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窒化したSS400の疲労特性と転位組織＊
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異なる三つの相から榊成された一種の複合材料であ

り,これらが疲労過程でどのような挙動を示すか転位

組織的に興味が持たれる．

以上の観点から,本報では，一般樹造用圧延鋼

SS400の焼なまし材と窒化材について疲労試験を行

い，これら二つの材料の転位組繊や表面ならびに破断

面の比較を行うことにより，窒化したSS400の疲労

特性について検討した．

２．使用材料および実験方法

実験に用いた材料は市販の一般櫛遭用圧延鋼

SS400の板材で,900℃で１時間のひずみ除去焼なま

しを行った後,図１に示す形状・寸法の試験片に機械

加工した．試験片はその後,さらに600℃で１時間の

真空焼なましを行った後,電解研磨で表面層を約３０

１ｍ除去して実験に供した(以下焼なまし材と称す)．

表１と表２に供試材の化学成分と機械的性質を示す．

窒化材は焼なまし材を570℃のＬｉＣＮＯの塩浴中に１

時間浸漬した後油冷して作製した．

疲労試験は島津ＵF15形万能試験機を用いて両振

りの平面曲げ応力のもとで行った．転位組繊の観察に

用いた薄膜試料は，まず,所要の応力振幅で適当な応

力綴返しを与えた試験片の平行部から６ｘ４ＸＯ４ｍｍｓ

1．緒言

金属材料に窒化処理を行うと耐摩耗性や耐食性だけ

でなく耐疲労性も向上することが知られている．その

ため,近年,窒化材の疲労に関して多くの研究が行わ

れ,その結果,非窒化材とは異なる種々の知見が得ら

れてきている(1)－１卵．しかしながら，これまでの研究

は,試験片の表面や破而観察に立脚したものが多くⅢ

疲労過程で形成される転位組織の観察から窒化材の疲

労特性を研究したものは極めて少ないようである．

一般に,材料の疲労破壊の過綴は，応力繰返しに伴

うざ製の発生とそれに純くぎ製の成艮輔よび般終破断

から柵成されている．そのうち,辮に‘き製の発生は，

非窒化材の場合,内部IlMlHIと密接な関係があるという

視点から多くの研究が行われ,その結采,粒内および

粒界でのぎ製発生と転位組織との相互関係が明らかに

された(,)-115)．一方,窒化材は,非窒化材と異なって，

化合物層,拡散層,マトリックスという機械的性質の
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の薄板を放地加1:機で切り出した後,エメリー紙で約

