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　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　この研究は溶接構造物の品質保証の一環として，製作時の贔質管理，製作後の受入れ検査及

び軽羅期間中の保安管埋のため，溶接継手の信頼性の基礎資料を得ることを自的とするもので，

溶接継手の形状寸法の不達続，溶込み不良，溶接割れ等の外部欠陥や内部欠陥，材料のミクロ

的不均一などを溶接施工の制御によって系統的かつ再現性よく自然の状態で発生させ，これら

の欠陥を含む溶接継手の定髭的な非破壊試験法を開発適用し，環境負荷条件下の強度特に疲労

及び腐食疲労などの試験及びき裂松ぱ挙動を観察して，総合的に溶接の特性を検討し評価する。

　この報告では，主としてガスメタルアーク（GMA）溶接法を用い，ブローホールやピット・

を防止し，溶込み形状や余盛形状を欄御する方法を確立した。また溶接金属の梨の実形高温割

れの要因を検討し，この割れの厚さ方向の長さの最大値を推定する方法を確立した。これらの

成果を基に，各種溶込み不良や高温割れを含む突合せ溶接継手試験片などを製作した。これら

の颪状溶接欠陥の寸法を定蟹的に測定するために，点焦束斜角探触子を設計試作し，これを用

いる超音波探揚試験法を確立した。鋼材溶接継手の外部欠陥の寸法を定量的に検出するには，

欠陥漏洩磁束測定による磁気探傷試験法及び渦電流探揚試験法が有望であると考えられるので，

これらの適用方法及び条件について検討した。

　環境負蒋条件下における溶接継目性能を評価するため，まずSM50BとHT80鋼の母材及び溶

接継手につき，空気中とNaC藍水溶液中で低ひずみ速度引張試験（SSRT）を行い環境強度感

受性を評価した。次に，片側溶込み不良を含む溶接継手の大気中片振引張疲労試験を行い，栂

材，余盛なしで無欠陥の溶接継手及び余盛付溶接継手の試験結果と比較検討した。

1．，緒 醤

　溶接構造物の晶質保証は，その構造物が製作及び供

用期間中満足できる品質で，必要にして充分な働きを

保証するための計画的かつ組織的な活動をいい，設計

品質保証，製作昂質保証及び供用期間中の保安管理と

から成り立っている。この研究は，溶接購造物の品質

保証の一環として，製作時の品質管理，製作後の受入

れ検査及び供用期間中の保安管理のため溶接継手の信

頼性の基礎資料を得ることを目的とし，3研究部の協

調による溶接欠陥の検出法と評価に関する特別研究で

ある。すなわち，溶接研究部において溶接継手の形状

寸法の不連続，溶込み不良，溶接割れ等の外部欠陥や

内部欠陥，材料のミクロ的不均一などを溶接施工の制

1
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御によって系統的かつ再現性よく自然の状態で発生さ

せ，材料強さ研究部ではこれらの欠陥を含む溶接継手

につき定量的な非破壊試験法を開発適用し，鉄鋼材料

研究部では環境負荷条件下の強度特に疲労及び腐食疲

労などの試験を行って，総合的に溶接の特性を検討し

評価しようとするものである。この研究のシステム的

な体制を図雀に示す。

F

P

D

⑭
T

s

C

£WD＝「溶接欠陥の検
　　出法と言平イ面に「莫1

　　する研究」グル

　　ープ
　D：溶接欠陥の舗御
　T：溶接欠陥の検出

　　法
　P：溶接継手性能試験
S，C．駐支援グループ

　　（強さ，腐食：，

　　疲労〉

図1　溶接欠陥の検出評緬のための研究体制

　この報告においては，ガスメタルアーク（GMA）溶

接について溶滴移行形態とピット及びブローホールの

発生状態との関係，アークブロー現象と溶込み不良と

の関係，溶込み形状と溶接金属の高温割れ（梨の実形

割れ）との関係などの解析を行い，これらの成果をも

とに所定の溶込み不良や高温割れなどを含む溶接継手

試験片を製作した。片側溶接における溶込み不良の深

さや爾側溶接における内部溶込み不良の厚さ方向寸法

などの測定に，点集束超音波斜角探触子の設計開発を

行い，その性能と適用方法を検討した。また溶接継手

の外部欠陥寸法の定量的検出をはかるため，欠陥漏洩

磁束測定による磁気探傷試験法及び渦電流探傷試験法

を検討した。これらの試験検討と平行して，溶接構造

罵鋼のSM50Bと｝｛T80を対象とし，これらの母材及

び溶接継手につき低ひずみ速度応力腐食割れ試験を行

うとともに，溶込み不良を含む溶接継手の疲労試験を

行った。特に溶込み不良については，MAG溶接施工

の制御によりV開先突合せ継手の片側溶接を行い一定

の溶込み深さを有する多数の溶接継手試験片を製作し

た。この溶込み深さを点集束斜角品触子による超音波

探傷試験法を用いて検出し，このあと大気中の疲労試

験を行い破断面の観察を行って，溶込み不良の検出能

力と継手性能におよぼす影響の評価を行った。これら

の成果について述べる。

2．溶接欠陥と溶接施工条件との闘係

　種々の非破壊試験法による溶接欠陥の検出及び溶接

欠陥を含む溶接継手の疲労試験のための溶接継手試験

片を製作することを目的として，溶接施工条件と溶接

欠陥との関連の検討を行った。

　ここで検討する溶接欠陥としては，溶込み不良，ブ

ローホール，ピット，アンダカット及び高温割れ（梨

の実形割れ）などアーク溶接で一般に発生しやすい欠

陥を選んだ。ただし本研究での溶接方法としては，ガ

スメタルアーク（GMA）溶接法を採用しているが，こ

の方法ではアンダカットはほとんど起こらないのでア

ンダカットの発生についてのみティグ（GTA）溶接法

で検討した。なおティグ溶接法の結果についてはこの

報告では削除した。

　溶込み不良については，溶接技術の面からは初歩的

な欠陥であるが，静的強度，延性，疲労強度及びぜい

性破壊等すべての機械的性質に影響をおよぼし，溶接

欠陥に起因する実際の損傷事故において溶込み不良に

よるものの比率は大きい。そこで2．、1項には，溶込

みの局部変動が起こる原因となるアークブローの影響

について検討を行った。同様に溶込みやビード形成及

びブローホール，ピット発生などに影響する溶接ワイ

ヤの六二移行現象を2．2項で検討した。

　次に高温割れ（縦割れ）は溶込み不良と同様すべて

の機械的性質に影響をおよぼすので，2．3項では溶

接金属の高温割れを含む試験片を製作することを目的

とし，溶接金属の高温割れ位置の推定について検討し，

実験結果と比較した。

　2。4項では，溶接継手の山盛形状及び溶込み形状

などの基本特性と溶接条件の関連について検討した。

　最後に以上のデータを基に製作した各種溶接継手試

験片の施工条件の～覧を示す。

2．1．溶接終端近傍におけるアークの不安定性

　GMA溶接法において開先内に溶接をする場合，試

験片の終端部近くの溶接終了まぎわにおいてアークが

急に不安定になり，図2のように溶接電流が変動する

ことがよくある。このような場合，溶込みは減少し所

定の溶込み深さが得られず，溶接終了端からある一定

長さの部分は試験片として使用することができない。

　この原因は，溶接電流によって試験片（鋼板）内部

に発生する磁束密度分布が試験片の終端部に近づくと

非対称となり，溶接アークが試験片中央部の方向に電

磁力を受け大きく偏向することによるものと考えられ

る。

2
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図2　試験片終端附近での溶接電流の変動

　ここで電源特性は定電圧特性を使用しているので，

アークが偏向してアーク長が増しアーク電崖が増加す

ると溶接電流は減少する。

　また溶接ワイヤは定速送給されているので，溶接電

流が減少するとワイヤの溶融は減少し，その結果ワイ

ヤは試験片の溶融池に短絡するが，これによりアーク

電圧は減少し電流が急増してまたアークが発生する。

このような振動を繰返す場合もある（國2）。

　図3は磁界の変化によるアークの偏向（アークプロ

25

20

認15

　10

5

Ar．251／min十CO251／min

0　　　　　　　2．5　　　　　　5．0　　　　　　7．5　　　　　　10

　　溶接終端からのアークブロー発生範囲，（cm＞

図3　試験片終端部附近でのアークブロー発生状況

一）の発生状況を数多くの溶接試験から調査したもの

で，試験片終端（溶接終端）から約7．5c猟の範囲はア

ークブローが発生する可能性がある。

　本研究における溶接試験片の製作においては，試験

片端部での磁束密度分布の藤対称駐を生じさせないた

めに，溶接開始端と終端部に母材と同じ材質のタブ板

（tab）を溶接し（園16～図21），アークブローの発生を

軽減するとともに，始端と終端の5c鶏の部分は使用

しないことにした。

2．2．溶滴移行現象とブ自一ホール，ピットの発生

　溶滴移行現象は，溶接ワイヤがアークで溶融しその

溶滴が母板の溶融池へ移行するときの現象で，溶接条

件によりこの移行の形態が大きく異なり，アークの安

定性すなわち局部的な溶込みの変動，スパッタの発生

及びブローホールやピットの発生などに大きく影響す

る。

　GMA溶接における溶滴の移行形態は，大別すると

霞幽移行と接触移行とに分類でき，自由移行は溶滴が

アーク空間を重力とプラズマ気流によって溶融池まで

移行するもので，その溶滴の大きさや流れ方によって，

グロビュール（Globde）移行，プロジェクト（Prolect）

移行及びストリーミング（Streami熟g）移行とに分けら

れる。一方接触移行は，ワイヤ先端が溶融池表面に短

絡したとき，ワイヤ先端の溶滴がこの短絡疇に溶融池

糊へ移行するもので，周期的な短絡を安定に繰返しな

がら移行する形態を短絡移行という。

　図4はワイヤ径1．6m搬において溶接条件をそれぞれ

変化したときの溶滴移行形態の分布を調べたものであ

る。

　ここで，これらの溶滴移行形態のいずれかが最もア

40

935
懲
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よ3・

25、
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図4　溶接粂件による溶滴移行形態の分布麟
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一クが安定で，溶接欠陥を発生しにくいものであるか

を検討するために，シールドガス（Ar：25〃min＋

CO2：5〃min）中に1！／minの窒素ガスを添加し，

ビード表面に現われるピット発生状態を調べた。ティ

グ静止アークへの窒素ガスの添加によるガス吸収機構

及びブローホールの発生については宇田ら1）によって

詳細な検討がなされており，この知見を本研究では，

GMA溶接に適用した。

　図5はこの結果を示したもので，ピットの発生につ

いて溶接電流とアーク電圧との間に明確な臨界値（一

点鎖線）が存在する。この関係と前の図4を重ね合せ

ると図6のようになり，ピットの発生と華華移行形態

との関連がわかる。最も多くピットが発生しているの

は，短絡移行とグロビュール移行の中間の領域であり，

このときのビード断面を写真1⑪に示す（ビード内部

（A） （B）
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図6　ピットの発生と溶滴移行形態との関連

には大きいブローホールも多く発生している）。次に比

較的多いのがプロジェクト移行及びグロビュール移行

領域の場合で，ビード断面は写真1（C）のようである。

一方窒素ガスを比較的多量に添加したにもかかわらず

ピットもブローホールもほとんど発生しないのが，ス

トリーミング移行と短絡移行領域の場合で，たまに小

さいブローホールが一つ発生する程度（写真1（B））で，

窒素ガスを全く添加しない写真1（A）とあまり差がない。

　このように溶滴移行形態によってピットやブローホ

ールの発生が大きく影響を受けることが明らかとなっ

た。

　この原因については，グロビュール移行やプロジェ

クト移行の場合，比較的溶滴の径は大きく，ワイヤ先

端に溶滴がぶらさがっている時間や溶融池に移行する

時間は他に比し長く，窒素ガスが溶滴により多く吸収

されるはずである。さらにグロビュール移行と短絡移

行の中間の領域では，アークも不安定な領域であり，

プラズマ気流も乱れ溶融池は大きく振動するので，窒

素ガスがよく吸収されるものと思われる。

　一方ストリーミング移行の場合には溶滴は小さくか

つ連続的に移行しその移行速度もきわめて速いので窒

4
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素ガスの吸収があまり行れられないと考える。また短

絡移行の場合は，短絡時に溶滴は移行するが，短絡し

ている間はアークは瞬間的に消去しているので温度は

比較的低い状態にあり，窒素ガスが溶滴や溶融池に溶

解しにくい条件にある。

　以上のことから通常のアーク溶接において，シール

ドガス中に空気が風などによって巻込まれたり，ある

いは母板表面上のわずかな油や不純物などによって水

素ガスなどが発生した場合，それが溶接金属内に溶解

される度合は，ストリーミング移行か短絡移行の場合

が最も少ないと推定される。

2．3．溶接金属の悪温割れ（梨の実形割れ）位蟹の

　椎定

　ここでは，溶接金属の高温割れ（縦割れ）を試験片

の板厚方向の任意の位置に発生させることを目標に検

討を行ったもので，高温割れの発生原因となる凝園過

程とビード状の関係を主体として考察した。

（1）割れ発生におよぼす因子

　高温割れにおよぼす因子は1）溶融金属の凝固による’

収縮にともなって発生する応力と，2）溶融金属の凝固

の最終過程において，図7（b）のように柱状贔がビード

中央部の縦方向に集中して形成される領域L（延性を

低下させる膜状硫化物が形成される領域）の存在であ

る。

　ここで1）は特に溶接金属墨と試験片の拘束度合によ

W

（a）

　　　W

「一「

（b）

國7　溶接金属の凝固過程

Pl

0／
1

1

L 1

1

f 「

．P
＼

P2

W

㎜y

X

図8　溶接金属の凝固過程を検討するためのモデル

って定まり，2）は特に溶融池の形状によって定まると

考えられる。

　いま一定の形状の試験片を用い（掬束状態を一定に

して），溶着量を大きく変化させなければ，1）の収縮に

伴う応力はほぼ一定であり，この状態で割れが発生す

るとすれば割れ発生の割干は，最：も割れ易い2）の柱状

晶が縦方向に集中する領域しになるはずである。

　そこで一定の試験片に溶接したときの最終凝固過程

での凝固の進行が縦方向に行われるであろう領域を熱

伝導的に明らかにすることができれば，高温割れの発

生位榿を推定できるはずである。

（2）厚板に溶接したときの溶融池の凝固過程

　ここで，アーク溶接における溶融金属の凝固過程で

の熱流は，少なくとも板厚及び板輻方向め二次元熱流

として処理する必要がある。溶融池の断面形状を便宜

上図8のような矩形として考え，この溶融金属の初期

平均温度θ。を1800℃とし，また凝固温度θ∫を1500℃

と仮定し，この間の凝固過程を検討する。

　いま図8のx，y爾上の任意の点の時間t秒後の温．

度θは，温度拡散率をんとすると次のように表わせる。

・一 ﾙ〔…（器）・磁（器）〕

・〔…（器x）輸・（監x＞〕…・・……・（・）

　いま上式の各変数を無次元化するために，各変数を

次のように置く。

倉繰爵罵㌶x’｝・…・一（・）

…一｝〔α・（1謬）柑・（1芳）〕

　　　・〔・r・（讐X）・α・（篶X）〕一・・一（・）

　アークで溶融した溶融池は，時間の経過にともなつ

5



金属材料技術研究所研究報膏集　下心57年版

て周辺から内部に凝固が進行しはじめるが，ここでは

図8の点線で示すように，この溶融池が最後に凝固す

るであろう領域について調べる。

　すなわちP1点が凝画するときは，（3）：式でY罵0で

かっXがCに比しきわめて小さいとしたときであり，

（3）式は次のように簡単に表わせる。

…er・（⊥π）・er・（妾）…・・……………・（・〉

LO

G．8

畦。．6

ご

惹

南0．4

謀

0．2

0　0

erf（1／v「7）

　　／

／／
　1　　／
／／／

／！

　　　　　，’　　　ノ’
　　1！

／r　c　ン！

　1　　　　　！！1

　　　　／Tf（c－o・2）

　　／／

1 2

1／π“

，3

図9　（4）式の数値の関係

4 5

　図9はこの（4）式の関係を表わしたもので，経過時間

の無次元量である1／πとT∫の関係を示す。ここで

C（＝W／2P）は溶融池の形状を示すパラメータであり，

ビード編と溶込み深さにより定まり，GMA溶接では

C二〇．2～0．5程度の値：をもつ。図9からわかるように，

C＝0．5のときでTノ罵0．84以上，C鴫0．2　のときで

τ／＝0．42以上であれば，erf（1／》7）＝1として取扱

える。

　ここでのT／は，θ／／θ。＝1500／1800＝0．83であるの

でく4）式でerf（1／》7）を1としても大差はない。

・・・・…（Cπ）…一・一……………・（・）

　図8においてP1点が凝固する時間（（5）式の条件）

と同一時間にP2点が凝固するものとすると，（3）式に

Y＝L／P，X篇0及ひく5）式の関係を入れたときの関係

となる。

・2・…（1＋L／Pπ）・…（ユー渥P）

　ここで，誤差関数の和が2に近いということは，erf

｛（1～L／P）／π｝盤1を意味し，これを満足するには，

数表からほぼ次のような関係が得られる。

∴1－ P弩P）・1・8一・・……・・………一・（・）

　（5）式でTf畿0．83とするとC／π鴛1　であり，また

（6）式の右辺の数値として便宜上2を採用すると，

　　　L／P≦1－2C

・｝≦1一署…………・…………一…・一（・）

というきわめて簡単な関係が得られる。

　すなわち魍8のような幅W，深さPの短形の溶融池

で最後に凝固する直前のy軸（板厚）方向の長さの最

大値はおおよそ1－W／Pとなる。

（3）実験結果との比較

　割れ発生試験に際して，溶融金属の凝固による収縮

にともなって発生する応力を充分に発生させるために，

試験片の板厚を40mmとし充分に拘束を与えた。また

溶接は500A程度の大電流で溶接し，充分な溶接金属を

確保した。

　溶込み形状を種々変化させるために，溶接速度及び

アーク電圧を変化させ溶接を行い，溶接後断面を切断

して溶込み形状と捌れ位置を調べた。

　図10はこの割れ試験結果と（7＞式による推定結果を比

較したもので，相対的に良く一致している。

　以上のように溶接条件と溶込み形状との関係がわか

れば，高湿割れ発生位置も容易に推定できる。

2．鷹。溶接条件とビード形状

　図1汲び図12は平板上に溶接したときの溶込み及び

熱影響部（HAZ）の形状を調べたものである。図11は

溶接速度を変化させた場合であり，溶接速度を増加す

ると溶込み深さはほとんど変わらないが，ビード幅は

減少する。いま溶込み形状の変化を調べるためにビー

ド編Wを溶込み深さPで割ったW／Pの値を調べると，

溶接速度30cm／minで3．5，蕊。瓢／mlnで2．4程度であ

る。

　一方図エ2はアーク電圧を変化した場合で，アーク電

圧が増加すると溶込み深さは減少し，ビード幅は増加

する。このときのW／Pの値はアーク電圧31日目1．2，42

Vで4．2と大きく変化する。

　しかしながら平板上に一般的な溶接条件で溶接した

場合のW／Pの値は，いずれも1以上で，2．3項で検

討した1－W／Pは負になり，これは高温割れの発生が

ほとんど起らないことを意味する。

　なお熱影響部の形状の変化は，溶込み形状の変化と

ほぼ対応するが，溶込みと熱影響部の寸法の差は，深

さ方向よりも幅方向のほうが大きくなるという特徴が

6
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図10　高温割れ位置の実測値と推定値の比較
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図11溶込み及び熱影響部（HAZ）の形状におよぼす溶接速度

　　　の影響（平板上溶接）

ある。

　次に図13及び図14は，特に溶込み深さを深くしてW

／Pの値を1以下にするために，40。V開先内に溶接を

行いかつシールドガスとしてCO2ガスのみを用いた場

合である。アーク電圧や溶接速度を変化させることで，

W／Pの値を1～0．5程度にすることができ，このよう

30

25

　20

　目

）

，15

蜘

10

5

0
25

幅深さ
▲，△　HAZ

●，O　溶接ビード

▲

▲　　▲

●　　●

●

調合

▲
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▲

▲
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溶接電流：450（A）
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△

o

シールドガス：Ar251／min＋CO251／min

30　　　　35　　　　40

　アーク電圧（V）

45

図12溶込み及び熱影響圏（HAZ）の形状におよぼすアーク電

　　圧の影響（厚さ20mmの平板上溶接）

なビード形状で高温割れが発生する可能性がある。

　図15は余盛の形状の変化をアーク電圧を変化して調
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図14　溶込み形状におよぼすアーク電圧の影響（40。V開先）

