

『り

●導.」 周
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100,Em

図7-i供 試 材 の光 学 顕微 鏡 組 織

(a)2相 鋼(b)316型 鋼

(c)304型 鋼(d)フ ェ ラ イ ト鋼

10mmの 窓枠 を設 けた。アセ トンで脱

脂後、槽 中に固定 し、 一2.OmVか ら

貴 な電位方向に 自動的 に変化 させてア ノ

ー ド分極 を行 った
。電位 の掃 引速度 は50

mV/minで あった。疲労過程中の孔

食 電位は、あ る繰 り返 し後 、試料 を試験

装 置か らはず して電:解槽 内で測定 した。

腐 食疲労 試験 は孔食 を促進 させ る意味で

空 気飽和 く14)させ た3%NaC1や20

i
カロメル電種

1.Tン シ ョスタッ ト
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図7-2孔 食電位測定装置
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%NaC1溶 液 、あ るい

は0,1NのHC1溶 液

中で行 った。疲労試験装

,置 の概略 を図7-3に 示

す 。試験片 と治 具 との 間

に電気化学 的作用が生 じ

るの を避 け るためエポキ

シ樹脂に よ り絶縁 して い

る。液温 は300,325,325

Kと 変化 させたが,温 度

は循環式サ ーキ ュレー タ

ーを用いて制御 した。疲

労 試験片 形状 は図7-4

に示す よ うな平滑お よび

切欠 き試験片で あ る。疲

労試験 は片振 り引張様 式

で応力比 はすべて0.1

で あ り、縫 り返 し速度 は

30H:zで あ った。

7-3結 果お よび考察

7-3-1全 面腐食試験

図7-5は 各種 ステ ン

レス鋼の全面腐 食試験 結

果 を示 して いる。 また図
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7-6に は試験後の表面の光学顕微

鏡組織 を示 した。硫酸 な どの非酸化

性酸 に対 して顕著な効果 のあ るNi

を含んで いないフェラ イ ト鋼で ほ耐

食 性が悪 く,次 いで304型 鋼,316型

鋼 、2相 鋼の順に酎食 性が良 くなっ

て いる。316型 鋼 にはMoが 添加

されてい る上にNi含 有量 も高いた

め304型 鋼に比べて耐食性が 良い

(9)
。2相 鋼 は最 も耐食性 に富 んで

^104

r

E103

ao
102v

ｱ,,

麗101

10ｰ

10'

図7-5

い るが 、一般 に組成に勾配が あ る場合 に、

その部分 で局部電池が 形成 され るため耐食

性 は良 くない とされて い る。 しか も2相 鋼

にはフ ェライ ト相が約60%近 く含 まれ て

い るにもかかわ らず最 も耐食性が優れて い

た ことは予想外で あった。 しか し2相 鋼 中

のフ エラ イ ト相 中のc%は 約o.oo3wt

%程 度で あ ると推算で き、フ ェライ ト鋼 の

0.017wt%に 比 べてかな り低 く、逆

にCr量 が27%と 高 いのでフ ェライ ト鋼

とは同等 には扱 えない と思 われ る。全面腐

食 の耐食性 はNi,Crの 絶 対量で評価で

きるとの報告が あ り(1P、 またNの 添加が

墨

葺
9
M

薯
a

O

M

L

m
H

n

効 果 的で あ る と も云 わ れ て い る くエ2'

と思 われ る。

各種ステンレス鋼の全面腐食

試験結果

図7-6腐 食:後の光学顕微鏡組織

(a)2相 鋼(b)316型 鋼

(c)フ ェライ ト鋼

・7)の で2相 鋼 の 耐 食性 が 良か った もの
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7-3-2孔 食試験

各種 ステンレス鋼の孔食試験結果

を図7-7に 示 し、試験後の組織 を

図7_gに 示 した。普通 、高Crス

テン レス鋼はオキシ水酸化 クロム(

CrOOH)に 近い組成 を持 っ酸化

物 であ る不動態膜によ り表面が保護

されてい る。何等かの原 因に よって

不 動態皮膜の一部が破壊 され新生面

が 露出 しその部分が溶解 して局部的

に腐食が進行す ることを孔食 と呼ぶ。孔食

にはC1『 イオ ンC13>や 温度 く14)といった

環 境的因子 と、成分元素 、組織な どの材質

的因子(15)が 影響す る。環境 因子 は さて お

き材質的 因子にっいて これ まで に分 かって

い ることは、(1>Cr量 の増加 と共 に耐

孔 食性は増 し、特に30%Cr以 上で は耐

孔 食は著 しく改善 され ること、(2)Ni

も効果が あ るがMoの 添加 はかな り有効で

あ り、Crと の複合添加は さらに有効で あ

るこ と、(3)Nも 耐孔食性 を改善 す るこ

と、(4)Cは 固溶状態では 問題はないが

炭 化物 として析 出す る と有害 とな ること 、

140

120..

L

z

100

8

島80
.,

60
壽
40

～20

0

謹ll
N

i

試
H
h
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(a

各種ステンレス鋼の孔食

試験結果

Cb:...

図7-8孔 食試験後の光学顕微鏡組織

(a)2相 鋼(b)316型 鋼

(c)フ ェライト鋼

あ るいは(5)オ ース テナ イ ト相 中 の フ ェ ラ イ ト相 の 存 在 は酎 孔 食 性 を下 げ る

こ とな どで あ る(IE,17)。 これ らの 事 実 を考 慮 して 試 験結 果 を検 討 した。
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フ ェラ イ ト鋼 はCr量 が低 いため耐孔食性は低 くζ次いでNiの 添加 されて