０．１５ｍｍのlujlさまで仕上げ，これにジェット式麺解

研磨法を過ﾉⅡしてYビザ線の透過可能転緋脱ibC料を作製

した．このよう粒iWi雌試料''１の雌噸Ⅱ織を透過形砿『

顕微鏡(ＴＩＥＭ)をＨ１いて２()０１《Ｖの力Ⅱ蝿iliIlil4で蝋蝋

した．また光学Mli微鏡や定森形111千１J(i微鏡(ＳＥＭ)企

Ⅲいて拭料の災111iや砿ImiiIliの観察も行った．

３．実験結果および考察

３．１組織,硬さおよびＳ－Ⅳ曲線ＳＳ`l()Oの桃

なまし材と搬化材の組織を図２と図:lに》(す．図２は

焼なまし材の組織《’典で.地は主としてフェライト組

織になっているが,ハi〃i的に総IVI粒llLにin･」て光逸し

たパーブイトjIⅡ織も児らｵしる．ｌＸｌ３は鋼化材の縦断i｢ｉｉ

の瓢繊!''灘で．よく剛らｵしるように，拭験Ⅱ･災i『Iiにｉｎ

って化合物1Wが形成され.またその下部に肱放ＭＭＫ

がっているのがわかる．本実験で得られた化合物慰の

厚さは5～711ｍで,拡散燭は表面から約０．５ｍｍの深

さまで発述していた．

［測川に謝化材の縦断iii[iにおける硬さ分布を示す．図

`Iより．化介物１１Wは機めて破く内部のフェライト地の

約:i1%のＩｉＩｌをボすこと,また化合物樹から拡散闇に向

かって硬さが急激に低下しているのがわかる．図１５は

それぞ｣し脚２と図３の組lmiを有する焼なまし材と窒化

材のｓ－Ⅳ1111線である．焼なまし材の疲労限が約250

ＭＰａであるのに対し窒化材の疲労限は約600ＭＰａと

非蹴にihi<，ＳＳ４ｌ)Ｏの潔化効果の大きいことがわか

る．なお,lXl11Iの破線は.iMi股作製に採用した応力振

lWij(が＝216Ｍ１，t１，(I()()Ｍ１'d1.370Ｍ１，n.620MPa)と疲

ﾂj試験を【１１断した繰返し数とのIHl係を示す．

３．２表面形態疲労後の爾材の爽而の様相を図

Ｏとl1xl7に示す．純なIｆし材の表面には無数のすべり

縦が形成されているのと対照的に，窒化材では全くす

､rHuI)lclCI1emicKIlc〔1,,11,$,si(i【)IMiIw1.％Ｉ
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竃化したSSdOOの疲労特性と職位組織８１０蕊11:』しJhgD・muIlI

くり帯は観察されなかった．すべり帯の階段は数百の

転位の表面からの脱出により生ずる．これより１窒化

材では娠位の表面からの脱出が全く起こらないこと]

鎚化材の鍍表蝋すなわち化合物脳ではIliEi位j1l1動が極め

て不活発なことがわかる．これは,後述の化合物肘の

下部組織の観察結果と一致している．

３．３焼なまし材の下部組織図8～11に疲労過

程で形成された焼なまし材の転位組織を議す．図８は

疲労限以下の応力(グー216MPa)で形成された代表的

な転位組繊で，このIiii力下ではｂｕｎｄｌｅ化した転位も

一部に見られたが,大部分は図に見られるような一様

分布の様相を塁していた．なお,紙面の都合上省略し

たが,この応力でも試験片表面上には密度は極めて低

いがすべり僻の形成が見られた．

次に，図9～１１に，疲労限以上の応力振縞で形成さ

れた表ini近傍の下部組織を示す．本実験では，２種類

の応力擢輔(ヴー300MPa，１V,－１．５×106：ひ－３７０

MPa,1V'＝１０筋)下で形成された組織を観察したが,い

ずれの場合でも,表而近傍には純銅に見られるような

band組織や閲軌すべり裕(PS肝)と関連した特殊な組

織は観察されず，セルポⅡ織のみが観察された．本実験

は訓臆iiiilll1げで,断iiiには応力こう配があり，形成され

るルi位M1織も深さｿjlfilに変化していると思われるが．

内部のIMI職は繊労ざ製の発生と関係が小さいとの判断

から,本拠験では深さ約9OIL、までの下郷組織のみを
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ムでは,疲労の初期の転位形態はclusterになってい

