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　　　Time-of-Flight (TOF) neutron diffraction measurements were carried out to observe 
the microstructure evolution during the bainitic transformation of the low-alloy TRIP 
(TRansformation Induced Plasticity) steels. Carbon is enriched in the austenite phase through 
the intercritical region where the austenite and ferrite phases coexist. To investigate the effect of 
intercritical temperatures on microstructure evolution during bainitic transformation, the changes 
in phase fractions of austenite and ferrite phases and carbon concentration in the austenite phase 
during bainitic transformation were investigated. Two conditions were used for the intercritical 
temperatures: 973 K and 1053 K. The shape changes of the 111 reflection of the austenite phase 
identified a low-carbon austenite phase and a high-carbon austenite phase during the bainitic 
transformation. The final attained phase fraction of the high-carbon austenite phase was found 
to be higher at 973 K than at 1053 K. Primary ferrite was formed in the intercritical regions, 
and the lower the intercritical temperature, the higher the amount of primary ferrite formed. 
Correspondingly, the carbon concentration of the austenite phase in the duplex region increased. 
As a result, the austenite phase was stabilized, which may have increased the fraction of the high-
carbon austenite phase during bainitic transformation. We also developed an analytical scheme 
to determine the phase fraction from the diffraction intensity ratio of the strongest reflections of 
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the austenite and ferrite phases, respectively. As a result, the phase fraction can be traced with 
a time step of one-fifth of the conventional time step, which makes it possible to trace phase 
transformation that occurs in tens of seconds at high temperatures.
[Key words] Neutron diffraction, Rietveld-texture analysis, Bainite transformation, Texture, 
Transformation-induced-plasticity steel

　低合金 TRIP（TRansformation Induced Plasticity）鋼のベイナイト変態中の組織形成過程の観察のため，TOF

（Time-of-Flight）型中性子回折測定を行った．ベイナイト変態前にオーステナイト，フェライト相の二相域温

度を経由すると，フェライト相には炭素がほとんど固溶できないためオーステナイト相へ炭素濃化するため，

ベイナイト変態前にオーステナイト相に炭素濃化できる．そこで本研究では，Rietveld-texture解析によりベ

イナイト変態中のオーステナイト，フェライト相の相分率を解析し，二相域温度によるベイナイト変態中の

ミクロ組織形成に及ぼす影響を調査した．それに加え，時間分解能向上のための解析スキーム検討を行った．

二相域温度は 973 Kと 1053 Kとした．オーステナイト -111反射の経時変化の解析から，ベイナイト変態域

では低炭素オーステナイト相と高炭素オーステナイト相が存在することが確認された．二相域温度が低いほ

ど，高炭素オーステナイト相の最終的な到達相分率は高くなることが確認された．また，オーステナイト相，

フェライト相それぞれの最強反射の回折強度比をもとに相分率を解析するスキームを考案した．その結果，

従来の 1/5の時間ステップにて相分率を追跡することにより，高温における数十秒単位で生じる相変態現象

の追跡が可能となった．

［キーワード］中性子回折，Rietveld-texture解析，ベイナイト変態，集合組織，変態誘起塑性鋼

ナイト域の高温に昇温後，673 K程度の中温ま
で急冷し，その温度にて保持することで形成さ
れる 3）．この中温域では主にフェライト相から
なるベイナイトに変態するが，フェライト相に
固溶できる炭素濃度は低いため，オーステナイ
ト相に炭素が拡散する．オーステナイト相の炭
素濃度が高くなることにより，室温でもオース
テナイト相が残留する．ベイナイト変態中の準
安定オーステナイト相の形成を制御するには，
その形成過程の理解が必須である．このため，
相分率・炭素濃度変化のその場観察が求められ
る．
　中性子は金属材料への透過性が高いため，熱
処理中に生じる表面酸化の影響を無視した回
折測定を可能とする．加えて，TOF（Time-of-