い る304型 鋼 、NiとMoが 添加 され て吟る316型 鋼 、2相 鋼 の順に耐孔

食性が良 くな っている。2相 鋼 中のフ エ ライ ト相には第2章 で述べ たようにCr

や:Moが 冨化 されてお り、逆 にCが 低 くな ってい るので耐孔食性 は非常 に良い

こ とが考 えられ る。また2相 鋼中の オ ーステナ イ ト相 については316型 鋼 よ

りMo,Ni量 は低 く、Cr量 が高 くな ってい るので2相 鋼,316型 鋼 の ど

ち らの鋼が酎孔食性に富んで いるのかは成分 か らははっき りと云 えない。 しか

し、316型 鋼や304型 鋼で は図7-1で 分 か るように急冶に もかかわ らず

粒 界にクロム炭化物 と思 われ る析出物が見 られてい る(Cr23C6の 溶融温度

は1853Kで あ る(18))の に対 一して 、2相 鋼で ほ透過電子顕微鏡で見て も析

出物は観察 されず(第2章 図2-13参 照)、 また、た とえ析出物が あった と

して も、粒径が 細か く相境 界や粒 界の占め る面積が大 き くな ってい るので析 出

物 は非常 に微細で、 しか も不 連続な形態 を持っている と考 え られ る。 この こと

が2相 鋼 の耐孔食性の優れて いる理 由 と考 えられ る。

次 にア ノー ド分極曲線にお よぼすC1一 イオ ン濃度 、お よび液温の影響 を調

べ た一例 を図7-9に 示す。普通 、鋼で は図7-10に 示す ように電位が貴 に

な るにっれ活性,不 動態,孔
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あ る電位 に達す ると、急 に大 きな電流値 を持っ よ うにな ることが分か る。 この

ように電流が立 ち上が る電位は孔食電位 、あ るいは貫通電位 と呼ばれ るが 、そ

れはCl一 イオ ン濃度や液温が高 くな るにっれ卑な電位方向に移行 してい るこ

とが分か る。っ ま り耐孔食性が低下 して い るこ とを示 している。ここで電流密

度が0.1mA/cm2と な る電位 を孔食電位 と し、各種材料 の孔食電位 に及

ぼ す液温,NaC1濃 度の影響 を調べ たのが図7-11で ある。 どの材料 も2

15

相鋼の場合 と同 じ傾向が あ ることが分

か り、また孔食電位は2相 鋼>316

型鋼 〉フエライ ト鋼>304型 鋼 とな っ

て いる。 これ と先ほ どの浸漬試験結果

との違いは後の2っ の ステン レス鋼 の

順番が変 わってい るだけで あ り2相 鋼

の耐孔食性が優れてい るこ とに違 いは

な かった。

7-3-3酎 食性に及ぼす加工 と

時効の影響
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図7-11
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i
≧ 、 「郵一

i
325350

液濫(K)

孔 食 電 位 と 液 潟,Cl一

イオ ン 濃 度 の 関 係

1

先ず全面腐食試験結果 にっ いて述べ る。一般 的に炭素鋼 を加工 した場合 には

溶 液のpH値 が低 いと きに限 って(pH:〈4)耐 食性が劣化する と云われてい

るが(CS}、ステンレス鋼で はほ とん ど加工の影響 を受 けない と云われてい る(9)。

表7-2は2相 鋼 と304 表7 -22相 錆と304型 鋼の腐食減量

型鋼 を室 温で0,20,60(9/mzh「)

%圧 延加工した ときの耐食性

を調べた結果を示したが,2

相鋼では酎食性の劣化はほと

加工度(%) 0 2d so

全面腐食2相 銀0.20.3Q.0

304型 釧59.8398。6552.8

孔食 2相 釧3.?

304型 錫19.8

5.55.5

35.342.3
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ん ど見 られず、304型 鋼の 場合は かな りの耐食性の低下 を示 しているこ とが

分 か る。304型 鋼の70%断 面減少圧延材の α'マ ルテンサ イ ト生成量 を調

べた ところ、27%も の α'マ ルテンサ イ ト相が加工に よって誘起 されていた。

一方 、2相 ステ ンレス鋼で は第3章 で述べ た よ うに、室温 の変形で は変態が

起 きていない。オ ース テナ イ ト鋼で は同 じ組成 の変態相(マ ルテンサ イ ト相)

が 混在 して も耐食性は劣化 しない とい う報 告 もあ る(19)が 、実験結果 をみ る限

,

り、 α マルテンサ イ ト相の生成が304型

鋼の耐食性の低下 に関係 して いると考 え

られた。

次に2相 鋼 を748Kで 時効 した もの

の耐食性 を調べ た結果 を図7-12に 示

した。時効時間が25時 間 まで は耐食性

の劣化 はないが、それ以上の長時間 にな

ると耐食性が かな り急激に低下 す ること

が 分か る。 さて酎食性 は組織 変化 と関係

してい るこ とは云 うまで もな い。そ こで

図7・一13は100時 間時効 材

の試験前 と試験後でのX線 プ ロ ,

フ ァイルの変化 を調べ た結果で .

あ る。オ ーステナ イ ト相{111}

面 か らの反射強度が腐 食後 には

相対 的に強 くな ってい るが、そ

れ はX線 の相対強度比 は体積 率

と密接 に関係 しているこ と(2。)

か ら、2相 鋼 中のフ エライ ト相

1000

倉100

f
ミ
m
.,10

翼
蓬
1

O.1

0-
0

151050100500

時効時間(hr)

図7-122相 鋼の全面腐食に及ぼす

748K時 効の影響

(a)腐 食試験前

y

'華

聡

0

星 ・

t
n
H

(b)霧 食試験後

..O

v

5051525350515253

29

図7-13748K100時 間時効材の

腐食試験前後のX線 回折バターン
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が 優先的に溶解 したため と思 われ

る。 また図7-14に その試 験片

表面の走 査電子顕微鏡組織を示 し

,たが 、繊維状組織であ るオ ーステ

ナ イ ト相が溶解せずに残 ってい る

ことが確認 され る。っ ま り時効 す

る ことに よって2相 鋼 の酎食 性が

,,タ ベ チ,一1
～『.吃 亀昏1

潔 二逢∵翫

:鮎写 ゴ

売ゲ 州〆
一1ドダ 遡m

図7-14748K100時 間時効材 の

腐食後の表面観察

低下す るのは2相 鋼中のフェライ ト相の耐食性が低下 しているためであ る。フェ

ラ イ ト相は すで に述 べ た よ うに748K時 効でCr-p。or相 とCr-rich相

が隣接 して析 出 してい るため非常に大 きな濃度の勾配がで きていることが 腐食

速度が大 き くな る原因 と思われ る。

図7-15は 孔食試 験結果 を示 した。 この場合 も時効時間が長 くな るにっれ

耐孔食性 も低下 してい る。孔 食 ピッ トの発生 場所は非金属介在物(例 えばMn

S)に 関係す ると云われてい る;21)。 また粒界付近にクロム炭化物 の析 出に と

もな うクロム固渇域 も例外で はない と云 われて いる。っ ま りCr-poor相

で は不動態皮膜が弱 いためCl『 イ

オ ンの侵 入が容易 とな り耐孔食性が

低下 した もの と考 えられ る。

次 に1023Kl時 効材の耐食性に

つ いて調べたのが図7-16で 、1023K

で 最高1000時 間 まで時効 した と

きの全面腐食試験結果 を、また図7

-17に は孔食 試験結果 を示す
。

1023hで 時効す る と、フ ェライ

トーオ ーステナ イ ト相 界面のフ ェラ

℃
x

M

蕊

函

蓑

1000

goo

10

t51050100500

時効時間(hr)

