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１．概要（注：結論を含めて下さい）  

フェライト鋼中固溶炭素の析出挙動と時効硬化の相関を明らかにするために、

NEXAFS測定により時効にともなう炭素の局所構造変化を追跡することを試みた。特に、

スペクトルに対する表面酸化や試料に付着した不純物の影響を詳細に調べるとともに、

時効によるスペクトルの変化を検討した。その結果、鏡面研磨試料の C-K NEXAFS スペ

クトルは露出したバルクの表面を観察していること、および、C-K NEXAFS スペクトル

から対象とするフェライト鋼中固溶炭素に起因する変化のみを抽出できることが明ら

かとなった。  

 

The local structure change of interstitial solid solution of carbon in low-carbon steels has 

been discussed by C-K near edge X-ray absorption fine structure (NEXAFS) spectra  in order to 

clarify the relationship between the precipitation process and the age hardening. We 

investigated the effect of oxidation layer on the surface of sample and observed the NEXAFS 

spectra change with heat treatment.  The NEXAFS spectra of the polish sample was reflecting 

the surface of the bulk sample. And it suggests that  the C-K NEXAFS spectra can observe the 

change of the target solid solution of carbon in ferric steel.  

 

 

 

２．背景と目的  

マルテンサイト化された工業用低炭素鋼は、室温時効により炭素の再分配が生じるため著しい加工

硬化が見られることが Abe により報告されている[1]。この原因として、ε-carbide にも cementiteにも

帰属されない low-temperature carbide の析出が推測されている。一方で、フェライト鋼の室温時効硬

化は、炭素が濃化した領域（カーボンクラスタ）を形成することに起因するとも考えられている[2]。

このように、室温時効硬化時におけるフェライト鋼中固溶炭素の析出形態は未だ明らかになっておら

ず、強化機構を直接議論する結果は得られていない。そこで我々は、時効によるフェライト鋼中固溶

炭素の局所構造変化を明らかにすることを試みている。 

本課題では、時効にともなう炭素の化学状態・局所構造変化を NEXAFS により追跡する。特に、

得られたスペクトルから対象とするフェライト鋼中固溶炭素に起因する変化のみを抽出するために、

研磨処理による表面酸化の影響を詳細に検討する。この結果と C-K NEXAFS スペクトルシミュレー

ション結果を用いて、炭素の具体的な局所構造を明らかにすることを目指す。 
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３．実験内容（試料、実験方法、解析方法の説明）  

【測定試料】 

表1に本課題で用いた試料組成を示す。本研究では、フェライト鋼中の固溶炭素量を0.045wt.%とし、

添加元素としてMn、Si、P、Alを含むものとした。 

測定試料は以下の手順で作製した。Cを含むFeを真空溶解、熱間圧延し、所定の温度で溶体化処理

を行った後、水冷によって C が固溶したフェライトを得た（0.045C材）。得られた合金インゴットは、

測定箇所に応じて切り出した後、鏡面研磨を行って測定試料（溶体化まま）とした。なお、溶体化ま

ま試料は測定実施日まで液体窒素中で保持し、測定直前に試料表面の清浄化を実施した。なお、試料

厚は1mmt、大きさは7mm角程度とした。 

 

【実験方法】 

 測定はBL10に備え付けの分析システムを用いて実施し、C-K吸収端のNEXAFSスペクトルを電子収

量法によって測定した。試料の表面酸化の影響を除去するために、測定直前に試料表面を研磨し清浄

化処理を施した。また、過飽和固溶炭素を含むフェライト鋼は室温での時効効果が報告されているた

め、測定中は試料温度を200K程度に冷却した。 

 

【解析方法】 

 取得データは、Athenaソフトウェアを用いてバックグラウンド処理を実施した[3]。また、非経験的

自己無撞着実空間多重散乱計算コードであるFEFFを用いてNEXAFSスペクトルのシミュレーション

を行い、測定スペクトルとの比較を行った。 

 

４．実験結果と考察  

 図 1 に、(1)エミリー紙による研磨（研

磨傷有り）、(2)鏡面研磨、(3)表面腐食を模

擬し表面酸化処理を施した溶体化まま

0.045C 材に対する C-K 吸収端 NEXAFS

スペクトルを示す。なお、284~287eV の

エネルギー領域については、光学系に由

来する汚染炭素の影響を除去することが

できなかったため、本測定では議論しな

い。これより、表面研磨の状態により

289eV および 294 eV付近のスペクトル変

調が変化することがわかった。酸化処理

を施した試料と研磨試料では 289eV に見

られるピーク位置が異なっており、研磨

試料では高エネルギー側にシフトするこ

とがわかった。また、研磨紙料では、294 

eV付近の C-C（σ*）結合に起因するブロ

ードなピークの強度が減少した。さらに、

鏡面研磨試料では、289eV付近のピークが

よりシャープになった。このことは、鏡面

処理を施すことで試料の比表面積が小さ

くなり、酸化層の影響が相対的に小さくな

ったことが考えられる。 

 これらの結果から、鏡面研磨試料の C-K 

NEXAFS スペクトルは、少なくとも腐食

層の影響を除去できており、露出したバル

クの表面を観察していると考えられる。 

 図 2 にオイルバス中において 80℃で熱

処理した 0.045C材のC-K吸収端NEXAFS

スペクトルを示す。なお、これらの試料は

 
図 1 (1)研磨（研磨傷有り）、(2)鏡面研磨、(3)酸化処理

した 0.045C材の C-K吸収端NEXAFSスペクトル。 

 
図 2 オイルバス中で 80℃で熱処理した 0.045C 材の

C-K吸収端 NEXAFS スペクトル。測定中の試料温度は

200Kとした。 

表 1 本研究で用いた試料の組成（wt.%） 

単位:wt% 



すべて鏡面研磨を行っており、バルクが露出した状態での表面を観察していると考えられる。そのた

め、このスペクトルは、自然酸化膜中に存在する炭素に関する情報とバルク中の固溶炭素に関する情

報を含んでいることに注意が必要である。測定中における鋼中炭素の拡散を止めるために、試料温度

は 200Kに冷却した。この結果から、熱処理にともなう C-K NEXAFS スペクトル変化は、熱処理時間

に応じて(1)6h、(2)8h、(3)16h 以上の 3 つの領域に分けられる傾向があることが示唆される。また、

これらのスペクトルは表面酸化処理によって顕著な変化が見られた 289eV 付近のピークが大きく変

化しており、この領域の変化がフェライト鋼中に固溶した炭素の変化に対応している可能性が示唆さ

れる。 

 

５．今後の課題  

 本結果から、C-K NEXAFS スペクトルから対象とするフェライト鋼中固溶炭素に起因する変化のみ

を抽出できること、また、C-K NEXAFS スペクトルシミュレーション結果を用いて炭素の具体的な局

所構造を定性的に解析できることが明らかとなった。しかしながら、本測定で得られるスペクトルに

は表面酸化や試料に付着した不純物の影響を含んでおり、結果を正しく評価するためには、これらの

影響を把握する必要がある。今後は、表面状態を制御した低炭素鋼に対し光電子スペクトルの波長依

存性を測定し、得られたスペクトルから低炭素鋼表面に存在する酸化層等の厚さを定量的に評価し、

NEXAFS スペクトル処理へフィードバックすることでバルク炭素の真の変化のみを抽出することを

目指す。 
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