Flight）型中性子回折は検出器や試料の角度走査
の必要がないため，動的現象の追跡に適してい

　1.　はじめに

　低炭素社会構築の背景のもと，自動車の軽量
化による CO2排出削減が要求されている．車
体の軽量化と同時に衝突安全性の向上が必要と
なり，高強度・高延性鋼板の開発が進められて
いる．強度，延性はミクロ組織に依存するた
め，熱処理プロセスによるミクロ組織制御が
行われる．特に，TRIP（TRansformation Induced 

Plasticity）鋼 1）は，強度と延性を兼ね備えた鉄
鋼材料である．TRIP鋼はフェライト相（体心立
方構造：α相）中に準安定な残留オーステナイ
ト相（面心立方構造：γ相）を有し，変形の際に
オーステナイト相がマルテンサイト変態を起こ
す．この相変態が結晶塑性による延性を生じさ
せ，同時に硬質のマルテンサイト相が強度を向
上させる 2）．残留オーステナイト相はオーステ
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る 4）．J-PARC MLFの BL20（iMATERIA）では，
多数の検出器が試料を囲むように立体的に配置
されている．試料に対し様々な方位に検出器が
あるため，試料や検出器の走査なしに集合組織
測定が可能であり，さらに集合組織を考慮した
Rietveld解析（Rietveld-texture解析）による相分
率解析が可能である 5，6）．これらの基盤技術を
もとに，高温下における準安定オーステナイト
相形成過程を連続的に観察できる．
　本研究では中性子回折測定によりベイナイト
変態中のオーステナイト相の相分率・炭素濃度
変化を直接観察する．特に，ベイナイト変態前
の高温域において，フェライト相とオーステナ
イト相の二相が共存する温度域（二相域）を経
由させ，その後ベイナイト変態温度域に急冷す
る熱処理 7）を実施する．フェライト相にはほ
とんど炭素が固溶しないため，二相域ではフェ
ライト相からオーステナイト相に炭素が拡散す
る．したがって，二相域保持を行うことで，ベ
イナイト変態前にオーステナイト相の炭素を濃
化することができる．そこで，二相域保持温
度による準安定オーステナイト形成過程への
作用を明らかにすることを目的とする．また，
Rietveld-texture解析では低次から高次までの反
射を必要とするため，積算時間を長くする必要
がある．一方，ベイナイト変態速度に対し，適
切な時間分解能が得られないことがある．そこ
で，時間分解能を向上するための解析スキーム
を検討する．

　2.　実験・解析

　試料には 0.15C-1.48Si-1.52Mn鋼（mass%）を
用いた．熱間鍛造材後に，厚さ 6 mmに熱間圧
延，徐冷し，厚さ 2 mmに冷間圧延を行った．
板材は放電加工機により Fig.1の形状に切り出

し，中性子回折測定試料とした．
　中性子回折測定は BL20（iMATERIA）にて実
施した．iMATERIAに急速加熱冷却試験装置を
設置し，その場中性子回折測定を行った．Fig.2

（a）に急速加熱冷却試験機を含めた測定環境の
レイアウトを示す．入射中性子のビームサイ
ズは 22 mm×22 mmとし，板材試料の圧延面
法線方向に中性子を入射した．iMATERIAで
は Back Scatter（BS），Special Environment（SE），
Low Angle（LA）バンクの検出器バンクを配置
しており，それぞれのバンクを分割すること
で Fig.2（b）に示す 132の極点図方位で中性子回
折パターンを同時に観測できる 8）．その場中性
子回折測定における熱処理条件を Fig.3に示す．
昇温速度は 10 K/sとした．また，降温では急
冷が必要となるため，液体窒素により冷却した
Heガスを吹き付けることにより 20 K/s以上の
降温速度とした．試料を 1273 Kのオーステナ
イト相域まで加熱後に，二相域に保持した．二

 

 
Fig. 1 Sample shape for neutron diffraction. Size and position of the neutron beam is indicated by the 

dashed line. 