シールドガス　Ar25〃

min，　十CO254／min

第1層目

溶接電流　380A

溶接速度40cm／min

ワイヤ径　1．6mm

第2層目以降

溶接速度　30c皿／min

60

図16　定ひずみ速度試験片

べたもので，アーク電圧によって余盛形状を大きく変

化できることがわかる。余盛形状は特に疲労強度に大

きく影響する。

2．5．溶接継手試験片の製作

　以上の溶接欠陥と溶接施工条件との関連を基に製作

した溶接継手試験片の施工条件の一覧を図16～図21に

示す。図16及び図17は完全溶込み継手で開先形状をV

形とし溶接金属や熱影響部の境界線を板厚方向にほぼ

直線的に形成させたものである。

　図18及び図19はY形開先に溶接し，特にルート部に

一部溶込み不良を含む試験片である。特に図19は溶接

によるひずみを軽滅するために，あらかじめ逆ひずみ

を与えて溶接を行った。

　図20はX形開先に溶接し，内部のルート部に一部溶

込み不良を形成した試験片，図21は内部に高温割れを

形成した試験片である。これらの試験片を総計91枚製

作した。
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図19腐食疲労試験片（溶込み不良〉

図21腐食疲労試験片（高温割れ）

2．6．小括
　1）GMA溶接で開先内を母出端面まで溶接する場

合，母板の端部での磁束密度分布の変化で発生するア

ークブローは，母板端面から約7．5cmの範囲内である。

　2）定電圧特性の電源を使用している場合，アーク

ブローが発生すると溶接電流は減少傾向になるかある

いは短絡を繰返し振動する。
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　3）シールドガス（Ar：25〃mia．＋CO2：5／／min．）

中に1〃mln．の窒素ガスを添加した条件でピット及び

ブローホールの発生状態を調べると，その生成の有無

に対してアーク電圧と溶接電流との明確な相関関係が

ある（函5）。

　4）この原困はワイヤ溶滴移行形態がピット及びブ

ローホールの生成に大きく影響をおよぼすためであり，

特にグロビュール移行，プロジェクト移行及び，グロ

ビュール移行と短絡移行の中間領域でピットやブロー

ホールの発生が多く，逆にストリーミング移行及び短

絡移行ではほとんど生成しない。

　5）溶接金属の高温割れ（梨の実形割れ）の位概を，

溶融金属の凝獺における熱伝導理論から推定を行った

結果，次の関係がほぼ，成り立つことが明らかになっ

た。

　　　L／P姦1－W／P

ここでし：溶接金属中罷れが生成する最大深さ，P：

ビード表面からの溶込み深さ，W：ビード幅である。

　6）上式の関係を板厚40mm，　Y形開先内にCO2溶

接により，アーク電圧，溶接速度を変化させて溶接し

た実測結果を比較すると，相対的に良く一致した（図

10）。

　7）平板上にビード麗きしたときの溶込み形状係数

W／Pの値は，特殊な溶接条件でない限り1以上であ

り，高温割れは発生しない。W／Pを1以下にし高温劇

れを生成させるには，開先内でかつアーク電圧を低く

溶接速度を速くして溶接する必要がある（図13，國14）。

　8）非破壊試験による溶接欠陥の検出及び溶接欠陥

を含む溶接継手の疲労試験のための溶接継手試験片（図

16～園21＞を総1計91枚製作した。

点集束斜角探触目

細い超音波ビーム

一
王求面重辰動耀

くさび

欠陥

鵜））漸一畿日脚　

侮＼。。。。で。。射波

3．溶接欠陥の検出法の確立

3．1．響町束超音波斜角探判子による欠陥寸法の測

　定

　近年破壊力学の進歩に伴い，欠陥の強度におよぼす

影響を定量的に取扱うことが可能となった。そのため

欠陥寸法の超音波による測定2）が必要となり，その精

度の向上が要望されているξ）超音波による欠陥寸法の

測定には，割れ深さの測定に端を発した端部ピークエ

コー法4）が有効であり，かつ，点集束斜角探触子が有

効であることが示された9図22は点集束斜角幽明子を

用いて端部ピークエコー法による，内部溶込み不良の

上下端（AとB）の検出の原理を示したものである。

　点集束斜角探触込の設計方法についてはW茸stenberg

6）・ηが報告しているが，重要な点が公表されていない

溶接部

図22　点集束斜角探二子とそれによる溶接継手の溶込み不良の

　　先端の検出

Q

細いビーム

P

　ら
e・・

@．’・ヒ’」・；ρ．．

H脚，w‘
、　　　　　　　伊

@　り　　“｝「

Po→　　一・

@　R

@　　a
f轟¢

島P

x

b

函23　球顕振動予と細いビームの菩在範櫨

ので，著者らは独自に設計方法の開発を行った。

3．1．1．球薗振組子の音軸上の音圧

　図23に示すような球爾振動子，直径D，曲率半径R

（＝レンズ式点集束探触子における幾何光学的焦点距

離董。p）の焦点F。p付近の音軸上（y＝0）の音圧pは，す

でに報告渦したように，集束係数」をパラメタとして

近似的に表わすことができる。その結果を熈24に示す。

この図により，Jの値が大きいほど，焦点付近の音圧

上昇率が高いことが分かる。ここで，」；X。／f。pであり，

X。は近距離音場限界距離である。また，p。は振動子の

直前の平均音圧である。

3．1．2．焦点付近の細いビームの存在範囲

　薄肉細管の超音波探傷について報告窃した際に，点

集束探厚子の焦点付近には図23に示すように細いビー

ムが存在し，それが，管の探傷を効果的に行える原因

であることを述べた。そこで，種々の」の値の場合の

音圧分布を計算し，それに基づいて細いビームの存在

範囲を明らかにすることにした。

　球面振動子の音場の音圧分布の計算には鳥飼1。1の式

10一
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　　Xoi罵
@　f。P

　4

R．

R2．5

J瓢0，5

0 0．5 1

振動子からの艶離

1．5
x／f・P，

図24　球面振動子の焦点付近の膏軸上の音圧

2

を用いた。」＝1及び4の場合の計算結果を図25と図26

に示す。図中の数字はp／p。の値である。」；1の場合

の音場は，平面振動子の場合に似ており，近距離干渉

色はあるが，遠距離音場は単純である。しかし，」＝婆

1．0

ミ

訂0．5

eo
ヂ

“

即
一〇．5

一LO

o

02

」辮王

め

洲％ ｷ

J

J十1．34

～　7
　ギ

　　1

．＼
5 0．5

J十三．11 ＼鍮

、3曲

0．5　　　1．G　　　1▼5　　　2．0　　　2．5

　　　　　振動子からの距離　x／麦。p

図25　J隠1の球面振動子の音場

3．0　　3．5

　o．4
曼

粛

　0．2
悉

＄・

叢

嶺一〇．2

一〇．4

J瓢4

J

J十1，3ξ

」

13一・2111・987菱・・43

驚PIPG濡1　　　　2　　　1
」

」十王，11
J－1．11

＼高

点

＼緬

0．6 0．8　　　　　王▽0　　　　　1．2　　　　　1◆4

　　振鋤子からの隔離　x／f。p

図26J謀4の球面振動子の音場

L6

の場合には，近距離干渉帯ばかりでなく，遠距離干渉

帯も：存在する。両図では，音軸上の音圧より3dB及

び6dB音圧が低下するところも示した。

　」／（」十1．11），J／（J＋1．34）及びJ／（J－1．11），　J／（J

－1．34）で示した線は，音軸上より6dBまたは3dB

音圧が低下する範獺で定義した細いビームの太さの急

増する前端及び後端の位置の近似式による線である。

その後の実用的検討に基づいて，細いビームの前端及

び後端の位置は次式で与えられるものとした（園23参

照）。

・一
i．歪11一、。￥1。・一脈｛．11一、差11

　　　　　　　　　　　・…・……………・…………（8）

　細いビームの存在範囲におけるビームの太さとして

は，点欠陥のエコー高さが音軸上より6dB低下すると

ころ，すなわち，音場の音圧が音軸上より3dB低下す

るところで定義し，記号dwで衷わすことにした。球面

振動子の幾何光学的焦点誌上における指向性は，円形

平面振動子の遠距離音場における指向性と一致する三P

から，音圧が音軸上より3dB低下する角度をψ（図23

参照）とすれば，

　ψ＝0。51448〃D（rad）嵩29．48λ／D（度）　……（9）

となる。ここでλは波長である。このψを細いビーム

の全範囲に適用できると仮定すれば，次式が得られる。

　dw＝2xtanψ＝1．0290xλ／D繍0．2572Dx／Jf。p　…（10）

　この近似式の僑頼度を検討するため，函25と隅26に

示した音軸上より3dB音圧力抵下する位置の計算結果

と式（i①による計算結果を比較した結果，x／f。pがJ／（J＋

1．11）から」／（J－1．U）の範陽においては，式（1①は精

度良く使用できることが分かった。

3．1．3．屈折による細いビームの畏さの短縮

　くさび中の音速は金属中の音速より遅いので，屈折

によって細いビームの長さが短縮する。これについて

は，次式で表わされるErmo｝ov　12）の考え方を導入して

みた。

　　L2／L1瓢ta議∫／tanθ　　　…………・……・・……（垂垂）

ここで，L1とし2は屈折前後における細いビームの長

さであり，ガは入射角，θは屈折角である。

　従来の実験的研究13）’14）をこの式を周いて検討した結

果，実験結果をほぼ適切に説明できることが分かった

ので，この式を用いることにした。

3．1．4．点前東斜角探触子の費場の計算

（1）与える条件

　周波数f，振動子の直径D，振動子の曲率半径R，

くさび中音速Cw，金属中音速CM，屈折角θ，くさび

11
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内距離払

（2）記号と図27との関係

　図27において，0ユOA…Bは，くさびが金属の範囲

まで連続していると考えたときのくさび内の音場であ

り，OA’…Bノは，屈折ビームの音場である。A’からB’

までが回折後の細いビームの範囲であり，02は屈折後

の指向性に関する見掛けの振動子の中心位置である。

A－3は音響的焦点P点より手前で音圧が3dB低い点，

B－3とB－6はP点より遠方で音圧が3dB又は6dB低

い点である。また，B。はそれ以遠では平板振動子の探

二子のほうが音圧が高くなる限界点である。ダッシュ

を付けた記号は屈折後のビームに対するものである。

振動子

くさび

C、v　　A「　0

CM

　　　BL3
　β」6
B』B

　　，AL、
F・。pP

o

ゴ

　　働　　G

02

島一

P B

B。

　　　A＿3

　　P
　　F。P

　B－3θ

B＿6

δ

A

K　　金属

図2ア　点集束斜角探触子の音場の計算

　計算に使用する記号の意味を次に示す。

　／1＝0ユ0，a＝OIA，　a＿3＝0ユA＿3，　fac罵01P，　f。p

＝R瓢01F。p，　b＿3＝01B＿3，　b＿6＝01B＿6，　be篇01Be

＝2fop，　b＝OlB，／2＝002，　a’＝OA’，　a’＿3鴫OA乞3，

f急。罵OPノ，　f’。p無OF’。恥　bな3＝OBノ＿3，　b’＿6訟OB’＿6，　b6

諜OB態，b’篇OB〆

（3）くさび内の音場の計算

　ゴ＝sln→1（Cwsi籍θ／CM）　　　　　　　（1鋤

　x。篇D2／（4λ）　　　　　　　　　　　　　　　　　　（1鋤

　」識X、／f。P　　　　　　　　　　　（鱒

　a業x。／（」＋1．U）　　　　　　　　　（15）

　b＝x。／（」一1．11）　　　　　　　　　（1⑤

　」の値に対応するa－3／f。P，　f。、／f。p，　b－3／f。p及び，

b杷／f。pの値は，次の回帰式で計算する。

a＿3／董op＝1．0241－1．172／（」十〇．5）十Gg4208／（J十〇．5）2

fac　／ξσp＝王．0198－0．0925／（」十1．2）一王．8539／（J一ト1．2＞2

b＿3／fop＝0．889　一ト2．222　／（J牽　王　〉一3．893　／（J一ト　1　）2

b＿6／fGP＝⑪，8141一｛一3．104　／（J十G．7）一3．563　／（3一←O、7）2

なお，1＞J≧0，4のときは別の回帰式を用いる。

　a弓＝（a．3／f。P）£。P

　f，c＝（f。、／f。。）f。P

　b．3驚（b．3／f。P）f。P

　し6＝（臥6／f。P）蚕。P

　ψ＝29．48λ／D（度）

（4）屈折後の音場

／・一
ﾚ1（COSθCOS　Z）2

　ψノ＝¢）tanθ／tanガ

　a’＝（a一／1＞tan〃tanθ

　ぬ篇（a．、一／、）ta蹴〃tanθ

　f≦c　＝＝（fac　一／1）tanげ／tanθ

　f6，＝〈f。P－41）tan〃tanθ

　b二、＝（b．、一！、）ta薮〃tanθ

　b二6謡（b＿6一／1）亡anゴ／tanθ

　b6＝（be一／1＞tanゴ／tanθ

　b’瓢（b一／、）tan〃ta装θ

3．1．5．点集束：斜角探触子の設計

（1）設計要領

（王の

⑱
（1の

⑳

（21）

㈱

㈱
②の

㈱

㈱

⑳

㈱

㈱

㈹
⑬1）

㈱

㈲

㈱

㈲

　点集束斜角一触子を設計するに当たって，音響的焦

点の位置，集束範囲及びビームの太さを目的に応じて

定めて，f，　D，　R，為を求めるのが本来の望ましい

方法であるが，実際には不可能であるので，f，　D，

R，Cw，　CM及び／三を与えて，式（12）～㈲を用いて屈折

ビームの音場を計算し，その結果が目的に合致するも

のとなるまで条件を変えて計算を繰返すことにした。

ただし，実用的見地からビーム路程の代りに，深さ＝・

（ビーム路程）×cosθを計算するようにした。

（2）設計製図例

　デスクトップコンピュータ及びプロッタを薦い，前

項の設計要領に従って計算を行い，その結果を図面化

するようにした。その例を図28に示す。この図におい

ては図27と異なり，ダッシュ符号はすべて省略してい

る。図引，B。とBとの間を点線で示したのは，3。1．

4（2）で述べた理由により，あまり有効でない範囲であ

ることを示している。探触子の外形寸法は最小寸法を

表わすようにした。なお，図中に示した探触子の形式

表示は，基本的にはJIS　Z2344に準拠しているが，球

面振動子の曲率半径が30m搬であること（S30）及びア

クリル樹脂のくさび内顕離が17mmであること（A、17）
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L2
AGL．　OF　INCID，

dept】1　at　A

depth　at　FOP

depth　at　A＿3

dep止at　P
depth　at　B－3

depth　at　B－6

depth　at　Be

depth　at　B

dwatA＿3
dwatp
dwatB＿3
dwatB＿6
dw　at　Be

dwatB

FREQUENCY　　　　MHz
DIA，　OF　XTAL，　　mm
RAD，　OF　CURV．　　mm
VEL．　IN　METAL　　m／s
AGL．　OF　REFRACT．deg
VEL．　　　WEDGE　m／s　　IN
LI　　　　　　　　mm

FOCUSING　FACTOR　J
AGL，　OF　DIRECT．　deg

膿

盟

器

認

謡

器

重

器

　5
　10
　30
3230

　45
2730

　17

1．53
2．16
11．2
36．7

　0
　7

　0
　3
　9
　15
　23
　49

0．8
1．1

1．8

2．4

3．3
6．1

5M10S30A45A。17

　　　5・　ぶ彫／
　　　　　　　　％・、餌や

位置における超音波ビームの集束状況及び音圧上昇状

況の測定用に図29に示す横穴試験片を主として使用

した。また，欠陥寸法測定性能の予備試験用に，図30

に示す人工溝付試験片を使用した。なお，使用超音波

探傷器は，三菱電機製FD210Sである。

（2）探触子の前後走査特性の測定方法

　横穴試験片を，写真2に示す前後走査特性測定装置

の移動台上に載せ，本体に取付けた探一子ホルダで探

触子を保持し，横穴試験片上の任意の位置に探触子を

置くことができるようにした。これにより，探触子と

横穴の位置関係の相対精度を0．02mm程度に維持でき

るようにした。測定に際しては，探触子の仮入射点の

印が最も浅い穴の真上の位置に来るように横穴試験片

の位置を調整し，その後は移動台のハンドルにより0。25

mmずつ試験片を移動させ，横穴のエコー高さを記録

図28　点集束横波斜角探占子の設計例

を付加している。

3．1．6．点集束斜角探触子の試作

　前項の設計方法に基づいて，十数個の点集束斜角探

書子（周波数12～7MHz，振動子の直径：10～48㎜，

曲率半径：30～200mm）の設計を行い，国内のほとん

どすべての探触子メーカーに依頼して試作を行った。

3．1．7．点集束斜角事触子の性能測定方法

（1）特性試験用試験片

　試作した探買子の基本特性，すなわち，種々の深さ

8§§§§§§§蔑§§§§§§　§

穴はすべてφ3貫通（15個）厚さ：60mm

3．2S

図29　横穴試験片

一

蕪・

　　　　　　、．白．漏

．富田醐園圃．．．．．．

写真2　点集束斜角探触子の前後走査特性測定装翫

器 A

9
15
B

y

唱

～仮入射点

図30　人工溝付試験片 図31横穴の前後走査特性測定法
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した。（図31参照）

（3）人工溝の高さの測定方法

　横穴試験片に対する場合と同様に，図30に示した試

験片について前後走査を行い，エコー高さが極大とな

る位識の探触子の移動距離と屈折角とから人工溝の高

さを測定した。

3．1．8．性能測定結果と考察

（1）横穴の前後走査特性

　図32と図33に代表的な測定結果を示す。これらの図

において，横軸は基本的には図31のy距離であり，個

々のグラフは各穴の前後走査グラフを表わしており，

一目盛が5mmである。しかし，各穴の前後走査グラ

フ相互の間隔は実際より詰めて表わしている。

dB
55．

5σ

　荏51

駒　　　　　　　　　12
煙40
i　　　　　8
n35穴の深さ
吋　　d（血m）
　30　喋

25

　20　　　　　　5Z24S50A45Ac14
　　　2416

　　A　　　B　　C　D　E　　F
20，

28

32、

36

G　　　R　　　I．王

5m田
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図33　横穴の前後走査特性測定例（J瓢1．3の場合）

純で単峰特性となっている。これが細いビームの範閉

である。穴の深さが32搬m以上のときには再び凹凸の

多い前後走査グラフとなっている。これは遠距離干渉

帯のためであり，國26の音場の右端付近と対応してい

る。

　図33は藁束係数の小さい探触子の場合の結果であり，

穴の深さが4mmのときにのみ近距離干渉帯の影響が

現われており，それより深い位置の穴の醜後走査グラ

フは単純である。これは図25の音場と対応している。

（2）ビームの太さ及び集束範囲

　音響的焦点P点におけるビームの太さの計算簸＝（fもp

＋42）×2tan〆　と前後走査グラフから求めたビームの

太さを比較したところ，大部分は誤差20％以下で一致

した。

　集束範囲については，計算値よりも実験値のほうが，

や・広がっており，かつ，エコー高さが最大となる音

響的焦点の位置が若干遠方になっている。この原因に

ついては，横穴試験片を用いて測定を行っていること

が主原因であることが計算1励によって確められたが，

点集束探触子の実用的見地からは，横穴試験片によっ

て測定を行うほうが適切であると判断される。

（3）人工溝試験片による欠陥高さ測定結果

　点集束斜角探鼠子（5Z20S50A45Ac15）及び通常の

斜角探触子（5Z10×10A45）を用いて求めた図30の試

験片の溝の前後走査グラフを図34に示す。点集束斜角

探素子では前後走査グラフがシャープであり，エコー

のピークの位置も明確である。実験に使った探魚子の

屈折角はいずれも45度であり，ピーク間距離から直

ちに人工欠陥の高さが読みとれる。この実験から，人

工欠陥の高さ測定誤差は0．25鵬瓢以下と判断した。

dB

　dB
駒
擁
130
n
H

20

A
11狙m

5Z10×王OA45

B

　　20　　　　3G
　　　　　　（副
　葡後走査距離
（a）通常の探触子

駒30

n
蜻

　20

10闘

5Z20S56A45Ac15

　図32は集束係数Jが大きい探触子の場合の結果であ

る。穴の深さが4獄mのときは著しく凹凸の多い前後

走査グラフとなっているが，これは近距離干渉帯のた

めであり，図26の音場の左端付近と対応している。穴

の深さが12～28mmの範囲では，前後走査グラフは単

　　30　　　　40
　　　　　　（m湖）
離後走査距離
（b）点集束探触子

図34　人工溝の醜後走査グラフによる欠陥高さ灘定結果

3．1．9．Y形開先溶接継手試験片の溶込み不良の

寸法灘定
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（1）欠陥位遣測定方法の改良

　前項までの実験においては，少なくとも超音波ビー

ムの集束領域内においては，音軸，すなわち，超音波

ビームの巾心軸は直線であると仮定したが，一部合わ

ない結果が出た。なぜこのような現象が生じるのか，

その原因は不明であるが，欠陥位董の精密測定には，

予想される深さ位置に近い二つの横穴を用いて行う「ビ

ーム路程差法」が良いとの結論に達した劉この改良に

より，従来法で0．4m搬程度の偏差が避けられなかった

ものが著しく改善された。

（2）ビーム路程差法による溶込み不良の寸法測定結果

とその考察

　溶込み不良の寸法測定を点集束斜角探触子を沸いて

行う場合に，図35に示すように，溶込み不良の反対側

から測る方法（A法）と溶込み不良側から測る方法（B

法）とがある。試験片の板厚が18mmで，溶込み不良

の寸法が3～5m搬であるので，　A法の場合には5Z

15S50A45Ac10，　B法の場合には5Z10S30Ac　19の探

面子を選んで用いた。2掴の溶込み不良試験片（T．R

A1及びTPA20）についての実験結果を図36に示し
た。

　TRA1の場合には，超音波による推定値（黒丸）

と疲労破断後の破面上で工具顕微鏡によって測定した

結果（白丸）とは，数点の例外を除けば，かなり良く

一致し，超音波による測定誤差は±0．5mm以下と判

断される。しかし℃P，A20の場合には超音波による推

定値は大きくばらついている。

　A法では超音波ビームが溶接金属中を通過するため，

ブローホールを検出し，それを溶込み不良の先端と判

断している場合がある。またGMA溶接では溶込み不

良の先端にブローホールが往々にして存在しており，

この場合には溶込み不良の先端位置が求められなくな

る。「LP。A20のA法はまさにこれに該当していると判

　7
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図36　溶込み不良の寸法測定結果
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駒

