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研究成果の概要（和文）： 

ppm オーダーで合金成分を高度に調整した供試材を用いて、①粒界応力腐食割れ発生応力と粒
界局所応力との比較検討・評価、②粒界近傍積層欠陥エネルギー等物性評価、③In-situ X 線
回折による酸化被膜形態分析・評価、④長時間応力腐食割れ特性評価、を行い、粒界近傍の材
料物性、腐食挙動が粒界応力腐食割れに及ぼす影響を検討し、非鋭敏化応力腐食割れについて、
ナノメーターオーダーでの応力、材料、環境面からの物理化学的機序を明確にした。 

 

研究成果の概要（英文）： 
Using highly adjusted test materials, following items were investigated and evaluated; 
1) intergranular stress corrosion initiation atress and intergranular local stress, 2) 
stacking fault energy near grain boundaries, 3) identification of oxide film by in-situ 
X-ray diffraction, 4) long-term stress corrosion cracking characterization. Based on 
these analyses, the physicochemical mechanism on the intergranular stress corrosion 
cracking of non-sensitized materials was clarified, from the view points of stress, 
materials and environment.      
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１．研究開始当初の背景 

従来、Ni基合金やオーステナイト系ステンレ
ス鋼の高温水中粒界応力腐食割れ機構は、材
料の鋭敏化（粒界Cr欠乏層の生成に伴う腐食
感受性増大）で説明できるとの学術的見解が

一般的で、産業界ではその見解に基づき、種々
の対策が鋭敏化防止の観点からなされてきた。
しかし近年、軽水炉環境下で、Ni基合金やオ
ーステナイト系ステンレス鋼の鋭敏化によ
らない粒界応力腐食割れが相次いで生じ、従
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来の学術的解釈に対して重大な疑念が持た
れ、粒界応力腐食割れ機構について、応力、
環境、材料面からの抜本的な学術研究が求め
られている。 
特に応力面は甚だ不十分で、従来の材料力学
はマクロ的応力解析とも言え、ナノメーター
オーダでの粒界分離である粒界応力腐食割
れに対して応力面からの説明が全く出来て
おらず、ナノメーター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。 
すなわち、鋭敏化に基づく粒界応力腐食割れ
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、鋭敏化によらない粒界応力
腐食割れは、多くの場合にマクロ的引張主応
力だけでは説明できず、表面加工、曲げ加工、
溶接熱ひずみ等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
い割れを生じ得ることが示唆されている。し
かし、従来から「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、
鋭敏化によらない粒界応力腐食割れの実現
象を説明できておらず、応力面からの新しい
学術的対応が必須と考えられる。 
また、鋭敏化によらない粒界応力腐食割れは、
上記の応力要因に加え、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。 
さらに、材料面からは、粒界酸化を加速させ
る物理要因、すなわち粒界を活性化させる物
理要因について、粒界近傍のナノメーターレ
ベルでの物性 (例えば粒界近傍の積層欠陥
エネルギー等)計測に基づく理論的究明が不
可欠と考えられる。 
本研究代表者らは、従来からNi基合金等の高
温水中での粒界応力腐食割れに関する研究
を推進し、鋭敏化によらない粒界応力腐食割
れ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
ナイト系ステンレス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、鋭敏化によらないオ
ーステナイト系ステンレス鋼の粒界応力腐
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。 
そこで本研究では、これらの技術を用い、鋭

敏化によらない粒界応力腐食割れの発生・進
展に及ぼす結晶粒界近傍微小領域の応力と
酸化挙動を明確にし、この割れメカニズムの
解明を図ることとした。 
 
２．研究の目的 

近年、軽水炉環境下で、従来の学術的見解で
は説明できない「Ni 基合金やオーステナイト
系ステンレス鋼の鋭敏化によらない粒界応
力腐食割れ」が相次いで生じ、重大な社会問
題となり、応力、環境、材料面からの抜本的
な学術研究が求められている。これに対処す
べく、本研究では、応力面からは従来の材料
力学の領域ではなく、ナノメーターレベルの
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（謂わば死体解剖）で
はなく、腐食環境下でのその場（In-situ）計
測を基に生体の腐食挙動解析をナノメータ
ーレベルで行い、材料面からは、従来の常識
にとらわれず、粒界酸化を加速させる物理要
因（積層欠陥エネルギー等）を明確にし、粒
界応力腐食割れに対し、ナノメーターレベル
で応力、環境、材料面から学術的機序の創成
を図る。 