るが,繰返し数の増加に伴って等軸セルや伸延セルに

なるようである．

以上のように，疲労過程で形成される下部組織は材

側や応力振幅,作用する応力形態等の彩轡をうける．

応力形態との関係を知るために，炭素鋼の疲労限度

ロ妙と引張強さびβの比β＝ぴ働低を調べてみると，β

は引扱圧縮で0.32～0.36の値となるが,平面曲げや

【'1転Ilhlげでは0.46～０．６３の値である('｡)．これより，

時間強度域では,応力勾配をもつ繰返し曲げのほうが

一様応力の引張圧縮と比べて，表面層に作用する応力

が大きいことがわかる．本実験で用いたSS400の場

合βは0.62と大きく，そのため表面近傍で繰返され

る応力が一様応力の場合よりもかなり大きくなり，表

面近傍にセル組織が形成されやすくなっているのでは

葱いかと思われる．

３．４窒化材の下部組織最初に．窒化の効果を

知るために，窒化材の疲労限よりは低いが焼なまし材

と燭一の応力振幅で疲労した試験片の下部組織につい

観察した．観察した領域では溌臓は全部セル化してい

たが,応力が低くまた爽而からの深さがj制すほどセル

寸法がいくらか大きくなる傾向を示した．

ChopraらＭ)は,α鉄について３種類のMMIひずみ…

定の疲労試験を行い．その結果,下部組織が飽和する

までの繰返し数は作川ひずみの大きさの影聯を受ける

が,股終的にはいずれのひずみ蟻棡下でもセルjNl織が

形成されることを報告している．一力,α鉄のり|狼圧

縮の疲労試験を行ったKlesnilらu，》によれば,応力搬

幅は表面屑の転位配列に影響を与えず低応力でも高応

力でも表面脳にはＰＳＢの組織が形成されるが,試料

内部では,低応力ではband組織になり高応力ではセ

ル組繊になることを報告している．材料は異なるが，

著者ら１１`)の行った純銅の引張圧縮下では，商サイク

ル領域ではマトリックスの組織はband糾織になり，

低サイクル領域ではセル組織になった．また,GrD鶉．

kreutzによれば仙圃I.繰返しllllげを受けたアルミニウ

FiR・l0DiSlocationarrangeｍｅｎｔａｔａｄｅｐｔｈｏｆ～５pm
beIowthesurfaceoftheannealedspecimen（ワ
ー370ＭＰ３,Ⅳ＝２×104） Fig.１２Substructureofthecompoundlayer

（⑥＝370MPa,１V＝2×104）

Fig.１１DiSlocationarrangementatadepthｏｆ～２０lm
belowthesuTfaceoftheanneaIeｄｓｐｅｃｉｍｅｎｂ
=370MPaJV=2ｘｌｒ）

Ｆｉｇｌ３ＴｗｉｌｕｓｉＩｎｔｂｅｃｏｍｐｏｕｎｄlayeratlowmagni-
licatiom（が＝370MPa,Ⅳ＝2ｘ10`）

－１１９－



窒化したSS400の疲労特性と転位組織＝￣薑■８１２エ１回しに。ｏｗＵ、

て調べた．図12～１６に焼なまし材と同一の応力で疲

労した窒化材の化合物層と拡散掴の下部組織を示す．

化合物園の下部組織については,表面直下の組織と表

面から深さ約３Ｐｍおよび６１１ｍにおける組織につい

てそれぞれ１，M察を行ったが,それらの間に有意蕊がな

かったので}まとめて図12～１４に示す．図１２は化合

物l圏lの組織であるが,組織中に転位が全く発生してい

ないことがわかる．図１３および図１４は化合物陶中に

存する双鋤組織で，このように化合物Ｉｉｚｉには数多くの

双晶が含まれていること，また図１４の耐倍率の写翼

から，これら双晶中にも転位jMu職は全く形成されてい

ないことがわかる．このような化合物胸における賑位

迦HMIの不活発性は前述の表HIi観察の紬果とも一致す

る．剛15および図１６は表iI1i下約１５１１ｍに鰯ける拡

散li1iのI騰位jMil繩で,図１５に兜らｵしるように,躯位が互

いにtal1鷺ICせず…様分布しA2ものや，図１６のような

紙位双樋子のljUIodle(lfたはcIust(!『)がiiM獺された．

同一応力下の純な眼し村では,似'10と側１１に示した

ように,明りょうなセル組織が形成されるので,それ

らと比較すると窒化材の拡散掴では転位の運動が抑制

されているのがわかる．転位遮勤と析出物や介在物と

の関係については,ｗ〔)Ｏら120)がアルミナ粒子を含む

鋼単結鮎について行った実験によれば,アルミナ粒子

はらせん転位の巡勤を妨謝すると同時に双極子の形成

を促進するようである．同様に，CrosskreutzらI魁'’

