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青熱脆性温度域における鉄単結晶の変形

高橋「N：lz・．．．し1曳i．5＊　高橋ヲ弔一．．一一一＊＊　竹‘【一．1」1太｝鄭＊
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Deformation　of　lron　Single　Crystal　in　the

　　　Blue－brittleness　Temperature　Range

1－leishichiro　’1”AKAHAsi｛i　1〈unikazu　’1’sxi〈A｝iAsHi

　　　　　　　　　　　　　　　　（Rec，eived　1．）eeember　27，　1975）

Taro　TAI〈EyA？vlA

Abstract

　　　In　order　to　study　the　effect　of　dislocation　strttctures　on　t．he　temperature　dependence

of　inechanic．al　properties　of　iron，　a　sin．gle　crystal　suith　a　［11ell　axis　vLras　extenclecl　in　a

tempe，rature　range　fro．m　roc）m　temperature　to　3eO”’C　ancl　dc”format．ion．　st／ructun／cts　’were

observerl　1／）y　transmis．．si（）n　ele，c．tr｛／／）n　mi．cr｛／）s．．c．qpy．　S．　errati．on　phct，riomer｝on　i．s　ol．r，se，rvecl　ir｝　t｝｝．e

stress－strain　curves　at　L）（1）O　to　2ttOLi’C，　“There　a　h．ig．h　’work－hardening　rate　is　sh．o“Tn．　ln　the

same　temperature　range　dislocations　are　multiplied　remarkably　and　the　intervals　of　slip

lines　as　wel｝　as　those　of　cel．1　walls　which　are　approximately　paral，lei　to　the　slip　planct　｛．1．／12｝

becoine　g．inaller　than　at　other　teinperattires．

　　　These　results　suggest　that　the　teinperature　dependence　o’f　the　work－harclening　rate

．is　clue　main！y　to　that　of　dislocation　distribution　ancl　its　．inultiplication　rate，　that　is，　small

cell　size　and　higli　dislocation　density　give　rise　to　high　worl〈一hardening　rate　in　th．e　blue－

brittlene，ss　te．mperature．　range　w’here　dynaniicai　straii’i　aging　oc．cz，irs　re．markaly．

1．　緒 雷

　　　鉄をはじめとするニオビュム，タンタル，モリブデンなど．体心：立：方塑金属単結1掃1の．変形挙動，

とくに加工．硬化機構に関する転1立論的研究と変形組織との関．係については詳細に研究生一5）されて

きている。しかし，これら研究ぱほとんど室温以下の温度に限られており，金属中に．．含有する侵

入型原子の影響の大きい比較的高温度∫或における研究は少ない6＞。とくに軟鋼の易合，青熱温度

域として知られているユ．OO～300℃の温度で溶質原子（または不純物原子）と転位との相：々二作用は

著しく，内部組織に大きく影響するにもかかわらず，．．．．．．卜分な検討が単結1：罧iの研究においてなさオ．．．1．．

てない。

　　　すでに報告したごとく1，2），多結品鉄の強1変は炭素濃度および変形温度に依存し，100～25（）℃

で高い強．度を示すのはlli三として素地中の転位密度J：曽加，微細なセル組織に強く皮酎されることを

明らかにしてきた。このような素地の強化機構をさらに明確にするため，結晶粒界効果のない単

結昂を用い，変形挙動を研究することは重要である。このような．観点から，鉄単結晶を用い高温．

　＊　　くを属イヒ学：揖i二多ヒ方色註古金互翼物ヨ型．蒲3【．門

＊＊ ｩ日工業社
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変形抵抗におよぼす内々転位組織の影響を明らかにするH的で研究した。

