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1．	はじめに

中性子は，高い物質透過力を有しているため材料の内部
および全体の組織解析に非常に有望視され，多くの検討が
行なわれている。鉄鋼材料分野への応用も進められており，
一般社団法人鉄鋼協会の産発プロジェクト展開鉄鋼研究「中
性子利用鉄鋼評価技術の基礎検討に係る研究」（2006～2008

年度）1），C型研究会「新世代中性子源を利用した鉄鋼元素
機能研究会」（2009～2012年度）2），1型研究会（2013年度～）
が実施されている。現在，世界最大強度の中性子線を誇る
J-PARC（大強度陽子加速器施設，Japan Proton Accelerator 

Research Complex）の稼動がすすむに伴い，鉄鋼製造プロ
セスや鉄鋼材料開発で重要な熱処理や変形過程での動的測
定も可能になってきている。また，小型中性子線源を用いた
組織評価技術も発展してきており，中性子解析技術を活用
した鉄鋼研究への期待がますます高まっている。JFEスチー

ルでは，これらの中性子利用技術に関する研究会などに当
初から積極的に参画し，新しい測定方法の利用・検討を行
なっている。本報告では，これら研究会で実施した成果の
うち，小角散乱を用いた鋼中微細析出物の形態評価例，厚
鋼板溶接部残留応力の測定，および，TRIP（Transformation 

induced plasticity）鋼の引張変形挙動中のその場観察につい
て紹介する。

2．	小角散乱による鋼中析出物評価 3)

2.1	 背景

鉄鋼材料中の微細析出物は，材料の強度に大きく影響を
与えるため，その形態評価は重要である。そのため，透過
電子顕微鏡（TEM）をはじめ，さまざまな評価が行なわれ
ている

4）。TEMの場合，観察領域が限定されるために析出
物の平均情報を得ることが困難である。一方，中性子を用
いた小角散乱測定では，散乱スペクトルの比較から，析出
物のサイズや形状などの情報を得ることが可能である。また，
中性子は透過能が高いために，材料の照射領域の大きな体
積の平均の情報が得られる。これらの特徴に注目して，熱
処理による析出形態変化を，TEMおよび中性子小角散乱を
用いて評価し，熱処理による析出形態挙動について解析を
行なった。

2.2	 実験方法

サンプルとしては，Ti添加炭素鋼を用いた。材料を実験
室で真空溶製し，g相で溶体化処理をしたのちに圧延を行
なった。圧延後の冷却過程の熱処理条件を 450℃から 650℃
に変化させることで炭化物形態を変化させた。サンプル処
理および特性については文献 3）を参照されたい。
中性子実験は，国立研究開発法人日本原子力研究開発機
構（茨城県那珂郡東海村）の 3号炉に設置されている中性
子小角散乱装置（SANS-J-II）を用いて行なった。表裏面の
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研削から試料厚さ 2 mmのサンプルを作製し，中性子実験
に供した。中性子の照射領域は F10 mmで，小角散乱測定
を行なった。鉄鋼材料の小角散乱測定では，鉄鋼材料が磁
性を持つために，1 Tの磁場を印加した状態で測定を行ない，
核散乱成分と磁気散乱成分に分離して，核散乱プロファイ
ルを用いて解析を行なった。

2.3	 実験結果および考察

図1に，熱処理条件の異なるサンプルの小角散乱プロファ
イルを示す。散乱ベクトル q値が 0.1～1 nm－1

の範囲で散
乱スペクトルが変化しており，温度処理条件により析出物
の形態が変化していることがわかる。これらの散乱スペクト
ルの形状から，析出物のサイズおよび形状について評価が
可能である。今回の解析では，TEM観察から析出物形態に
ついてはディスク状となっていることが観察されたため 3），
この形状（長径：Diameter，ディスク厚さ：Thickness）を仮
定して小角散乱プロファイルを用いて粒子サイズ，密度およ

びアスペクト比の計算を行なった。粒子サイズの熱処理依
存性の結果を図2に示す。図から，熱処理温度の増加に従っ
て，析出物の長径および厚さは増加していることがわかる。
TEMで測定した析出物の平均サイズについても図中に同様
に示す。サイズの増加傾向は小角散乱による結果とよい一
致を示している。このとき，長径とディスク厚さの中間に
TEMの結果が得られており，サイズ測定結果はよい一致を
示していることがわかる。

