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研究成果の概要（和文）：高分解能透過電子顕微鏡による積層欠陥エネルギー値の計測、高性能イオン研磨装置を用い
た粒界炭化物の観察、方射光X線による結晶粒界近傍局所の応力ひずみ計測と表面酸化物生成に伴う材料表面残留応力
の計測等により、Ni基高Cr合金の粒界応力腐食割れき裂進展機構について、①材料面から、Ni基高Cr合金溶製時の残留
共晶炭化物の酸化や、粒界近傍局所の積層欠陥エネルギー値低下による応力腐食割れ進展速度の増大等、粒界酸化を加
速させる物理要因の明確化、②応力面から、酸化皮膜生成に伴う引張残留応力の増大や、粒界近傍局所の応力・ひずみ
の増大の明確化、③環境面から腐食環境下その場での酸化挙動の解明、等を図ることができた。

研究成果の概要（英文）：In order to clarify the intergranular stress corrosion crack growth mechanism of 
the Ni-base high-Cr alloys, the measurement of stacking fault energy value by high-resolution 
transmission electron microscopy, observation of grain boundary carbides with high performance ion 
polishing process, measurement of local stress-strain near the grain boundaries and near exposed surface 
generated by the surface oxides of the material by In-situ Synchrotron X-ray technique were achieved from 
the viewpoint of material, stress and environmental aspects, such as the oxidation of the residual 
eutectic carbides at the time of melting process for the Ni-base high-Cr alloy, reducing of the local 
stacking fault energy value near grain boundaries, increasing of the tensile local residual stress and 
strain near the exposed surface of the material due to the surface oxide film formation, and near the 
grain boundaries, and elucidation of the oxidation behavior in situ under corrosive environment.