６，2024-Ｔ４アルミニウム合金において析出物が転

位の迎動をIIL止することを報告している．しかしなが

ら，本実験では,窒化物と転位の相互作用をとらえる

ことはできなかった．その原因として,電子顕微鏡写

真の小さな黒い斑点は蝕解研磨で生じる腐食生成物と

肥|同Ｌやすいこと,またＴＥＭの鏡筒内は磁場レンズ

に駁-》ているため寵化物が磁場の影緋を受けて移動し

てしまうことなどが考えられるが．これについては今

後のiilMluである．

｜Xll7と|劇】８に鎚化材の披労限より高い応力を受け

たiMI料の拡散胴に形成された下部組織を示す(化合物

liiの下部組織はiii述の図12～１４と全く同じであった

ので省略する)．表面下６ILmの薄膜では化合物膳と

拡散胸のiilii方の組織が観察されたが,化合物層の組織

はこれまでのものと同じであったのでﾛ図１７には拡

散闇の下部組織のみを示した．図１７と図１８より，負

荷応力が十分高ければ,窒化材の拡散層にも焼なまし

材と同様の明りょうなセル組織が形成されることがわ

かった．これは,応力が高ければ,転位は窒化物のよ

うな障害物を乗り越えて，固有の組織を形成すること

ができることを示している．

３．５表面および破面観察図１９に,窒化材の表

禰に発生したき製の光学顕微鏡写真を示す．図中の

A,Ｂ,Ｃで示す位麗に三つの微小き製の発生が見られ

るがりき製の先端や周辺に全くすべり帯の形成が兇ら
Ｆｉｇｌ４Ｔｗｉｎｓｉｎｔｈｅｃｏｍｐｏｕｎｄｌａｙｅｒａ上high

magnifi心atiollくげ＝370Ｍ『03,Ⅳ＝2X10ｲ）

Fig.’５DislocationarrangemeIltatadepUlof～l５ｌｌｍ
・belowthesurfaceorthemitridedspecimenb＝

370MPa,Ⅳ＝2ｘ104）

Fig16DisUDcationarrangementａｔａｄｅｐｔｈｏｆ～l51m
belowthesurfaceofthenitridedspecimen（‘＝
370MPa,Ⅳ＝2x10d〉
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れ`ない．こｵしより・竃化材では,迦榊の金凧材料とは

異なった疲労き製の発生機織が作鋤しているものと思
われる．特に・ざ製発生までの鰍返し数の全ﾂﾞﾄﾞ命にＩＬｉ
める捌合が焼なまし材と溌化材では大きく典なってい

た.すなわち､純なまし材ではき製発生は馴耐Ｍ)約

20％であ-，たが．慰化材では破断直iiiまでざ製の発生

を１，１１槐することができない場合が秒かつた．ｌｉｌＷ２ｏに

鋼化材､)波労破|iiiの散裂発生繭城U〕ｓＥＭｌｌｊ:典を示

す．こ“kり．化合物１Ｗと拡散１Ｗの'１１１にはく離が生じ

てい約｡)がＩ，かみ．このようなはく離を緑ⅡＩら'0'６

淑化処｣ＭしたＴｉ６ＡＩい'において観察している．

次に．疲労限の応力を１０，li71鯉返した試料の横断iHiの

ＳＥＭＩリ典をl渕２１に示す．この試料の表iin上にはき

鍵は硫鰯さｌＬ鞍かつたが.図２１から』jかるように，化

合物Ⅱiと肱Iij〔Ｍのl蒐界部にはく離がﾉﾋじており，これ

{よ1:述のI11iiIiilBJ察とも一致する．

鋼化材o)波ﾂｵ破j斑の形態として．／Ｍ;物を超１１､iとし

てIili壊に領る．いiljIO'ろ‘､IMwye”形を1i1するも

の(魁'い'`７)''１や化合物lPjに/ｌｉじんillllｵしが内部のlM1化刷に

､くぼしてIllij1Ilに湿るものi劇)い'鞭が報告されているが．

ニル〕U)機hWIよ水研究でⅢいたＳＨ､101)の網化材にI(t

jMiﾉⅡでiWrLiようにｌｌＭｊｌｊれる．本〃l究の突験IiUi9Mに』l；

づくＨＨ１Ｉ)００)鋼化材の披労破壊U)維過をIF(122に城

1..i尺.１７［)i島I【)C21tiUll:ITI・anⅨじII1CIl（曲（adeIDⅡ１（１１～(iIⅡ１１
ｂ《B1owthe筒urkIce〔､｢tlucnitrid(0．箭IxP(Yinwll（か
620Ｍl〕【1.Ⅳ二２xIO4）