 

 
 

Fig. 2 (a)Schematic diagram of the heating and cooling system in iMATERIA. (b)The distribution of 

scattering vectors corresponding to the 132 observation points in pole figure. 

 

 

 

  

Fig.1　Sample shape for neutron diffraction. Size and 
position of the neutron beam is indicated by the dashed 
line.
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相域温度は 973 K，1053 Kの 2種類の条件（それ
ぞれ Scheme 1，Scheme 2）にて中性子回折測定
を実施した．二相域にて 600 s等温保持した後，
673 Kで 1800 s等温保持した．二相域温度によ
るベイナイト変態中のミクロ組織形成に及ぼす
影響を調査する．
　相分率は Rietveld-texture解析により求めた．
Rietveld-texture解析では，多数の観察方位で得
られた回折パターンそれぞれに対し Rietveld解

析を行うが，各観察方位の回折強度をもとに
結晶方位関数（Orientation Distribution Function：
ODF）解析もあわせて行うことで，集合組織の
影響を補正した相分率が解析される．Rietveld-

texture解析にはMAUDプログラム 9）を用いた．
ODFの計算法として，結晶方位分布関数を不連
続関数として扱う E-WIMV法 10）を利用した．
　オーステナイトの炭素濃度は，Leeらの式 11）

から算出した．

　aA =（0.35279+7.83×10−4XC +1.144×10−4 XMn ）
　　　×［1+（23.875−0.5XC −0.1784XMn）

　　  ×10−6（T−298）］　　　　　　　　　（1）

ここで，aAはオーステナイトの格子定数［nm］，
XCは炭素濃度［at%］，XMnはマンガン濃度［at%］，
Tは温度［K］である．オーステナイト相の格子
定数は 111反射のピーク位置から算出した．な
お，オーステナイト相の 111反射は BSバンク
の積算強度として求めている．
　Electron Back Scatter Diffraction：EBSD測定は
ショットキー型走査型電子顕微鏡（SU5000，日
立ハイテク製）と，それに搭載した結晶方位解
析装置（DVCS，TSL製）を用いた．圧延板試料

Fig.2　(a) Schematic diagram of the heating and cooling system in iMATERIA. (b)The distribution of scattering 
vectors corresponding to the 132 observation points in pole figure.

Fig.3　Annealing conditions used in this study. The 
intercritical temperatures are 973 K (Scheme1) and 
1053 K (Scheme 2). Points A, B, C, and D represent 
the observation points for the peak analysis of Fig.5.
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の Transverse Direction：TD断面を観察面とし
た．断面は 20 nmのコロイダルシリカによる研
磨後，酢酸 −10%過塩素酸にて電解研磨を施し，
EBSD観察試料とした．EBSD測定結果の解析
には OIM Analysisソフトウェア（EDAX TSL製）
を用い，オーステナイト，フェライト各相の分
布を求めた．

　3.　結果と考察

3.1　熱処理後のミクロ組織に対する EBSD観察
　Scheme 1，2の熱処理後に形成されたミクロ
組織について，EBSD測定により観察した．
フェライト相と残留オーステナイト相の相分布
を Fig.4に示す．フェライト相（α相）として，
二相域で形成された粗大なポリゴナル形状の初
析フェライト（primary ferrite）と，673 Kのベイ
ナイト変態中に形成された微細なラス形状のベ
イニティックフェライト（bainitic ferrite）が確認
された．加えて，残留オーステナイト相（γ相）
がベイニティックフェライトに囲まれて形成さ
れた．粗大なフェライトは初析フェライトであ
るが，初析フェライトの面積は Scheme 2より
Scheme 1のほうが大きい．つまり，初析フェラ

イト形成量は Scheme 2よりも Scheme 1の方が
大きい．また，図中の赤で着色した残留オース
テナイト相の面積もまた Scheme 2より Scheme 