I

n
瞬

表顧

腿葭部エコー

端部エコー
　（先端〉

ビーム路程

A法 一 翻37超音波による極めて浅い溶込み不良の測定隈界

45。

一
B法

図35　渚込み不良の測定方法

断される

　A法でもB法でも溶込み不良を著しく浅く判断して

いる場合があるが，これはルート面のバイト目を検出

しているように判断される。通常の溶接では，ルート

爾はガス切断のままの場合が多いので，バイト目の問

題は無く，したがってB法が一般には適していると判

断される。しかし，B法では，溶込み不良の寸法が2．5
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mm以下になると，図37に示すように，溶込み不良の

臨調開口部のエコーと溶込み不良の先端のエコーとが

分離しなくなり，測定が不可能となる。

3．1．10．内部溶込み不良の検出特牲

　入工期付試験片については3．1．8、で述べたよ

うに上・下端の位置が精度良く測定できた。そこで，

内部溶込み不良を含む試験片を作製して，溶込み不良

の検出特性を検討した。ルート面をシェーバー仕⊥げし

た試験片では，バイト霞のエコーが大きく，上・下端

のエコーの判別が困難であったので，ルート面を平面

研潮盤で仕上げ，かつ，ところどころ0．02～0．1mmだ

け深く研削し，意識的にルードギャップを与えて溶接

継手試験片を作製した。

　入熱量が過小で，ルート面の両端に若干の融合不良

が発生した場合には，上・下端のエコーは明確に検出

されたが，入熱量が適切（15掃／cm＞及びやや大きい

（35kJ／cm）場合には，ノレートギャップが関係して，溶

込み不良が検出されない場合が生じることが示された。

この原因は，溶接金属の収縮のため，ルート函が強く

密着され，超音波が透過してしまうためであることが

分かった。

　現実にルート面を研削仕上げする場合は無いであろ

うが，かなり平滑に機械仕上げされる場合があるよう

であり，その場合には，超音波探傷でも溶込み不良の

検出が不可能となる場合が予想される。

3．　1．　1茎．’」、　括

　溶接部の内部欠陥の寸法測定のために，球薗振動子

を使用する点集束斜角探丁子の設計方法を開発し，試

作品について性能測定を行った結果，おおむね，期待

通りの成果を得た。次に，この探触子でV形開先溶接

継手の溶込み不良の寸法測定を行い，ブローホールや

バイト目の妨害が無ければ，±0．5m…nの精度で測定で

きることが分かった。しかし，内部溶込み不良試験片

についてはルート面を研削仕上げするとルート面が強

く密着され，溶込み不良の存在の検出さえ不可能にな

る場合があることが分かった。

3．2．磁気及び渦耀流探傷法による外部欠陥の検出

　溶接継手の外部欠陥の寸法を定量的に検出すること

は，構造物の強度評価上，特に重要である。鋼材の外

部欠陥の検出法としては，磁気探傷試験，渦電流探傷

試験，液体浸透探傷試験管が用いられている。このう

ち定量化，自動化に適した方法として，欠陥漏洩磁束

測定による磁気探傷試験法及び渦電流探傷試験法が特

に有望である。しかし，これらの方法による欠陥検出，

欠陥寸法測定においては，材料の透磁箪，導電率，欠

陥の形状，方向，傾き等が試験結果に影響を与える。

　この研究では，外部欠陥の定量的検出をはかるため，

影響因子である溶接継手磁気特性の測定，欠陥漏洩磁

束による欠陥寸法の推定の基礎データとして，種々の

寸法，方向の人工溝についての漏洩磁束の測定，及び

欠陥の寸法，方向を求めるのに適した渦電流探傷試験

コイルの検討を行った。

3．2．1．溶接継手の磁気塒性の測定

　溶接継手における透磁率は，溶接金属，熱影響部，

母材原質部において差があり，磁気探瘍試験及び渦電

流試験において欠陥検出感度の差及び疑似指示の原因

となる。これに対して，透磁率による感度補正，直流

磁気飽和による疑似指示抑制を行う必要がある。

SM50B鋼板（厚さ20㎜）上に，円形状に4層の，

GMA溶接を行い，図38に示すように，溶接金属，熱

影響部及び母材原質部の各部分から環状試料を切り出

した。これらの環状試料について，直流磁気特性を自

動磁束計（横河電機製3257型〉を用いて測定した。

　図39は上記の試験片について得られた溶：接各部の

磁化曲線（B－H曲線）を示す。図で母材原質部（A3）

は，他に比較して大きな磁束密度及び最も小さい保持

力を示す。また，熱影響部（A2）は，母材が急熱急

溶接金属

熱影響幅

60

10

・母材

40

悔薫＝μ一一一一
疹・・”

と醸三三

A1

噛一一曹 d脅腿　　　～｝～：；　A2

ここ＝：こ二：四一一一一一A3

　　　　　　　　　　　　1

図38　磁気測定用環状溶接試験片断題iにおける切り出し位置

0 　　50

磁場H（Oe＞

A1

100

図39　溶接継手各部の磁化特性（B－H曲線〉
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冷を受けた状態であるため，栂材源質部（A3）より

低い磁束密度を示す。また，溶接金属（A1）は，母

材とは材質，熱履歴が異なり，前二者より低い磁束密

度と大きい保磁力を示し，磁気的に硬い特性を示す。

図39から透磁率（μ＝B／H＞を求めて，透磁率一磁場

曲線を描くと図40のようになり，溶接部各部分におけ

る磁化特性の差がより顕著に示される。

X102

10

ミ

碧5
鞘

0

　　㌔　　　　　　　ロA3偲材原質部

一　ま00

磁化器

謙羨　・

臨囚，n 繊計　彦ざダ

一 （移動蹴）ウ彰ヨ
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xー触　　こ隙焔・一ル辮
移動台

図弔　欠陥漏洩磁束瀞｛矩装i薫

20 40　　　　60
　磁場｝｛（Oe）

図40　溶接継乎各部の透磁癖

　これらの磁化特姓から，溶接継手の磁気探傷試験及

び渦電流探傷試験における磁化条件設定値：が得られる。

結果を示すと次の通りである。

（1）磁粉探傷試験において溶接継手トウ部に生じる疑

　似指示について；この疑似指差は，溶接金属とこれ

　に接する熱影響部の磁性の差によって生じる。した

　がって，両者の磁束密度の差が大となる磁場が重要

　となる。函39から磁束密度の差を求めると，約200e

　で最大値に達し，磁場が増加してもその差はほぼ一

　定である。この値は，磁粉探傷試験で得られた結果

　とも一致する。

（2）渦電流探傷試験における二流磁化条件について；

　渦電流探傷試験における磁気的不均一の影響による

　雑音及び検出感度の変化を抑制する方法としては，

　臓流磁場重蚤による磁気飽祁が有効である。これに

　必要な磁場の強さは，透磁率（変分透磁率）の値が

　同等になる磁場であって，磁気測定結果からこの値

　は約1000e以上であることがわかった。

3．2．2．欠陥漏洩磁束の測定

　欠陥漏洩磁束検出による磁気探傷試験において，欠

陥からの漏洩磁束は，欠陥の形状寸法，材質等の影響

を受ける。ここでは，漏洩磁束の強さ，形状から欠陥

寸法測定を行うため，まず人工溝について実験を行い，

欠陥漏洩磁束の搬幅とピーク間距離を常いる評価方法

　について検：討した。

　　人工溝はSM50B鋼板（厚さ20mm）に深さ0．5～12

　mm，幅0．4～1．2狐mの溝を加工した。また，磁束測

　定装置としてはホール素子（0．2×1×2）を用いる磁

　束計を用いた。図41は測定装概を示す。欠陥漏洩磁束

　は，その垂直成分をXYレコーダに記録し，図42に示

・す欠陥漏洩磁束の振輻A及びピーク間距離Sを測定し

　た。

　　図43は欠陥漏洩磁場（垂薩成分）の振輻及びピーク

　間距離の関係を，子骨さdおよびリフトオフ距離h（試

　四面とホール素子との距離）をパラメータとして示し

　た例である。

　　これらの測定の結果，欠陥（溝）深さにより欠陥漏

　洩磁束（垂漁成分〉の振幅は増加し，また，リフトオフ

　距離は振輻及びピーク間距離に大きな影響を与えるこ

　と，更に欠陥（溝）輻が欠陥漏洩磁束の振輻，ピーク

　間距離に与える影響はノ1・さいことがわかった。これら

　の結果，リフトオフ距離を一定にして，較正胴の標準

　欠陥について欠陥寸法と欠陥漏洩磁束の擬幅髄：，ピー

電圧

振輻A

プローブ

ﾚ動距離

　ピーク賜距離S

図42　欠陥漏洩磁束（垂直成分）の波形（振幅，ピーク間距離）
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　　　　σ’（θ）＝σsinθ　　　　　　　　岡

となる。この場合の欠陥漏洩磁場を求める場合，論証

のとり方が問題となるが，磁粉付着が常に溝に垂直で

あることを確めたので，実効的な溝幅はθによらない。

以上の結果から欠陥漏洩磁束の各方向の成分（（図44＞

の最大値は次のようになる。

　溝に直角な方向成分　　Bn＝Bmsi薮θ　　　　　　　〈鋤

　磁化方向に平行な成分Bx篇BmS沁2θ　　　　　　　（鋤

　磁化方向に直角な成分By＝BmS沁θCOSθ　　　　　＠1）

B。

By

θ

　　　　G　　　　　2　　　　　4　　　　　6
　　　　　　　　　ピーク聞距離S（田m）

函43　欠陥深さ，リフトオフによる欠陥漏洩磁束の振輻とピー

　　ク騰距離

B。 石蕪fヒ方【霧］

　　人工溝

図44　欠陥漏洩磁束の各方向成分

ク間距離を求めておくことによワ，漏洩磁束測定から

欠陥の深さ，幅を推定できることが確められた。

3．2．3．欠陥漏洩磁束におよぼす磁化方向魚度の

　影響

　磁気探傷試験において，欠陥が磁化方向と直角でな

い場合，欠陥検出力は低下する。したがって磁化条件

の設定及び欠陥漏洩磁束測定結果からの欠陥寸法推定

においては，欠陥と磁化方向角度の影響を考慮する必

要がある。ここでは，人：工溝について，欠陥漏洩磁束

を磁化方向角度を変えて測定を行い，角度の影響を検

討した。

　溝状の欠陥による漏洩磁束は，端面に一様に分布す

る磁三筆σによる磁場によって近似することができる。

接線成分を考えると，七三aの中央で最：大値Bmは，

・・（・）一・・÷（・・n一豊一・一吉d）　㈹

ここでz：試験片表薦からホール素子中心までの距離，

d：溝の深さ。

　鉄鋼材料においては，B》μ。R（μo：真空の透磁率）

であるから

　　　　σ≒B　　　　　　　　　　　　　⑬の
となる。溝が磁化方向に角度θであるとき，溝の面に

おける磁荷σ’は，

王

諮

誌

着

話。・5

話

岳

0

一」：：》嚢ぐθ

一　M

石益化電流D．C5A

　　oB，ノB
　　△B、／B吼

　　ロBy／Bm

溝深さ　虚＝3．0

溝糎w＝G．7

B・／B・瓢・三・θ●c・沙ン・くrく、1

　　　図＼く＼

　　／』　　　　＼
　§

＼よ

　　、、
90　　　　75　　　　60　　　　45　　　　30　　　　15　　　　0

　　　　　磁化方向角θ（つ・

図45　欠陥漏洩磁束と磁化方陶角度（Bm

　　欠陥漏洩磁束〉

θ罵0における最大

　欠陥漏洩磁束の測定は，S瓢50B鋼板（50×500×18

1nm）の長手方向に対して角度をもつ人工溝（深さ3。0，

幅0．7mm）を加工し，図41に示した測定装置を用いて

行った。

　図45は実験で得られた欠陥漏洩磁束（水平成分）の

各方向成分（最：大値〉と磁化方向角度の関係の一例を

示す。式⑬9），ω及び㈹の計算結果を図中に曲線として

示したが，実験結果はこれらとよい一致をみている。

　これらの結果から，互いに直角方向の磁化またはホ
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一ル素子により，盧交した漏洩磁束成分（B。，By）

を測定すると，θ＝90。における欠陥漏洩磁束Bmは鼠

色⑦と侮）から，

　　　　Bm＝（Bx十By）／Bx

とな1），直角に磁化した場合の欠陥漏洩磁束を求める

ことができる。直交した2素子を用いた場合，測定誤

差は約10％であった。このような組合せ測定法は，欠

陥の方向に影響されない定盤的探傷法として欠陥評価

に役立っ。

3．2．4．渦一流探傷門辺接触畏方形コイルの特性

　渦電流による表面探傷月ヨのコイルは，～般に円形コ

イルの軸が試験面に垂直になる配置（團46（a））で用い

る。しかし，欠陥（割れなど〉の長さ，深さ等寸法の

定量的測定に十分でないので，図46（b）に示すような長

方形コイルを一辺接触で用いる方法について，インピ

ーダンス測定により欠陥検出特性を検討した。この形

の探傷コイルは，欠陥方向，材料異方性に対して方向

特性を有し，欠陥寸法推定に役立つことがわかった。

77ツ777アアアアアアア777ア　　／一
　　　　（a＞　　　　　　　　　　　　　　　　（b＞

（a）一般のプローブコイル

　　　　　　図46

溝深さ

溝幅
周波数

d濡4．Gmm

w篇0．4田田

64kHz

角度θ＝9σOo

　　　　　＼

　　　　60Q
　　　　　＼

　　　　　450

一10 一5

コイル

溝

θ

～

300

　王50
／

OO

×圭〇一3

10

　鋸

　余。
　耀
　麟
5零
　≧

　　X10皿30

0　　　　　　5

　抵抗分変化
　　」R／ωLo

一5

一10

一15

（b＞辺接触1回方ヲ杉コイノレ

探傷コイル

図47　辺接触長方形コイルにおけるコイル角と欠陥によるコイ

　　ルインピーダンス変化（R：抵抗，L：インダクタンス，

　　ω罵2πf，f：周波数）

　実験方法としては，SM50B鋼板に人工溝（深さ1．0

～3．0，幅0。5及び1．0）を加工し，長方形コイル（25×

10mm，150ターン）を用い，欠陥によるコイルインピ

ーダンス変化を，コイルと欠陥との交叉角，周波数等

を変えて測定し，振r嘔，位相について調べた。

　図47は欠陥によるコイルインピーダンス変化の測定

例を示す。コイルの抵抗分，リアクタンス変化は，空

心コイルのリア久タンスで基準化して示してある。図

は，コイルと欠陥（溝）が種々の角度にある場合の測

定結果を示したもので，原点と測定値を結ぶ直線の方

向角（位相）は，コイルと欠陥との交叉角によって大

きな差がみられる。このような傾向は，強磁性体にお

いて顕著である。一般に溝部分におけるコイルインピ

ーダンス変化を考えると，コイルが欠陥に垂直な場合，

溝空隙への磁場の侵入，及びその部分における渦電流

の減少からリアクタンスωしの増加，抵抗成分の減少

が生じる。又，コイルと溝が平行の場合には，溝部分

の強磁性体欠損により磁束が減少し，りアクタンスの

減少が生じると考えられる。

　このような辺接触長方形コイルの角度特性を利用し，

2欄の直交したコイル，又はコイルに圃転を与えるこ

とにより，欠陥の方向，寸法の推定が可能となる。さ

ちに，このコイルは，材料の磁気異方性の検出にも利

用できる。

3．　2．　5．4、　委舌

1＞溶接継手各部の磁気特性の測定を行い，磁気探傷

　試験において疑似指示が現われる磁場の値，渦電流

　探傷法において，磁気飽和に必要な磁場の値を求め

　た。

2）人工溝について欠陥漏洩磁束を測定し，磁気探傷
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　試験による欠陥寸法測定について検討し，振幅，ピ

ーク間隔を利用する方法を得た。

　　また，磁化角の影響についても検討した。

3）渦電流探傷法による欠陥寸法測定に適した辺接触

長方形コイルについて検討し，有用であることを確

　めた。

4．環境負荷条件下における溶接欠陥からのき裂

　発生イ云ぱ挙璽力

　大形構造物や機器の安全性評価に対して，不安定破

壊とその先行過程であるs縫bcritlcal　crack　growthの

特性を定量的に把握することが不可欠である。このき

裂成長過程は種々の原口によって起こるが，中でも環

境の影響を受けて起こる応力腐食割れや腐食疲労は，

極めて低い応力でも起こり得るので特に重要である。

このような環境強度の領域において，応力よりもひず

み速度が調れを進行させる支配的困子となっているこ

とが腐食疲労のみならず応力腐食割れの分野でも認識

され，低ひずみ速度引張試験（SSRT＞法によって応

力腐食割れ感受性を評価する試みが最近増加している。

　貯槽，圧力容器，ラインパイプ等の大形溶接構造物

では，構造的な応力集中部や各種の溶接不連続の存在

はさけられず，操業中の圧力変動や起動，停止操作に

伴う比較的低速の変動荷重を受け，局所的に塑性変形

を生ずる可能姓もある。このような条件下では，静的

な荷重条件下の環境強さの感受性とは異なった挙動を

示すことが考えられ，各種の欠陥あるいは不連続を含

む溶：接継手に対し，各種の荷重条件下で環境強度感受

性を調べる必要があると考えられる。そこで，溶接構

造用高張力鋼のSM50BとHT80の僻樗及び溶接継手

について，低ひずみ速度応力腐食割れ試験を行うとと

もに，溶込み不良を含む溶接継手の疲労試験も行った。

4．匪．低ひずみ速度引張試験法による環境強度感受

　性の評価

轟．肇．1．実験方法

　実験に用いた，JIS　SM50BとHT80の化学組成と機

械的糠を劃と褒2に示す。弓脹壽式験は漉径5㎜φ，

ゲージ長30mmの丸棒試験片を償いた。溶接継手試験

片は，レ型開先でGMA溶接された20mm板材より採

取した。溶接条件と試験片の採取位識を図48に示す。

低ひずみ速度引張試験は，すべて3．5％NaCl水溶液中

でポテンショスタットを用いて，海洋構造物における

通常の電気防食電位の範囲と考えられる～一1100mV

（S（E＞までの定電位に保持して行った。

4．　1．　2u実芸表結果と螺

（1＞応カー伸び線図

　図49と図50にSM50Bの応カー伸び線図の例を示す。

図49は，一1050n≧Vに陰分極した条件下でひずみ速度

を変化させたときの応カー仲び線図で，國50は，ひず

み速度を7×1r7・seゼ1とし分極電位を変化させたと

嚢1　供試材の化学組成（薫量％）

鋼　　　　種 C Si 磁n Cu Ni Cr 鍛。 V B

SM50B 0．14 0。3嘆 1．32

HT80 0．13 023 0．87 0．13 1．00 0．50 0．44 0．0婆 0．0012

褻2　供試材の機械的性質（J至S5号試験片〉

鋼　　種
　降　伏：

ﾋ唇f／mm2）

強 　さ

PP。｝

　引　張

ikgf／m田2＞

強　さ

@｛MP。｝

イ申　　び

i％）

S購50B 36．2 ｛355｝ 51．0 ｛500｝ 3G

猛丁80 77．0 ｛755｝ 83．G ｛813｝ 32

溶　接　条　新

鋼　種 溶接方法 溶接ワイヤ シールドガス 予　熱 パス問温度 入　熱

SM50B G嫉A 鮭GS－50 Ar＋20％CO2 ＜1GO℃ 23kJ／cm

HT　80 G殖A 瓢GS－80 Ar＋2⑪％CO2 120～150℃ 150～170℃ 23kJ／cm

々｝z

図鋸　溶接継手試験片の採取位置と漆接条件
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1r6　　　10罰曜5　　　10㎜4
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図5i　SM50B鋼の絞り値におよぼすひずみ速度の影響
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した。