iiilililiillililiiiiilililll1il
Fig.’８Dislocationarrangementatadepthｏｆ～l0Pm

belowthesuTfaceof【henitridedsPecimen（Ｕ＝

６２０ＭＩＤａｊＶ＝２ｘ104）

FiH､２０FatiHuefracturesurfaceofthenitrided

specimen（汀＝620MPa）

Fig21ScanningeIectrorlmicrographofthecrossSec･
ｔｉ⑪nofthenitridedspecimen（⑦＝600MPa．Ⅳ＝
107）

Fig.１９Fatiguecrackinitiationofthenitrided

specimem（｡＝650MPa,Ⅳ＝z75x106）

－１２１－
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一段階のぎ製の破面が形成される．さらに，応力繰返

しが進むと，図22(ｃ）に示すように，それぞれの破面

領域が広がると同時に互いに合体してき裂而領域の拡

大力起こる．この段階でも試験片表面にき製は形成さ

れず,剛22(。）に示すように，き裂面が断iiiiの大部分

を,hめるに茶ったときに化合物胸の脆性割れによって

表iiiにき製が現れる．その後は，図22(ｅ)に示すよう

に,化合物胸の急速な脆性破壊を伴いつつ断面全体の

般終破壊に至る．

４．繕雷

一般機適用圧延鋼SS400の焼なまし材と窒化材に

ついて疲労試験を行い,両材の表面近傍に形成された

転位組織や拭料炎ihiならびに破而形態を観察して比較

することにより，以下のことが明らかになった．

（１）焼なまし材では形成されるすべり帯が窒化材

炎iniでは全く観繋さｵしなかった．これより，窓化j１，１．の

表ililMを柳成する化合物勝からは転位が表iHiに達し，

消滅することがないことがわかった．

（２）本実験で用いた応力振幅の範朋では,化合物

掴に職位組織の形成が見られず,化合物蝋では砿位遮

UMIが活発でないことがわかった．

（３）一方,拡散層では，負荷応力が焼なまし材と

同じ場合は,転位がtamgleせずに－橡分布したもの

や転位双極子のCluster等が観察された．しかし，負

荷応力が窒化材の疲労限よりも大きい場合は,焼なま

し材と同様の明りょうなセル組織が形成された．これ

より，拡散liiiでは転位の運動が抑制されるが,負荷応

力が大きくなると転位は障害物を乗り越えて固有の組

織を形成することがわかった．

（４）窒化材では,疲労き裂はすべり帯の形成を伴

わず発生した．また，化合物層と拡散屑の閲にはく離

が生じた．

Conpoundlayer

(ａ）

(ｂ）

に）

(。）

（ｅ）

Fig.２２ｓchematiciUustratioIuofthefOrmationandthe
expansionoIthefractuにsurfaceinthcnitrided
SS400

す．図２２は,試験片の縦主軸方向から見た波労破iii

の形成と拡大の棟柑を示したものである．図22(ａ）

は応力を負荷する前の状態で,図中Ａ,ＢおよびＣを

すべり迦MIIが非常に活発な締AII粒とする．このような

縞｡M1粒が脳力繊返しを受けると．紬IMI粒中に剛有のiliiti

位組織が形成されるとともに噸砿した賑位の一部は表

面に向かって移動を始めるが,化合物脇によって阻止

されるため化合物閥と拡散層の境界に多くの転位が堆

積することになる．Zener《22)やYokcbori(割によれ

ば,堆概転位の応力集中によって結晶粒界や介在物に

沿ってき製が発生する．図22(ｂ)は，このような機櫛

を濫に描いたもので,化合物圏と拡散胸の境界にはく

離が生じるとともに，すべり運動の活性な結晶粒に第
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