1のほうが大きく，残留オーステナイト相の形
成量は Scheme 1の方が大きい．
　二相域における初析フェライト形成量が増加
すると，フェライト相からオーステナイト相に
排出される炭素量が増加する．二相域における
オーステナイト相の炭素濃度が増加すると，そ
れに応じベイナイト変態中に形成される準安定
オーステナイト相の安定性が向上すると考えら
れる．したがって，初析フェライト析出の増量
に応じ，Scheme 1の残留オーステナイトがより
多量に確認されたと考えられる．

3.2　ベイナイト変態中の高炭素オーステナイト
　　 相形成と炭素濃度変化
　673 Kのベイナイト変態域では二相域に形成
されたオーステナイト相がベイナイトに分解
する．この分解に伴いオーステナイト相へ炭素
が拡散する．二相域からベイナイト変態域にお
けるオーステナイトへの炭素濃化を確認するた
め，Fig.3の Scheme 1：A，B，C，Dの観察時間
におけるオーステナイト相の 111反射の時間変
化を観察した結果を Fig.5に示す．Aにおける
回折ピークはほぼ対称形状であるが，B，Cは
非対称形状となる．111反射の非対称形状は炭
素濃度の異なるオーステナイト相形成を示唆す
る．非対称形状の 111反射は 2つのピークにて
フィッティング可能であり，炭素濃度分布が連
続的ではなく，2つの炭素濃度に別れることが
明らかとなった．炭素濃度の低いオーステナイ
ト相を γLC（LC：Low Carbon）相，炭素濃度の高
いオーステナイト相を γHC（HC：High Carbon）
相と称する．
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Fig. 3 Annealing conditions used in this study. The intercritical temperatures are 973 K (Scheme1) and 

1053 K (Scheme 2). Points A, B, C, and D represent the observation points for the peak analysis of 

Fig. 5. 

 

 
Fig. 4 Phase maps after the annealing treatments of the intercritical temperatures of (a) 973 K (Scheme 

1) and (b) 1053 K (Scheme 2). The region surrounded by the solid and dotted lines denote the bainitic 

and primary ferrite, respectively. 

 

  

Fig.4　Phase maps after the annealing treatments of 
the intercritical temperatures of (a) 973 K (Scheme 1) 
and (b) 1053 K (Scheme 2). The region surrounded 
by the solid and dotted lines denote the bainitic and 
primary ferrite, respectively.
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　Fig.5において，γLC相，γHC相それぞれのピー
クに着目すると，γLC相のピーク成分は時間経
過に伴い消失し，γHC相のピーク成分が支配的
となる．また，γHC相の炭素濃度は時間ととも
に増加する．γLC相は炭素濃度が低いため安定
性が低く，フェライト相へ変態する．フェライ
ト変態に伴い炭素が γHC相へ拡散し，炭素濃化
が進行したと考えられる．この γHC相への炭素
濃化により安定性の高い γHC相が形成されると
考えられる．
　673 K域における相分率を Rietveld-texture解
析，炭素濃度を（1）式から求めた結果を Fig.6

に示す．673 Kに到達した時間を 0 sとしている．
Scheme 1，2のいずれにおいても，時間経過に
伴い γLC相の相分率は低下した．一方，γHC相
の相分率はベイナイト変態初期に形成され，そ
れが維持されることが確認された．また，γHC

相の炭素濃度は γLC相の相分率低下とともに増
加した．γLC相がフェライト相に変態する際に，
フェライト相に固溶できない炭素が γHC相に拡
散したことが明らかとなった．
　二相域温度によるベイナイト変態中の組織形
成への影響を探るため，Fig.6における Scheme 

1と Scheme 2の相分率，炭素濃度を比較する．

Fig.5　Gaussian peak fitting for the γ-111 reflections at A: 973 K, and at 673 K with holding times of B: 50 s, C: 
250 s, and D: 1750 s.

