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研究成果の概要（和文）：本研究課題では，優れた環境耐久性を有するフェライト系耐熱鋼の開発を行うことを目的と
して，ラスマルテンサイト組織を有する9-12Cr系耐熱鋼の粒界制御を試みた。ラスマルテンサイト鋼における特性劣化
の優先的なサイトとなる旧オーステナイト粒界の対応粒界頻度を飛躍的に高めることができた。また，粒界制御熱処理
によりサブブロック組織が微細化し，その後の焼戻し処理により，M23C6炭化物が微細に分散することを見出した。こ
のような粒界制御材料に対して，高温クリープ試験，高温水蒸気酸化試験，液体金属腐食試験を行ったところ，いずれ
の特性も粒界制御により著しく向上することが明らかとなった。

研究成果の概要（英文）：Grain boundary engineering (GBE) was applied to 9-12Cr heat-resistant ferritic 
steels with lath-martensite for achieving enhanced environmental durability. We could observably increase 
the fraction of coincidence site lattice (CSL) boundaries along the prior austenitic boundaries in 
martensite through a new processing route with a combination of thermomechanical treatment and 
martensitic transformation. In addition, the GBE could introduce a high density of subblock structure in 
martensite, which resulted in a homogeneous distribution of fine M23C6 precipitates in tempered 
martensite. These GBEed ferricitc steels showed superior resistances against high temperature creep, 
steam oxidation and liquid metal corrosion.

研究分野：材料界面物性学
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１．研究開始当初の背景 
 温室効果ガスの排出を削減し，低炭素社会
実現のためには，高効率太陽光発電や燃料電
池など環境に優しい持続可能な自然エネル
ギー技術の新規開拓は中長期的に重要な課
題である。一方，短期的には，現在の主力エ
ネルギー源である火力発電の効率向上が不
可欠である。東日本大震災による福島第一原
子力発電所の事故により，原子力発電が難し
い状況にあり，安定な電力確保と CO2排出削
減の両立のために火力発電の効率向上がま
すます重要な課題となっている。火力発電効
率の向上には，蒸気温度の高温化が必要であ
り，現在最も多く稼動している火力発電所の
運転温度である 538℃から 700℃への高温化
が達成されれば，推定で約 30％の CO2削減が
可能であると試算されている（経済産業省資
源エネルギー庁試算）。これを実現するため
には，より高温強度に優れた耐熱材料の開発
が必須である。火力発電用のボイラやタービ
ン用材料としては，熱膨張率が小さく熱伝導
率が大きいため発生する熱応力が小さい，安
価である等の理由から，フェライト系耐熱鋼
の研究開発が国内外において精力的に行な
われてきた。従来の材料開発においては，さ
まざまな元素の添加による合金開発が中心
に行なわれ，フェライト系耐熱鋼の高温強度
の向上が図られてきたが，従来技術による耐
熱温度の向上には限界がきており，ブレーク
スルーするためには，これまでとは異なる発
想による材料開発が必要である。 
 
２．研究の目的 
 本研究開発課題では，「粒界工学」に基づ
いた精密な粒界微細組織制御により，超環境
耐久性を有する超々臨界圧発電用フェライ
ト系耐熱鋼の開発を行ない，温室効果ガスの
排出削減による低炭素社会の構築に寄与す
る技術を確立することを目的としている。低
炭素社会実現のためには火力発電所の発電
効率の向上が不可欠であり，蒸気温度の高温
化が必要である。そのためには従来技術で開
発された材料の特性を凌駕する革新的なフ
ェライト系耐熱材料の開発が極めて重要で
ある。本研究では，『粒界工学』に基づいた
精密な粒界微細組織制御により，超環境耐久
性を有する材料の開発を行なうことを目的
として行われた。 
 
