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研究成果の概要（和文）：地球温暖化対策により高温高負荷環境で使用される耐熱合金の、ナノスケール微細強
化組織が消失し破壊寿命が著しく低下する現象を、電子顕微鏡内で連続的に可視化する技術を確立し、機械的応
力と温度の重畳作用に伴う原子の異常増速拡散挙動として解明するとともに、材料の劣化損傷を定量的に予測す
る技術を開発した。また、この微細組織の変化を各元素固有の可視光反射スペクトル分析により、大気中で非破
壊検出する可視化技術も開発した。

研究成果の概要（英文）：The degradation process of heat-resistant alloys used under large mechanical
 loads at elevated temperatures was quantitatively visualized by applying a scanning electron 
microscope. The mechanism of the disappearance of the strengthened micro texture and drastic 
decrease in the fracture lifetime was successfully analyzed by the mechanical stress-induced 
anisotropic acceleration of atomic diffusion of component elements at elevated temperatures. The 
degradation process was quantitatively predicted by using the modified Arrhenius equation. In 
addition, non-destructive inspection method of the micro texture change was established by applying 
the fine spectrum analysis of the deflected visible light in the atmosphere.

研究分野： 原子配列の秩序性の揺らぎ分布を考慮した材料強度学と材料分析評価学

キーワード： 高温強度　耐熱合金　微細強化組織　応力依存原子拡散　マイクロスケール強度試験　電子線後方散乱
回折　可視光反射スペクトル　クリープ疲労損傷

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
連続体の力学に基づく従来の材料定数という概念を用いた「材料強度学」学術分野において、材料の不均一性を
原子レベルで繙き、材料中の原子結合状態をナノスケールの空間分布として分析することで、材料強度の発現メ
カニズムとその劣化消失過程及びその支配因子を科学的合理に基づき解明し、新たな「材料強度科学」学術分野
の創成を実現した。劣化損傷の定量的な予測技術、組織変化の大気中非破壊検査技術は安全で安心な電力供給や
航空機運航にも資するものである。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。



 

 

様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
１．研究開始当初の背景 
 地球温暖化防止対策を推進する上で、CO2排出の主要因であるエネルギー機器の高効率化は必
須課題であり、そのために動作環境の高温化と例えばタービン運転速度の高速化に伴う機器動
作環境における力学的負荷の増加は避けられない。エネルギー機器に使用される耐熱合金では、
様々な材料強化機構が適用され、単なる組成制御に留まらず、ナノスケールでの分散強化、析出
強化などの微細組織制御が多結晶材料の結晶内部と結晶粒界いずれにおいても適用されている。
これまでの構造機器の寿命設計は、材料強度は材料定数と考え機器の使用環境において生じる
負荷を推測し、例えば疲労寿命曲線（材料定数）を用いて寿命評価を行う、あるいは想定寿命に
基づき負荷が所定の値以下となるように動作環境を制御する、という考え方でなされてきた。 
しかし、使用環境の過酷化に伴い、機器の動作環境において構造材料内部で原子拡散が活性化
し、強化機構が崩壊消失するという現象の発生が研究レベルでは報告され始めている。例えば高
速増殖炉配管材料として期待されている改良 9Cr-1Mo 鋼では動作温度となる 500℃以上の温度
領域の疲労試験環境で 108 サイクルまで疲労限が現れないという現象を申請者等は明らかにし
た。さらにこの原因が、高温負荷環境におけるマルテンサイト微細分散析出強化組織の消失に伴
う材料強度の低下（劣化）によるものであることも電子線回折法による微細組織観察とナノイン
デンテーション法による機械特性評価から明らかにした。この組織変化（強度低下）により急速
に亀裂が発生、進展し破断に至っている。同様な微細分散析出強化組織の消失は、ガスタービン
機器で多用され始めている Ni 基超合金でも生じている。今後高温高負荷環境で使用される各種
耐熱合金では、その強化機構である分散析出強化組織がひずみ起因の構成原子の異方的増速拡
散現象により崩壊（消失）する危険性があり、その定量的な発生メカニズムを解明することは各
種機器の長期信頼性保証、すなわち安全で安心な社会の構築には不可欠である。また、使用環境
中の材料内の微細組織の変化を実機の使用現場において検出可能な、大気中におけるマイクロ
スケールの非破壊検査技術の開発も強く望まれている。 
 