TEMは局所的な観察であり，一方，中性子による解析は，
照射面積（F10 mm）×板厚（2 mm）の平均情報であり，微
細情報とマクロ情報で相補的に解析を行なうことで，微細
な析出情報について系統的な評価を行なうことができ，多く
の情報を得ることが可能であることがわかった。

3．	溶接部残留応力測定 5,	6）

3.1	 背景

鉄鋼材料の高強度化に伴い，一般的に水素吸収による遅
れ破壊の感受性が高くなり，溶接部においては，溶接によ
る残留応力の発生と水素の吸収により溶接割れの可能性が
高くなる。したがって，溶接部の残留応力の情報は溶接部
の遅れ破壊を防ぎ，健全性を評価するために重要となる。
中性子による残留応力測定では，透過能が高く照射領域を

広い領域を内部数センチメートルまで詳細に測定できる特
徴を持っており，利用が広がっている 5-8）。3.2節以下では，
高強度鋼の溶接継ぎ手内部の残留応力の分布形態の測定に
ついて紹介する。

3.2	 実験方法

板厚 25 mmの 980 MPa級鋼板を用いて，溶接試験片を作
製した。溶接材は中央の Y型のスリット部に 1パスのMIG

（Metal inert gas）溶接を行ない，市販の溶接金属を用いて
溶接入熱は 16～17 kJ/cmで作製した 5）。
残留応力測定は，国立研究開発法人日本原子力研究開発
機構の残留応力解析用装置RESA9）

を用いた。波長0.159 0 nm

の中性子線を用いて溶接継ぎ手の板幅方向（T），溶接線方
向（L），板厚方向（N）の 3方向についてそれぞれ回折実験
を行なった。T方向と L方向が（211）透過，N方向が（211）
反射の回折線を用い，また，スリットは，T方向と N方向
は幅 2 mm×高さ 15 mm，L方向は幅 2 mm×高さ 4 mmと

した。また，同一溶接サンプルについて，溶接部を切り出し
ワイヤーカットでスリットを入れて応力を開放したものを無
ひずみの比較材（D0）として用いた。

3.3	 実験結果および考察

図 3に溶接金属表面近傍と溶接金属の下端部（Root部）
近傍での T方向の回折強度曲線を無ひずみ状態の比較サン

図1　熱処理による中性子小角散乱プロファイル変化 3）

Fig. 1 Small angle scattering profiles

図2　�中性子小角散乱により解析した析出物のサイズ変化の熱
処理条件依存性（TEM結果も示す。）3）

Fig. 2  Size changes of precipitates measured by small angle 
scattering (Values of transmission electron microscope 
(TEM) experiments are shown in together.)
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プルの結果とともに示す。表層近傍のピーク位置はわずか
に低角度側に位置しているが，Root部近傍のピークは低角
度側へ大きくシフトしており，格子間隔が広がっていること
がわかる。このような無ひずみ材からの格子定数のずれを
用いて残留ひずみ（e）を求め，溶接部の各部位による T方
向ひずみ分布マップを図 4示す。
直行する 3方向の格子ひずみから残留応力を求めること

ができる。溶接金属中心線での残留応力分布を図 5に示す。
表層部近傍から Root部へ近づくに伴い引張残留応力が増大
していることがわかる。また，T方向の残留応力が最も高く，
Root部では最大 1 000 MPa以上の高い引張応力が残留して
いる。このとき，Root部近傍では L方向および N方向でも
引張応力であり，高い三軸応力状態となっていることが確
認された。また，溶接金属表層部についてひずみゲージに
より測定した残留応力も図中に示す。この値が中性子回折
により測定した表層部残留応力値とほぼ等しいことから，中
性子回折により残留応力測定が精度よく評価されたと言え
る。
中性子の高い透過能を利用することで，厚い試料の残留
応力の分布について，溶接部内部まで評価することが可能

となり，溶接時の残留応力分布の場所による特徴について
有効な知見が得られた。また，溶接時に含まれる水素と割
れとの関係を調査する 5）

ことで，溶接割れの制御について
多くのことが明らかとなることが期待される。

4．	TRIP 鋼板の加工変形時の	
γ相変態挙動その場観察 6）

4.1	 背景

自動車用薄板として高強度・高延性を有する TRIP鋼板が
開発されている。この鋼板は，加工変形時に残留オーステ
ナイト（g）からのマルテンサイト変態を利用して，高強度・
高延性を実現しており，その変態挙動についての知見は非
常に重要である。相変態挙動の解析は走査電子顕微鏡や X