図7-152相 鋼 の孔 食 に及 ぼ す748K

時 効 の影響
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イ ト側 に高Crの 金属 間化

合物であ るσ相が析 出す る

が 、その周 りで はCr濃 度

が低下す るので そこに局部

電池が 出来 、さ らに不動:態

騨 弱い⑳ 耐食性力砥 下
した もの と思 われ る。

7-3-42相 ステ ン

レス鋼の腐食疲労 試験

90

80

70

e60

50

嚢4030
20

10

0

0

1510501005001000

時効時間(hr)

図7-162相 鋼の全面腐食に及ぼすiO23K

時 効 の影響

すでに得 られ てい る各 ステ ン レス鋼の

大気 中の疲労限度 、引張強 さ、疲労限度

比 を表7-3に 示す。2相 鋼 は疲労限度

が 高いが疲労限度比 はフェラ イ ト鋼 よ り

小 さい。 また耐 食性試 験結果 で も2相 鋼

は他のス テンレス鋼 に比べて最 も優れて

いた。 これ らは2相 鋼が微細結 晶粒組織

となって い ることや固溶元素が オ ーステ

ナ イ ト相,フ ェライ ト相 に うま く配 分 し

て い るこ とに深 く関係 してい ると考 えら

れ た。従 って2相 鋼 は腐食環境で の疲労

〉>o

goo

90
L

80

s70

60

墨50

蓬40

30

20

10

0

図7-17

1525

時効時閣(hr)

2相 鋼 の孔食に及ぽす1023K

時 効の影響

に対 して もその特徴を発揮す るもの と期待で き る。 そこでC1一 イオ ンを含む

環境での2相 鋼の腐食 疲労挙動 を316型 鋼,304型 綱お よびフ ェライ ト鋼

を比較材 として用 いる ことに より検討 した。図7-18は2相 鋼お よび304

型鋼 を空気 中,水 道水 中,3%NaC1溶 液 中お よび0.1N塩 酸溶液 中の各
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雰囲気で疲労した結

果を示す。なお記号

p,vは それぞれ平

,滑お よび切欠試験片

で あ る。2相 鋼の平

滑 材は304型 鋼 に比べ 高い

疲労限度 を有 して お り、3%

NaC1溶 液 中で も空気 中 と

変 わ らな い。一方 、304型

鋼 の疲労限度は空気 中 とオ「中

とでは変 わらないが3%Na

C1溶 液 中では疲労限 度の大

きな低下が見 られ る。 また切

欠 を付けた2相 鋼の疲 労強度

は不動態膜が破れ易い状態で

あ るにもかかわ らず 、空気中

の もの とほ とん ど変わ らな い

ことが分か る。 しか し壇酸 中

表7-3各 種 ステンレス鋼の大気中の機械的性質

硬度 降伏強さ 引張強さ 疲労隈度 疲労限度比

HvMPaMPaNIPa

2相 錫230463720

フ=ラ イ ト鋼191424579

316型 鋼145269599

4900.68

4300.74

3900.6a

?00
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＼ 2棺 鋼P空 気中

＼∠紬
,3紬
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2楯鋼V杢 気中
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干

か ・Vl3%PJaCI
304型 鋼P水 道水中

304型 錫P

4型 鋼P空 気中

ミ藁碁 ユコ=
4鴨噛4師

3NaC1

'帯

　　 ゆ

L獺 マ
0」NHC:

104105106107108

繰り返し数(N)

図7-182相 鋼 と304型 鋼 の腐 食 疲 労 強 度

(p=平 滑 材,V=切 欠 材)

で はノッチ底 の溶解の ため疲労隈度 は大 き く低下 してい るのが分 かる。 これ ら

の結果 はまさに耐食性 試験結果 と対応 してい るように思われ る。腐食環境 の苛

酷 なHC1溶 液 中で は2相 鋼 の疲労限度 もかな り低下 してい ることが分か る。

空気飽和の20%NaC1溶 液 中、300xで の疲労試験結果 を図7-19

に示す。 どの ステ ンレス鋼 も疲労限 度が 明瞭で な くな るとともにN=1x107

回 におけ る疲労強度 は大気中の ものに比べて明 らかに低下 している。N=lx

107回 におけ る疲労強 度の大気中の疲労限度に対す る低下率 を示 したのが表7
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二4で あう・2欄 は4%
600

の低下 に止 まって いるの に
・欝

対 してフ ェライ ト鋼で は9a
v

%・ ・316型 鋼 で は 実 に ・5r5y3。 。

畷

%も 低 下 して い る。前 述 し

た よ うに2相 鋼 は その 孔 食4ρO

電 位 が 最 も高 く、316型

鋼 、フ ェ ラ イ ト鋼 の順 に低105106107

下`して い た 。 しか しな が ら 繰腿 し数(N)

蓼労嘩 の騨 ◎16型1図 ・?一192・%一 一 ・一・曲線

鋼が最 も大 きか った。 とこ

蓼 騨 騨 でOJ表7-4各 ステンレス鋼の購 墳による疲労限度の低下

疲労眼度の変働 材料 大気中疲労膿20%NaCI中 疲労限度 低棒

2相錫490.MPa470MPa4%

不 動 態 膜 の安 定 性 ・フェライト錫4303gog

と大 い に 関係 す る316型 錫33033015

乏 云 わ れ て い る'(22)・ す な
。v8.撫 。,;,鋤 頬
△316型:躍 ▲31s;r胃

わち疲労中での不動態膜の

職 起こし易さ轍 労 ・℃ ト 〉 μ ・・

澱 の低 下 と密 接に隔 す,.,,・ ・。

ll犠 繍i懸 碍 賃::i

纒懇灘 ∴ 濫著蓼!:
05xtO`1x10'5xtO'1x10`時 に ビ

ッ カ ー ス 硬 度 測 定 も
繰り垣 し数(V)

行 って い る。 どの材料 にも

図7-20腐 食 疲労過程中の孔食電飽と硬度の変化
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破断寿命がN=1x106回 で あ るような応力 を:負荷 してい る。図か ら分 か る

よ うに どのステン レス鋼 も繰 り返 し数の増加にっれ孔食電位は卑な方向に 移行

してお り、硬度 は上昇 して い る。316型 鋼は孔食電 位,硬 度 ともにかな り大

きな変化 を示 してい る。っ ま り疲労限度 の大 きな低下は、孔食電位が疲労 中に

大 き く卑な方向に移動 したのが原 因であ ると云 える。 ところで図7-21は 大

気 中での疲労損傷曲線 を示 したものであ る。 この曲線 は次の よ うに して求 めて

い る。すな わち疲労限度以

上 のあ る初期応力で 、 ある

繰 り返 し数疲労 させ、次 に

疲労限度 まで応力 を下げて

107回 疲労 させ る。 それ

で破断 しなかった場合 には

同 じ初期応力で さらに あ る

期 間疲労 させ再び疲労限度

の応力で疲労 させ る。 そ し

て疲労限度の旛力で107

,.