２．研究の目的 
高温高負荷環境における構成原子の拡散挙動を可視化し、強度変化（劣化）を定量的に評価す

る実験技術の開発を本研究の目的とする。本研究においては、地球温暖化防止対策に資する次世
代エネルギーあるいは航空機器の高効率化に不可欠な、機器動作環境の過酷化（高温高負荷化）
に起因して生じる構造材料の強化微細組織のナノスケールでの崩壊過程の可視化技術と、高温
強度劣化過程の測定技術の開発を目的とする。これにより機器の安全・安心動作を保証する、エ
ネルギーあるいは航空機器の残存寿命予測評価技術の高度化を目指す。特に原子配列の秩序性
の変化に伴う材料強度の劣化という視点に基づき、ひずみ誘起異方的増速拡散現象に基づく、原
子空孔や不純物原子などの点欠陥や転位の運動に代表される線欠陥の発生・増殖による原子配
列の秩序性の変化を可視化するとともに、その原子配列の秩序性の変化と材料強度物性の相関
性を解明する「材料強度科学」という新たな学術基盤の創成を目指す。電子線回折を応用した原
子配列の秩序性評価に基づく結晶品質と材料強度特性の相関性評価は申請者等が提案した新手
法であり、材料の高温初期損傷評価技術が開発されれば、汎用性の高い材料強度信頼性評価技術
への展開も期待される。各種実験データを体系的に分析し、各材料の高温初期損傷のクライテリ
アを定量的に解明するとともに、安全安心な使用環境をデータベース化する。また、本開発シス
テムを用いた材料の初期損傷評価技術基盤を確立し、汎用的な評価手法として発展させる。 
 
３．研究の方法 
[ ① 研究方法 ] 
 独自に開発したマイクロスケール微小強度試験技術と電子顕微鏡による微細組織分析技術、
及び実使用環境を想定した環境負荷中間止め試験技術を併用し、火力発電や化学プラント航空
機ジェットエンジン等に使用される耐熱合金の微細強化組織の劣化損傷、消失過程を可視化し、
その劣化損傷機構を定量的に解明する。特にナノ、マイクロスケールにおける局所的な原子配
列の秩序性の揺らぎ分布に着目し、従来は三次元等方的な性質を有し、様々な機械特性を材料定
数として取り扱ってきた材料強度学学術分野において、機械特性の発現メカニズムを原子結合
に遡り、原子結合の揺らぎ分布によって本質的に発現する機械特性の揺らぎ分布を定量的に可
視化、実証する。また、高温における構成原子の拡散挙動が、従来の温度や濃度勾配に加え機械
的な応力との重畳作用により三次元空間において異方的に増速あるいは減速することで、当初
導入された耐熱合金内の微細強化組織が変化、消失してしまい、材料強度が急速に劣化し破壊寿
命が著しく低下することを、そのメカニズムとともに解明、実証する。この微細強化組織の変化
や消失は上記機器の使用環境において時間と共に進行して材料強度の劣化を引き起こし、想定
外の破壊や事故を引き起こすことが懸念される。このような強化組織の消失は従来の非破壊検
査手法では検出不可能であることから、この微細強化組織の変化、消失過程を大気中で可視化す
る非破壊検査技術も開発する。 
 



 

 