３．研究の方法 
(1) フェライト系耐熱鋼に対する粒界制御
方法の基本的な考え方 
 フェライト系耐熱鋼の粒界制御には，これ
までオーステナイト系材料において行なわ
れてきた焼鈍双晶形成を利用した方法がそ
のままでは適用できない。しかしながら，フ
ェライト系材料も高温では積層欠陥エネル
ギーの低いオーステナイト相（γ相）に相変
態することから，γ相においては高頻度に焼
鈍双晶を導入し，対応粒界頻度を高めること

が可能である。また，マルテンサイト相（M
相）と母相γ相とは結晶学的な方位関係を有
するため，γ相中の双晶界面や対応粒界は，
マルテンサイト変態の後も整合性の良い対
応粒界になる頻度が高くなる可能性が高い。
したがって，高温相であるγ相の対応粒界頻
度を高めることにより，マルテンサイト相に
おける対応粒界頻度を高めることができる
と期待される。 
 
(2)期間内において，取組んだ研究課題 
 フェライト/マルテンサイト系耐熱材料
に対する粒界制御方法の指導原理の確立
と制御条件の最適化 

 粒界制御材料に対する最適焼き戻し条件
の探索（炭化物の微細分散と粗大化抑制） 

 粒界制御された材料の環境耐久性評価
（高温クリープ，高温水蒸気酸化） 

 溶接熱影響部における微細組織劣化対す
る粒界制御の効果の検証 

 Pb-Bi 液体金属脆化抑制に対する粒界制
御の有効性の検証 

 粒界制御フェライト/マルテンサイト鋼
の照射誘起微細組織変化 
 
４．研究成果 
 本研究課題では，今日でもほとんど行われ
ていない積層欠陥エネルギーの高いbcc系材
料に対する粒界工学の新しい挑戦として，相
変態と加工熱処理を組み合わせた独自のア
プローチによりラスマルテンサイト組織を
有する9-12Cr系耐熱鋼の粒界制御を試みた。
その結果，ラスマルテンサイト鋼における特性劣
化の優先的なサイトとなる旧オーステナイト粒
界の対応粒界頻度を飛躍的に高めることが
できた。また，粒界制御熱処理によりサブブ
ロック組織が微細化し，その後の焼戻し処理
により，M23C6炭化物が微細に分散することを
見出した。その結果，例えば，粒界制御 9-12Cr
鋼（T91 鋼）を温度 750℃，応力 100MPa の条
件でクリープ試験を行ったところ，粒界制御
材は粒界非制御材に比べ，最小クリープ速度
が約 3桁小さくなるとともに，破壊寿命が約
1 桁長くなることが確認され，当初目標であ
った，最小クリープ速度 1/10 を大幅にクリ
アすることができた。このように，フェライ
ト/マルテンサイト鋼の高温クリープ寿命の
向上に粒界制御が有効であることが実証さ
れた。以下に，本研究において得られた主な
成果について概説する。 
 
(1) フェライト/マルテンサイト(F/M)系耐
熱材料に対する粒界制御 
 図 1 は，(a)粒界非制御および(b)粒界制御
10Cr SUH3 鋼の IPF(Inverse Pole Figure)マ
ップである。熱間圧延とその場焼鈍を組合せ
た粒界工学手法により，オーステナイト相に
高頻度の焼鈍双晶（Σ3 粒界）を導入するこ
とによって相変態後の旧オーステナイト粒
界の対応粒界頻度を著しく高めることがで



きることを明らかにした（図 2）。また，見出
された傾向は，少なくとも図 2に示した 4種
類の F/M 系鋼に共通することから，本粒界制
御手法は，特定の鋼種に限定されず多くの
F/M 系鋼に適応可能であると考えられる。さ
らに，図 1からわかるように，粒界制御によ
り，マルテンサイト相のサブブロック組織が
微細化することを見出した。このような粒界
制御により，旧オーステナイト粒界の対応粒
界頻度を高め，サブブロックを微細化するこ
とにより，焼き戻し熱処理により析出する
M23C3 炭化物がサブブロック上に微細に分散
されるとともに，旧オーステナイト粒界上の
炭化物の粗大化が抑制されることを明らか
にした。 