 

３．研究の方法 

本研究では、①応力面からは、従来の材料力
学の領域ではなく、ナノメーターレベルでの
結晶粒界近傍の応力解析を行い、②環境面か
らは、従来の応力腐食割れ後の観察・計測（
謂わば死体解剖）ではなく、腐食環境下での
その場（In-situ）計測を基に生体としての腐
食挙動解析を行い、③材料面からは、従来の
常識にとらわれず、粒界酸化を加速させる物
理要因（積層欠陥エネルギ等）を明確にし、
ナノメーターオーダでの応力、材料、環境面
からの学術的機序の創成を図ることとした。 
本研究では、上記①～③に対して、ppmオーダ
で合金成分を高度に調整した、表1に示す316L
系ステンレス鋼およびNi基600合金を供試材
として、(1)粒界応力腐食割れ発生応力と粒界
局所応力との比較検討・評価、(2)粒界近傍積
層欠陥エネルギー等物性評価、(3)In- situ X
線回折による酸化被膜形態分析・評価、(4)
長時間応力腐食割れ特性評価、を行い、粒界
近傍の材料物性、腐食挙動が粒界応力腐食割
れに及ぼす影響を検討し、応力状態、材料状
態、環境状態に関する基礎評価を得た。  
 

表1 供試材の化学組成 

 
具体的には、 
(1)ラボX線によるマクロ的な粒界応力腐食割
れ発生応力と、SPring-8を用いた極微小領域X
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試験片

X-線

線回折による粒界局所応力との比較検討を行
い、非鋭敏化応力腐食割れに及ぼすナノメー
ターオーダでの応力状態の影響を評価した。 
(2)各供試材の積層欠陥エネルギー値の計測
・評価を行い、非鋭敏化応力腐食割れに及ぼ
すナノメーターオーダでの材料特性の影響を
評価した。 
(3)ラボのオートクレーブ中で約10000時間の
長時間応力腐食割れ特性を調査するとともに
、図1に示す、独自に開発した循環式オートク
レーブをSPring-8に設置し、288℃の高温高圧
水中In-situ放射光X線回折による酸化皮膜形
態を分析し、非鋭敏化応力腐食割れに及ぼす
環境因子について、ナノメーターオーダでの
腐食特性を評価した。 
このオートクレーブには、放射光入射X線用と
回折X線用の2個のダイヤモンド製の窓が設け
られており、その構造は図1に示すとおりであ
る。 

a) ダイアモンド窓 b)オートクレーブ外観 
 
図 1 放射光 X線による高温水中その場観察
用オートクレーブとX線導入用ダイヤモンド
製のオートクレーブ窓 
 
４．研究成果 
1) ナノメーターレベルの応力解析を実施す
べく、3 点曲げの応力腐食割れ試験片を用い
て、SPring-8での極微小領域X線回折により、
粒界近傍局所応力(2μm x 3μm の領域)を計
測するとともに、同手法で粒内の応力を計測
し、また、ラボ X線を用いて、マクロ的な応
力を計測した。その結果の代表例として、非
鋭敏化 316L ステンレス鋼冷間加工材から作
製した 3 点曲げの応力腐食割れ試験片につい
て計測した結果を図 2に示すように、粒内の
局所応力計測平均値は、マクロ的な応力計測
値とほぼ同じであったが、粒界近傍の局所応
力値は粒内の応力値よりも 100MPa 以上も高
くなっている事が判明した。 

 