研究分野：原子力材料、腐食、金属
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  １版



１． 研究開始当初の背景 
従来、600 (Ni-15Cr-9Fe)合金は応力腐食割

れ感受性が高く、問題視されてきた。これに

対し約 30年前に本研究代表者らは 600合金の

Cr 量を 30％と高くし、700℃で 15 時間の特殊

熱処理を施し結晶粒界に M23C6 炭化物を母相

と整合析出させた TT690 (Ni-30Cr-9Fe) 合金

を開発し、耐応力腐食割れ合金として世界の

加圧水型軽水炉で広く用いられてきた。しか

し近年、一部の研究者から、「TT690 合金に

30％程度の高度の冷間圧延を施すと応力腐食

割れき裂進展速度が大きくなり、そのき裂進

展速度は、従前の 600 合金と大きく変わらな

い。」との研究報告がなされ、「TT690 合金は

容易に SCC を生じない」との従来の解釈に対

して重大な疑念を持たれ、米国では軽水炉の

信頼性維持の観点で大問題となり、国際評価

グループが設けられた。その一員である本研

究代表者には、TT690 合金等 Ni 基高 Cr 合金

の粒界応力腐食割れ機構について、抜本的な

学術研究を強く求められている。一方、「高度

の冷間加工を施した TT690 合金の応力腐食割

れき裂進展速度は、供試材により大きく異な

る」との報告もあり、Ni 基高 Cr 合金は凝固

偏析や共晶炭・窒化物を生成し易いことから、

材料面からの系統的な研究が必要と考えられ

る。すなわち Ni 基高 Cr 合金の粒界酸化を加

速させる物理要因 (例えば溶製時の共晶炭化

物が最終製品の結晶粒界に残留し、高度の冷

間加工により共晶炭化物に割れを生じ、酸化

し易くなることや、粒界炭化物析出に伴う偏

析により粒界近傍局所の積層欠陥エネルギー

値が低下し、冷間加工により粒界近傍が異常

に硬化し、酸化し易くなること等が考えられ

る)を明確にし、材料学上の理論的究明が不可

欠と考えられる。 
また従来、粒界応力腐食割れは、マクロ的

引張主応力方向にほぼ直角に割れるのに対

して、TT690合金冷間加工材の粒界応力腐食

割れき裂進展は、マクロ的引張主応力だけで

は説明できず、冷間加工による局所的残留応

力に強く依存するなど、極めて微細な応力分

布に従いき裂進展をすることが示唆されて

いる。従って、「多結晶体は全て均質に弾塑

性変形をする」と仮定して応力解析がなされ

る従来の材料力学ではなく、ナノメータレベ

ルで応力面から深く掘り下げた新しい学術

的対応が不可欠と考えられる。 
また、高度の冷間加工を施したTT690合金

の粒界応力腐食割れは、上記の材料、応力要

因に加え、腐食環境下での材料の粒界近傍の

選択的酸化と考えられるが、従来この種事象

の環境・腐食面からの観察・計測は、応力腐

食割れを生じた部材を集束イオンビームや

電解研磨等で加工した試験片に対して、電子

顕微鏡観察や、機器分析等でなされてきた。

しかし、この種の観察・計測手法は謂わば死

体解剖であり、試験片加工中や観察・計測中

に試験片が変質し得る。従って真の腐食挙動

を知るには生体計測とも言うべき腐食環境

下 In-situでの観察・分析が必須である。 
本研究代表者らは、従来からオーステナイ

ト系鋼・合金の高温水中での粒界応力腐食割

れに関する研究を推進し、TT690 合金の耐粒

界応力腐食割れ性は粒界に析出した炭化物の

形態、分布、基質との整合性に強い相関があ

ること、放射光施設 SPring-8 を用いた計測か

ら、オーステナイト系鋼に応力を付与すると、

同一結晶粒で、粒界と粒内とで局部負荷応力

に大きな差があること、オーステナイト系鋼

冷間加工材の粒界応力腐食割れは部材の積層

欠陥エネルギー値と密接な関係があること、

などを見出した。これらは既に欧米の多くの

研究者によって支持されている。これらの研

究実績を基に平成 24年 4月に新講座を立ち上

げたが、これらの技術を用い、高度の冷間加

工を施した Ni 基高 Cr 合金の粒界応力腐食割

れき裂進展に及ぼす材料、応力、環境因子の

影響を明確にし、このき裂進展機構の解明を

図ること、並びにそのき裂進展機構に基づき、

Ni 基高 Cr 合金の信頼性評価や寿命評価等の

保全技術の創成を図る事が急務である。 
 
２．研究の目的 

Ni 基高 Cr の TT690 合金は、耐応力腐食割

れ材料として、世界の加圧水型軽水炉（PWR）
で広く用いられている。しかし近年、一部の

研究者から「高度の冷間加工を施した TT690
合金は、応力腐食割れき裂進展速度が大きい」

との報告がなされ、米国では軽水炉の信頼性

維持の観点で大問題となり、国際評価グルー

プが設けられ、その一員である本研究代表者

には、TT690 合金の応力腐食割れき裂進展に

対する抜本的な学術研究を強く求められてい



溶解
番号

特徴 化学成分 レードル分析値（Wt％） 引張性質
C Si Mn P S Ni Cr Ti Fe Y.S.

(MPa)
T.S.

(Mpa)
Elong.

(%)
A 実験室溶製 0.026 0.25 0.31 <0.001 0.001 60.14 30.14 <0.001 9.30 238 591 64
R 実験室溶製 0.020 0.25 0.30 0.001 0.001 59.81 30.15 <0.001 9.58 244 575 56
X 実験室溶製 0.019 0.25 0.30 0.009 0.001 60.0 29.9 <0.001 9.60 237 591 56

Y
実 験 室 溶 製
(Bettis模擬材) 0.031 0.04 0.06 0.003 0.001 60.60 29.60 0.34 9.00 261 637 48