(2) 粒界制御フェライト/マルテンサイト鋼
SUH3 の耐高温水蒸気酸化特性 
 粒界制御10Crフェライト/マルテンサイト
鋼 SUH3 に対して，高温水蒸気酸化試験を行
ったところ，耐水蒸気酸化特性が著しく向上
することが明らかとなった。図 3は，100%水
蒸気中，温度 973K にて 24 時間，高温水蒸気
酸化試験を行った後の断面 SEM 写真である。
(a)は粒界非制御材，(b)は粒界制御材である。
試料表面には Fe3O4からなるアウタースケー
ルとFe3O4+FeCr2O4からなるインナースケール
が形成されているが，これらの酸化層の形成
が粒界制御により著しく抑制されているこ
とがわかる。EPMA 分析の結果，粒界制御材の

インナースケールと母材との界面には，Cr と
Si が濃化しており，これらが耐水蒸気酸化性
の向上に寄与していると推察される。上述し
たように，粒界制御材では，旧オーステナイ
ト粒界に沿った対応粒界頻度が高くなると
ともに，サブブロック境界（低角粒界）が高
頻度に導入される。これらのサブブロック境
界が短回路拡散の経路として作用し，Cr や
Si がインナースケールと母材との界面に酸
化の初期段階で濃化し，母材の耐酸化性を高
めたものと考えられる。 

 
(3) 粒界制御 9Cr フェライト/マルテンサイ
ト系耐熱鋼 T91 の高温変形特性 
 粒界制御 T91 鋼について，大気中，温度
873K–973K, 初ひずみ速度 1.1×10-5 – 5.4×
10-3 s-1の条件で高温引張試験を行った。図 4
は降伏応力（0.2%耐力）と塑性ひずみ速度を
両対数プロットしたものである。比較のため
に市販の受入まま材（粒界非制御）のデータ
も示している。いずれの試料も応力指数が
12-16 と非常に大きく，分散強化合金の特徴
的な挙動を示している。高応力側の一定応力
で比較した場合，粒界制御材の方が受入まま
材に比べ，塑性ひずみ速が 1-2 桁低下するこ
とが見出された。また，受入まま材では，し
きい応力以下の低応力域において応力指数
が約 2まで小さくなる領域が観察され，変形
中に粒界すべりが生じている可能性が高い。
これに対して，粒界制御材では，このような
応力指数が小さくなる変形領域は観察され
なかった。さらに，高温変形後の組織観察に
おいて，粒界制御材は受入まま材に比べ，旧

 
図1 (a)粒界非制御, (b)粒界制御10Cr SUH3
鋼の SEM/EBSD IPF マップ 

 
図 2 オーステナイト相におけるΣ3n粒界
の頻度と旧オーステナイト粒界に沿った対
応粒界頻度との関係 

 

図 3 10Cr フェライト/マルテンサイト鋼(SUH3)
の高温水蒸気試験(100%H2O, 873K, 24h)
後の試料断面SEM写真：(a)粒界非制御材，
(b)粒界制御材 



オーステナイト粒界上の析出物の凝集粗大
化が抑制されていることが見出された。 
 
(4) 粒界制御 9Cr フェライト/マルテンサイ
ト系耐熱鋼 T91 の高温クリープ変形特性 
 粒界制御および粒界非制御T91鋼の高温ク
リープ試験を温度 923 K, 応力 100 MPa の条
件で行った。得られたクリープ曲線を図 5に
示す。粒界制御材は粒界非制御材に比べ，最
小クリープ速度が約 3桁小さくなり，破断寿
命が約 1桁長くなることが確認され，フェラ
イト系耐熱鋼の高温クリープ寿命の向上に
粒界制御が有効であることが実証された。
(1)で述べたように，粒界制御熱処理により，
旧オーステナイト粒界に沿った対応粒界頻
度が高くなるとともに，サブブロックが微細
化され，焼戻しによる M23C6炭化物が微細に分
散することから，最小クリープ速度の低下は，
分散強化の効果が高くなることに起因し，ク
リープ寿命の長寿命化は旧オーステナイト