（2）ひずみ速度の影響

　図51にSM50Bの3種類の環境中で引．張試験を行っ

兜ときの絞り櫨におよぼすひずみ速度の影響を示す。

窒気中とNaCl水溶液巾の臨然電位条件下では，絞り

値におよぼすひずみ速度の影響はほとんど見られなか

ったが，一1050mVの電位ではひずみ速度が約10司・

sec…1 ﾈ下になると急激に絞り値が低下し，10－6・sec…1

以下では約30％まで低下した。溶接継手試験片では，

いずれも母材源質部で破断したので，実質的に画材の

試験結果と岡じ結果を示した。

　図52に｝｛T80の絞り値におよぼすひずみ速度の影響

を承す。溶接継乎試験片では，10－5・sec　1以下のひず

み速度で試験した場合，溶接熱影響部よりき裂が発生

し破断した。溶接継手試験片は，母材に比べて全般的
図50　SM503鋼の7X王0“．．7・sec1．qのひずみ速度における応カー

　　伸び線図におよぼす電位の影響

きの応カー伸び線図である。いずれの場合にも降伏強

さはひずみ速度あるいは分極電位によってほとんど影

響されず，脆化は主として絞りの段階で見られた。

　SSRT法において環境強度感受牲の指標を何にとる

かが常に問題になるが，従来のSSRT法に関する61件

の文献の調査結果17）によれば，絞り鰹が最も多く薦い

られている。その他，罰れ伝ぱ速度，最大応力簸，あ

るいは破断伸び（全伸び）などが良く使罵されている。

いずれも定墨的感受性指標としては物理的意義がはっ

きりしたものでなく，直接的に破爾または狽1面を走査

電顕等で観察し，応力腐食割れ破画を確認することが

必要である。ここでは脆化の指標として絞り値を採用
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図52　BT80鋼の絞り値におよぼすひずみ速度の影響

ま0…3

一21



金属材料技術研究所研究報告集　昭和57年版

に絞り値が低いが，ひずみ速度に対する依存性は両者

とも同じであった。

（3）分極電位の影響

　閣53と図54にS錘50BとHT80の絞り値におよぼす陰

分極の影響を示す。SM50Bにおいては引張強さは分

極電位によってほとんど変化しなかったが，絞り値は

電位が一900mV以下になると急激に低下し，水素脆化

感受性が認められた。溶接継手試験片ではひずみ速度の

　　　　　　　引．張強さσB
80燈電一一傘一魯一禽一⑯刈鹸一禽一一⑧
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囲53　S磁50B鋼の絞1）値におよぼす分極電位の影響
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80騒
　ミ

70さ

　萩
60

影響を調べた場合と同様にすべて母材原質部で破断し

たので，母材の試験結果との差は認められなかった。

これに対してHT80の場合は，母材と溶接継手の間に

大きな差が認められ，溶接継手の水素脆化感受性が高

いことが認められた。

（4）絞り’値におよぼす試験時間の影響

　上述の試験においてひずみ速度を変化させた場合，

試験時間が異なるので，外部より水素が侵入する雰囲

気中で試験した場合，侵入水素量が異なり脆化度に影

響を与える可能性がある。そこで，衰3に示すように

負荷前と変形途中で変形を中断して保持した状態，す

蓑3　SM50B鋼の一1050mVにおける絞｝）値におよぼす試験条

　　件の影響
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なわち無負荷と定荷重状態でそのまま定電位に保持し，

7×10｝7・sec－1の試験に相当する時間になるように調

整して笑験した。試験蒔問の延長によりわずかの絞り

値の低下が見られるが，侵入水素董の影響よりも水素

侵入雰囲気中での低速変形が絞りを低下させる主要な

要因となっていると考えられる。

（5）破壊の様相

　上述の絞り簸の低下は，いずれも試験片表面よりき

裂が発生して内部に成長することによって起こったが，

走査電顕による破面観察によれば，SM50Bと鐘丁80の

両鋼種とも擬へき開状の粒内割れを示した。応カー伸

び線図において脆化は主として絞りの段階で兇られた

が，き裂の発生と成長挙動を詳細に調べた結果，一様

伸びの段階ですでに試料三三に多数のき裂が応力軸に

i垂鷹に発生しており，絞りの段階で内部に向って大き

く成長することが観察された。また，RT80の溶接継

手では，ひずみ速度が10－5・sec一正以下の場合，溶接熱

影響部からき裂が発生することが観察されたが，さら

に詳しく顕微鏡観察した結果，図55に示すような溶接

継手硬さ分布図の溶接熱影響部の軟化域に対応する位

置からき裂が発生し伝ぱすることが認められた。
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4．　蓄．　3．検　菖寸

　水素脆化現象に対して塑性変形が重要な役割を果す

ことはすでに明らかにされているが，それが水素の侵

入，拡散，あるいはき裂の発生と成長過程に対してど

のように影響をおよぼしているかについてはまだ不明

の点が多い。水素環境中で塑性変形すると水素吸収が

促進されることが実験的にも認められ，拡散定数から

計算されるよりずっと深くまで水素が侵入することが

報告されている18）’19）このような中・低強度鋼の塑性変

形下における水素脆化現象は，従来報告されている高

強度鋼の定荷重条件下における遅れ破壊のようないわ

ゆる偶L応力誘起水素脆化”に対して“ひずみ誘起水素

脆化”ともいうべき現象である。

　大形溶接構造物の溶接欠陥部で局部的に塑性変形が

起こる可能性があり，水素侵入雰囲気で使用される場

合は，水素脆化き裂の発生が促進される効果を無視で

きないであろう。｝狸80で熱影響部の軟化域からき裂

が発生したのは，この領域では周囲の硬化域によって

変形が拘束され三軸応力が発生する傾向があるので，

ひずみ誘起形の水素脆化が起こりやすくなったためと

考えられる。

辱．2．構造用綱溶接継手の溶込み不良の検出と晶質

　評価

　溶接継手の外部または内部欠陥を自然の状態で発生

させる溶接制御技術の開発，これら欠陥を定量的に評

価する非破壊試験法の開発，及びこれら欠陥を含む溶

接継手の疲労及び腐食疲労試験の一連の研究を共通試

験片を用いて実施した。ここでは，溶接欠陥として溶

込み不良をとりあげ，その超音波探傷試験と大気中疲

労試験の結果について述べる。

4．2．1．実験方法

　供試材としてS嫉50B鋼板を使用した。すでに2飾

で述べたような方法によって，2～4貌溢の溶込み不良

を含む溶接継手試験片を製作した。また，溶込み不良

の寸法は，点集束斜角探傷探触子によって測定した。

疲労試験は，±50t油圧サーボ疲労試験機を用い，軸

荷重制御の片振り引張りで最：大最小応力比R＝0，繰

返し速度5Hzで行った。試験片平行部の輻は50mm，板

厚は黒皮付の場合は20m㎜，表面研削仕上の場合は18

m搬であった。

4．　2．　2．実験結果

　溶込み不良の超音波による測定結果と疲労試験後そ

の破面上で工具顕微鏡で実測した値とを比較した結果

については，すでに3節に詳細に述べたとおりである。

　図56には疲労強度におよぼす母材の表藺状態と各種

溶接不連続の影響について示す。國中の余盛付溶接継

手の結果は，層RIMデータシートから引用した。余盛

付試験の疲労強度は，黒皮付感材の約1／3近くまで低

下したが，溶込み不良を含む場合はさらに著しく低下

した。しかし，溶込み不良を有せず余盛も劇論レた試

験片の疲労強度は黒皮付き母材試験片のそれとほぼ等

しく，材質的不連続の影響はほとんど認められなかっ

た。

　このように，疲労強度に対して溶込み不良のような
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　　連続の影響

亡状欠陥が極めて有害であることは，疲労強度が試験

片の形状にもとつく応力集中係数に強く支配されるこ

とから当然の結果と考えられるが，さらに腐食環境，

電気防食条件下での欠陥の影響についても逐次明らか

にして行く予定である。

毒．　3．’」、　揺

　S騒50BとHT　80鋼の母材及び溶接継手について，

SSRT試験を行うとともに，溶込み不良を含む溶接継

手の疲労試験も行い，継手性能におよぼす材質並びに

形状的溶接不連続の影響について調べ，つぎのような

結果を得た。

　1）S醗50B鋼薄材のSSRT試験において，空気中

とNaCl水溶液中自然電位条件下では絞り値におよぼ

すひずみ速度の影響はほとんど見られなかったが，

一1050mVの陰分極電位では，ひずみ速度が約1r4・sec擁

以下になると急激に絞りが低下し，10－6・sec『1以下にな

ると30％以下になった。溶接継手試験片ではいずれも

母材原質部で破断した。RT80鋼母材では，　SM50B

鋼とほぼ同じ傾向を示したが，溶接継手試験片では，

10㎜5・sec　1以下のひずみ速度で溶接熱影響部の軟化域

からき裂が発生した。

　2）ひずみ速度を10－6・sec㎜1と一定にし，分極電位

を変えた場合，SM50B母材では一900mV以下の電位

で絞り値が急激に低下した。また溶接継手と母材間の

差は見られなかった。これに対してHT80鋼の溶接継

手試験片では一800mV以下で絞｝）値1の低下を示し，水

素脆化感受性が母材原質部より高いことを示した。

　3）上述のSSRT試験における絞り値の低下は，い

ずれも試験片表面より擬へき開状の粒内割れが発生し

内部に成長することによって起こったが，引張試験に

おける一様伸びの段階ですでに試験片表醸に多数のき

裂が発生し，絞りの段階で大きく成長することが観察

された。

　4）この実験に使用した高張力鋼程度の強度レベル

では，水素侵入雰囲気申で低速で塑性変形された場合，

水素脆化が促進されることが示された。

　5＞溶接継手の溶込み不良の超音波探傷による測定

では、基本的に限界があり，浅い溶込み不良の正確な

寸法測定には他の非破壊試験法を用いる必要がある。

　6）溶込み不良のような面状欠陥を含む場合，疲労

強度は著しく低下したが，溶込み不良を有せず余盛も

削除した溶接継手試験片の疲労強度は母材試験のそれ

にほぼ等しく，材質不連続の影響はほとんど認められ

なかった。

5．結 言

　アーク溶接施工時の品質管理においては，作業標準

としてブローホールやピットの防止条件と溶込みやビ

ード形状の推定方法を確立しておく必要がある。ここ

では主としてガスメタルアーク（G鍼A）溶接法を用い，

ブローホールやピットを防止し，溶込み形状や余盛形

状を制御する方法を確立した。また溶接金属の梨の実

形高温割れの要因を検討し，この割れの厚さ方向の長

さの最：大値を推定する方法を確立した。すなわち，

　1）GMA溶接において，ワイヤ溶滴移行形態がピ

ット及びブローホールの生成に大きく影響をおよぼし，

ストリーミング移行及び短絡移行ではこれらの欠陥が

ほとんど形成しない。

　2）定電圧特性の電源を用いGMA溶接で開先内を

蔵板端面まで突合せ溶接する場合，溶込みにおよぼす

アークブローの影響は母板端諏から約7．5cmの範園内

である。

　3）溶接金属の梨の実形高温．割れば，開先内でかつ

アーク電圧を低く溶接速度を速くして溶接し，溶込み

形状係数W／P（W：ビード編，P：ビード表藺から

の溶込み深さ）の値が1以下になると起こりやすく，

その割れ長さの最：大値Lmaxは，　L田ax／P＝1－W／Pと

なる。

　これらの成果を基に，Y形開先で荒側溶込み不良を

含む突合せ溶接継手試験片，X形開先で内部の溶込み

不良を含む突合せ溶接継手試験片，V形開先の完金溶

込み突合せ溶接継手試験片及び1形開先で溶接金属内

部に高温割れを形成させた突合せ溶接継乎試験片をそ

れぞれ多数製作した。

　溶接欠陥のうち，溶込み不良や溶接割れなどの酉状

一24



構造用鋼の溶接欠陥の検出法と評価に関する研究

欠陥の寸法を定量的に測定するために，超音波探傷試

験法で球面振動子を使用する点集束斜角町触子を設計

試作した。これらの試作した点集束斜角探触子の基本

特性，すなわち種々の深さ位概における超音波ビーム

の集束状況及び音圧上昇状況の測定用に主として横穴

試験片を優目した。また欠陥寸法測定性能の予備試験

用に人工野付試験片を使用した。この実験結果から，

画工溝の高さ測定誤差は0，5mm以下であると判断され

た。そこで，Y形開先突合せ溶接継手の片側溶込み不

良及びX形開先突合せ下側溶接継手の内部溶込み不良

の寸法測定に，この点集束斜角探触子による超音波探

傷試験法を適用した。この場合欠陥位遣の精密測定に

は，予想される深さ位置に近い横穴試験片の二つの横

穴を用いて行う「ビーム路程差法」が良いとの結論に

達し，このビーム路程差法による溶込み不良の寸法測

定を行った。その結果は次のようである。

　4）片側溶込み不良の場合，溶込み不良の反対側か

ら測る方法（A法）と溶込み不良側から測る方法（B

法）とがある。A法では超音波ビームが溶接金属中を

通過するので，その途中やルート部付近にブローホー

ルがある場合にはこれらを検出し，溶込み不良の先端

位置が求められなくなることがある。一方B法では，

この問題がなく一般には適していると判断される。し

かし，B法では片｛瞭容込み不良の寸法が2．5mm以下に

なると測定が不可能となる。

　5）溶接継手のルート顧が機械仕上げでバイト羅が

ある場合には，上記のA法でもB法でもバイト醤を検

出することがあり，このため片側溶込み不良の寸法を

浅く見誤まることがある。しかし，ルート面がガス切

断のままの場合には問題はなく，検出精度は±0．1m珊

程度であった。

　6）内部溶込み不良については，溶接継手のルート

癒を平滑に機械仕上げを行い，溶接時の収縮によって

ルート顧が強く圧着される場合には，溶込み不良の検

出が困難になることがある。したがって，内部溶込み

不良の検出にはルートギャップがある程度以上存在す

ることが必要である。

　鋼材溶接継手の外部欠陥の寸法を岩出的に検出する

方法としては，欠陥漏洩磁束測定による磁気探傷試験

法及び渦電流探傷試験法が有望であると考えられるが，

これらの適用にあたってまず溶接継乎の材質不均一に

よる磁気特性の差異とその対策を検討する必要がある。

そこで，磁気測定周環状溶接試験片を製作し，溶接継

手各部の磁気特性の測定をイテつた。その結果から，磁

気探揚試験において疑似指示が現われる磁場の値及び

渦電流探揚法において磁気飽和に必要な磁場の櫨を求

めた。次に，人工溝について欠陥漏洩磁束の測定を行

い，磁気探傷試験による外部欠陥の寸法測定において，

振輻及びピーク聞隔を利用する方法を検討した。また

渦電流探傷法による外部欠陥の寸法測定において，辺

接触長方形コイルが有朋であることを確めた。

　各種の欠陥や不連続を含む溶接継手は，使用中環境

と負荷条件の影響を受けやすく応力腐食割れや腐食疲

労などが問題となる。そこで，S誠50BとHT80鋼の母

材及び溶接継手につき，空気中とNaCl水溶液中で低

ひずみ迷度引張試験（SSRT）を行い環境強度：感受性

を評価した。次に，片側溶込み不良を含む溶接継手の

片振引張疲労試験を行った。ここでは大気中疲労試験

結果を階下，余盛などで無欠陥の溶接継手及び余盛付

溶接継手の試験結果と比較した。これらの結果を要約

すると，次のとおりである。

　7）大気中とNaC1水溶液中自然電位及び海洋構造

物における通常の電気防食電位の範囲（約一1100mV

・以下）の環境条件で低ひずみ速度引張試験を行った結

果，SM50B鋼母材及び溶接継手では趨亟分極電位：が三

一900mV以下でひずみ速度が10｝6・seゼ1以下になると，

絞り値が急激に低下した。｝｛T80鋼母材ではSM50B鋼

　とほぼ岡じ傾向を示したが，HT80鋼溶接継手では

一800mV以下でひずみ速度が10｝6・sec～1の場合絞｝）値

の低下を示し，水素脆化感受性が愚材原質部より高い

ことを示した。

　8）上記SSRT法における絞り簸の低下は，いずれ

も丸棒試験片表面から擬へき開状の胃内割れが発生し

内部に成長することによって起こったが，低ひずみ速

度引張試験における一様伸びの段階ですでに試験片表

面に多数のき裂が発生し絞りの段階で大きく成長し破

断することが観察された。

　9）溶込み不良のような函状欠陥を含む溶接継手で

は，疲労強度が著しく低下したが，溶込み不良を有せ

ず余盛を肖ll除した溶接継手試験片の疲労強度は母材の

それにほぼ等しく，材質不連続の影響はほとんど認め

られなかった。
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原子力研究

原子炉材料研究部

岡田雅年，吉田平太郎，増井寛二，福富勝夫

森藤文雄，平野敏幸，平岡　裕，野田哲二

北島正弘，神西樹男，藤塚正和，渡辺亮治

溶接研究部

橋本達哉承

日日達書47年度～日輪考…丹54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　本研究は将来のエネルギー源として開発研究が進められている高温ガス炉，核融合炉の耐熱

金属材料を対象として行われたものである。

　高温ガス炉の開発は，我隔においてはその計諏当初掛接製鉄プラントと直結した多子1的高温

ガス炉建設を餅旨していたことは良く知られている。この計画では特に炉出【二i温度1000℃の｝玉e

冷却材の熱交換器用而寸熱合金の開発が重要な位置を占める。本研究では第1に，還元ガス主成

分である水素にかかわる材料挙動，すなわち水素透過，水素中クリープ敲断に関する研究を行

った。第2に，冷却材翼e巾での材料試験のための実験方法，試験ヘリウムの選建などにかか

わる研究も行ってきた。これらの研究成果は昭和48年度より当職究所で進められた工業技術院

大型プロジェクト「高温還元ガス利用による直接製鉄技術に関する研究開発Jの試験研究の実

施に役立たせることができた。

　核融合会議材料分科会を二1＝1心とする圏内研究機関における核融合炉材料開発研究体制確立の方

針に沿って、昭秘50年度頃より本研究の主題は核融合炉材料の研究を手頃向するものとなった。

その1として核融合炉第一壁の低原子番号（低Z）物質の被覆に関する研究を行ってきた。臨

界温度（～1億度〉のプラズマを得るために，現段階では低Z物質の被覆が重要課題であり，

本僻究ではMo基板上にSICなどをイオンプレーティング，化学蒸着などの方法で被覆する技

衛及び被覆材の熱的安定性，水素イオンによる表灘照射特性などの研究を進めてきた。その2

は，核融合炉第一壁候補材考SlであるSUS　316鋼，耐熱合金，高融点金属のHe冷却材との共存

牲に関する研究である。我岡の実験炉設計では［選1羨い，チウム増殖材と｝1e冷却材を組合せた

ブランケットシステムが提案されており，構造材の疑e串での腐食，機械的性質の変化は1っ

の研究課題である。第3は醒。の脆姓に関する研究である。初期の炉設計では1000℃看｝fi度の運

転温度を［峯標としMoが注租されたが，より低い温度を指向する傾向にあってもダイバーター，

11ミターなど高熱負荷材料ではMoが有力な材料になっている。　Moの実屠に際しては再結晶，

溶接，刺生子照附に伴う脆化が弱点になっており，その軽減をはかる研究を進めてきた。

　これらの研；究成果は，B本原子力研究所との共隅硲究，研究会などを通じてJT－60網被覆

材料の選定，将来炉のためのMo材料の開発に資している。

1．研究の背景と経緯

本研究課題の主な内容は将来炉として開発研究が行

＊現在芝浦工業大学

われている多目的高温ガス炉の熱交換器材料及び核融

合煩の第1壁材料に関するものである。

　多欝的高温ガス煩の開発計画に関しては，我国にお

いても昭和43年以来，プロセス分野への核熱利用に関

するいくつかの検討がなされ，昭和47年の原子力委員
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会が行った「原子力開発利用長期計画」の改訂に際し