 
Fig. 5 Gaussian peak fitting for the γ-111 reflections at A: 973 K, and at 673 K with holding times of 

B: 50 s, C: 250 s, and D: 1750 s 

 

 
Fig. 6 Changes in phase fraction of ferrite, γLC and γHC phases and carbon content in austenite at 673 

K of (a) Scheme 1, (b) Scheme 2. 

 

  

0 500 1000 1500
0

20

40

60

80

100

C
ar

bo
n 

co
nt

en
t, 

C
 / 

m
as

s%

Time / s

Ph
as

e 
fra

ct
io

n,
 V

 / 
vo

l%

V αα

V γγ
 HC V γγ

 LC

C γγ
 HC

C γγ
 LC

(a)

0.0

0.4

0.8

1.2

1.6

0 500 1000 1500
0

20

40

60

80

100

Ph
as

e 
fra

ct
io

n,
 V

 / 
vo

l%

C
ar

bo
n 

co
nt

en
t, 

C
 / 

m
as

s%

Time / s

V αα

C γγ
 HC

C γγ
 LC

V γγ
 HC V γγ

 LC

0.0

0.4

0.8

1.2

1.6
(b)



239

低合金 TRIP鋼の二相域温度によるミクロ組織形成依存性の中性子回折観察

Ｘ線分析の進歩 54

γHC 相の相分率は Scheme 2より Scheme 1の
方が高い．また，Scheme 1の γLC相の分解は
Scheme 2のそれに比べ緩やかに進行した．Fig.4

にて観察した残留オーステナイトは γHC相であ
り，二相域温度による γHC相の相分率の関係は
Fig.4の残留オーステナイトの相分率の傾向と
一致する．Rietveld-texture解析から求められた
Scheme 1，2の二相域のオーステナイト相分率は
それぞれ 34，70 vol%である．ベイナイト変態
前のオーステナイト相分率に応じ，Scheme 1の

γHC相の相分率が Scheme 2のそれより高くなっ
たと考えられる．また，二相域のオーステナイ
ト相の炭素濃度を（1）式から求めると，Scheme 

1，2それぞれ 0.5，0.3 mass%となる．Scheme 1

においては，二相域のオーステナイト相の炭素
濃度がより高いため，γLC相の安定性が上昇す
る．その結果，γLC相の分解は緩やかに進行し
たと考えられる．なお，γHC相の炭素濃度は二
相域温度によらず同等である．γHC相の炭素濃
度は二相域温度に依存せず，ベイナイト変態温
度に依存することが明らかとなった．

3.3　最強反射を用いたシングルピーク解析に
　　 よる相分率解析の高時間分解能化
　Fig.6の Scheme 2の相分率変化は初期の 2点
で終了しており，十分な時間分解能で観察され
たとは言いがたい．より細かい時間分割にて解
析する必要があるが，Rietveld-texture解析によ
る相分率解析では，次の 2つの問題により時間
分解能を向上できない．1つに，検出器バンク
を複数に分割したデータをもとに解析するた
め，分割数に応じて積算強度が低下すること
である．例えば BSバンクは 6個の検出部に分
割されるため，積算強度は 1/6に低下してしま
う．もう 1つに，低強度の高次回折を解析に利
用する必要がある点である．以上の問題から，
Rietveld-texture解析の時間分解能は 100 s程度
が限度であった．
　一方，オーステナイト相とフェライト相の回
折強度比と相分率の関係を定義できれば，最強
反射，つまり，γ-111反射と α-110反射のみか
ら相分率を求めることができる．本実験では二
相域とベイナイト変態域（673 K）の集合組織は
ほぼ変化しないことが確認されており，二相域
の集合組織とベイナイト変態域のそれが同一と