[ ② 研究を遂行する上で生じた問題点及びその解決方法 ] 
【問題点】研究開始当初は、構造材料の劣化損傷過程の可視化技術として、多波長のレーザ光源
を用い、高温負荷試験中の試験片表面の反射率分布の変化を測定することで、合金構成元素の拡
散挙動を可視化しつつ強度試験を実現する実験技術を開発し、合金強度の劣化現象を定量的に
評価する強度試験方法の確立を目指した。しかし光源に波長の異なるレーザ光源を準備した場
合に、現在の金属顕微鏡用対物レンズは稼働波長帯域が限定されているため、光源ごとに専用の
対物レンズを準備する必要が生じたため、観察光学系が複雑になってしまい、サブ nmオーダー
で高倍率の観察を行う場合、対物レンズの切り替え時に観察位置ずれが発生してしまい、測定分
解能が十分には得られないという問題が生じた。 
【解決法】研究提案時には商品化されていなかった高分解能スペクトルアナライザー（バンドパ
スフィルタ帯域幅 5 nm、 スペクトル感受帯域：350 nm – 950 nm）が市販化されたことから、
当初の発想を逆転させ、試料に照射する光源を白色光とし、反射スペクトルをこの高分解能スペ
クトルアナライザーで分析すること方式について検討した。その結果測定帯域幅 5 nm で近紫外
から近赤外波長域まで反射スペクトル強度を走査分析することで、各元素あるいは分子固有の
反射スペクトルを高精度で検出できることを明らかにすることができた。これにより材料表面
で局所的に発生する酸化現象や、合金表面に成長する酸化物の組成分析の実現可能性も実証で
き、当初計画よりも汎用性の高い大気中材料劣化損傷評価技術開発の目処が立った。 
 
４．研究成果 
[ ① 本研究課題による研究成果 ] 
１）微細強化組織の消失過程の可視化技術の開
発 
 高温高負荷環境で使用される低熱合金の微細
強化組織の消失と破壊発生挙動を電子顕微鏡内
で連続、定量的に可視化する技術を開発した（図
１）。図の横軸(t/tf)は材料の寿命消費率、IPF は
結晶方位分布、IQ は原子レベル欠陥濃度分布、
KAM は塑性変形に対応する転位密度分布、
Schmid 因子は滑り面せん断応力分布をそれぞ
れカラー表示したものである。特に IQ 値は本研
究で独自に提案した原子空孔、転位、不純物元
素、局所ひずみ分布などの局在欠陥による原子
配列の秩序性の乱れを表す重要な結晶品質を
表す指標である。材料の劣化損傷過程では、ま
ず原子欠陥濃度の増加により結晶粒界近傍
（IPF マップの色境界）で局在的にこの IQ 値が
低下し、原子空孔の集積による微小ボイドが発
生する。また粒界近傍では局在的に転位が発生
（KAM マップの緑色の部分）し原子配列の秩
序性の劣化が加速する。また、この局在的な劣  図１ 局在する結晶微細組織の劣化と破壊の 
化損傷は Schmid因子マップから隣接した結晶    進行過程の可視化例 
間の結晶方位差(Schmid 因子差)が大きく、分 
解せん断応力差の大きい結晶粒界ほど加速され 
ている。このように材料の劣化損傷は材料内で   
一様に進行するのではなく、局在的に進行する      
ことを定量的に可視化できた。   
                   
２）結晶粒界強度の劣化機構の解明 
 上述した可視化技術に基づき、局在的に劣化損
傷が進行した結晶粒界を電子顕微鏡内で収束電子
線を用いて切り出し、独自に開発した電子顕微鏡内
での微小試験片引張強度試験技術を応用し、結晶粒
界強度の劣化機構を定量的に解明した（図２）。上述
した原子レベルでの様々な欠陥の集積（IQ 値の低
下）により、粒界強度が劣化する挙動を世界で初め
て定量的に実証した。これは欠陥密度の増加に伴う
原子結合密度の低下によるものである。また、結晶
粒内強度はこの欠陥集積により転位の運動が阻害さ
れることで逆に増加することも確認、実証した。こ
の結晶粒界強度の劣化と結晶粒内強度の増加が同時
並行で進行することで、高温高負荷環境で耐熱合金 図２ 結晶粒界強度と粒内強度の原子 
の粒界割れ損傷が加速することを解明した。また、   配列の秩序性(IQ 値)依存性 



 

 

この従来の延性粒内割れから脆性粒界割れに破壊モードが遷移する臨界 IQ 値が存在することも
明らかにし、粒界割れの発現寿命を予測できる可能性が示された。 
この臨界 IQ 値は材料毎に異なることを、他の耐熱合金である Cr-Mo 鋼やステンレス鋼     