て出口温度1000℃程度の多目的高温ガス炉が必要とさ

れた。他方，通産省では炉に接続させる直接製鉄パイ

ロットプラントの建設を目標とした大型プロジェクト

「i5温還元ガス利用による二三製鉄技術に関する研究

開発」の第1期計画が昭和48年から6ヶ年計画で進め

られてきた。

　核融合炉の開発に関しては，闘内における研究を総

合的，効果的に進めるために，昭和50年核融合会議が

設置され，同会議は「原子力開発利用長期計画」の改

訂に合せて，昭和53年「核融合炉i｝播発に関する長期戦

略について」の審議結果をまとめ，原研，国立研究機

関，大学による我国の核融合炉実用化に至る研究開発

のタイムスケジュールを設定している。

　昭和47～54年度にわたる本研究の研究内谷，研究の

経緯も上r1己の将来炉のナショナルプロジェクトを受け

たものである。当初の本研究の主題は高温ガス炉熱交

換器薦材料の研究にあり，その中でも利用系の還元ガ

ス中の主成分である水素に関わる材料挙動（水素透過，

水素中におけるクリープ破断特性）にあった（2章）。昭和

48年度から」己大型プロジェクトの発足に当り，当所

における商温ガス炉材料開発の試験研究はその一環と

してその後は進められた。従って本研究言殊題において

は，準1温かス炉冷却材ヘリウムを近似した材料試験ガ

スの不純物組成の決定，またヘリウム中の材料腐食試

験の方法，試験条件の設定のための基礎研究を数年に

わたり行った。その成果は大型プロジェクトにおける

試験研究に寄与することができた。1）

　昭和50年度頃より本課題では核融合炉材料を指向し

た棚：究内容を進めている。その第1は等一下の低原子

番号物質（低Z物質）の被覆に関する研究である（3

早）。現在核融合動力炉として最も開発研究が進んでい

るトカマク炉においてはプラズマを臨界温度（約1億

度）に加熱することが目標になっており，壁材料表面

の二三による金属原予の混入に起因するプラズマ温度

の儀下を防ぐR的で第一壁の低Z物質による被覆が現

ll子点での重要課題となっている。木研究においては近

くは昭和59年度に建設完成予定の原研の臨界プラズマ

試験装鴛（JT－60）のライナー，リミター材の選定に

資する研究，更には実験炉のための其礎データを待る

ための研究を進めた。研究の一部は原研との共同研究

により行われている。第2のサブテーマとして，主と

してモリブデン及びモリブデン合金のヘリウム冷却門

中における共存性に関する研究である（4章）。トカマ

ク実験炉の初期の設。ナにおける運転温．度は100G℃稚度

の高温を目標にしており，構造材料としてモリブデン

やその合金が，また冷却材としてヘリウムガスが挙げ

られていた。本研究もそれに沿って始められた。その

後実験炉の設計はステンレス鋼を用いたより現実的な

低い運転温度に変ってきている。しかしダイバーター

材は高熱負荷を受けモリブデンは一つの有力な候補材

料であることには変りなく，不活性ガスによる熱除去

も一つの方法としてあげられる。モリブデン以外に，

構造材料の候補番オであるステンレス鋼，鉄，ニッケル

些合金，バナジウムやニオブなどの高融点金属に関し

てもヘリウム冷却材との共存性を調べ比較検討を行っ

てきた。第3のサブテーマはモリブデンの脆性改善に

関する研究である（5章）。モリブデンを商溢構造材と

して実用化するには，毒結晶学あるいは三三材などに

よる結　粒の粗大化に伴う者しい脆化の問題が妨げと

なっている。加えて原予炉材料においては中性子照射

による脆化も厳しい。本研究は近い目標としてリミタ

ー，ダイバータ材としてのモリブデンの使用に関する

データを提供するものであるが，これらの材料として

の実用化の障舌を乗り越えることによって将来の炉の

構造材としての可能性を確かにすることができるもの

といえよう。溶接継手材の照射脆化に関しても原研と

の共同研究が進められてきた。

　核融合炉材料の国1勾の研究機関，大学における閲発

研究の総合的な体制については，核融合会議材料分科

会でまとめられ，上記の3つのサブテーマはヂ当研究

所の分担するテーマとして陥和54年の「核融合炉財料

の碍究開発（資料）」にもとりあげられている。

　なお，表面被覆材料に関する研究では高速増殖炉関

係の材料としてバナジウム合金のモリブデン被覆によ

るナトリウム耐食性の改善の研究を行ったが既に報告

2）されているので本報告からは省略した。

2．耐熱合金の水素下での挙動に関する研究

2，1。緒　　書

　我が国において開発が．進められているlr；温かス炉に

使屠される熱交換器用耐熱合金は，島温のヘリウム，

還兀ガスなどの雰囲気中ですぐれた耐熱性を有すると

ともに，水素透過度ができるだけ少ないことが必要で

ある。

　上記高温ガス炉の開発が計画された当初，熱父換器

用耐熱合全として，それまでの実績を考慮し，HK40，

夏ncoloy8GG，　HastelloyX及びhconel　600が候補材の

中に挙げられていた。そこで主としてこれら4合金に

ついて，還元ガスの主要構成ガスである水素に注自し，
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水索透過に及ぼす合金維成，水素中の水分及び水素圧

力の影響，さらに水素中におけるクリープ破断持網を，

大気中及びアルゴン中のクリープ破断特性との関連に

おいて求めた。

2．　2．水棄透過3）

2．2．1。常圧の水繁による二三透過

　表1に実験に供した了1了販の実用4合金及び溶製した

Fe，　Ni，及びNl℃r《Fe）合金の化学組1戊を示す。

　試験片は竹の舞1状をしており，…端を予め真空に引

き，他端から水素を導入し，中央の膜を通して透過す

る水素を一定容積の容器に集め，その圧力上昇から水

素透過度を測定した。
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國1　種々の金属及び合金の水素透過度：と温度の1藁1係

水素透過度の対数と絶対温度の逆数は比例関係にある

ことが知られる。またFeは910℃のα→γ変態に伴

い，水素透過度は約％に減少する。W．　Gellerら4＞の

報告によれば，Feの水素溶解度はα→γ変態により，

1．6倍増加するとしており，一方H．Schenckら5》によ

ると拡散：係数は土記変態により％に低下するとされて

いる。水素透過度Pは，試料表諏が清漁な場合P＝

D．Sで表わされる。ここでD及びSは水素の拡散係数

と溶解度であり，実測簸は計算値とほぼ一致する。

　さらに，実用4合金の水素透過度は，いずれもNiと

Feの水素透過度の範囲にあり，合金中のNl含燈が増

火する程水素透過度は増加すること，及び夏nco｝oy800

と合金組成の似ている50Fe－30Ni－20Cr合金では，そ

の水素透過度はほぼ岡じであることが知られる。
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　図1は，シリカゲル，パラジウ黒触媒などを用い得

られた精製水素により測定した4合金及びFe，　Ni，

Ni℃r一（Fe）合金の水素透過度を示したものである。

0

　　　0246810121ξ16　02468
　　　　　目引（hr）　　　　　　　Il寺閲（hr）

図2　耐熱合金の水素透過度に及ぼす水素への加湿の影響

　図2は，加湿器を通すことにより得られる湿水索を

用いた場合の水素透過度を，精製水素を用いた場合の

透過度と併せ示したもので，精製水素の場合には安定

した透過度を示すのに対し，湿水素に切換えると透過

度は時報とともに急速に減少することが知られる。試

験後試料の褒灘生成物は，X線測析及び反射電子線圓

析から，いずれの合金もCr203と臨Cr204の酸化物

から成ると判定される。水素透過側（真究側）の反射

表1　金属及び合金の化学組成（重：賦％）

　金属及び合金

Fe

M
80Nl一一20Cr

5GFe－30Ni－20Cr

HK40
1nco茎oy　800

Hastelloy　X

lnconel　600

Ni

残

残

残

22．0

31．59

47。97

73．25

Cr　　Fe

　　　　残

19．52　　 0．05

20．01　　　48．77

23．G　　残

20．72　残

2L22　残
15．9三　残

Si 瓢n C 他　の　兀

微量 0，GG3 0，005

微董 触…… 0，002

『 『 0，GG6

　 『
0．01

0．67 0．53 0．4G

0．48 0．93 0．04 Ti；0．35　Al；0．45

0．50 0．60 0．09 Mo；8。82　Co；1．27

0．荏1 0．34 0．05

素
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電子線圓析では，このような酸化物は認められない。

従って緩2に示す水素透過度の減少は，試料表面に生

成する酸化物によるものと考えられる。

2．2．2。水牛透過度に及ぼす圧力の影響

　図3に用いた試験片の形状寸法を示す。あらかじめ

両ブロックを水素中で焼鈍し，内外騰面に酸化物を生

成させる。ついで外径30皿mφ，内径24順恥φ，長さ55m瓢の

部分について，内外両面の酸化物を除去後両ブロック

を電子ビーム溶接して実験に供した。

王05

5 45 55

`r

推 喩坤q

H20つ
@ll　騨

図3　試験片の形状寸法（10気圧までの水索用）

一

　内側に高純水素，外側に高純アルゴンを流し，最高

8．5気圧までの水素圧力の影響について検討した。そ

の際水素圧力とアルゴンの圧力を等しくし，内側から

外側に透過してくる水素を分析し，透過度を求めた。

　用いた合金は，HK4G，　Incoloy800，｝lastelloy　X及

び1聡conel　600であるが，2。1の常圧の水素による水素

透過において使用した合金とチャージが異なるので，

化学組成は表1と若干異なる。試験温度はHastelloy

Xのみ800℃，900℃及び1000℃とし，他の3合金は

いずれも900℃とした。

　図4に上記4合金の水素透過度に及ぼす圧力の影響

を示す。透過度は圧力の平方根にほぼ比例することが

知られる。

2．3，水粟中のクリープ破断特性

　用いた合金は既述の実用4合金で，2．2水素透過度

に及ぼす圧力の影響において使用した試料と同一チャ

ージのものである。用いた水素及びアルゴンは高純度

のもので，アルゴン中の酸素含有蚤は数即mである。

なお試験日雰囲気槽出口における露点を測定したが，

水素は約一40℃～一50℃，アルゴンは一35℃～一45℃

で，試験温度はHasteUoy　Xについては800℃，900

20

15

玉

至

琴

豊10

蒙

響

『

5

0

Q：HK　40

x：lncoloy　800

△：｝lastelloy　X

口　：Incone1　600

一一一一一 G800℃

一：900℃

｝・一
F1000qc

　　　　　　　△
　　　　　　／

　　　　　　　　　　　／

　　　　　　　　　／

／／

　　　　，”
　　ノノ，’7

0　　1　　2　　33．．5幽　　　　　　　水索圧力の平方根

図4　水素圧力の平方根と水素透過度との関係

℃及び1000℃とし，他の3合金については900℃のみ

とし，100時間までの試験を行った。

　王4
　13
£12
目，11

尋10

望9
）　8．

　7．

懐6

　5

900℃
△

o大気

Oアルゴン
ム水索

30　　　40．　　50　　60　70　8090100

　　　　　破断時措1（hr）

150

図5　Hastelloy　Xの800℃及び900℃における応カー破断時

　　問曲線に及ぼす雰囲気の影響

　図5にHastelloy　Xの800℃及び900℃における水素

中の応カー破断時間曲線を，大気及びアルゴン中の結

衷2　｝｛astelloy　Xのクリープ破断特性に及ぼす雰囲気の影響

800℃，1L5kg／揃m2 900℃，5．8kg緬2

ξ波　　　園董　　　II寺　　　環」　　　　　（hr）

ﾅ小クリープ速度　　（％／hr）

j　　断　伸　　び　　　（％〉

f　面減　少率　　　（％）

大気〉水素〉アルゴン

Aルゴン〉水素〉大気

蜍C〉水素〉アルゴン
蜍C〉水素〉アルゴン

大気〉水素〉アルゴン

Aルゴン〉水索〉大気
蜍C〉水素〉アルゴン

蜍C〉アルゴン〉水索
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果と比較して示す。

　嚢2はHastelloy　Xのクリープ破断特性に及ぼす雰

囲気の影響を示したもので，破断時間，破断伸びなど

に関し，水素中破断試料は大気中破断試料に比べ劣り，

アルゴン中破断試料に比べすぐれていることが知られ

る。

　破断試料を縦1剃りにして埋込み，破断部から10m鵬の

間を1狙目毎にi）クラック深さ，　｛i）蓑面クラック数，

iii）内部クラック数について調べた。表3にその結果

を示す。

表3　｝｛astelloyXのクラック挙動に及ぼす雰囲気の影響

クラック深さ
表了fIiクラック数

内部クラック数

800℃，1L5藍g／㈱2

アルゴン〉水素≒大気

アルゴン≒水心無大気

水素〉大気〉アルゴン

900℃，6，3kg／田m2

アルゴン〉水素〉大気

アルゴン辱水素≒・大気

水素〉アルゴン〉大気

　水秘中破断試料のクラック深さは，アルゴン中破断

試料に比べ浅く，水団申破断試料の内音［～クラック数は，

大気中破断試料に比べ多い。これらが衰2において述

べた現象の一因であると考えられる。

　さらに，もっとも酸化されやすい元素であるSiは，

水素雰囲気中破断ii式料地朔において，もっとも濃縮さ

れている。この雰闘気による腐食挙動の相違などが，

雰囲気特有のクリープ破断特性を生ぜしめるものと考

えられる。

　Inconel　600のクリープ破断持料に及ぼす雰囲気の影

響は，｝熱stelloy　Xにみられたのと同様である。

　HK40については，試料の不労金のためと考えられ

るが，データがばらつき雰翻気の影響を明らかにする

ことはできなかった。斑〈40を除く他の3合金の水素

中クリープ破断試料の伸びは，大気中破断試料に比べ

小さい。同様の傾向は，アルゴン巾クリープ破断試料

についても認められた。

2。　4．ノコ、　　猛

　主として｝｛K40，　Incoloy　800，｝｛astelloy　X及びln－

conel　600の4合金を用い，水素透過におよぼす合金維

成，水素斑力及び水素に対する水分添加の影響，さら

に水素中のクリープ破断特性を明らカ・にするため，大

気巾及びアルゴン中と比較して検討した。得られた結

果をまとめて次に記す。

1＞Niの水素透過度は，　Fe（γ）のそれより大きい。ま

た他の耐熱合金の水素透過度は、NlとFe（γ）の中間

となる。

2）耐熱合金の水素透過度は，合金中の照含量の増大

とともに大きくなる。また圧力約10気圧までならば水

素瓶力の平方根にほぼ比例する。

3）酎熱合金の水素透過度は，湿水素雰囲気中では短

ll寺問に著しく減少する。

4）｝｛astelloy　Xの水素中におけるクリープ破断欝命

は大気中破断脅命に比べ劣り，アルゴン中破断寿命に

比べすぐれている。同様の傾向は至nco轟el　600におい

ても認められる。

5）水索申クリープ破断したIncoioy800，｝玉astelloyX

及びlncone1600の破断イllJびは，大気中破断試料に比べ

小さい。

6）各雰圏気におけるクリープ破断特性の差異は，腐

食挙動などの違いにより生ずるクラックの生成及び伝

播挙動のイ鰯塾がヨ溜と考えられる。

3．耐熱性表面被覆材料に関する研究

　（核融合炉第一壁の低Z物質被覆材料）

3．1．緒　　雷

　トカマク型核融合姫のプラズマ汚染対策として低腺

子番号元素からなる材料（低Z材料）の第一壁（リミ

ター，アーマー販などの第一壁構成・要素材を含む）へ

の応用研究が醒の内外で活発に進められている。これ

はプラズマ中に許容できる不純物濃度（臨界不純物濃

度）が原子番暑Zに依存し，Zが小さいほど大きくな

るという理由によっている。低Z材料は，多くが成型

舶工性に難を麿する献熱セラミックに属するものであ

り，第一壁に応用する場合には，表覆i被纏による方法

が…つの有効な技術乎段である。第一壁被覆樗料の興

草すべき牲質としては

（の　高温下の熱安定性（高融点，低蒸気圧，耐熱衝撃

性など〉に儂iれていること。（2＞耐照射エロージョン

（スパッタリング，ブリスタリングなど〉に優れてい

ること。（3）水素燃料粒子のリサイクリング特性上有

利なことなどがあげられる。対象となる低Z材料とし

ては，C，　B，などの単体からSIC，　TICを始めとす

る炭化物，複合化合物など多妓にわたっている。

　本硝究ではモリブデン棊壁上に化学蒸着法（CVD，

Chemical　Vapor　Deposition）及びイオンプレーティ

ング法（IP）により炭化ケイ素と炭化ケイ素一アルミ

ナ複合化合物を被覆する基礎的な実験を行った。得ら

れた被覆材料については熱的安定性，耐表爾照射特性

を明らかにし，第一・壁被覆材料としての間馬性を検討

した。
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3．2．

3．2．

被覆材料の製造と皮膜のキャラクタリゼーシ

ョン

1．化学蒸着法（CVD）によるモリブデン上

　　へのSiC被膜の作製6）

　SiCはエチルトリクロロシラン（ETCS，　C2H5Si

CI3）と水素の混合ガスを加熱したモリブデン基材上

に導き，還元，熱分解反応により析出させた。H2層

目流量は500ml／min，　ETCS／H2のモル比は約1：30，

反応圧力は30Torr～大気圧の範囲で制御した。またカ

ーボン及びボロンの中間層を施し，密着性に及ぼす影

響を調べた。写真1はSic被膜の析出形態が蒸着温度

に顕著に依存していることを示す。モリブデン基材に

対して保護性を有する被膜を得るためには1150℃以上

の析出温度が必要であった。X線回折の結果被膜は，

α一，β一Sicの混合相からなり，不純物として少量

のSio2が検出された。

耳）．

硫

■i鼠講

＿．．．、．講1脾

写真1　Moを基材にしたCVD－SIC被膜の表面形態及び破

　　　断面の蒸着温度による変化

　　　a）1250℃　　b）1150℃　　c）1050℃

b）

醤1二1ご嫉：lli瞬断

写真2　イオンプレーティングによるMoのSic被覆材の

　　　a）被膜破断面の走査電顕写真　b）断面の光顕写

　　　真（被覆条件：C2H2分圧5×10－3Torr，　Si！博引速

　　　度0．05g／min，蒸着温度800℃）

×10　3
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3．2．2．イオンプレーティング（IP）によるモリ

　　　　　　ブデン上へのSiC被膜の作製7）

　イオンプレーティング装置は村山ら8）の考案による

高周波励起型である。電子ビーム衝撃により加熱蒸発

さ・せたSi蒸気と炭素源として導入したアセチレン（C2

H2）ガスの混合気体中に高周波グロー放電を誘起し，

加熱した基材上に炭化ケイ素被膜を作製した。写真2

に代表的な被覆材の被膜の表面形態と断面写真を示す。

種々の被覆条件で得られた被膜の組成，結晶構造，結

合性をEPMA，　X線回折，赤外線分光分析，オージェ

電子分光分析などにより解析した。その結果放電エネ

ルギーをもったC2H2ガスは放電空間で活性化したC

蒸気種になり直接プラズマ反応に与る以外に，熱分解

により基板上で遊離した後炭化物生成に与ることがわ

　　　0　　　　’200　　　　400　　　　600　　　　800　　　　1000

　　　　　　　　　蒸着温度℃

図6　イオンプレーティングによる炭化ケイ素被膜の組成制御

かった。図6はこのCの反応傾向を利用して他の被覆

条件は一定に保ち，基板温度のみを変えることにより，

容易に被膜組成を制御できることを示したものである。

Cの析出速度は図中実線で示した様に800℃近くから

急激に増加する。一方Siの蒸発量をパラメータにして

各基板温度で得られた被膜組成と蒸着温度との関係を

同図に破線で示した。原理的にはSiの蒸発量あるいは

C2H2ガス分圧を制御することにより組成を変えるこ

とは可能と思われるが，これらの量は可変領域が狭く

かつ放電状態に大きく影響する。基板温度は放電状態

とは独立にしかも広範囲に操作できることから，本法

は極めて有利な組成制御法であることがわかる。

3．2．3．Si－c－Al－o複合蒸着膜の作製9）

　イオンプレーティングによるSic被膜の安定化を目

的に，SiとA1203ペレットの混合物を電子ビームで溶
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解し，S｛一Al－0の混合蒸気を発生し，アセチレンガ

スを導入した後グロー放電を誘起させることによって

複合化合物被膜の作製を試みた。図7は得られた被弩莫

のオージェスペクトルである。同スペクトル及びX線

測折，赤外線分光分析結果から総合して，被膜中のC

は炭化物lo＞，0はAlと結合して存在するものと思われ

る。複雑な化合物が予想され詳しい岡定は出来ていない。

dN

dE．

、8g彗27・

鑑・“
1

a＞被顕したままの状態

×10 ×40

b）Ar＋ヌ、バッタリング

　による衰撫清浄化後

1503

冒

ii｝　　　　　　：1620

Al　　Si
0　　　　200　　　400　　　600　　　800　　’1000　　1200　　140b　　1600

　　　　　　　オージェ電子エネルギーeV

園7　Si－C－Al－0複合幽閉のオージェ電子分光スペクトル

　　　（これまでに報告されている主な沈素のピーク位撮：

　　AI（A1203）一51，　A1（単体）一68，　Si（SiC＞一90，

　　Si（Sio2＞一76，　Si（錦鐸本）一92＞

3．3，被覆材料の葛温熱安定性の評価

3．3．1、化学蒸藩によるSic被覆材の熱安定牲

　熱安定性試験は（i）熱天秤を使った大気中600～

1200℃，20℃／minの低回サイクル負荷試験，（ii＞高真

空下で30～1200℃を100℃／sで繰返す急速加熱試験の

二通りを行った。褻4に熱サイクル試験結果を示す。

一三を和の形で示したものは不完金な被覆部分を無く

すために被覆を2圓繰返したことを示している。ボロ

ンをゆ間被覆したSiC被覆材では約150G年間健全な皮

膜を保持したものが得られている。イオンマイクロア

ナライザーによる分析の結果，ボロンは主にSIC被膜

側に入り，一部はモリブデン棊材側に拡散が認められ

た。この拡散挙動により被膜の密着姓が改善されたも

のと思われる。急速加熱試験では，走査電顕による表

面観察で大半の被膜にマイクロクラックが認められた。

しかしカーボン中間層を施した場合を除いて，膜の剥落は

なく被膜一基材の密着性はほぼ満足できるものであった。

3．．3．2。イオンプレーティングによるSic及び

　　　　　　SトC－Al－0被覆材の熱安定性

　図8に低圧水素グロー放電ゆでの熱サイクル負荷試

験結果を示す。IP－S圭C膜は被膜の剥落による減量が

避けられなかった。Si－C－Al－0被膜は試験前後で

外見上の変化はほとんど無いがわずか璽量減少が認め

られる。一方，CVD－Sic被膜は，重最変化もほとん

ど生じない。深さ方向のオージェ分析の結果Sl－C－

AI－0膜の重景減は表藺からSi（C）が失われたことに

起因することがわかった。この度合は蒸着温度が800℃

のものより250℃の低温蒸着膜の方で著しい。

喜＋o・玉

遍　　0
霞

）一
Z．1

一澱一〇．2

鐘㎜0．3

麟
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　　　　　雄。一AI℃（800℃）

、｝烹♂・…25・℃・×

　　　　　　王P－Sic（800℃）

　　　　　　　　　剥　落

　　　0　　　　　50　　　　100　　　　150　　　　200　　　　250　　　　30σ

　　　　　　　　　　　ii式験時問（mln）

図8　低圧円索グロー放電中での加熱サイクル試験結果

　　　（加熱サイクル条件19GG－1250℃，＋150℃／min，

　　一王80℃／min，水索圧力；3×10…2Torr，高ll劉皮パ

　　ワー；王00W，図中括弧内の数字は蒸着温度〉

衷4　CVD－Sic被覆した鍛。材の大気「1・嚇サイクル試験結果

実験
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　　　　　　　　　　　リカーボン（真空蒸着，～1000A），ボロン（イオンプレーティング，～1μm）