図 2 放射光 (SPring-8) X 線による粒界近

傍局所応力の計測  
また、各種供試材から作製した試験片を
288℃の高温純水中に浸漬する前後の浸漬表
面近傍の残留応力を SPring-8 の放射光 X 線
を用いた侵入深さ一定法で計測した。代表例
として、非鋭敏化 316L ステンレス鋼冷間加
工材から作製した試験片について計測した
結果を図 3に示すように、浸漬表面近傍の残
留応力は、高温純水中で試験片表面に酸化物
が生成する事により、酸化物には圧縮残留応
力が、試験片表面近傍では引張残留応力が生
じることが判明した。 
これらの事から、非鋭敏化ステンレス鋼やNi
基合金冷間加工材の高温水中での応力腐食
割れは、結晶粒界に付与される局所応力によ
り惹起され、その応力は、高温水中で酸化物
が材料表面に生成するにつれ増大する。その
為、長時間高温水中に浸漬すると応力腐食感
受性は増大してくる事が分かった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 3 放射光（SPring-8）X 線回折で計測し
た 288℃純水中での酸化皮膜成長に伴う試験
片表面近傍の残留応力の変化 
 
2) 腐食環境下での腐食挙動解析をその場
（In-situ）計測で行うべく、前述した、その
場計測用の専用オートクレーブを用いて、試
験片表面に生成する酸化皮膜を高温水中で
その場観察を行い同定した。 

その結果、図 4 に示すように、溶存酸素を
2ppm 含む 288℃の高温水中では冷間加工さ
れた 316L ステンレス鋼表面には、NiFe2O4, 

Fe3O4 のスピネル構造の酸化物が認められ
たが、α-Fe2O3 のヘマタイトは認められなか
った。 
さらにこの試験片を大気に曝すとヘマタイ
トが観察され、再度溶存酸素を 2ppm 含む
288℃の高温水中でその場観察を行うとヘマ
タイトが認められなくなった。 
 
従来、溶存酸素を 2ppm 含む 288℃の高温水
中に浸漬した 316L ステンレス鋼表面では、
浸漬後の試験片表面の電子顕微鏡観察や X

線回折でヘマタイトが認められる事が報告
されているが、高温水中その場観察では認め
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られず、ヘマタイトは大気中に曝した事によ
り生成したものである事が判明した。 

まさに死体解剖ではなく、生体解剖でないと
正しい酸化被膜分析が出来ないことが裏付
けられた。 

 
a) 288℃高温純水中 550h 浸漬後の表面酸化

物の In-situ X 線回折結果(左)および
a)後の Ex-situ X 線回折結果（右） 

 

 
b) Ex-situ X 線回折結果(左)後の In-situ  

X 線回折結果（右） 
図4 溶存酸素 2ppmを含む 288℃の高温水中
での放射光 X 線回折による 316L ステンレス
鋼表面酸化物のその場観察結果 
 
3)  粒界酸化を加速させる物理要因（積層
欠陥エネルギー等）を明確にすべく、ppm オ
ーダで化学成分を厳しく制御した 316 系ステ
ンレス鋼を用いて、電子顕微鏡ウィークビー
ム g-3g 法で孤立した拡張転位の幅とバーガ
ースベクトルと角度を計測して、積層欠陥エ
ネルギーを求めるとともに、これらの各種供
試材 15％冷間加工材から採取した CT 試験片

を用いて、応力腐食割れき裂進展速度を求め
た。その結果、図 5 に示すように、積層結果
エネルギー値が高くなるにつれてき裂進展
速度が小さくなる事や、積層欠陥エネルギー
値は粒界近傍と粒内とで異なることなどが

判明した。 
図5 316ステンレス鋼冷間加工材の288℃純
水中での粒界応力腐食割れ感受性と SFE 値 
 
以上の研究成果から、316L ステンレス鋼をは
じめ、Ni基合金やオーステナイト系ステンレ
ス鋼の鋭敏化によらない粒界応力腐食割れ
に及ぼすナノメーターオーダーでの応力、材
料、環境面からの学術的機序を明確に出来た。 
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