などで確認実証し、多結晶合金系で生じる本質的な現象であることも明らかにした。 
        
３）材料の劣化損傷機構の定式化と粒界割れ発生予測技術の開発 
 以上の微細強化組織の消失過程の可視化結果に基づき、材料内の構成原子の局在的な応力依
存の増速あるいは減速機構について原子の自己拡散の活性化エネルギーの変化という視点で定
式化を行った。図１に示した組織の劣化過程観察を試験温度と機械的負荷振幅の組み合わせを
変化させた実験を繰り返すことで、結晶品質(IQ 値)の変化を活性化エネルギーを用いた
Arrhenius の式で表現できることを確認した。さらに自己拡散の活性化エネルギーが結晶粒内と
粒界近傍で大きく異なり、結晶方位差(Schmid 因子差)が大きく原子配列の秩序性の劣化が速い
粒界ほど活性化エネルギーの減少が激しく、原子拡散が加速していることを実証した。この活性
化エネルギーの減少は、Schmid 因子差が大きい、すなわち結晶方位差が大きく隣接した結晶間
の格子不整合が大きい粒界近傍に局在的に存在する歪エネルギーの作用によるものと考え、以
下の式を提案した。 
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ここで Q’は実行的な局所活性化エネルギー、Q は熱力学的な平衡状態で決定される原子拡散の
活性化エネルギー、S は Schmid 因子、snomは外力で負荷される公称垂直応力、aは定数（無次元
数で Ni 基超合金では 340）、enomは公称垂直ひずみ、eintは隣接結晶間の格子不整合に起因した局
所ひずみ、ecrは臨界ひずみで弾性限界ひずみ、Vは等価体積で Ni 基超合金においては 2.7 nm3と
決定された。公称垂直ひずみenom と局所ひずみecr の和が弾性限界ひずみecr を超えることで原子
拡散の活性化エネルギーが減少を開始し、局所的に原子空孔や転位の発生と拡散集積が加速す
る。 
 本応力依存の活性化エネルギー減少式を用い
て Ni 超合金 Alloy617 の高温クリープ負荷環境
における劣化損傷として初期粒界割れの発生を
予測し、その信頼性を実験により実証した結果
を図３に示す。試験片表面で観察された IPF マ
ップから Schmid 因子差の異なる粒界を抽出し、
800℃における粒界品質の劣化挙動を予測した
結果が波線である。粒界割れの発生時間(破断寿
命を１として規格化した時間)として、粒界割れ
の発生臨界値となる規格化した IQ 値が約 0.6 に
達する時間としてそれぞれ 0.2 と 0.35 が予測さ
れた。図中のプロットは中間止め試験で得られ  図３ 800℃クリープ負荷環境における Ni 基 
た実験値であり、粒界割れの発生寿命を誤     合金 Alloy617 の粒界品質の劣化と粒界 
差 10%の範囲で予測することに成功した。     割れ発生寿命予測精度の実証例                  
同様な予測精度は強化機構が異なるステンレ 

ス鋼(SUS316L)でも確認実証され、本予測手法の汎用性と高い精度を確認できた。                              
 
４）耐熱合金微細組織変化の大気中非破壊検査技術の開発 
 耐熱合金の高温強度劣化の加速要因として、上述した原子空孔や転位の発生と集積に基づく
原子配列の秩序性劣化と粒界強度の劣化は、微細組織の変化として粒界近傍の析出物の発生や
粒界の酸化減少によりさらに加速することも明らか
にした。これは、析出物と母相の間の格子不整合、
酸化物の体積膨張や酸化物と母相の格子不整合によ
り局所ひずみが増加するためである。したがって、
粒界割れの発生を実験的に予測するためには転位や
原子空孔の集積に加えて各種析出物や酸化物の発生
を大気中で検出することが重要になる。原子空孔（微
小ボイド）の発生は金属顕微鏡でも検出可能である
ので、転位の集積として材料表面粗さの変化に着目
した。また、各種元素の可視光反射スペクトルの固
有性に着目し、材料表面の局所的な可視光反射スペ
クトルの分析による局所的な元素、分子の分布測定
技術を開発した。                 図４ 耐熱合金主要構成元素の可視光 
 図４に代表的な合金構成元素の反射スペクトル分    反射スペクトル測定例 