十1被膜健全，試験塩断　雫1試料懸垂剖～にピンホール状腐食　Elエッジ霧i～腐食

顕薯な腐食はみられないが，重最減少が始まる。
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3．4．被覆材料の表面照射特性

3．4．1．炭化ケイ素被膜のスパッタリング11）

X10－2
竈10

華・

墜6
量、

ミ

承2
ぞ。

篶i．

匿i

の．．s．lc ；b）Sic－C

、

＼

＼

●＼　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1

　　　　　　　　　　　　　　ノ〆　　、●噛　　　　ヘ　　　　　　　　　　　　　　　　　　ノ
　　　　　、一●一一’

　　0　　 ．1　　．2　　．3　　．4　　．5　　．6　　．7．　’．8　　．9　 1．O
　　C　　　　　　　　　　被膜組成　　　　　　　　　　Si

図9　Moにイオンプレーティングにより被覆した炭化ケイ

　　素被膜の組成と水素イオン照射によるスパッタリング

　　率との関係

　イオンプレーティングにより被膜組成を変えた炭化

ケイ素被膜のH＋によるスパッタリング特性評価を行

った。図9は1．OKeVプロトン相当の水素イオン照射

を行った時のスパッタリング率と膜組成との関係をま

とめたものである。化学量論比を有するSicが最：小の

値を示している。500℃におけるスパッタリング率は

1．2×10－2atoms／H＋となり，黒鉛のそれに比し約％

である。写真3に照射前後の走査電顕による表面観察

結果を示した。化学量論組成比を有する被膜は，若干

表面が平滑化する以外には表面形態の変化は認められ

ない。それに対してC過剰被膜はミクロな蜂の巣状の

侵食をうけている。なおSi過剰膜は激しい剥離がみら

れ第一壁材としては不適切であると判断した。

3．4．2．cvD－sic，　IP－sic及びsi・c－AI－o被

　　　　　　膜のブリスタリング12）13）

　本項では，プラズマ壁相互作用の種々の過程の中，

ブリスタリングによる表面損傷について述べる。

　試料は表題の3種類のSic系被覆材であり，加速イ

オン種は7KeVD＋（21KeVD3＋）である。　D＋の加速に

はイオンマイクロアナライザー（島津IMMA）の一次

イオン系を利用した。磁場により質量分離されたイオ

ンは収束され（径10－20μm），試料

表面に垂直に入射する。照射は室温

で行い，ビームが照射領域に均一に

当るようにラスターしながち行った

（走査巾100－200μm）。照射線量

は1×1017－3×1020ions／cm2であ

った。各被覆材の作製時の基板温度

はCVD－SiCで1150℃，　IP－SiC及

びSi－C－A1－0では共に800℃であ

った。

姦・

匿…．

迦
写真3　照射による炭化ケイ素被膜の表面形態の変化

　　　a）化学量論組成比を有する炭化ケイ素被膜

　　　（Sio．5Co．5）b）　C過剰被膜（Sio．27Co．73）

　　　照射条件：照射温度；500℃，イオンエネルギー

　　　3．OKeVH3＋，照射線量　a）　2×102。H／cm2，

　　　b）　6。6×1019H／cm2

　写真4はCVD－SiCのas－coated材を種々の線量で

照射した時のSEM像である。線量（2．0－4．5）×1018

ions／cm2の範囲で多数のブリスタが発生した（写真4

C＞。ブリスタの一部に破裂が見られたが，多重剥離は

認められなかった。高線量で，ブリスタは徐々に消滅

した（写真4D，4E）。平滑化した表面には多数の小

孔が生じた（写真4E）。　IP－SiCでは，　CVD－SiCの場

合と同様に，表面に多数のブリスタが観察され，高

線量で消’滅した。写真5は3種のSic系被覆材の照射

表面を比較したものである。SiCでは，　CVD及びIP

共，顕著なブリスタの発生が認められる。一方，Si－

C－Al－0ではブリスタの数は極めて少ない（ブリス

タは矢印で示す）。表5はSEM観察により得られたブ

リスタリングパラメータを各試料についてまとめたも

のである。CVD－SicとIP－Sicとでは，これらのパ

ラメータの値に本質的違いは認められない。Si－C一

照射前　　8．8×1017ions／・m・

匹 4．4×1018ions／cm2

写真4　CVD－SiCのas－coated材のSEM像，数字は照射線量を示す。
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表5　プリスタリングパラメータ

試　　料
　臨界線量

（1017ions／cm2）

　消滅線量　　　平均径　ブリスタの
　　　　　　　　　　　　　密　度
（1018ions／cm2）　（μm）（106／cm2）

被覆材＊

　CVD－Sic
　IP－Sic

　Si－C－A1－0

バルクSiC＊＊

　　　Si
　グラファイト

　　　Mo

　7．8　　　　　　　　 （9，3－17）

　7．4　　　　　　　　　（6．4－ll）

～17　　　　　　　　　～1．7

　8．1　　　　　　　　　　（8．5－16）

　4．8　　　　　　　　　（4．0－5．4）

　　　ブリスタは発生せず．

　　　ブリスタは発生せず

2．5

1．3

2．5

2．6

9．0

2．7

5．6

0．O1

7，7

0．02

＊：as－C・ate材，　＊＊：機械研磨

CVD－SiC IP－Sic Si－C－Al－0

4．4×1018ions／cm箆　　3．7×1018ions／㎝’　　1．6×1018ions／cm’

写真5　CVD－SiC，　IP－SiC及びSi－C－AI－0のブllスタリング。

　　　数字は照射線量を示す。試量はas－coated材

Al－0では，ブ1〕スタ密度はSicと比べて2ケタ小さ

い。さらにブリスタ発生の臨界線量が大きく，消滅線

量が小さいことから，Si－C－A1－0はブリス．タが

発生しにくく，消滅しやすいことがわかる。これらの

事実から，Sicにアルミナを添加することによりブリ

スタの発生が著しく抑制されることが明らかとなった。

また表5及びSEM像の比較から，　Sic被覆材とバル

クSicとではブリスタリング特性に顕著な差異は認め

られなかった。

3．5．小鼠
　得られた結果を表6に総括した。Si一基の低Z材料

の難点は，耐熱性にやや問題があることである。例え

ば10－5Torrの蒸気圧を呈する温度は約1400℃と低く，

高温に曝される部材への被覆には冷却が欠かせないこ

とになる。この点で有利なTicなどのTi，　V基の低Z

材についても現在研究を進めている。

4．Mo，　Mo合金及び耐熱合金の高温He中での

　　共存性

4．1．緒　　言

　Heは高温ガス炉の冷却材として用いられているが，

核融合炉の1つのブランケットシステムとしてLi20

などの固体のトリチウム増殖材と組合せた冷却材とし

表6　Moを基材にしたSi基低Z被覆材料の研究総括

Sic Si－C－A1－0

製　　法 化学蒸着法（CVD）　イオンプレーティング（IP）　イオンプレーティング（IP）

被膜の　　　　　　　　α，β一Sic

キャラクタリゼーション　（不純物Sio2）

Si－Sic
　Sic

Sic－C

組成制御可能
Si－C，

Al－0　結合

高温熱安定性 ～1400℃まで

安定

SiC－Cが～1300℃まで安定　　～1300℃まで
他は1200℃以上で劣化　　　　　安定

表面照射

損　　傷

スパッタリング Ar＋照射の場合

CVD－Sic被膜は
IP－Sic被膜に比し
％の損傷＊

H＋照射の場合

化学量論組成比の
ものが最：小の損傷

グラファイトの嬉

ブリスタリング
（7keVD＋照射）

～106イ固／cm2 ～106個／cm2

～104個／㎝2

A1203添加により

発生が抑制される

＊文献14）
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ても候補に上っている。ここでは，核融合炉第一壁材

料として挙げられている数．種の金属材料に関する共存

性の研究結果について述べる。別に高温ガス信用材料

のHe中腐食に関する試験方渋の検討などは既に報簿9

されているので雀略する。また冷却材Heを近似した

材料試験胴Heガスの高温における熱力学的な平衡に

関する解析を行った結果についても簡単に触れる。

4．2．高温不純He中での腐食及び機械的性質の変

　　　　化15）

　核融合炉のブランケット構造材料としてステンレス

鋼，ニッケル棊合金，及びV，Nb，　Moなどの高融点

金属が炉の設計温度に応じて候補に挙がっている。構

造材料に要求される性質の～つとして冷却材との共存

性がある。固体ブランケットを胴いる炉設計ではHe

ガスが冷却材として考えられている。Heはそれ自身

不活姓であるが，配管内壁からのガス放出，外部から

の漏洩などによって微鍵の02，H20，　CO，　N2及び

CH4などの活性な不純物ガスを含む事が考えられる。

本研究では各種候補材料とHeガスとの共存性を明ら

かにする羅的で，市販Heガス及び酸素を微量に含む

Heガス纏：：：1での材料の腐食挙動について検ill寸した。

Mo及びMo合金については，さらにHeガス巾におけ

る機械的性質の変化について詳細に調べた。

4．2．1．Fe，　M合金の腐食挙証

　鉄棊及びNl基合金の不純｝｛eガス中における腐食挙

動は，He中の不純物ガス濃度，合金組成，温度などの

条件に依存する。本研究では，試料としてSUS316ス

テンレス鋼，Nimonic　PE16（C：0．02，　Cr：16，4，

Ni：43．1，　Mo：3．9，丁圭：1．3，　A圭：1．5，　Zr：0。05，

Fe：Bal），1臓coly　800を用いた。実験条件は次の通り

である。Heガスは市販純度琵e（02：0・lvppm，　N2

：5，｝｛20：＜1，CO，」CO2，　C｝｛4：＜1，他の希ガ

ス成分：畢0）並びにHe＋13vpp…nO2ガスである。材料

は再結晶化させた後，ほぼ一気圧のHe気流中，70G～

1000℃の温．度範囲で所定の時間腐食させた。

　腐食実験の結果，いずれの試料も厳eガス中では酸

化することが認められた。酸化形態は合金申の酸。，

Cr，　Ti，　Al，　Siなどの含有董によって異なった。図

10にlncoly　800の市販Heガス；担000℃における酸化

三二の模式図を示す。酸化は表面酸化，二目酸化，及

び粒界酸化の三つの形態で進行する。二三酸化物は，

Cr，　M捻，　Tiの酸化物より成り，山内はS茎，粒界は，

Ti，　Alがそれぞれ酸化物を形成している。　PE　16に

ついてはIncoloy800とほぼ岡じであった。しかし，　Ti

及びAlを含まないSUS　316鋼では，　Siが粒界酸化を

．擁

Ti－Cr酸化物

L6

『甑「劔

　多TドMn酸化物
　ネゆ　ズげ％　Mn噂Cr潰隻fヒ誓勿

　　s、酸化物　ノ

。一 si酸化物　ρ
　　　　　　●
鴫一 `1酸化物

粒界

酸化物層

㍗

図10　｝le中におけるlncoloy　800の酸化1強1面囲

　12

霞

ミ0．8

㌦
3
　0，4
芸

く

　　0

O．4

　　　700℃
SUS　3160
PE　16　　△

1000℃
⑱

企
魚’

雌＿＆一％　△一⑧＼

　　㊥＼。＿＿一㊥

X103

　3

斐・

素、

0
0 ioO 2GO　　　300

　　t（h）

400 500

図11SUS316及びPE16の重滋変化△W並びに粒界浸食深

　　さしと腐食時閲との関係

引き起こした。

　図llにSUS316鋼及びPE－16の市販Heガス中にお

ける腐食重量変化並びに粒界酸化深さと酸化時間との

関係を旧す。甫販｝至e中では高温1こなるほど，衰面酸

化物の剥離並びに蒸発による無灘二減少が観察された。

一方，粒界酸化深さLは時間£に対し，次式の関係を

満足した。

　　　　　　　L2＝Kしt＋C

　ここでK毫、は速度定数，Cは定数である。Kしの温度

依存性より粒界酸化過程の見かけの活姓化エネルギー

を求めると，SUS316で39RcaVmol，　PE16で44Rcal

／moIとなった。これらの樋：は，粒界酸化が酸素の金属

内拡散過程に支配されていることを示唆している。一

方，上式より，頬の耐用時間を10万時1絹とした時の粒
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界侵食深さを推定することができる。SUS316に対し

ては800℃で114μ揃，900℃で240μm，PE　16につい

ては800℃で161μm，900℃で510μmとなる。ブラン

ケット壁の厚さが2．5～10mm程度であることを考慮する

と，侵食深さは900℃では壁厚さの10％近くにもなり，He

申では800℃以下で使用することが望ましいことがわかる。

　さらに，13v即mの酸素を含むHe中では表颪酸化物

は剥離しにくくなるが，粒界酸化はより進行すること

が認められた。すなわち，He中の酸素濃度が1Gvppm

以上になると800℃においてもかなりの腐食環境にな

ることが予想される。

4．2．2．高融点金属の共存性

　V，Nb，　Moなどの高融点金属は高温での強度に優

れているが，｝｛eガス中では02，N2などの不純物ガス

との反欝による材質の劣化が重要な問題となる。そこ

で，V合金としてナP，ウム耐食性に優れたV－25％

Mo，市販Nも一1％Zr，市販焼結Mo及びTZM～Mo
合金（C：0。01，Ti：0．45，　Zr：0．09，　Mo：Bal）に

ついてHeガス中における活性ガス吸収度並びに硬度

変化を検討した。実験条件は上述した逓りである。

　図12は市販純度Heガス（02；0．1vppm，　N2；5vpp孤）

中，700℃及び1000℃における腐食挙動を示している。

V－25％Mo及びNb－1％Zrは酸素及び窒素を極めて

多量に吸収し硬化する事がわかる。TZMも1000℃で

1000

はHe中より酸素を吸収して硬化することがわかる。

一方Moについては，1000℃においても酸素，窒素の

吸載量は極めて少ない。
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鼠
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図13　高融点金属の酸素及び窯素吸級速度Krの温度依存悟i
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図12　市販純度Her

　　の経晴変化

0

V－25％Mo，　Mo及びτZ錘の酸素，

100　　　　　　　200　　　　　’300　　　　　　400　　　　　　500

　　　　　　紀（h＞

　　　　（b）　1000℃
窒素吸収li｛：（ρo，　C幻及び派｝乙均ヌープ硬度（民H，N）
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　図13はこれらの材料の酸素及び窒素の吸収速度定数

の温度依存性を示している。この図より特にV－25％

Moが温度に依存せずに高い酸素，窒素吸収速度を示

していることがわかる。TZMについても800℃以上

では酸素を吸収し易くなっている。TZMの硬化の主

な原因は合金元素であるTi及びZrの内部酸化による

と思われる。

　以上の様にV，Nb合金及び活性な金属を含むMo合

金にとっては，0．1vppm程度の微量の酸素を含む｝｛e

ガスは非常に厳しい環境といえる。

4。2．3、Mo及びTZMの目eガス環境中における

　　　　　　機械的性質の変化

　前述したようにMoは恥ガス環境中では見かけ上ほ

とんど変化は認められなかった。しかしMoの機械的

性質は酸素，窒素などの不純物の混入によって大きく

影響されることが知られている。ここではMoおよび

TZMの引張り性質についてHeガス中の微量の酸素

濃度の影響を詳細に検討した。試料には市販の焼結

（PM）Mo，アーク溶解（AM）Mo，電子ビーム溶：解（EB）

Mo及びTZMを用いた。実験Heガスは純度99。9999％

以上のHeに酸素をそれぞれ0．1，13及び115脚Pln添加

したガスである。Mo及びTZMには歪み取り焼鈍並び

に再結晶焼鈍の2種類の熱処理を施した引張り試験麹

を使用した。

　　需1000

　　峯

　　狗500
　　籔
　　裁

　　竈　o

ま

る

章

60

4G

20

TZMについては試料内部はへき開，表面近傍は粒界

破面が認められた。試料中の酸素分析の結果から，Mo

は100時間後で数10ppm，　TZMでは約200ppmの酸素

量の増加が認められた。従って酸素は主に粒界に侵入

し，Moの粒界強度を弱めたと考えられる。またTZM　1

においては，Ti及びZrの内部酸化による材料の硬化

が脆化の主な原因と思われる。なお10Pa以上の酸素

圧では試料の延性が認められた。これは，酸素濃度の

高い雰囲気では揮発性のMoO3が試料表面に生成する

ため，試料内に酸素が浸透しにくくなったためと考え

られる。

　図15は歪み取り焼鈍材についての結果を示している。

歪み取り焼鈍を施した試料では，再結晶材に比べて結

晶粒が極めて小さいので，酸素の侵入に対して再結晶

材ほど敏感ではない。しかし，1000℃で再結晶化する

PM及びAM　Moでは頚e中の酸素濃度の増加とともに

延性が低下した。
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窓1500
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章

40

20

　　　　　　　　O焼結廻。
　　←一一』一」△電予ビーム灘！緬

㍉　　ξ耐1専

　　　　0

　　　　　　　　　　　酸素圧（Pa）

図14　1000℃，100時閻のHe中腐食試験後の再陶酔材の引張

　　　り特姓

　図14に再結晶熱処理を施した材料の…蕪温引張り性質

と｝｛e中酸素濃度との関係を示す。野中，R．V。の

点は高真空下（酸素圧く1×10－4Pa）での結果を表わ

している。いずれの材料も10『2～100Pa（1気圧｝｛e気

流中0．1～13v脚m酸素）の酸素圧ではほとんど延性を

失った。Moの破断面には粒界破面が多く観察された。

　　　0　　　　｝｛．V．　　　10』．．閲2　　10買一1　　100　　10ま　　102

　　　　　　　　　　酸素肥（Pa）

図15　王000℃，100時問のHe中腐食試験後の．歪み取り焼鈍材

　　の引張1）特性

　以上の結果，Mo及びMo合金は，再結繍化が進むと

酸素吸収による粒界脆化が極めて顕著になることがわ

かった。従ってHeガス環境下では，　Mo及びMo合

金は微細結晶粒状態で使用することが望ましく，さら

にMo中にTlあるいはZrのような活性な金属を含ま

ないことが必要であることが結論される。

曝．3．高温He臆食環境の熱力学的解析纈

　冷却材｝｛e中には一般にH2，　H20，　CO，　CO2，　CH4，

02，N2などの微量不純物が含まれ，金属材料の腐食：も，

酸化，脱・浸炭などの複数の反応が併行して進行する

ことが多い。このような環境をシミュレートするため

に材料試験に用いるHeにも上記の不純物を種々の濃
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度で添加したガスが卜いられる。衷7は金材技研で用

いられた4種類の試験ガスの例である。

　　　　　　　褻7　材‘料試験屠neガス

T瓢1000℃，n日4S盈500，P・【牒0，王MPa

　　　　　　　Tl／TiC
Cr／

a・鉱10πア1。10…810｛7　10…し｝　　10…5

｝0司 Fe
Q 腫1．0

Mo2

△

⑧　　炭素・斬出

O｝｛e4

o｝｛e－2

QHe－3
爾He－4

△Dragon

Nb／NbC

　Cr／Cr23C6

不純物

（vpm）

　H20
　H2

　CO2

　CO
　C峯｛4

　N2

　02

6／S＊

ご／S串

（0－C）／S＊

　n巨♂S＊

＊擁三均値

　嚢e－1

G．6－0．7

432－438

0．4－G．7

250－268

2．5－4．0

　　5

　ND
　O。185

　0．186

－0。GG王

　710

試　験　　ガ　　ス

He－2 He－3 He－4

0．5－0．8 0．6－0．7 0．5－0．7

387－392 33－41 431－435

0．1－0．7 8．5－1L6 0．7℃．9

王02畷65 王40463 260－267

3．4－4．4 3，5・一5．0 34．3－34．5

5 5 5

NO 飛D ND

G．玉27 0，400 G，169

G，129 G，384 0ユ90
一〇．002 G．Oi6 一〇．02r

930 2300 640

　このような室温組成をもつガスを試験温度～100G℃

まで加熱したとき，不純物聞の柵下が進むために，そ

の酸素ポテンシャル，浸炭ポテンシャルは各々窒温組

成比，PH諺。／PH、，　Pco2／PcoやP2co／Pco2，　PcH／PH22

か所求められる値と大きく異なってくる。すなわち高

温においてこれらのガスの有する上記の特性を雀温組

成から推定すると誤まる場合がある。

　このような観点から本研究では不純｝｛eの高温にお

ける熱力学的な解析を試みた。種々の試験ガスに対し

て汎用性がある特性図として，計算結果をG“rryの図

に蒸ついて示したものが図16～18である。これらの閣

は1000℃，金甲htm（G。1MPa）でHeに対する不純物

の撮の比（nl蓄，／S：S＝C＋H＋0，　C，　H，0はお

里

Io
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0．1
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　　　　　Nio／Ni　FeO／Fe　磁002／Mo