…

睾
渇
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須蛋曲

醸
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sl。)〈1、1＼

＼＼謎}＼
・
、 ＼ 卓
し リム
も ぬ

司 ＼
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幾り返し数(u)

10ア

図7-21各 種ステン レス鋼の疲労損傷曲線

回 まで に破断 を起す よ うにな る初期 応力での最 大繰 り返 し数 をプロ ッ トす る。

初 期応力 を変 えた場合 も同 じ方法で プ ロッ トす ることによ り損傷 曲線 を求 めて

い る。っ ま り損傷曲線 は材料の致命的な破損、っ ま り破断 を導 くような亀裂の

発生 を意味 して いる。同様 に して20%NaC1溶 液中での疲労損傷曲線 を調べ

た。その結果 をまとめ たのが表7-5で 、全寿命 に対す る損傷を受け る繰 り返

し数の比 を大気 中 と20%NaCl溶 液 中 とで比較 した ものであ る。いず れの場

合 も大気 中に比べて20%NaC1溶 液中で は亀裂発生 まで の繰 り返 し数は小 さ

くなって い るこ とが分 か る。 この比 は316型 鋼で は小 さ くフ ェライ ト鋼 で大

き くなっている。腐食 疲労強度の低下 はこの よ うに疲労亀裂発生の容易 さに関

1s1



係 して い ること

が 分かっ た。そ

こで疲労 過程 中

の表面のすべ り

線 を観察 した。

図7-22は

腐食疲労限度直

表7-5全 寿 命に対す る飽裂発生 までの繰 り返 し数比

応力レベル 高 低

材科 Nd/Ng N.。d/N。fNd!NfN。d/N。f

2相鋼

フxラ イト鋼

316型 当

0.660.430.650.41

0.720.660.730.59

0.680.600.660.38

Nd.Ncdは それぞれ大気中・20%NaC正 水中で疲労損鰹を

受けた時の繰り返し数

Nf,Ncfは そnそれ大気中、20%VaCt水 中での疲労弄命

上 の癒 力 を負 荷 した316型 鋼 、 フ ェラ イ ト鋼 、2相 鋼 を、N=1xlof回

疲 労 させ 、 それ らの表 面 を走 査電 子 顕微 鏡 に よ って観 察 した もので あ る。316

型鋼 はす べ り線 は直 線 的で あ りす べ りの ステ ップが 大 き く、 フ ェ ラ イ ト鋼 は比

較 的 曲線 的で す べ りス テ ップ も小 さ い。 一方 、2相 鋼 で は すべ りが 非常 に 微細

で あ るた め か 、 すべ り線 は見 られ な い。 この よ うに316型 鋼で は疲労 に よっ

て 大 きな すべ り段 差 が 形 成 され 、す べ り段 差 の 部 分で 孔食 を生 じるこ とが 疲 労

20,um

図7-22表 面 すべ り帯 観 察

(a)316型 銅(b)フ ェ ライ ト鋼 (c)2相 鋼

強度の低 下の理 由で あろ うと考 えられ る。図7-23に316型 鋼の ノッチ底

で見 られた孔食 ピツ トを示 した。他の鋼で もそれは見 られたが,そ の径は316

型鋼 よ りも小 さか った。っ ま りその部分で不動態膜が破壊 され孔食 ピッ トとな
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りそれが疲労亀裂 として成 長 してい

くもの と考えられ 、その段差 の小 さ

い2相 鋼で は孔食 ピッ トが 生 じに く

、い上 に、腐食疲労亀裂 発生箇所 と思

われるオ ーステナ イ ト相がマ トリツ

クスで あるフェライ ト相 によってカ

ソ ー ド防食(23)さ れて い るため さら

に孔 食を生 じに くくしている と考え

漏 鋳蘇無
罐'酬

図7-23切 欠底の走査電子顕微鏡観察

(316型 鋼,最 大応力 σ=413MPa)

られ る。 これが2相 鋼 の腐食疲労強度の 低下の小 さか った理由 と考 えられ る。

7-3-520%NaCl中 での腐食疲労亀裂の伝播

腐食疲労強度の低下 は、腐食疲労亀裂の発生が孔食 によって促進 された ため

に起 こることが分かったが 、一方 、疲労亀裂の伝播 も腐食の影響 を受 ける と思

われ る。そ こで図7-24は 各ステン レス鋼の亀裂伝播の様子 を調べ たもので

大気 中お よび20%NaCl溶 液 中で の亀裂伝播速度 を応力拡大係数範囲 との

関係で表わ した もので ある。大気中に比べて腐食環境で は、どの ステ ンレス鋼

で も疲労亀裂の速度は早 くな ってい るこ とが分 か る。 ところで腐食:疲労で の亀

裂 伝播速度 を表 わす式 として次の式(2a,zs;が 提 案 されている。

(da/dN)Cf=(da/dN)ME,h十1/nf(da/dt)Env .