Fig.6　Changes in phase fraction of ferrite, γLC and γHC phases and carbon content in austenite at 673 K of (a) 
Scheme 1, (b) Scheme 2.
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仮定できる．オーステナイト相とフェライト相
の回折強度比と相分率との関係は補正項 xを与
え，次式で示される．

　　　 　　　　　　　　　（2）

I Fccと I Bccはそれぞれオーステナイト相の 111

反射，フェライト相の 110反射の積分強度で
ある．また，P Fccはオーステナイト相の相分率
である．補正項 xは二相域の P Fccを Rietveld-

texture解析から算出し，その際の I Fccと I Bccの
関係から算出できる．ベイナイト変態域の任意
の時間にて I Fccと I Bccを求めれば，その時間の
オーステナイト相分率が求められる．最強反射
のみを利用し，集合組織による回折強度の影響
を加味した相分率解析法をシングルピーク解析
と以下呼称する．
　ベイナイト変態初期の相分率変化をシングル
ピーク解析により算出した結果を Fig.7に示す．
Scheme 1，2のいずれもベイナイト変態初期に主
な相変態が起こるが，100 sステップの Rietveld-

texture解析では Scheme 1が 6点，Scheme 2が
2点で相変態が終了する．一方，シングルピー

ク解析では 20 sステップにて相分率変化を追跡
し，特に Scheme 2の相分率変化を連続的に捉
えることが可能となった．Scheme 2において，
Rietveld-texture解析の最初のプロットである 50 

sにおいて，γLC相の相分率は 7.5 vol%である．
一方，同時間におけるシングルピーク解析の解
析では 3.0 vol%とより低い値まで低下している
ことが明らかになった．また，Scheme 2の相変
態終了時間に着目すると，Rietveld-texture解析
では 150 sであるが，シングルピーク解析では
90 sと求められ，相変態現象をより正確に求め
ることが可能となった．
　以上の実験結果は J―PARC出力：150 kW時
に得られたが，現在，最大出力：1 MWに向け
出力が上昇している．出力に比例し中性子ビー
ム強度は上昇するため，さらなる時間分解能の
向上が期待される．

　4.　結　論

　低合金 TRIP鋼のベイナイト変態によるミク
ロ組織制御に関し，ベイナイト変態前のオース
テナイト・フェライト二相域温度の影響を調査

Fig.7　Changes in phase fraction of γLC and γHC phases obtained by the single peak analysis of (a) Scheme 1 and (b) 
Scheme 2.
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するため，その場中性子回折測定を実施した．
また，ベイナイト変態中の中性子回折による観
察に対し，時間分解能向上のための解析スキー
ムを検討した．その結果，以下の知見が得られ
た．
（1）低合金 TRIP鋼のベイナイト変態中におい
て，低炭素オーステナイト（γLC）相は変態に
より消滅するとともに高炭素オーステナイト
（γHC）相が形成される．γLC相から γHC相に
炭素が拡散するため，γHC相の炭素濃度は増
加し，γHC相が安定化する．

（2）二相域温度が低いほど，673 Kのベイナイ
ト変態域における γHC相の相分率は高くな
る．二相域温度が低いほど，初析フェライト
の析出量は大きくなるため，オーステナイト
相の炭素量も大きくなる．それに応じベイナ
イト変態前においてもオーステナイト相の安
定性が向上し，ベイナイト変態域の γHC相
形成に差を生じさせたと考えられる．また，

γHC相の炭素濃度は二相域温度によらず同等
であり，二相域温度には依存せず，ベイナイ
ト変態温度に依存することが明らかとなっ
た．

（3）Rietveld-texture解析では 100 s程度の時間分
解能が限度であった．時間分解能向上のため，
集合組織の影響を補正し，かつ，オーステナ
イト相とフェライト相の最強反射のみを用い

たシングルピーク解析を行った．その結果，
シングルピーク解析では 20 sステップにて相
分率変化が可能となり，相分率変化を連続的
に捉えることが可能となった．
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