　　　　　　　　　　　　　　　　　Cr203／Cr

A韮203／A｝

　　0
　　0　　　0．1　　0，2　　0．3　　0。4

　　　　　　　　　6／S

図i6　1000℃におけるC－H－0－He系の酸索ポテンシャル図
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Q
OO．2
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0
　　0　　　　　0．1　　　　0．2　　　　0．3　　　　0．4

　　　　　　　　　C／S

図1ア　1000℃におけるC－H－0－He系の浸炭ポテンシャル図

Q
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T嵩1000℃，P・「嵩0，1MPa、nH，ノS；≧500

　　　0　　　　　－10－2　　0　　　10』．“2　　10一】　　’100

　　　　　　　　　　　（0－C）／S

図18　1000℃におけるC一｝｛一〇一｝｛e雰囲気中の酸化物，炭化

　　物の状態図

炭素析出

He・．．3

o
A1203 　Cr203

_nO Nio
Tio

Cr23C6 FeO
摂e－4
o He－1

He－2 酸002

！

のおの雰囲気中の炭素，水素，酸素のグラム原子数の合

計，nH，はHeのモル数）が500以上のときに適用される図

である。図16，17はおのおの酸素ポテンシャル（PoΩ，

浸炭ポテンシャル（ac，黒鉛基準の炭素活鐙）を示す。

図18は種々の酸化物と，Cr23C6のこの雰囲気中での

安定領域を示す状態図であり，本研究で新たに作成さ

れた図である。噴門の両軸0／S，C／Sはおのおの不

純物の全グラム原子数に対する酸素，炭素のグラム原

子数の比であり，例えば褻7にあるように室温組成か

ら直ちに求められる。

　嘱目にHe1～4の対応する状態を示したが，｝｛e1，2
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は酸化，浸炭能力ともほぼ等しくHe－3は比較的酸化

性，He－4は浸炭性であることがわかる。このよつな

平衡論的な解析方法は一般の複合雰囲気にも適用でき

るものである。

4．4．小括
　以上の結果からこれらの金属材料の｝｛e冷却材中の

共存性に関して次のことがいえる。

1）SUS　316鋼，　Incoloy　800，　PE－16では粒界酸化に

　よる侵食が大きい。後2者の材料でも使用温度800

　℃以下，He中酸素濃度10vppm以下の条件が必要と

　される。

2）V，Nb合金では0，　Nの吸収による脆化が著し

　く，特に｝｛e中の酸素濃度は0。1vppm程度でも厳し

　い条件である。

3）TZMではT量，　Zrの内部酸化が進行し硬化する

　ので800℃以上では適しない。

4）1痴では再結晶が起ると吸収された微董の酸索に

　より粒界脆化が極めて顕著になる。微細結晶粒状態

　で硬用することが望ましい。

5）微量の多種不純物を含むHe冷却材では，酸索ポ

　テンシャル，浸炭ポテンシャルの推定にGurryの図

　の利用が有効である。

5．Moの脆性に関する研究

5．1．緒　　書

　原子炉構造材料をはじめとしたエネルギー関連材料

として高融点金属が注目されている。なかでもMo，

Mo基合金は近年核融合材料として炉工学的な利点（17）

から研究開発が期待されている。しかしながらMo材

料の実用化のためには解決すべきいくつかの問題点が

ある。その1つとして，Moは鋳造材，再結晶材ある

いは溶接材など結晶粒粗大化により粒界が著しく脆化

する。また原子炉用材料として照射脆化の問題も無視

できない。市販のMo材料には粉末冶金法によるPM

粥。材，アーク溶解あるいは電子ビーム溶解法による

A嫉一Mo材，　EBM－Mo材及びTi，　Zrとの合金である

TZM合金がある。現：在のところ材料の再結晶特性

あるいは溶接牲の点からはEBM－Mo樗，　TZM合金

が優れている。これに対して，PM－1耀。材はDBTT

（延性脆性遷移温度）が高く，また低い応力レベルで

粒界破断するなど著しく靱粧に劣る。

　PM－Mo材は，工業的には歩留りが良く，製造コス

トが安価である。また材料自体としても均一な組織を

持っており一次加工なども容易であるなど実驚上利点

を有している。本研究では，材料に含まれる侵入型不

純物，特に炭素（…8・19）に注目して，布目のPM－Mo材に

固体浸炭法を用いて適量の炭素付加を行い，材料の靱

性改善を試みた。また材料の靱性に及ぼす浸炭処理後

の熱処理の影響も調べた。次にPM－Mo材の溶接性に

及ぼす溶接前あるいは後の浸炭処理の効果についても

検討した。最後に日本原子力研究所との共同研究によ

1），市販のPM－Mo材，　TZM合金及び浸炭処理した

PM－Mo材の耐中性子照射性についても調べた。

5．2．市販Mo及びMo合金の脆性
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図19　各種Mo及びTZMの焼鈍材の室温引張、1式験結果
　　焼鈍心地：1時…間

　図19に市販の各種Mo及びTZMの室温伸びを真空

申焼鈍温度に対して示した。Moは焼鈍温．度と共に伸

びが著しく増加し，再結最澱度に対応する温度以上で

は伸びは一定値を示すか，あるいは減少した。　TZM

ではMoに比べて再結晶温度が高く，1500℃までは伸

びの低下はみられない。1500℃焼鈍材の破面組織観察

の結果，PM－Mo材は破藤は主に粒界面であるが，壁

開面も部分的に晃られ，また粒界面にはたり帯が多数

観察された。AM－Mo材は波状模様の典型的な壁開破

面を示した。EBM一白。（2＞は1400℃以上の焼鈍では結晶

粒の粗大化が著しく壁開始と粒界面とが混在した脆性

組織であった。このように溶解方法，製造履歴，不純

物組成などによって程度差はあるが再結結による結晶

粒の粗大化に伴う粒界脆化が市販Mo材の問題点とな

っている。

　電子ビーム溶接材に関して，写真6にPM－Mo及び

TZMの引張破面（溶融部）を示したが，溶接したま

まのMoでは粒界面が主で脆化が顕著であった。溶接

後焼鈍したTZMでは岡様に粒界破面が多く見られる

が，気温伸びは10％程度に回復した。なお破面上に析
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（a）PM－Mo　LユΩΩ墾」（b）TZM
（溶接したまま’）

写真6　PM－Mo及びTZM溶接材の引張試験破面

鑑謡講轟
　　　　，蟷　　　μ側

　　　　　也（溶才妾そ麦焼＄屯材＝）

出物が認められる。300℃以上ではMo，　TZMとも延

性破壊であったが強さ，伸びともにTZMが高い値を

示した。このように溶接継手の場合にも粒界脆化が認

められ，実用上の問題となっている。

5．3．炭素付加による市販PM－Mo材の靱性改善20）

5．3．1。再結晶材

　供試材は市販のPM－Mo板である（厚さ1㎜）。炭素

付加は固体浸炭法により行った。炭素付加量は適当な

均一化焼鈍温度，保持時間の選択により14～55ppm

まで調整した。浸炭処理後の熱処理は600℃（24時間）

及び1500℃（1時間）の真空中で行った。表8に熱処

理前及び後の材料中の炭素量を示した。なお，酸素及

び窒素量はおのおの24ppm，〈5ppmであった。浸

炭処理あるいは浸炭後熱処理のいかんにかかわらず変

化が認められなかった。引張試験は一100～80℃の温

度範囲で行った。試験片の有効寸法は長さ14mm，幅4

mmであった。クロスヘッド速度は1mm／minであった。

試験後，破断様相と破面上の析出物の分布状態を走査

型電子顕微鏡により観察した。

　図20はPM－Mo材の靱性に及ぼす14～55ppmまでの

浸炭処理の効果を示した。なお，σc，Tcはおのおの

粒界の破断強度，DBTTに対応した量である。Mo

材の靱性は炭素量に極めて敏感であり，微量の炭素付

加により粒界の破断強度は著しく高められ，またDB

TTは低下した。ここで浸炭処理による粒界強化は粒
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図20　PM－Mo材の靱性に及ぼす浸炭処理の効果

界での炭素濃度の増加によるものと示唆された。破面

観察から，浸炭処理による破断様相の変化（典型的な

粒界型から壁開型へ）と18ppm以上の浸炭処理材の

粒界及び粒内での炭化物の存在が観察された。　（写

真7）

　浸炭処理後，600℃，24時間の熱処理により浸炭処

理材の靱性は僅かに劣化した。一方，1500℃，1時間

の熱処理の影響は一様ではなかった。析出物が認めら

れない材料（炭素：量14ppm以下の材料に対応する）

では熱処理により靱性は著しく劣化した。これに対し

て炭化物が認められる材料（炭素量18ppm以上）で

表8　PM－Moの浸炭処理の条件及び熱処理前後の材料中の炭素量

材料中の炭素量（ppm）

浸　炭　処　理　条　件 　　　　600℃，24時間　1500℃，1時間
熱処理前
　　　　熱処理後熱処理後

浸炭処理していない材料

浸炭処理材，1200℃，190分

　　〃　　，1400℃，30分

　　〃　　，1500℃，20分

　　〃　　，1500℃，20分（2回繰返し）

　　〃　　，1500℃，20分（3回繰返し）

7

14

18

30

42

55

7

13

17

33

44

＊

5

8

14

25

39

＊

＊　分析しなかった材料
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a）浸炭処理していない材料
　　　　　（炭素量7ppm）
欝．．沸1「丁．．

　　　鷲

写真7

b）浸炭処理材（14ppm）

．騰Ψ　吊目r

　　　　　　　　　　　　　　　　　距

PM－Moの浸炭処理していない材料及び浸炭処理材

の走査型電子顕微鏡写真

20

ま

ヒ）10

畢

。

一100

O溶接したままの材料
△溶接前浸炭処理した材料
ロ溶接後浸炭処理した材料

盗　　　　　　0－0－O　　＿、d∠

　　o

／

は，熱処理による靱性の変化はほとんどなかった。破

断様相，あるいは破面に占める粒界面と壁面面の割

合は粒界の破断強度とほぼ対応した。以上の結果は熱

処理中の炭素の析出，再溶解反応及び脱炭反応により

解・釈できた。

5．3，2．溶接材
　供試材は溶接可能な市販PM－Mo板であった。　（酸

素，窒素，炭素量はおのおの15，＜5，7ppmであ

る。）溶接前あるいは後での浸炭処理は均一化焼鈍温度

1500℃，保持時間20分で行った（炭素量は24ppm）。

溶接はビード・オン・プレート方式で電子ビーム溶接

により行った。溶接条件は溶接電圧50KV，電流50mA，

溶接速度30mm／s，真空度約10一2Paであった。引張試験

の条件は母材の場合と同じである。また破断後走査型

電子顕微鏡を用いて破面観察を行った。

　溶接前あるいは後の浸炭処理により，溶接材の破断

強度は高められ，DBTTは低下し，著しい靱性改善が

認められた。図21に溶接材の全伸びの温度変化を示し

た。破断個所はほとんど溶融部の中心であった。走査

型電子顕微鏡観察によれば，粒界型から壁皇霊への

破断様相の変化及び浸炭処理材で部分的に観察される

粒界破面上での炭化物の存在が認められた。以上の結

果は溶融部の粒界破断強度の増加により解釈できた。

溶接材の低温での延性増加は溶融部の伸びの増加のみ

ならず熱影響部あるいは置網部の伸びの増加にもよる。

5．3．3．耐中性子照射性21）

　供試材は市販のPM－Mo材（酸素，窒素，炭素量は

おのおの15，〈5，7ppm），浸炭処理材（炭素量25

　一50　　　　　0　　　　　　50

　　　　試験温度（℃）

図21　溶接材の全伸びの温度変化

100

ppm）及び市販のTZM合金（酸素，窒素，炭素量はお

のおの8，〈1，110ppm）であった。溶接あるいは

浸炭処理の方法は既に述べたものと同様である。以上

の材料を溶接したものに対して，日本原子力研究所の

JRR－2で中性子照射を行った。曲げ試験は3点曲げ試

験治具を用いて行った。試料の寸法は30×4×1mmで，

溶接部が試験片の中央部に位置するように切り出した。

試験は一120～200℃の温度範囲で，クロスヘッド速度

1mm／面nで行った。

　高速中性子照射したPM－Mo再結晶材の曲げ試験の

結果，1×1017n／cm2（75℃）の照射量では室温以下で

照射軟化が生じて延性増加が認められた。1×1018n／

cm2 i85℃）の照射量では，照射硬化が生じているが，

曲げによるDBTTはほぼ母材と同様であった。8×
1018n／cm2（141℃），2×1019n／cm2（214℃）と照射量：が

増加するにつれ，照射硬化が著しく，DBTTは室温

以上となり，粒界脆化を示した。

　母材及び溶接継手について，おのおの浸炭処理材，

非浸炭処理材の中性子照射後の曲げ試験の結果をそれ

ぞれ図22，23に示した。800℃で1．2×1020n／cm2の照

射条件のとき，溶接継手ではいずれもDBTTが室温

以上となり，TZMでは200℃を越えた。浸炭効果につ

いてみると，Mo母材の溶接後焼鈍材のDBTTは，2

×1019n／cm2（214℃）の照射量のとき40℃であったが，

この照射条件では一5℃と低下した。Moの溶接継手で

は，浸炭材のDBTTは55℃となり，溶接後焼鈍材の

170℃よりも低下が著しかった。図22，23の結果が示

すようにMoの母材，溶接継手の中性子照射による脆

化に対して浸炭処理が有効であることが確められた。

この効果は浸炭による粒界強化に起因するものと考え

られる。
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図22　P湿一短。紗材の中’i生．チ照射箭後の1隆iげ延性…脆「1生繭目

覚の少ない素材の製造，選定が要求される。

　．母材，溶接材共にMo材は中性子照射によるDBTT

の上昇が著しい。市販のMo材のなかではTZM合金

が酎中期子照射性に最も優れている。また照禦繭の浸

炭処理により，PM想。材の照射によるDBτTをかな

り抑制できた。しかしながら，TZM合金，浸炭処理

したPM－Mo財共に，照射後の脆化の度合は材料とし

て無祝できない程度である。翻縦射性の根本11勺な改善

のためには，照射脆化が基地の硬化に起鑓することを

考慮に入れて，今後合金元索添加などの検討が必要で

ある。

150

6．結　　書

麩

歪

玉00

50

G

oo溶接後焼鈍材（1400℃×1時聞）
4属溶接後浸炭処理材（1500℃x30分）

o回TZM合金溶接後焼鈍材（1600℃X30分）

　　の講三照射材．

ムーロー蝶 一

ノ射

」。ノみ

⑧

〇一

図

8《。一。ノ。
　　　一100」　　　　　　　　　　0　　　　　　　　　　　100　　　　　　　　　　　200

　　　　　　　　　　試験温度（℃）

図23　溶接したPM一越。及びTZM合金の中性子照身す前後の

　　lHiげ延性・一1｝1彦姓遷移特’雛1，照射条件：L2×102〔｝n／c田2

　　　（En＞1MeV），800℃

5。　森．ノ圭、　　括

　PM－Mo材は他の材料に比べて再結晶特性，溶接性

共に劣っている。これは他の材料に比べて特に炭素含

有景が少ないことによる。適当な浸炭処理により母材

に関しては溶解材に比較しうる靱性を持ったPM－Mo

材を得ることができた。また浸炭処理は溶接材の靱性

改善にも有効であることが明らかになった。

　しかしながら，いずれの材料も，母材に比べれば溶

棲材の著しい靱性劣化が認められた。今後，溶融部の

突き合せ組織の制御あるいは溶接部組織の微細化など

の検討が必要である。また融接以外の接合法の開発研

究も望まれる。なお，PM罰。材の場合には，以上の

配慮以外に，溶接継手の健金性の点から特に酸素含有

　本研究課題の4つのサブテーマに関する研究内容を

記した。これらの成果のいくつかは，高温ガス炉縦熱

材料に関する当所の工技院大型プロジェクトの研究に

寄与し，また核融合炉材料の石1院に関しては，紙Z物

質被覆及びMoの溶接の2つの共1斑研究を通じてJT－

60用被覆材の選窪，Moの脆性に関する知見を原研に提

供してきた。

　ll醗［i55年以降，「低Z物質被覆の研究J及びHeとの

共存性の研究」はおのおの原子力研究として，また，

「Moの脆性の研究」は一翔斐研究としてさらに進められ

ている。また本研究を通じてドナショナルプロジェク

トとしての性格の濃い材料研究においては，プロジェ

クト全体の中でのその研究の位糊づけがより明確にさ

れることが必要であると感ぜられた。

　終りに本研究の遂行に当って多大の御助力を載いた

溶接研究部，入江宏定，塚本　進の醐氏及び物理分析

室の方々に深謝いたします。また本研究は直桜の従事

者に加えて原子炉材斗斗研究部各位の協力のもとに行わ

れたことを記し謝意を衰します。
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　　K，Yoshida，　R．　Watanabe，1bid，

29）第…舞材料としてのモリブデンに関する碓究一浴接性及び

　　耐照射損傷性の検討，渡辺うし冶，戸田雅年り森藤文雄，干

　　嗣　仔｝，橋本達成，入江宏定，塚ヰ　進，野村末雄ホ，巨石

　　健介率（・原研），第1麟核1蝕A連合・，，毒覆乳会，53．2．

30）　モリブデン再結目材及び溶接材の靱性に及ぼす土柱族桑封’

　　加の影攣，丁露　裕，森藤文雄，岡段i推脅・，渡辺っこ治，日

　　本金属字会13融滅全属シンポジウム，53．6．

31＞活性イオンプレーティングによるモリブデンの炭化ケイ素

　　被覆，柘，≦勝夫，北島正弘，鰯田．雅年，践辺元冶，金属表

　　陶オ支彿∫協会，　54．　5．

32）第一賎の低Z物質コーティング，柘由勝夫，岡繕碓年，雛

　　本原子力｝：会研究舗！委員会，54，6．

33）モリブデンの低Zセラミックス被凌，輪。‘勝夫，北1’・正弘，

　　岡H磁i年，渡辺クこ沿，鍵オ金属字会回融点金属シ．ンポジウ

　　’ム，54．7．
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34）　活性イオンプレーティングによるモリブデンの窒化アルミ