(7-1)

こ こで(da/dN)csは 腐 食 環 境 中で の疲 労 亀 裂 伝 播 速 度 、(da/dN)M。 。hは

機 械 的 な もので 大 気 中 で の亀 裂 伝播 速度 、(da/dt)E。.は 単 に腐食 に よ

る亀裂 成 長 速度 で あ る。fは 経 り返 し速 度 、nは 定 数でn=2で あ る。

この式 が 成 り立 っ と して 、300Kで の 各 ス テ ン レス鋼 の(da/dt)Env
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図7-24各 鋼の腐食疲労亀裂伝播速度

の 値 を計 算 す る とフ ェ ラ イ ト

鋼 、316型 鋼 お よび2相 鋼 で

そ れ ぞ れ1'4.2×10-5m/sec,

12.OX10-5皿/secお よび4.8x

10-5m/secで あ った。 フ エラ

イ ト鋼 の 亀 裂 伝 播 に は 腐 食 の

影 響 が 最 も強 く、疲労 強 度 の

低 下が 大 きか っ た316型 鋼
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図7-252相 鋼の腐食疲労亀裂伝播経路

で は 伝 播 に 対 す る腐 食 の影 響 は小 さ く、2相 鋼 で は さ らに小 さい こ とが分 か っ

た 。 図7-25は2相 鋼 の σ`=490MPa、N=8x105で の亀 裂 伝 播 の
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様 子を観察 した一例で あるが,オ ーステナ イ ト相 は亀裂伝播に対 して抵抗 して

い る様子が伺 える。 この"keyingaction"が2相 鋼の亀裂伝播速度 を小 さ

くしてい層ると思 われる。

7-3-6亀 裂伝播速度 に及ぼす液温の影 響

図7-9に 示 したよ うに液温が上昇すれば孔 食電位がかな り低下 す るので疲

労強度に も大 き く影…響す ると考Xら れ る。図7=26は2相 鋼の325あ るい

は350Kに お ける20%NaC1液 中でのS-N曲 線 を示 す。予想通 り疲

労限度は温度の上昇にっれ低下 して い る。その低下の仕方は孔食電位 の変 化に

良 く対応 して い ることも分 か り、亀裂の発生が 温度の上昇にっれて早め られて

いることが推察 され る。次に腐食疲労亀 裂伝播 の速度に及ぼす液温の影響 にっ

いても調べた。 すでに図7-24で 示 した ように伝播速度 は液温に大 き ぐ影響

され、その上昇 にっれ伝播速度 も早 くな ってい ることが示 されてい る。亀裂伝

播 速度の温度依存 は次の式(24,に よって表わ され る。

(da/dt)en▼=A・exp(一Q/RT)

(7-2)
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こ こでAは 定 数 、Qは 活 性 化 エ ネ ル ギ ー 、Rは 気体 定 数 でTは 温 度 で あ る。

各 ステ ン レス鋼 の △K=15MNm-3/2に お け る(da/dt)en。 の温 度

依 存 性 を示 したの が 図7-27で あ る。 この 直 線 の 傾 きか ら見 掛 け の活 性 化 エ

ネ ル ギ ーQを 求 め る とフ ェラ イ ト鋼 、316型 鋼 、2相 鋼 で それ ぞれ19.4、

30.7お よび39,1kJ/mo1で あ つた 。2相 鋼 に 比 べ て フ ェラ イ ト

鋼 や316型 鋼 の値 は 低 い こ とが 分 か る。 図7-28は 腐食 疲労 破 壊 した 各 ス

テ ン レス鋼 の走 査

電子顕微鏡破面 観

察結果 を示す。い

ず れの材料 も高応

力 の場合 、大気 中

で 破断 した もの と

20%NaC1溶

液 中で破断 した も

のの破面は大差 な

く延性ス トライエ

ーシ ョンが見 られ

たので各材料の低

応力 レベ ルでの破

面 を示 してい る。

(a),(b)1ま

フ エライ ト鋼の中,

低応カ レベルで の

破面で あ るが粒界

破壊が見 られ、 さ

蓉訟 麹
薄纂繍

20μm』
一

へ ほ コ 　

翫 磁 ,《
,一tレ 馳 ご1ザ

し
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図7-28腐 食 疲 労破 面

(a),(b)フ ェ ラ イ ト鋼 、 σ=397MPa

(c)2相 鋼 、 σ=483MPa

(d)316型 鋼 、 σ=330MPa
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らに擬癖 開状模様 も観 察 され る。 この破面 は下 平(23)ら に よる水素 チャージ

したフ エライ ト系ステンレス鋼の応力腐食割れ破面 と酷似 している。316型

鋼ではあま り明瞭でない2種 類のス トライエ ーシ ョン(d)が 見 られた。一方、

2相 鋼 では(c)に 示 す よ うにフ ェライ ト相 にお いて擬癖 開状模様が 見 られ

たが 、オ ーステナ イ ト相では延性的な破 壊を示す ティア ーが見 られ る。現 在 、

腐食疲労亀裂伝播に関 しては主に次の2っ の機構が考 えられている(26)。1っ

は亀裂の 先端が ア ノー ドとな って溶解 す ることが亀裂の伝播速度を律速 して い

る と云 う活性経路溶解 であ り、1っ は亀裂の先端への水素の拡散が 伝播速度 を

律 速 して い ると云 う水 素脆化機構で あ る。亀裂 先端で は2っ の現象 が同時 に起

きてい る と考 え られ るので、両者の区別 は出来 ない とも云われている(27)。 し

か し、鋼 中の水素の活 性化 エネルギ ーは20～40kJ/mo1程 度(253(27)

で あるこ とや、擬癖開破面が み られた ことか ら、フ ェライ ト鋼で は水素脆 化機

構 によって亀裂伝播が支配 されてい ると考え られ る。 また60%も のフ ェライ

ト相 を含 む2相 鋼で も同 じ機構 に支配 されてい る可能性は高い と思 われ る。 し

か しP.Smith(27)ら は、水素 中で亀裂 を伝播 させ て求め られる活性化エネルギ

ーは繰 り返 し速度や応 力波形 な どの試験条件に大 き く依存 して変化す ると述べ

てお り、それにっいて今後、 より詳細な検討が必要で あ ると思われ る。さ らに

2相 鋼に時効 を施 した場合の腐食疲労挙動 を検討す ることは、実用面にお いて

も重要で あ り興昧 ある ことなので今後 さらに実験 を進めたい と思ってい る。

7-4結 論

2相 ステン レス鋼は耐食性が良好で あ ると一般に云 われてい るが 、加工 や加

熱 処理を受 け るとその特性が大 き く変化す ることが 、機械的性質 を調べ た結果

か ら予想 され る。本章で は2相 ステ ンレス鋼の酎食性 をオ ーステナ イ ト鋼 であ

る316型 鋼 、フェライ ト鋼で あるSUS444型 鋼 と比較 しっっ検討 し、さ
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らに耐食性 に及ぼす加 工 と時効処理 の影響にっいて も調べた。次に孔食を起す