2．　実験方法

2，1　試　料　作　製

　　単結晶作製に用いた試料は饗a翔e1に示す紐成である。この試料を最初9．00／．冷間圧延し，

850℃で2時聞水素雰踊気中で焼鈍後kJli冷し，結晶粒径を約200μmとした。次にこの焼鈍試料

を5～7％引張変形し，ひずみ焼鈍法ηによって単結愚を作製した。単結晶作製後の炭素および

窒素量はそれぞれ0．002および0．ooO7　wt％まで減少していた。

Table　1．　Chemical　compositions　of　specimen　〈wt　％〉

C．

O．025

N o S三 Mn　　　　P

O．OOI　O．002

S

O．OO15 O．006

H

O．OOOI

Cr

O．OOI O，004 O．OOI

　　単結晶の方位はFig．1に示すごとく［1101から

約12。以内の引張軸方向にあり，板状試料面はほぼ

（OOI）面である。作製した単結晶（試料A1）をさらに

湿水素中で700℃×48時間，乾水素中で7000C×24

時間焼鈍し，脱炭脱窒処理（試料A2）して用いたn

2．2引張変形
　　引張試料はFig，2に示す寸法に放電加工した。

その後，表面の加工層除去のため化学研摩により約

30μm研削し，最終厚さ0．4mmとした。これら試

料は不透明石英管中に真空度5×10－5mmH：gで封入

し，730。C，30分間溶体化処理後0℃の氷水中へ急

冷した。引張変影はインストロン型引張試験機を用

い，ひずみ速度8，3×！0一’‘／sec（O，5　mm／min）で行っ

た。変形温度は室温から300。Cの温度山鳥である。

変形後の試料表面のすべり観察を光学顕微鏡で，ま

た内部組織を透過電子顕微鏡（650kV）によって観

察した。

111

3．　実験結果

100
Fig．　1．　The　axiai　orientation　of　the

　　iron　single　crystals　usecl　in　thig．

　　investigation．

rTrvar，，．　h　1　O．MM

3．1　引張変形挙動
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　5mm　　O．ろmm
　　試料A！の応カーひずみ曲線の代表例をFig．3
に示す。室温．では3段階の加工硬化曲線を示し，　　Fi9◆2’The　dimension　of　sPecimen
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　used　in　this　investigation．
変形温度h昇に伴い，放物線型の加工硬化曲線とな

る8，9）。150℃以．ヒの温度で不連続変形（セレーション）が現われる。200～300℃におけるこの現

象は変形初期には明瞭でないが，ひずみ最の増加とともに顕著になる。このセレーション中の一

時的応力降下量（dσ）は非常に小さく，8～9％ひずみ量で40～509／mm2，さらに2，0％ひずみ量

で最大1009／mm2であり，紳鉄多結晶に比較2＞（2．5～7．5％ひずみ吊：で約O．5　k9／mm2）しても非常
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に小さい。また，セレーションの応力降．．ドの繰り返し頻度は15～50％ひずみ問の！％ひずみ当

りの’ド均回数！1翻／％で，純鉄多結温の300。C変形における場合と同程度であるe

　　一方，水素焼鈍試料A2の応カーひずみ曲線の形態は試料A！と類似しているが，セレーシ，，

ン発生は200℃LJ、．．kiの温度から認められる。一時的応力降下：量および繰り返し頻度は，試料A！

とほとんど薙はない。F童9．4は試料A！，　A2の両試料について加工硬化率（約5％ひずみまで〉

と変形温度の関係を’til’す。室温以．E150℃まで0）五二［：硬化は緩やかであるが，200～25（》℃でその

値は急に」．＝昇する。試料A1，　A　2とも加工硬化率0）温度依存は同じ傾lfiJを示しているが，試料

Alは試料A2よりも高い硬化を示
す。これは1撹炭脱窒処理によってひず

み時効をもたらす炭素，窒素耀：の減少

によると思われる。また，両試料ともセ

レーションの顕醤となる1撤回に対’応し

て7JIIIII二二硬化率は高くな．：）ているn従っ

て，多結晶と同様に動’1勺ひずみ時効効

梨の顕著に生ずる温度1或で鉄単結品は

大きく強化されていると．考えられる。

3．2　すべり線観察

　　Photo　1は変形により生じたすべ

り線の表面緯織である。Photo　1（a－b）

は試料A：しの場合で（a）は室温で6％

変形したもので，すべり線はほぼ直線

的であり，識別罧∫能な範1朋ですべり線

問隔は比較的広い9（b）は15Q℃で9‘／e

3
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　　　　　　　　　　（c）　（d）
Photo　1．　（a－d）；　Slip　line　pattern　at　the　top　face　of　a　［110］　crystal　strained　by　（a）　6％　at　room

　　temperature　in　the　specirnen　Al，　（b）　9％　at　1500C　in　the　specimen　A　l，　（c）　390　at　2500C　in　the

　　specimen　A　2　and　（d）　5．690　at　250eC　in　the　specimen　A　2．

　　T．A　indicates　the　tesile　axi＄．
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変形したもので，室温の場合とことなり波状のすべり線を生じその間隔は狭くなっている。これ