S
PWR実機用
CRDM管材

0.020 0.25 0.29 0.008 0.002 59.39 29.80 0.21 9.88 276 649 47

N
PWR実機用
CRDM管材 0.020 0.39 0.31 0.008 0.002 59.66 29.57 0.20 9.43 274 667 51

表１ 供試材の化学成分と引張性質

る。これに対処すべく、本研究では、主とし

て材料面から、粒界酸化を加速させる物理要

因（溶製時の共晶炭化物残留による粒界酸化

促進や、粒界近傍局所の積層欠陥エネルギー

値低下による硬化等）を明確にし、応力面か

らは粒界近傍局所の応力・ひずみ解析を、環

境面からは、応力腐食割れ後の観察・計測で

はなく、腐食環境下その場（In-situ）計測を基

に腐食挙動解析を行い、Ni 基高 Cr 合金の粒

界応力腐食割れき裂進展機構解明を材料、応

力、環境面から図り、信頼性評価や寿命評価

等の保全技術の創成を行うこととした。 
 
３．研究の方法 
本研究では、高度の冷間加工を施したNi基

高Cr合金の粒界応力腐食割れき裂進展に関し

て、結晶粒界近傍の材料、応力、環境・腐食

状態に関する観察・計測を行うべく、表1に示

す、5種類の実験室溶製材と2種類のPWR実機

用管材を用いた。これらを用い、下記の検討

を行った。 
 

1) Ni基高Cr合金の凝固方法や熱間加工条件

の違いにより、溶製時に生じた共晶炭化物の

最終製品に残留する度合いと、粒界応力腐食

割れき裂進展速度との関係を把握する為に、

表1のA材については180kg真空誘導溶解後、

インゴットを4分割し、鋳造まま、軽鍛造、重

鍛造、重鍛造＋冷間加工＋中間焼鈍の4種の加

工を施した後に、溶体化処理、TT処理、高度

の冷間加工を施して供試材とし、これらと、

40トンでVOD溶製を行ったPWR実機用材料

に高度の冷間加工を施したものと金属組織、

応力腐食割れき裂進展速度を比較検討した。 
2) Ni基高Cr合金の冷間加工条件（加工方法、

加工度等）と、粒界近傍での硬化度変化、応

力・ひずみ集中度、粒界近傍での作用応力等

と、粒界応力腐食割れき裂進展速度との関係

を調べた。 
3) Ni基高Cr合金の粒界近傍での化学成分偏

析に起因する、局所（結晶粒界近傍と粒内）

の積層欠陥エネルギー値変化等と、粒界応力

腐食割れき裂進展速度との関係を調べた。 
4) Ni基高Cr合金の部材表面および粒界近傍

での酸化被膜生成・成長速度、これら表面酸

化被膜生成に伴う部材表面の残留応力等と、

粒界応力腐食割れとの関係を調べた。 
 
４．研究成果 
1) 実験室溶製材で種々熱間加工を変化させ

た TT690 合金と、実機用 TT690 合金とを比較

検討した結果、溶製時に生じた共晶炭化物の

最終製品に残留する度合いは、図 1 に示すよ

うに、鋳造まま材が最も大きく、軽鍛造材、

重鍛造材、重鍛造＋冷間加工＋中間焼鈍材、

実機材の順に小さくなり、図 2 に示すように

冷間加工後の粒界炭化物の割れもこの順に少

なくなることが判明した。これらのことから

粒界炭化物の析出、割れについては、図 3 の

ようなモデルが考えられる。さらに図 4 に示

すように、応力腐食割れき裂進展速度もこの

順に小さくなることが判明した。 
 
 

 
 

 
 
 

図 2 残留共晶炭化物と冷間加工による粒界

炭化物の割れ状況 

YT
（Bettis組成模擬材）

鋳造まま（共晶炭化
物極めて多し）

YM
（Bettis組成模擬材）

軽鍛造材（共晶炭化
物多し）
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（低C低Ti材）
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図 1 熱間加工と粒界共晶炭化物の残留度合 
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TT690合金のPWR一次系水中でのSCCき裂進展速度は材料の硬さ
（冷間加工度）のみでなく、結晶粒度や共晶炭化物の割れ
等々の影響を受けると考えられる。

 

 

 
図 3 熱間加工度と共晶粒界炭物の残留、割れ

についてのモデル 
 
 

 

 
図 4 熱間加工度と応力腐食割れき裂進展速

度 
2)TT 690 合金の粒界応力腐食割れき裂進展速

度は、図 5 に示すように、冷間加工度の増大

（硬さの増大）に伴い、増大することが 
判明した。また、その冷間加工度の増大に伴

う応力腐食割れき裂進展速度の増大傾向は、

共晶炭化物の残る実験室溶製剤のほうが小さ

かった。 

 
図 5 熱間加工度、冷間加工度（硬さ）と粒

界応力腐食割れき裂進展速度 
 
3) TT690 合金の粒界近傍での化学成分偏析

に起因する、局所（結晶粒界近傍と粒内）の

積層欠陥エネルギー値の変化は顕著ではなか

った。 

4) Ni 基高 Cr 合金の部材表面および粒界近
傍での酸化被膜生成・成長に伴う、部材表面
局所の残留応力の変化を、方射光 X 線を用い
て、侵入深さ一定法で調べた。その結果、図
6 に示すように、PWR 一次系模擬水中に浸漬
する時間が増すにつれ、浸漬前には材料表面
で圧縮残留応力であったものが、引張残留応
力に変化することが判明した。これにより、
応力腐食割れ試験前には、材料表面では圧縮
残留応力を生じていても、長時間、腐食環境
下に材料が晒されると、引張残留応力に変化
し、応力腐食割れを生じやすくなることが判
明した。 

 

 
 
 

 
 
図 6 方射光 X 線侵入深さ一定法を用いて計
測した PWR 一次系模擬水中浸漬材表面の表
面酸化物生成に伴う材料表面の残留応力変化 
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