よ うなCrイ オンを含む環境 中で疲労試験 を実施 して、腐食疲労強度に及ぼ

す環境や 液温 あ るいは材質の影響 を調べ た。得 られた結果 をま とめ ると次 の よ

うにな る。

(1)溶 体化処理 した材料 の全面 腐食 、孔食 に対す る抵抗 は2相 ステン レス

鋼が最 も強か った。これはNi,Crの 絶対量が他のステンレス鋼 に比べて大

きいこ と、さらにMo,Nが 多 く添加 されてい るとい う組成 的効果が不均一組

織のため局部電池 を作 り易い とい うマ イナスの効果に比べて勝 ってい るた め と

考 え られ る。

(2)2相 ス テンレス鋼 を748Kあ るいは1023Kで 時効す ると耐食性

は低下す る。前者の場合25時 間、後者では5時 間以上の時効では耐食性 の低

下 は著 しい。 これは組 織の変化 と密接 に関係 してお り748Kで はCr-poor

相,1023Kで は6相 の析 出が その原 因で ある。

(3)2相 ステンレス鋼 は3%NaCl中 では疲労強 度の低下はな かっ

た。 しか し空気飽和 した20%NaCl溶 液中では低下 したが、他のステ ンレ

ス鋼に比べ てその低下率 は最 も小 さかった。 これは耐孔食試験か らもある程度

は予想 された ことで あ るが 、繰 り返 し荷 重が負荷 された場合には孔食電位の変

化 を起す。例 えば粗大 なすべ りが起 きた時の不動態膜の破壊な どが原 因 となる

こ ともあ る。2相 ステ ンレス鋼では疲 労過程 中のすべ り変形 ステップ は低 く、

そのため孔食電位の卑 な方向への移動 もわずかで ある ことが疲労強 度の低 下を

小 さ くしてい る理由 と考 えられ る。

(4)腐 食疲労亀裂 の伝播過程 を調べ た結果、300～350Kの 間の 温度

範囲では2相 ステンレス鋼の伝播速度 は他のステンレス鋼に比べて最 も小 さかっ

た 。 また亀裂伝 播の た めの活 性化 エネル ギ ー測定 を測定 した結果 、2相 ステ

ン レス鋼 、316型 鋼 、フ ェライ ト鋼で それぞれ、39.1,30.7,19.4kJ/
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mo1で あった。2相 ステン レス鋼での値は水素の活性化エネルギ ーに近 く、

また破面観察で擬癖 開破面が見 られ たこ とか ら、2相 ステンレス鋼で は疲 労亀

裂 の伝播 に水素が関与 してい ることが考 えられ る。
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第8章 総 括

2相 ステ ンレス鋼 はお互 いに物理的性質の異 な る2相 が共存 してい るため引

,張 、あ るいは疲労な どの変形 を受け る際 、各相 の変形挙動は単相鋼 の場合 とは

かな り異な って い ると考 えられ る。 また加熱 された場合、結 晶粒径が小 さいこ

とや相間に固溶元素の濃度差があ るこ とな どの ため相境界で活発な析出現 象が

期待 され 、それ は強度 に重大な影響 を及ぼす ことが考 えられ る。腐食に関す る

研究は比較的多 く見 られ るが強度特性 を微視的観 点か ら検討 した研究は非 常に

少な いのが現状で ある。

そ こで本研究 では2相 ステ ンレス鋼の 引張、疲労な どの機 械的性質 、あ るい

は酎食性 に及ぼ す熱処 理や環 境の影響 にっいて、オ ーステナ イ ト、フ ェライ ト

各相 の微視的変形挙動 に着 目 して調査 、検討す ることを目的 としてい る。

本研究の結果 、明 らか とな った事項 を通観 し、その概略 を述べ ると次の よう

にな る。

(1)第1章 で は2相 ステンレス鋼 の開発経過 を紹介 し、これ まで の研究成果

を略述す るとともに本研究の 目的や 意義について述べた。

(2)第2章 で は2相 ステン レス鋼 に種 々な熱処理 を施す ことによる機械 的性

質 の変化 を微視 的組織 と関連 させ検:討し、以下の結論 を得た。

1.溶 体化処理温度 が高 くな るにっれフェライ ト相体積率 は増加す る ととも

にフェライ ト相粒径は粗大化 し、1623Klで はフェライ ト単相 とな る。硬度

や引張強度 はフ ェライ ト相体積率 の増加 にっれ上昇す るが延性、靱性の低下 は

著 しい。 それ はオ ース テナ イ ト相消 失や 、その ためのフエライ ト相 内のC,N

濃度が高 くな ることに よる転位の ピンニ ング、あ るいはフェライ ト粒 界へ の ク

ロム炭窒 化物析 出などに よる。 また、 これ らは延性や靱性 に悪影響 を及ぼ す。

強度 と延性 あるいは靱 性の組合せが適 当な溶体 化処理温度 は1300K付 近で
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あ る。