粒界に沿った対応粒界頻度の上昇にともな
って M23C6 炭化物の粗大化が抑制されたこと
に起因すると推察される（図 6）。 
 
(5) 粒界制御 9Cr フェライト/マルテンサイ
ト鋼 T91 の Pb-Bi 液体金属脆化挙動 
 次世代原子炉（鉛合金冷却高速炉）用構造
材料として期待されている 9-12Cr フェライ
ト/マルテンサイト鋼 T91 について，Pb-Bi 共

 

図 4 873 K における粒界制御材と市販
の受入まま材の歪み速度の応力依存性
(T91 鋼)。図中のσvは析出物の分散度
から計算されたボイド強化応力（しき
い応力）。 

(b) 

 

図 5 粒界制御および粒界非制御 T91 鋼の
高温クリープ曲線（温度 923 K, 応力 100 
MPa）:(a) クリープひずみ vs 時間，(b)ク
リープ速度 vs 時間 

(a) 

 
 

 
図 6 フェライト/マルテンサイト鋼の耐
高温クリープ特性向上に対する粒界制御の
効果 

 
図 7 9Cr フェライト/マルテンサイト鋼
T91 の Pb-Bi 共晶合金を用いた液体金属腐
食試験後の引張試験による断面減少率の変
化。比較のために液体金属腐食試験と同じ
熱履歴を受けた試料の断面減少率を併記 



晶合金を用いて液体金属腐食試験を行った。
腐食試験後に液体金属と接触した表面付近
で硬度試験を行ったところ，市販の受入まま
材では，表面近傍で著しい硬度低下が起こる
のに対し，粒界制御材では受入まま材のよう
な硬度低下は観察されなかった。 
 図 7は，液体金属腐食試験を行った試料お
よび液体金属と接触させずに同じ熱履歴で
焼鈍した試料に対して引張試験を行った後，
破断面の断面収縮率を測定した結果である。
粒界制御材の方が受入まま材に比べて液体
金属腐食試験に供したことによる断面減少
率の低下が抑制されることが見出された。こ
れらの結果から，液体金属脆化の抑制に粒界
制御が有効であることが明らかとなった。 
 
(6) 粒界制御 9Cr フェライト/マルテンサイ
ト鋼 T91 の照射誘起微細組織変化 
 粒界制御および粒界非制御フェライト/マ
ルテンサイト鋼T91に対してナノ秒パルスレ
ーザー（Nd:YAG レーザー）を用いてパルス幅
5-6ns，波長:532nm，繰り返し周波数:2Hz，
レーザー強度:48mJ/cm2・pulse にて大気中で
60 分間，最大 7200 パルスまで照射した。照
射前後の表面を FE-SEM で観察すると共に
EBSD/Wilkinson 法（解析ソフトウエア：
CrossCourt3）を用いて照射前後での残留弾
性歪みを評価した。 
FE-SEM 観察より非粒界制御材では照射前
後で結晶粒が成長している傾向にあるのに
対し，粒界制御材では表面組織に大きな変化
は見られなかった。これは非粒界制御材が加
工によって蓄積された歪みが大きく,レーザ
ーの熱によってそれが駆動力となり再結晶
して粒成長したと考えられる。一方,粒界性
制御材は粒界制御熱処理によって旧オース
テナイト粒界に蓄積された歪みが減少した
ためレーザー照射の影響が少なかったと推
察される。残留弾性歪みに関しては，粒界制
御の有無にかかわらず場所によって圧縮が
引張に，引張が圧縮に変化するという現象が
見られた。 
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