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研究成果の概要（和文）：クリープ変形にともなうニッケル基単結晶超合金の結晶方位の位置分

布が中性子回折によって評価された。局所結晶回転と結晶方位の広がりがクリープ時間にとも

ない増加した。合金の破断は局所結晶回転のある場所の近くで生じたことから、局所結晶回転

は破断前の損傷位置を特定することに利用することができる。損傷位置特定の可能性を非破壊

測定の空間マッピングが容易である中性子回折によって示した。 
 
研究成果の概要（英文）：The positional distribution of crystallographic orientation in 

single-crystal nickel-base super-alloy specimens with creep deformation was evaluated 

by neutron diffraction. The local crystal rotation and the broadening of crystallographic 

orientation increased gradually with the creep time. The local crystal rotation can be 

used to specify the damage location before rupture, because the rupture of alloy was 

generated near the place with local crystal rotation. The possibility in a localization 

of damage was shown by neutron diffraction that the spatial mapping of the nondestructive 

measurement was able to be facilitated. 
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研究分野：量子ビームを利用した材料研究 
科研費の分科・細目：材料工学、構造・機能材料 
キーワード：高温材料、量子ビーム科学 
 
１． 研究開始当初の背景 
 
 ニッケル基単結晶超合金は高温下で優れ
たクリープ抵抗を有することから、飛行機や
発電用タービンのブレード部材に使用され
ている。タービンエンジン内部は高温と回転

応力という過酷な環境下になるため、ブレー
ドの予期せぬ破損が起こる事がある。ブレー
ド破損に起因する機器の故障は、人命および
経済的損失と直結するため、損傷の非破壊評
価技術が必要とされている。特に破壊の起点
となる材料内部の局所的変形について解明
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する必要がある。 
 
２． 研究の目的 
 
タービンブレードの使用状況を考慮した場
合、材料に与えられる影響は高温下で一定応
力を負荷し続けた状態、高温クリープ変形に
相当する。本研究では、タービンブレードの
母材である Ni 基単結晶超合金の高温下クリ
ープ変形中のその場観察を中性子回折によ
って行い、材料の損傷過程における結晶方位
の回転および歪みを調査する。タービンブレ
ードの損傷個所、損傷状況を判別可能となる
測定技術のための知見を得る。 
 
 
３． 研究の方法 
 
(1) 実験試料として Ni 基単結晶超合金
CMSX4 を単結晶化処理(鋳造と熱処理)、結晶
方位に沿った試験片加工により準備した。ま
た、いくつかの試料にクリープ加速試験を施
し、その試験中断材を実験試料に用いた。 
 
 
(2) 作製した Ni基単結晶超合金について回
折実験を行い、クリープ損傷時に起こる局所
的な結晶回転及び材料中の相間の歪みを評
価した。また、中性子回折装置に引張試験機
と加熱装置を取り付け、高温クリープ下にて
その場の中性子回折実験を行った。 
 
 
(3) クリープ中断材の金属組織と結晶方位
の分布を SEM による組織観察と EBSD 解析に
よる方位解析よって調べた。 
 
 
４．研究成果 
 
(1) クリープ変形量の異なるニッケル基単
結晶超合金の試験片について、材料内の結晶
方位分布を回折実験によって調べた。その結
果、クリープ変形初期には見られなかった局
所的な結晶方位の変化がクリープ変形後の
試験片に見られた。また、試験片を多方向か
ら測定する事によって局所的な結晶方位の
変化は螺旋状である事がわかり、fcc 主すべ
り変形の蓄積により引き起こされた結晶回
転と考えられた。図１に合金局所に観察され
た結晶方位の変化を初期の結晶方位からの
変化角（球面角）と結晶方位の広がり幅（回
折ロッキング幅）として示す。局所的な結晶
方位の変化はクリープ変形量が増加するに
従って顕著に見られ、破断材ではこの部位を
起点として破断していることが観察された。
クリープ試験中断材について EBSD 解析を

行った。ラフト構造が崩壊し粗粒化した後の
材料組織サイズでも 1μm 程度であるために
鮮明な方位解析結果は得られなかったが、結
晶方位の材料内分布は中性子回折で得られ
た結果と同様であり、これまでの測定結果の
妥当性を示した。結晶方位分布を中性子回折
で測定することで、局所的な結晶方位の変化
と広がりを損傷の指標とし非破壊で損傷を
評価することが可能である。 
 
 

 
図１ クリープ変形に伴う Ni 合金局所の球
面角(横軸)と回折ロッキング幅(縦軸) 
 
 
(2) タービン母材である Ni基単結晶超合金
の高温下クリープ変形中のその場観測を白
色中性子回折によって行い、材料の損傷過程
における結晶方位変化および格子ミスフィ
ットについて応力軸とその垂直軸の材料内
分布を調査した。γ-γ’格子ミスフィット
はラフト構造の形成と崩壊の起こる 1次クリ
ープ、3 次クリープ域で顕著な緩和があり、
特に母相であるγ相の格子定数の差で応力
軸とその垂直軸に異方性が見られることが
分かった。 
 
 
(3)  非破壊かつ損傷の起点となるミクロ
な現象を定量観察する方法としてＸ線や中
性子線回折が挙げられ、特に中性子線が有用
と考えられる。Ｘ線に比べ透過能の良い中性
子線を利用した測定は実用されているター
ビンブレードの耐酸化コーティングを透過
して内部材料に関して非破壊かつ空間分解
能をもった情報を得ることが可能である。空
間分解能をもつ測定は、破壊の起点となる損
傷が部材中のどこで発生するかを特定可能
にするという意味で重要である。本研究で得
られた結晶方位変化も空間分布測定により
初めて得られた結果である。また、空間分解
能のある測定は損傷メカニズムを理解する
上で新たな情報を与える可能性がある。ミス
フィットひずみはラフト構造の形成と崩壊
のパラメータとして従来から着目されてき
たが、２次クリープ変形中の変化が少ないこ



 

 

とから、クリープ損傷を定量評価する事は難
しいと考えられていた。中性子回折で結晶方
位と格子ミスフィットの材料内分布を同時
に測定したところ、すべり変形の蓄積の結果
として起こる局所的な結晶方位変化のある
部位で格子ミスフィットに増減があり、両測
定を行うことで材料内の変形部位と変形量
定量化の可能性が示唆された。今後、ブレー
ド材の非破壊損傷測定のために、さまざまな
材種において材料内分布測定の系統的な研
究が望まれる。 
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