らすべり線は引張軸方向にほぼ直角に現われている。波状のすべり線形成は転位の交叉すべりに

原照するから，高温ほど交叉すべりが顕著であることを示している。岡様のすべり線形状は試料

A2の変形においても観察される。　Photo　1（c－d）は250℃で3％および5％変形したとき生じた

すべり線である。高温のため顕著な波状すべりが認められ，ひずみ最の増加によってその闇隔は

狭くなっている。試料A！およびA2について，すべり線間隔とひずみ：撮：および温度との関係を

Fig．5，　6に示す。試料A！において多少のばらつきはあるが，250℃変形で最も狭くなり約2μm

である。逆にその閥隔は低温ほど広くなる。すべり線間隔の温覚：依存は試料A2についても同様

であり，200～250℃の6％ひずみで約3μm，18％ひずみ後に約2μmの狭い間隔になっている。

このように動的ひずみ時効が顕著となる温度域のすべり線は微細となり加二＝1二硬化率も高くな：る。

60
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　　　　Strainり弓
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interval　of　slip　lines　and　strain

in　the　specimen　A　2．

3．3転位組織
　　試料A！を種々の温度で変形したときの透過電子顕微鏡組驚浅をPhoto　2に示す。　Photo　2（a）

は測温で3．7％ひずみ後の組織である。局部的であるが転位はタングルしている。P1玉oto　2（b）は

150℃で30／o変形したときの紐織である。試料面はほぼ（OOI）爾で引張軸1よllllOl方向から約IO。

ずれている。室温におけるより一一層顕著にタングルしセル維織を示す。この組織は引張軸（T．A）

に対しほぼ1垂直方向に長く伸び，セル壁問に孤立した直線状転位が均一に分布し，これら転位の

多くは［！！O｝方向に平行である。200℃の高温度で変形したときの組織をPhoto　2（c）に示す。

150℃変形と同様に，セル組織は引張軸とほぼ痕交し転位は密はタングルしている。Photo　2（d＞

は250℃で2．9％ひずみ後の変形悪魔である。こ4）温度の転位タン’グノレは顕著で，セル組織は良

く発達して，セル間隔は一一層狭くなっている。また，セル壁中に［1．10］方向に．’1三寸な転ll肋ミ観察

される。次にひずみ：騒：変化に伴う転位分布を試料A2についてPhoto　3（a－d）に示した。ひずみ

量の増加に伴い，セル組織は発達し，その閥隔は狭くなる。
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　　室温から300℃の關の変形で生じた転位密度をFig。7に示す。試料A1．では，ひずみ：｛；1…ii：が試

料A2より多いため転位密度も全般的に高い値を示すが200℃で特に高い。これに対して，試料

A2の転位密度は250。Cで最も高くなっている。　Fig．　8は転位の増殖割合と温度との関係を示す。

この増殖割合は室温の1転伎密度（ρ．Rのに対する各温度での転位密．度（ρT）の比として表現した。

に明らかなごとく，動的ひずみ時・効の顕著となる湿熱温度域で転位」：瞥殖ぱ高い。また．両試料を比

1鮫すると，捗乏届済1斐の高い試料A！の＝方が1悦拶乏脱窒1試料・A2より1．賄い増殖を生ずることが明ら

かである。このように増殖割合も加二1二硬化の高くなる温度と良く対応して顕著に高くなる。

　　　さらに転位密度の変化に創：三い，転．位のタン．グルからなるセル二品はその平均間隔を．変える。
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平均セル間隔はひずみの増大とともに小さくなり，18％ひずみ量で1，5～2μmである。また室温