 

 

析例を示す。450 nm〜800 nm の可視光
領域で、それぞれ固有のスペクトルを
有していることがわかる。同様に代表
的な共晶組成析出物や酸化物、窒化    
物などからも固有の反射スペクトルが
得られることを確認実証した。そこで、
分解能 5 nm のスペクトルアナライザー
を用い、金属顕微鏡と高分解能 CCD カ
メラを一体化し、空間分解能約 500 nm
の局所可視光反射スペクトル分析シス
テムを開発した。 
 航空機用ジェットエンジン部材でも
ある Ni 基合金(IN718)における微細組
織の劣化損傷として、Nb と TiN 析出物
の可視化に成功した事例を図５に示
す。図の色分布は図中左に示した特徴
的な元素あるいは分子の反射光スペク
トルの色に対応している。走査型電子
顕微鏡でも確認された微小析出物がス
ペクトル分析同定され、その信頼性は
電子顕微鏡での元素分布分析からも確  図５ 局所可視光反射スペクトル分析に基づく 
認実証された。検出された析出物の寸    大気中でのマイクロスケール析出物の同定例 
法は数µm であり、大気中で Ni 基超合 
金内の微小析出物を検出可能であることを世界で初めて実証した。同様の分析はステンレス鋼
の粒界酸化物の同定などでも確認実証でき、本手法の汎用性や有効性が実証されている。                  
 
５）本研究の国内外における位置づけとインパクト 
 以上、本研究の当初目的は予定通り達成できたものと考えている。本研究で提案している「原
子配列の秩序性」に基づく材料の劣化損傷可視化と定量的な評価技術は連続体の力学に基づく
従来の「材料強度学」学術分野において、材料の不均一性を原子レベルで繙き、材料中の原子結
合状態をナノスケールの空間分布として分析することで、材料強度の発現メカニズムとその劣
化消失過程及びその支配因子を科学的合理に基づき解明し、新たな「材料強度科学」学術分野の
創成を実現できるものと考えている。本概念を適用することで、これまで現象論的には把握され
ていた粒内延性破壊から粒界脆性破壊への破壊機構の変化を定量的にかつ、材料内の組織変化
という視点で明らかにすることができている。また、量子分子動力学解析を基軸とした計算科学
と電子顕微鏡を活用した実験科学がナノメートルからマイクロスケールの同じ土俵で統合され
ることで、新たな学術理論の創成も期待できる。 
研究成果は 70件の学術論文、192件の学会発表（ポスター講演も含む）として公表している

とともに、この約５年間で平成２９年度科学技術分野の文部科学大臣表彰、科学技術臣賞（研究
部門）の受賞（原子配列の秩序性変化に基づく材料劣化損傷に関する研究）の他、担当した学生
含め国内外の 26件の学会賞（内海外 8件）を受賞するなど、研究成果は国内外で高く評価され
ているものと判断している。代表的な受賞としては、米国機械学会(ASME)の Best Paper Award, 
Best Poster Award, Best Student Paper Award,米国電気電子学会(IEEE)の Best Student 
Paper Award（2件）などが挙げられる。また、約５年間で国内外の学会から 31件の基調、招
待講演に招聘されていることも高い評価を受けている指標と考えている。さらに、中国の清華大
学、北京科学技術大学、華東理工大学あるいは浙江大学、英国の Rolls-Royce社等から共同研究
の申し入れがあり、本研究で開発した技術を応用し異種材料の損傷評価研究にも新展開が認め
られ、結果として国際共著論文が約５年間で 21報も公表されている。また 2021年度のSCOPUS
評価では発表論文のうち Top3%論文１報、Top5%論文 3 報、Top10%論文 8 報、Top15%論文 8
報など公表した 20 報の論文が世界の Top15%以内という評価を受けている。 
 以上、本研究の学術的な独創性と工学的な有用性は明確に国内外から高い評価を受けており、
当初計画の新たな「材料強度科学」学術基盤の創生は有意義かつ有用性の高い世界トップレベル
の研究になっているものと判断している。 
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