2.1323Kか らの冷却速度は強度特性に大 き く影響す る。水冷材で は強

度 、靱性 ともに良好で あるが 、冷却速度が小 さ くな るにっれ強度 は上昇 し靱性

は低下す る。 これは773K:付 近 を通過す る速度に関係 してお り、フ ェラ イ ト

相が いわゆ る475。C脆 性 の影響 を受 けるためであ る。一方、オ ーステナ イ

ト相 自身 は冷却速度の影響 を全 く受 けず 、 このオ ーステナイ ト相はフェライ ト

相 中のC,N濃 度 を下 げ るた めフ ェラ イ ト相 を高靱性に保っ重要な働 きを し、

またフ ェライ ト相内に発生 す る脆性亀裂の成長 を阻止す る役割 も果た してい る。

3.2相 ステ ンレス鋼の機 械的性質 は時効 に対 して非常に敏感で あ る。748

K付 近の時効で フェラ イ ト相 はス ピノーダル分 解に より強化 、脆化す る。1023

Kで はオ ーステナイ ト相 一つ ェライ ト相境界で σ相 を析出 し、強化はするが延

性 、靱性 ともに著 し く低下 す る。748Kで の強化 はフ ェライ ト相 内での転位

の高摩擦 力に よるもの であ り、 引張速度が小 さい時は延性の低下は少ない 。

1023:Kで は σ相 の相境界への連続析 出の ためそこで剥離が生ず るので 、こ

の場合オ ーステナ イ ト相は靱性確保の役割 は全 く果た さない。

(3)第3章 で は2相 ステン レス鋼 を77Kか ら1273Kの 温度範囲内で引

張試験 を行 った 。その際 、オ ーステナ イ ト・フ エライ ト各相 の変形挙動、 ある

いは微細結 晶粒組織の ため相境界や粒 界が多 く存在す るので,そ れ らの挙 動に

っ いて注 目し検討 した 。

1.2相 ステンレス鋼 中の オ ーステナ イ ト相 は室温では準安定で あ り低 温で

の変形 に よって εあるいはα'マ ル テンサ イ ト変態 を起 こし、その事が引張変

形挙動 に大 き く影響 し,201:K付 近で の変態塑性や77:Kで の擬 降伏点現象

を引 き起 こす原 因にな って い る。

2.フ ェライ ト相の強度 を時効 に よって変化 させて もMd点 は変 わ らな かっ

た。 この ことは前節で も述べ た ようにフ エライ ト相が母相で あるためフエ ライ
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ト相 とオ ーステナ イ ト相 は定 ひずみ モデルに近 い変形 を して い るこ とが予 想 さ

れ る。

3.フ ェライ ト相 は低温で 双晶を生 じ易 く、それはフ ェラ イ ト相の硬度が増

,す と助長 され る。変形 双晶は特に破断伸び を減少 させ ると思 やれ るが、水 冷材

では77Kで 最 も大 きな伸び を示 した点にっいては明 らかにす ることはで きず 、

今後 の課題 と したい。

4.2相 ステ ンレス鋼 を600x:前 後で引張試験す ると荷 重一伸び 曲線 上に

セ レーシ ョンが 現れる。 これ はフ ェライ ト相 中のN元 素に よる転位の固着 作用

に よる、・いわゆ る動ひ ずみ時効 によ るものであ る。750K以 上で は引張 強度

の低下 は著 しく、伸び,絞 りも低下 した。それは、フ ェライ ト相が動的回復 を

起 こす ような温度範囲では、隣接 す るオ ーステナ イ ト相 との相互作用が大 き く

な った結果 と思 われた。

5.2相 ステ ンレス鋼 は微細粒組 織 となって いるため、高温 において異 常な

伸 び、すなわち超塑性 現象 を示す。 それにはひずみ速度が小 さいこと、及 びあ

る高温の温度領域で あ ることが必要で あ る。ひずみ速度感受 性指数m値 は破断

伸び とほぼ 比例関係に あ り本 実験範 囲で はm値 が約0.3以 上で超塑性 を示 し

た。また結晶粒径の大 きさに よ り変 形のための活性化 エネル ギー値が異 な り,

微細粒材では拡散 を伴 う粒界すべ りが支配的で あ り、粗粒材では転位 ク リープ

が支配的で あることが分 かった。

(4)第4章 で は2相 ステン レス鋼の変形様式 あ るいは変形 挙動 についてX線

プ ロフ ァイル と透過電 子顕微鏡 を併用 し、またオ ーステナ イ ト、フェライ ト単

相鋼 を比較材 として用 いるこ とに よって検討 した。

得 られ た結果 をまとめ ると次の よ うにな る。

1,2相 ス.テンレス鋼 中の各相の加工硬化挙動 を硬度 とX線 半価幅測定 法に

よって調査 した結果 、2相 ステン:レス鋼 中のフ エライ ト相 とオ ーステナ イ ト相
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は一定ひずみ様 式に従 って変形 す ることが明 らか とな った。

.2.X線 プロフ ァイル解析 よ り2相 ステンVス 鋼 中のオ ーステナ イ ト相 の変

形 はフ ェライ ト相の変 形 によって生 じる格子ひず みを緩和す るように変形 す る

こ とが明 らか となった。

3.2相 ステンレス鋼 中の オ ーステナ イ ト相 は、大 きな強度 と靱性 を合 わせ

持 ってい るこ とが分か った。

4.2相 ステン レス鋼 は室温で は脆性破壊 を誘起す るような双 晶変形 は ほ と

ん ど起 さない。 それは フェラ イ ト相粒径が小 さいこと と、相境界での応力集中

がオ ーステナ イ ト相 に よって緩和 され ることの2っ の理由に よる。

5.X線 プ ロフ ァイル解析 か ら求 め られ る ドメイン径や転位密度の変化 は透

過電子顕微鏡の直接観察 結果 とよ く対応 してお り、またひず みの分布状態が分

か るな ど多 くの情報が 得 られ る利点が あ り,X線 プ ロフ ァイル解析 の有効性 を

も確 かめ るこ とがで きた。

(5)2相 ステ ンレス鋼 中の2相 は互 いに組織 、組 成が異な ってお り、 さらに

微細結晶粒径 となって い ることか ら,加 熱 な どによって組織変化が早 く起 こる

こ とを第2章 で 述べた。そ こで 第5章 で は構造敏感な性質で ある疲労 を取 り上

げ 、2相 ステンレス鋼 の疲労強度に及ぼ す熱処 理、試験片採 取方向や前加工の

影響 にっいて調べ た。 その上で2相 ステ ンレス鋼の疲労強度 をフエライ ト単相

鋼 とオ ーステナ イ ト単相鋼 について比較 し検討 した。 またオ ーステナイ ト,フ エ

ラ イ ト各相で は 当然物 理 的性質 も異 な るので 、熱膨張係数 の差に よって発生

す るで あろ う相応力が 疲労強 度に及ぼす効果 にっいて も調べ た。得 られ た結果

を まとめ ると以下の よ うであ る。

1.疲 労限度 は溶体 化処理温度の上昇 にっれ低下 した。溶 体化処理温度が高

くな るにっれフ ェライ ト相体積率の増大 、フ エライ ト相粒径の増大、オ ーステ

ナ イ ト,フ エラ イ ト相 内の成分元素 の変動,フ ェライ ト粒界への炭窒化物 の析
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出な どが起 こ り疲労強度 に影響 す るが 、なかで もフェライ ト相粒径の増大 が疲