におけるより200～250℃で，その間隔は狭くなっている。一一方，セル壁の幅は変形温度に依存

せず，約0．5～1．0μmであり，さらにひずみ量が増大してもほとんど影響されない。これらセル

山烏の変化はすべり線間隔におけると同様な湿度変化を示し互いに良い一致を示している。以上

のような事実を考慮するζ，試料内部に形成するセル組織と試料表面に現われるすべり線とは互

いに密接に関係していることがわかる。すなわち，セル組織を形成している転位の一部が，試料

面にすべり出る結果，すべり線が生ずるものとみられる。

4．　考 察

　　鉄の主なるすべり面は｛110｝，｛112｝で，転位の8・9＞バーガースペクトルはa／2［111］である。

ここでaは格子定数である。［110］方向を引張軸とする場合は｛112｝面が容易に活動できるから，

この場合のすべり系はFig，11に示す通りである。すなわち，主として（112）［111］または（112）

［111］の2つのすべり系が考えられる。（001）面を試料面とし，この方向から活動できる前記のす

べり系にある転位：を観察すると，転位線が［1！0］引張軸に平行に横たわっているときax　a／2［111］

またはa／2　［111］のバーガースペクトルのらせん転位であり，その軸と直交する転位は刃状転位

に相当することになる1以上のごとき結晶学的方位関係から推察して，Photo　2および3に観察

した転位のほとんどが刃状転位でその中の一部にらせん転位が混在していることを示している。

従って，層状セル組織が［110］方向と直交して形成されていることから，これらセル組織は大部

分刃状転転位の集含から成っているとみられる。

いXQIS

Fig．　11．　Crystal　orientation　and　operative　sllp　systems．

　　　　Tensile　axis　is　［110］．

　　単結晶の引張変形中のすべり線の研究le＞，さらにすべり線と層状セル組織の関係について，

竹内の詳細な研究がある11）。これによると，セル境界（壁）位置は実際には｛112｝〈111＞すべり

系から3～4。ずれて形成される。また，変形初期に形成する一次すべり系の刃状転位の多重極の

層がセル境界の層の核として作用することを指摘している。本研究に観察されたセル組織の特徴

から推察して，層状セル組織は上述の機構が働いて形成したと考えられる。さらに，セル組織と

すべり線形成との関連について，表面近傍でセル境界を形成している一部転位が集団的に表面に

出る結果，すべり線になるとするならば12），セル間隔とすべり線間隔の変化の相関性は対応づけ

られる。また，セル間で運動する転位が表面に抜けた場合は微細なすべり線となる。変形に関与

する運動転位の大部分はセルを形成している転位群に影響され，さらにひずみ量の増加とともに

セル間隔が狭くなると転位運動は一層抑制され，変形に対する抵抗が大きくなる。それ故，単結
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晶においてもこれら間隔の減少が加工硬化の上昇に寄与していることは1男らかである。すなわち

セル境界が多結晶粒界と同様な作用を変形抵抗に対して生ずるならば，抵抗増大を結晶粒度と同

じ関係でセル間隔に適用．して取扱うζとが13・14）可能と思われる。一方，転億密度の関数で変形抵

抗を考慮する5，15）場合は，転位分布の形態より全転位密度の変化が重要となる。

　　本研究では転位密度およびセル間隔の変化に基ずいた強度に対する寄与を定景的に検討して

いないが，加工硬化率の高くなる200～250℃の温度での変形によって転位密度は高く，セルは

微細化することから，両因子が強化を律速している重要な働きをしているこ．とは明白である。さ

らに，溶質炭素濃度が高く，転位との相互作用が顕著になると転位増嫡は著しくなり，その結果，

内部応力が上昇するようになり，素地強化はますます進行することになる。

　　以上のことから，鉄蹄結晶の変形抵抗または加工硬化率の温度依存は変形中の転位と炭素原

子の相互作用に起因するひずみ時効によって増加する転位密度およびセル組織の微細化に直接依

存していることが明らかである。

5．　ま　と　め

　　鉄単結晶を種々の温度で変形したときの強度，組織変化は次のようになる。

　　1）150～300℃の温度で動的ひずみ時効によるセレーションが発生し，加工硬化率は顕著と

なる，，

　　2）変形で導入される転位は刃状転伽lll三からなる暦状セルを形成し，セルの微細化は七レー

ション発生温度でとくに顕著となる。

　　3）セルおよびすべり線間隔の変形温度依存性は良い対応を示している。

　　4）巨視的な強度とくに加工硬化は微視的な内部の転位組織に依存し，転位密度の増加お．r

び微細セルの形成とともに高い硬化率を生ずる。溶質炭素濃度の増大は転位の増殖を促進する。
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