線回折でも行なわれているが，これら手法では，表面の影
響が大きいために，バルク全体の評価として中性子による
測定が有効である 10）。そこで，中性子を用いて，変形中の
g→マルテンサイト変態挙動の解析を実施した。

4.2	 実験方法

板厚 1.5 mmの TRIP鋼板を用いて，引張中の変態挙動に
ついて測定を行なった。引張変形中のその場中性子回折実
験は，J-PARCの工学材料回折装置「匠」11）

を用いた。引張
変形中の中性子回折実験は，広い入射波長域を持つパルス
中性子を用いた飛行時間法（TOF法，Time of flight）で測
定することで，同時に複数の回折ピークを得ることが可能で
ある。図 6に TOF法により得られた回折強度を示す。図か
らわかるように，広い領域にて aおよび g相からのピークが
同時に観察されている。引張その場観察は，平行部の長さ
50 mm，幅 5 mm，厚さ 1.2 mmの平板引張試験片に対して，
引張軸方向が入射中性子線に対して 45°傾斜する方向に設置
した。2つの検出器を入射線に対してそれぞれ 90°方向に設
置し，引張軸方向に対して平行と垂直な格子面の回折強度
を測定した。

図3　溶接下端部，表層，比較材の中性子回折プロファイル 5,�6）

Fig. 3  Neutron diffraction patterns for root and surface of 
welding together with no strain sample (D0)

図4　溶接部の板厚方向（T）ひずみ分布コンター図 5,�6）

Fig. 4 Contour plot of strain in the tranverse-direction

図5　�溶接部の残留応力分布（表層部のひずみゲージによる測
定も同時に示す。）5,�6）

Fig. 5 Distribution of residual stress along weld center line
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4.3	 実験結果および考察

引張変形中の g（200）の回折ピークの変化を図 7に示す。
引張変形により回折ピーク強度の減少と回折ピーク位置が
変化し，格子間隔が増加していることが観察される。また，
荷重を除いたときは，ピーク高さが初期と比較して小さく
なっており，変形過程での残留 gの動的挙動を捉えているこ
とが分かる。リードベルト解析を用いて引張変形中の残留 g

の変態挙動中の格子ひずみの変化および残留 g量を解析し
た。また，このとき a相のピークでも，ピークフィッティン
グを行ない，フェライト（bcc）とマルテンサイト（bct）のピー
クに分離して解析した。このように計算した引張変形中の
フェライト，マルテンサイトおよび残留 gの各相の格子ひず
み変化を図 8に示す。図から，フェライトが降伏する段階
では残留 gの格子ひずみは増大して応力を担っており，残留
gが降伏するとともにマルテンサイトの格子ひずみが増大し
て応力を担っていることがわかる。また，残留 g量の測定か
らも，降伏とともに残留 g量が減少し，塑性変形による加工
硬化の増大に伴いさらに残留 g量が減少していることが観察
された。以上の解析から，残留 gの変態挙動としては，フェ
ライトの降伏とともに残留 gへの応力が増大し応力誘起変態
が起こり，その後の加工硬化段階で残留 gの塑性変形に伴
いひずみ誘起変態が進行していることがわかった。

5．	おわりに

中性子を用いた解析では，高い透過能力があるため，鉄
鋼材料の組織解析には非常に有望である。近年，J-PARCな

どの大型施設に加えて，小型中性子線を用いた解析技術も
進歩している。今後も多くの進展が見込まれるため，JFEス

チールは研究会などを通じて積極的に中性子を用いた組織
解析を実施する方針である。

本研究は，一般社団法人鉄鋼協会の産発プロジェクト，
公募型（C型）研究会，国立研究開発法人新エネルギー・

産業技術総合開発機構の「革新的高強度・高機能化基盤研
究開発プロジェクト」および文部科学省の中性子利用技術
移転推進プログラムなどの研究会を通じて実施したもので
あり，本研究における中性子実験の実施に際して，国立大
学法人茨城大学 友田陽教授（現国立研究開発法人 物質・
材料研究機構），国立大学法人北海道大学 大沼正人教授，
国立研究開発法人日本原子力研究開発機構 鈴木裕士博士，
秋田貢一博士，ステファヌス ハルヨ博士，一般財団法人総
合科学研究機構 鈴木淳市博士には多大なる技術支援を頂き
ました。また，その他中性子を用いた実験の計画・遂行に
おいても各研究会のメンバーを始め多くの方のご協力を頂
きました。ここに関係各位に感謝申し上げます。
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