労 限度の低下に大 き く影響 してい ると思 われ る。

2,溶 体化処理温度 からの冷却速 度 も疲労強度に影響 し水 冷材で最 も疲労限

,度が大 きかった。 また時効 に よって体積率の変化や結 晶粒径 あるいは組織変化

を起 こし、疲労強度 に複雑 な変化 をもた らした。

3.試 験片の長手方向がオ ーステナ イ ト相繊維 に平行な ときの疲労強度 は垂

直の もの に比べ て大 きか った。それ はオ ーステナイ ト,フ エライ ト相の界面が

負1JJ方向 に対 し垂直 とな って い るため亀裂発生が比較的容易で あること、オ ー

ステナ イ ト相に よる亀裂伝播阻止効果が小 さい こ とに よると考 えられた。

4,前 加工す ることに よって疲労強度 は向上 した。亀裂伝播速度 には前 加工

に よって も変 わ らなか ったこ とから疲労亀裂発生応力 が高 くな ってい ると考 え

られ る。前加工法 としての圧延 は引張に比べて疲労強 度を上昇 させ る効果 は小

さか っ た。

5.2相 ステ ンレス鋼の疲労限度 はオ ーステナイ ト鋼やフ ェライ ト鋼 よ りも

高 かった。 しか し疲労限度比 はそれ らの鋼の中間で あることか ら,2相 ス テン

レx鋼 は微細結 晶粒 を有す ることが 良好な疲労 強度 を持っ こ との主な理 由で あ

る と考え られ る。

6.2相 ステ ンレス鋼では溶体化 処理時に相応力 を発生す るが 、その疲労強

度 に及ぼす影響 はわず かで あった。 これ は相応力が疲労 の初期に緩 和 され るた

めである。

7.以 上の よ うに種 々な熱処理や前加工 を施す ことによって疲労強度 も変化

す るが、そのいずれ も疲労亀裂伝播過程 には大 きな影響 を及ぼ して いない よう

で あ り,亀 裂の発生 と下部組 織の発 達過 程を知 ることが2相 ステン レス鋼 な ど

の混相鋼 の疲労挙動を理解す る上で 重要で あろ う。

(6)第6章 で は、フ ェライ ト相体積率約60%の2相 ステンレス鋼の平 面曲
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げ疲 労試験 を実施 し、主 に疲労亀裂発生挙動 にっいで透過電 子顕微 鏡 レプ リカ

法 、お よび直接観察法 に よ り検討 した。その結果 、

1.引 張変形 した場合 、オ ーステナ イ ト相で は直線的な高い段のすべ り帯が

明瞭に存在 し、 また変 形 とともに2重 すべ りを起 す。一方、フェライ ト相で は

最大荷重点 を越 えるまでにすべ りの痕跡は見 られなかった。 しか し内部組織 を

観察 した ところ変形初 期においてフ ェライ ト相 内の転位密度は急増 してい るこ

とから微 細な波状 すべ りを起 してい るこ とが分 かった。

2.上 の結果 よ り、疲労で はオ ーステナ イ ト相において亀裂の発生が優 先的

に起 きる ことが 予想で きたが 、疲労 破壊 を導 くすべ り帯亀裂発生箇所は母相の

フ ェライ ト相 内であ った。オ ース テナ イ ト相が相対的に軟 らかい時効材におい

て も同 じ結果で あった。

3.オ ーステナ イ ト相 内のすべ り帯亀裂 は成長 しな いので破断 を生ぜ しめ る

疲労の初期亀裂 とはな らな いが、 これはオ ース テナ イ ト相 の結 晶粒径がフ ェラ

イ ト相の それ に比べて かな り小 さい ことに関係 してい るためだ と考 えられ る。

またオ ーステナ イ ト相 はフ ェライ ト相 内に発生 した亀裂の成長 を阻止す る役割

が あ るが 、亀裂長 さが 充分長 い ときはその役 目を果 たさない ようで ある。

4.時 効材 の疲労限度 は溶体化処 理材 よ りも高 くな るが、以上の ことよ り母

相 フ ェラ イ ト相 の強度 その ものが上 昇 してい るためで あると考 えられ る。

(7)第7章 で は、2相 ステ ンレス鋼 の酎食性 をオ ーステナ イ ト鋼であ るSUS

316型 鋼 、フェライ ト鋼で あ るSUS444型 鋼 と比較 しっっ検討 し、さらに耐

食 性に及 ぼす加工 と時効処理 の影響 にっいて も調べ た。次に孔食 を起す ような

C1一 イオ ンを含む環 境申で疲労試験 を実施 して、腐食疲労強度に及ぼす 環境

や液温 あ るいは材質の 影響 を調べ た。得 られた結果 を まとめ ると次の ようにな

る。

1・ 溶体化処 理 した材料の全画腐 食・孔食 に対す る抵抗は2相 ステン レス鋼
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が最 も強かった。 これはNi,Crの 絶対量が他のステンレス鋼に比べて大 き

い こと、,さらにMo,Nが 多 く添加 され てい る とい う組成的効果が不均一 組織

の ため局部電池 を作 り易い とい うマ イナ スの効果に比 べて勝 ってい るため と考

え られ る。

2.2相 ステンレス鋼 を748:Kあ るい1ま1023K:で 時効す ると酎食性 は

低 下す る。前者の場合25時 間、後者で は5時 間以上の時効では耐食性の低下

は著 しい。 これは組織の変化 と密接 に関係 して お り748Kで はCr-poor相,

1023Kで は σ相の析出が その原 因で あ る。

3,2相 ステンレス鋼は3%NaC1溶 液 中で は疲労強度の低下はなかった。

しか し空気 飽和 した20%NaC1溶 液 中では低下 したが 、他 のステ ンレズ

鋼 に比べ てその低下率 は最 も小 さか った。 これは耐孔食試験 か らもあ る程 度は

予想 され たことで あるが 、繰 り返 し荷重が負荷 された場合には孔食電位の変化

を起す。例 えば粗大な すべ りが起 きた時 の不動 態膜の破壊な どが原因 とな るこ

ともある。2相 ステン レス鋼では疲労過程中のすべ り変形ステ ップは低 く、そ

のため孔 食電位の卑な方向へ の移動 もわず かで あ るこ とが疲労強度の低下 を小

さ くしてい る理 由と考 えられ る。

4.腐 食疲労亀裂の伝播過程 を調べ た結果 、300～350Kの 間の温度範

囲では2相 ステンレス鋼の伝 播速度 は他 のステ ンレス鋼 に比べて最 も小 さかっ

た。 また亀裂伝播のた めの活 性化 エネルギ ー測定 を測定 した結果、2相 ステン

レス鋼 、316型 鋼 、フ エライ ト鋼で それぞれ、39.1,30.7,19.4kJ/mol

で あった。2相 ステン レス鋼での値 は水 素の活 性化エネルギ ーに近 く、また破

面観察で擬癖開破面が見 られ たことか ら、2相 ステン レス鋼では疲労亀裂 の伝

播 に水素が関与 してい ることが考 えられ る。
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