　　ニウム被覆，；iヒ紡下襲，福貿勝夫，岡iil推年，渡辺冗治，

　　　日⊃～ド金属爵｝二会，　54．　10．

35＞核融合蝉第一壁の低Z物質コーティング，樒i勝夫，岡田

　　雅年，電気化学．協会菖温化こ幸二研究会，54．9．

36＞低Z物質被覆の「者問題撃岡田腰細，日本金属学会核融合炉

　　材－料シンポジウム，54．11．

37）　：複合雰囲気の塁輿論llJ考祭，岡照儂等，腐食防食協会i∫温

　　酸化シンポジウム，54．6．

38）モリブデン及びTZMのl　i温ヘリウム共存性．．一．ヘリウムl／l二1

　　酸索濃度の影響，野田哲二，岡田雅年，汲辺元治，日本全

　　属学会回融点金属シンポジウム，54，7．

39）　耐熱金属のill温腐食，北島正弘，腿田雅年，宇振141委員

　　会，マイクロビームアナリシス，54，7．

40＞モリブデン及びTZMのヘリウムガス共存性に及ぼすへIl

　　　ウムガス中酸索濃度の影響，野Hi暫二，岡田雅年，渡辺冗

　　治，iii奉原子力〔1・会，54，10．

41）　電子ビーム溶接したTZM合金，森藤文雄，岡田雅年，渡

　　辺ノ己治，日本金属学会両融．1試金属シンポジウム，54．6。

42）　炭素付加モリブデン材の低温砥性，平岡　裕，岡阻推年，

　　渡辺う己治，同主．

43）Coatings　on　Low－Z　Materials　on　Molybdenum，

　　M．Okada，　M，　Fukutomi，　M，　Kitajima，　T．　Shikama，

　　R．Watanabe，　US・．．・Japan　Seminar　on　Fusion　Reactor

　　Materials　1980．1　Argonae．

44）　コーティング膜のキャラクタリゼーション，祐｛行勝夫，北

　　島国弘，四鷹慰劣，岡lll雅年，渡辺ノ己治，理化㌻研究税プ

　　　ラズマー鏑相互作用研究会，55．2．

45＞Research　on　Low－Z　Material　Coatings　in　NR王M，　M．

　　Okada，　MFul｛utomi，　M．Kitajima，T．Shikama，USJapan

　　Semina「on　PlasmaWall　Interaction，王980．3．JAERi，

46）　Characterictics　of　PVD－and　CVD－SiC　Films玉rradiated

　　by　Ar　Beams，　T．　Shikama，　M．　Fukutomi，M，　Kitalima，　M．

　　01（ada，　H．Yoshida，　and　R．Watanabe，　Proceedings　o‘the

　　Foし1rth　Symposium　on　Ion．　Source　and　Ion　Application

　　Technology．

47）　£ffects　of玉on－Plated　Molybdellm鷺on　Con、patibility　of

　　Vanadium・．Base　AUoys　in　Sodium£nvironmellts，　N．

　　王wao，　T，　Suzuki，　M，　Fukutoml，　T，　Kai湘ma，　M．α（ada，

　　R．Watanabe，2nd　International　Con∫erence　on　Liquid

　　Metal　Technolo墓y　in　Energy　Productlon，198G．4，Richlalld，

48）　モリブデン上に被覆した窒化ケイ素皮駁の表頚1損傷，四亀

　　樹男，養｝；疑勝夫，北島正弘，騰［日雅年，渡辺元治，名古塚

　　大字プラズマ研究駈研究会，55．噛6．

49）　イオンプレーティングによるモリブデンの軽元素化轡物被

　　覆材のll温熱｛女疋性，福響勝央，北持∫£弘，弱竈1樹男，岡

　　　旧／i雅年，渡辺宛治，金属表諏技術協会，55．5．

50）モリブデン．｝：二に被覆したCVD－Sic皮膜の重水索イオン照

　　射，北島正弘，柘百勝失，四温慰男，岡田稚年，日本原子
　　　プコ’｝二会，　55．　9．

51）モリブデン．1メこコーティングした炭化ケイ素皮膜の水圏イ

　　　オンによるスパッタリング，曽根聡：i穂へ1酉ゴ『二著｛li博㌔中桝和

　　守・＊，1」．．i田礼言湾㌔村．．ヒ群議庫，（‡原研），柘胃勝夫，四強樹男，

　　葦ヒ∫～1｝三弘撃　「品llliイf｛…・年，　Ei本1∫｝く子ブ」6望：会，　55．　9．

52）PVD－SiC皮膜の1｛÷イオン照躯による特性変化，四簸樹

　　　男，福1∫勝失，北鳥正弘，岡田推年，守根和穂㌔薦二L稚縛ナ

53＞

54＞

55）

56）

57）

58）

59＞

　◎

60）

61）

62＞

63＞

64）

65）

66）

67＞

1＞

2）

巾村和幸＊，由田礼岡㌔村．1こ義夫本（・原研）　日本原子力字

会，55．9，

活性イオンプレーティングによるモリブデンの窒化アルミ

ニウムコーティングについて，北島蕉弘，㌔1石勝夫，澗rri

雅年，渡辺元治，電気化学協会，55．10．

Si－C－Al－O　Coatin霧s　on　Molybdenし1m　as　an　Application

to　Fusion　Reactor　Protective　Plates，　M．　Fukutomi，　M．

Kitajima，　T．　Shikama，　M，Okada，　R．Watanabe，　American

Vacuum　Society，27th　Meetin慕，1980．ま0，1）etroiむ

Surface£rosion　due　to　Sputterillg　and　ThermaI

Stability　of　SiC　Coatin零s，　M，　Okada，　Y．　Murakami＊

（＊JAERI＞，　VS－Japall　Seminar　on　Fusion　Reactor

Materlais，　i980．10，　JAER王．

モリブデンのi重1温ヘリウムガス共存性に及ぼす前処理温度，

野lli哲こ二，岡｝iiii推年，渡辺宛沿，1三i本金属学会，55．4．

モリブデンの｝」汽ヘリウムガス並びに莫空ゆにお1ナる機．械

的性質，野田哲凱，岡i：財｛1…年，渡辺冗治，問一L．

酸素を添加したモリブデンの脆化挙動に及ぼす炭素およびホ

ウ索の効果，野H…｛即知，岡田雅年，日本金属学会il、．1融点金属

シンポジウム，55．7．

肖温低酸素圧雰引言く中でのモリブデンの脆化挙動に及ぼす

炭玄及びホウ象添加効果，野田哲＝二，岡田雅年，［1｛本金属

ビ≧：歪セ，　55．　10．

Sic皮1♪汲び（Si－C－AトO＞化合物皮瞑の：重水索イオン照

射によるブリスタリング，北島」．L弘，福冒勝夫，岡田推年，

第2匡茎1核r毒虫合」璽合‘；簿浄｛会，　56．　2．

Deuterium　Ion　lrradiation　of　SiC　and（SトひAi－0）

Compound　Films　oll　Molybdenu【n，　M．　Kitajima，　M，

Fukutomi，　M．　Okada，　IPAT　81　Conference，1981．6．

Amsterdam，

Surface　Damage　of　CV工）一SIC　Coatillgs　on　Molybdenu監τ1

under　D卜Irradiation，　M．　Kitajima，　M．　Fukし至tomi，

M．01〈ada，2nd　Topical　Meeting　on　Fusion　Reactor

Materials，1981．8．

Erosion　Behavior　of　PVD　and　CVD－SiC　Films

Coated　on　Molybdenum　during　He　Bea11｝Thi童ming，

T．Shikama，　M．　Fukutomi，　M，　Kitaj1ma，　M．　Okada，

H，Yoshida，　R，　Watanabe，　IPAT　81　Conference，1981．

6，Amsterdam，

モリブデン・母材及び溶接非弓閲の低温麺性の改ぬ，平岡　裕，

岡田義義，渡辺元治，第2雁i核融合・連合講演会，56．2．

窒索をドープしたモリブデン結品の粒界破面分析，＝1幽岡裕，

B．CEdwards＊，　B，　L、£yr♂（零UKA£A　Harwell＞，　日

本金属学会，56，4．

モリブデンの粒界破壊におよぼす窒素ドーピング効果，

干死　裕，B．　C．　Edwards＊，呂．　L．£yre＊（＊UKAEA

Har、ve11），　【司」二．

窒索を付加したモリブデン結晶の粒界偏析及び粒界破壊，

平岡　裕，B，　C．£dwards＊，　B．　L．　Eyre＊（＊UKAEA

｝larwell），日オ金曜学会i，、3融点金属シンポジウム，56．6．

（誌　」二）

Hydrogen　Permeatio1ユof　Heat　Resisting　Alloys，

KMasu1　and｝｛．　Yoshida，　Trans，　IS王」，14（王974），306．

Molybdenuln　Coating　of　Vanadiし董m　by　ChemicaI

Vapor　Deposition，　M，　Fukutomi，　M，　Okada，　and　R，
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3）

4）

5）

6）

7）

8）

9＞

10）

王1）

12＞

13）

14）

ま5）

16＞

17＞

金属材料技術研究所研究報告集　昭祁57年版

Watanabe，」．　Less－Common　Metals，48（王976），65，

Silicon　Nitride　Coatings　on　Molybdenum　by　RF

Reactive　Ion　Plating，　M．　Fui賦。面，　M．　Kitaj1ma，

M，Okada，　and　R．　Watanabe，　J．　ElectrocheIn，　Soc．，

！24　（1977＞，　1421．

An　Illvestigatio酒of　the　Reduct1on　of　Mo（111＞Fluoride

a黙dZr（W＞Fiuoride，　M．　Fukutomi　and　J．　D．　Corbett＊，

（零王owa　Sta電e　Univ．），」．　Less℃ommon　Metals，55

　（1977），　125．

Silicon　Nitride　Coat1ng　oll　Moiybdenum　by　RF

Reactive　Ion　Plating，　M．恥kutomi，　M．　Okada，　M，

Kitajima，　and　R．　Watanabe，　J，£lectrochem．　Soc．，124

　（1977），　1421．

モリブデンの溶接及び溶接継手の強度に関する試験研究，

原研一金材’技研共岡研究成果報告書，52．6．

鉄，ニッケル及び耐熱合金の高温における水素透過，増井

寛二，吉田平太郎，渡辺亮治，鉄と鋼，64（1978），93．

Effect　of　Ion－Plated　Molybde競um　on　Corrosbn　of

V／Mo　Alloys　1n　Liquid　Sodium，　N，　Iwao，　T．　Suzuk1，

M，Fukutomi，　M．　Okada，　and　R．　Wataaabe，

∫，Nuclear　Materials，73　（1978），　王05．

Scale　Mol’phology　and　Alloyin慕Element　Distrib面。渦

in　IIlcoloy　800　After　High－Temperature　Oxidation　in

Impure　Helium，　T．　Hirano，　M．　Okada，　H．　Yosh1da，

and　R．　Watanabe，　J．　Nuclear　Materials，75（1978＞，

304．

Deuterium　Transport　Through　304　and　304L　Stainless

Steel　at　Low　Driving　pressures　and　15　KeV　Deut「on

Bombardment，　T．　Noda　and　H．　K．　Perkins＊（宰Prince－

ton　Univ．），工Nuclear　Materials，71（1978），349．

Effect　of　a　Small　Amount　of　Additional　Carbon　on

the　Ductility　of　Recrysta11ized　Sintered－Molybdenum

Sheet，　Y．　Hiraoka，　F．　Morito，　M．　Okada，　and　R．

Watanabe，　J．　Nuclear　Materlals，78（1978），192，

Hydrogen　Permeation　Through　Iron，　Nic1〈el　and　Heat

Resisting　Alloys　at　Eievated　Tewperature，　K．　Masui，

H．Yoshida，　and　R．　Watanabe，　Trans，　IS玉J，19（1979），

547．

Silicon　Carbide　Coating　on　Molybdenum　by　ChemicaI

Vapor　Deposltion　and　lt’s　Stab藍ity　under　ThermaI

Cycle　Conditions，　M．　Fu装utomiレM．　Kitalima，

M、Okada，　and　R，　Wata熱abe，」．　Nuclean　Mater1als，

87　（1979＞，　107．

Electrographic　Determination　of　Pinholes　in　Ion・Plated

Silicon　Nitride　Film　on　Molybdenum，　M．　Kitalima，

M．Fukutomi，　M．　Okada，　and　R，　Watanabe，　D£NK：I

KAGAKU，47（1979＞，214．

Chemical　Equilibrium　of　Impurity　Gas　Reaction　in

｝｛igh・Temperature｝玉elium　for　Material　Tests，

T，Noda，　M．　Okada，　and　R．　Watanabe，　Boshoi《u

Gilutsu，28（1979＞，3．

The　Compatibility　of　Candidate　First　Wall　Metailic

Materiais　with王mpure　Helium，　T．　Noda，　M，　Okada，

and　R．　Watanabe，」．　Nuclear　Materials，85＆86（1979），

329．

Low－Temperature　Ductility　of　an£1ectron－Beam一

18）

19）

20）

21＞

22）

23）

24）

25＞

26）

27）

28）

29）

30＞

31＞

32＞

Welded　Molybdenum　Shee亡Predoped　with　a　Small

Amount　of　Carbon，　Y．　Hiraoka，　M，　Okada，‘and　R．

Watanabe，」，　Nuclear　Materials，83（1979），305，

モリブデンの溶接及び溶接継乎の強度に関する石膏究，原研

一篇材技研共同研究成果報告書，54．11．

低Zコーティング材のスパッタリング特姓評価に関する研

究，原研一塁材技碓共岡研究成果報密書，55．3．

Characteristics　of　PVD職nd　CVD－SiC　FII！ns　Irradiated

by　Ar　Beams，　T．　Shikama，　M，　Fukutomi，　M．　Kitalima，

M．Okada，　H．　Yoshida，　and　R，　Watanabe，　Proc，4th

Symp．　Io漁Sources　and　Ion　ApPlication　Technol．，

Inst．　o∫E至ectrical　Eng，　Japan，（1980＞，　89．

Research　on　Low－Z　Material　Coatings　in　NRIM，

M．Okada，　M．　Fukutomi，　M．　Kitalima，　and　T．

Shikama，　Proc．　US－Japan　Workshop　on　First　Wall

Materials，∫AERI－M　8971，（1980＞．

複合雰：圏気下の腐食の平衡反応，岡田雅年，野田哲二，防

食＝考支引ぽ，　29　（1980），　343．

Corrosion　Behaviors　of　Iron・．・．　Base　AI豆oy，　Nicke1－Base

Alloy　and　Refractory　Metal　Alloys　ln　Hlgh－Temperat－

ure　Impure　Helium　Gas，　T，　Noda，　M．　Okada，　and

RWa宅anabe，　J．　Nucl，　Sci．　TechnQl，17（1980），191．

Effects　o｛£xposure　to　High－Tempera加re　He1沁m

Containing　Oxygell　on　the　Mechanical　Properties　of

Molybdenum　and　TZM－Mo　Alloy　at　Room　Tempera－

ture，　T，　Noda，　M，　Okada，　and　R．　Watallabe，

」．Nuclear　Materials，91（1980），エ03．

Graphica董Representation　of　Oxygen　alld　Carbon

Potentials　in　Equilibrium　w｛th　Impure壬｛ig卜Temper－

ature　Inert　Gas，「r，　Noda，　M．　Okada，　and　R，

Watanabe，　Met．　Trans，　B，1B（1980），331．

ApPlication　of　Secondary　Ion　Mass　Spectrometry　to

the　Study　of　Carburization　of　Superalloy，

M．K：itaj｛ma，　M．　Okada，　and　R．　Watallabe，　Met，

Trans，　A，11A　（1980），1645，

Effect　of　Aging　After　Carbon　Doping　on　the

Ductility　of　Molybdenum，　Y．　Hiraoka，　M．　Okada，

and　R．　Watanabe，」．　Less℃ommon　Metals，ア5（1980），

31．

Sputterillg　of　SilicolユCarbide　Coatin暮s　by　Low－Energy

Hydrogen　Ions，　K，　Sone＊，　M，　Saidoh＊，　K，　Nakamura＊，

R．Yamada＊，　Y．　Murakami＊，　T．　Shikama，　M．　Fukuto－

mi，　M，　Kitaj1ma，　and　M．　Okada（・∫AE：RI），

J．Nuclear　Material，98（1981＞，270．

Preparation　of　AIN　Coatings　on　Mo馳denum　by　RF

Reactive　Ion－P！at1ng；The　Deposition　Mechanisln，

M．Kitajima，　M，　Fukutomi，　M．　Okada，　and　R．

Watanabe，　J．　Electrochem，　Soc．，128α981），王588、

Si－C－Al－O　Coatings　on　Molybdenum　as　an　Applicatio漁

to　Fusion　Reactor　Protective　Plates，　M，　Fukutomi，

M．Kitajima，　T．　Shikama，　R．　Watanabe，　and　R．

Yoshida，　J．　Vac．　Sci，　Technol．，　Mar／Apr．　Part　2，i98i、

Surface　damage　of　CVD－SiC　Coatings　o翻Molybdenum

under　D＋Irradiation，　M．　Kli亡ajima，　M．　Fukutoml，

and　M、　Okada，∫．　Nuclear　Materials，　ln　Press．

Deuterium　Ion　Irradiation　of　SiC　and（Si－C－A1－0）
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　　　Comp（）und　Films　o隷Molybdenum，　M．　Kitalima，

　　　M．Fukutomi，　and　M．　Okada，　Thin　Sol｝d　Films，

　　　87　（1982）．，　297．

33）　Erosion　Behavior　of王）VI）and　CVD－SiC　Films　Coated

　　　on　Mlolybdenu艶during　He　I3eam　Thinn量ng，

　　　T．Sh1kama，　M，　Fukutomi，　M．　Kitalima，　M，　Okada，
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原子力研究

腐食防食研究部

清水義彦，池田清一，石原只雄，松島志延，

佐藤俊司，大橋重雄

昭和50年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　軽水炉の安全性を確保する上には使用されている材料が供用期間中健全であり，万一欠陥が

発生しても放躬線が周辺地域に放出されるような大事故につながらないことを確める必要があ

る。

　供用中の材料の健全性に最も影響の大きい因子に腐食，疲れ，クリープなどがある。特に腐

食については材料によってその挙動が異なるため，炉設計時に定心的な裕度をとることが困難

なものもある。そのため軽水炉構造材料あるいは燃料被覆管材料などの腐食特性を明らかにし

てそれによる事故発生を未然に防止するとともに安全設計のための資料を得ることが必要であ

る。

　そこでこの研究は配管などの構造材料と燃料被覆管の腐食について検討し，次のような結果

が得られた。

　（1＞沸騰水型が（BWR）．のステンレス鋼冷却配管の溶接熱影響部に生じた応力腐食割れ挙動

を明らかにするため高温水中のステンレス鋼の応力腐食割れ過程をアコースティック・エミッ

ション法，及び渦電流探傷法により割れ発生と伝播過程について調べた結果，割れの伝播時間

は配管材の周方向応力あるいは塩化物イオン濃度の増大によって短くなる傾向を示した。これ

らの結果を通してアコースティック・エミッション法によって割れによる漏洩を早期に検出で

きる可能性が高いことを明らかにした。

　次に（2）加圧水型炉（PWR）蒸気発生器に辛いられているインコネル600の二次冷却水によ

る応力腐食割れについて海水または河用水を囲いたコンデンサー冷却水が二次系に混入した場

合を想定して冷却水の水質と割れの関係を調べた結果pHの低下が最も割れを起こしやすいこ

とがわかった。現在適用されているAVT処理は緩衝作用がないので，海水成分の混入は加水

分解によりpHの低下をまねくので，これを極力避ける必要がある。また，酸性環境での割れ

ばクロム欠乏層の存在によることからクロムが再拡散して欠乏層が消滅するような熱処理が必

要なことを明らかにした。

　次に（3）冷却材喪失事故時を想定した高温．水蒸気中におけるジルカロイー2被覆管の酸化挙動

は800℃以上の場合，酸化増量が5mg／cn｝2まではZrO2被膜形成力優先するがそれ以上では被

膜形成と素地に固溶する酸素の割合は8：2と一定になった。そのため酸化増錘だけで脆化の

程度を推定することは難しい。また脆性を増すβ相の厚みの増加だけでそれを評価することは

危険であり，それはβ相に不団長に侵入したα相が認められるためで，α相の存在が増すにつ

れ，脆化が加速される。

　以上BWR及びPWR構造材料の1芯力腐食割れ挙動及びジルカロイー2被覆管の腐食：特性に

ついて述べ，それぞれの研究結果を総括した。
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1．3鱗ステンレス鋼の高温水中応力腐食割れ過程

　におけるアコースティック・エミッション法及

び渦電流法の適用

1．肇．緒　言

　ステンレス鋼の高温水甲における1芯力腐食：1罰れの発

生及び伝播過程の究明は，応力腐食滞れ機構の解明並

びに応力腐食翻れ防止の観点からも重要である。

　アコースティック・エミッション（AE＞は，割れ

の検鵡に有用であるとされているが，沸騰水型原子炉

で問題とされているようなオーステナイト系ステンレ

ス鋼の高温高圧水甲の応力腐食：割れへのAE法の適粥

例は，比較的少ない。恥tto難らD及びStahlkopfら2）

は，4in径の304ステンレス鋼管の応力腐食：割れ試験

にAE法を適用した。その結果，総合利得95dB，しき

い値電圧1Vの条件でのAE事象計数が最終破断に近

づくにつれて増加することを示した。これらの報岱は，

AE信号波形，振幅などの特性については示していな

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　oいが，少なくとも背景雑音が小さい場合には，304ステ

ンレス鋼の高温水中応1力腐食潜れをAE法で追跡し得

ることを示したものと播える。

　本研究においては，小口径の管状試験片を用いて，

実機配管の撃力付加条件を模擬した多軸応力下で，高

望高圧水により試験1二1コに発生する捌れをA泡法及び渦

電流探傷法により非破壊的に計測し，割れ発生及び伝

播過程について検討を行った。

1．2．実験：方法

1。2．1．供試材

　供試材としては，Cr18．03％，　Ni8．68％，　CO．07％，

S圭0．55％，Mn1．01％，　PO．03％，　SO．013％，　NO．017

％，Fe残り，の化学組成を有する市販のSUS304ステ

ンレス鋼の厚肉管から図1に示すような試験片を作製

眠目棒

黙　塩
B　c織
ｻ　輿

鞠輔帰尊門馬 70

200 紳

図1　試験片形状

（田m）

した。試験片は，全長200mm，ゲージ長さ70m溢，ゲ

ージ部の内径20m…n，外径22搬mとした。試験片は，

1050℃で30分，急冷の溶体化処理を行った後，650℃で

鐸寺間（または2時間〉急冷の鋭敏化処理を行って試

験に胴いた。

　応力腐食割れ試験には，図2に示すような軸方向荷

重と内圧とが問時に負荷できる循環式試験装遣を用い

た。試験温度は，304ステンレス鍋の応力腐食割れ感受

性の高い3｝・4）225℃で，塩化物イオン濃度10及び50ppm，

溶存酸素濃度約8p卿の試験水を10〃hの流量で試杵

試験片

図2　循環式試験装羅の系統酸

内部に通水して試験を行った。

　試験片には，軸方向荷重と内圧の組合せによって周

方向と軸方向の2軸応力を付加した。応力の値は，ミ

ーゼスの単軸相当応力が試験温度225℃における0．2

％耐力17．5kg／mm2（172MPa）になるように付加した。

ただし，ミーゼスの単軸相当応力，Mθg．は次式で定義

される。

レ青｛（価・÷（醐・晦一の）弓

ここで，σθ，σ。，及びσ。は，それぞれ周応力，軸応力

及び径応力である。ただし，本実験においては，σ，徽

0として単軸相当応力を用いた。周応力（σθ）と軸応力

（σのの応力条件は以下のとおりである。

　σo／σz：20．2／10。1，　18．6／16。0，　16，0／18．6，　10．1／

20．2（kg・阻m－2／kg・mm㎜2）

　応力腐食割れ試験は，割れによる漏洩が生じたII寺点

で終了したが，この漏洩は試験片の近くに設置した熱

電対によって検出した。

1．2．2．AE計測法
　図3にAE計測系のブロック図を示す。本実験では，

一端にステンレス鋼の板を溶接した薩径5mmの導波

．棒を試験片に溶接し，ステンレス鋼の板にAEセンサ
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一を真空グリースを用いて接触させ，A£信号を験出

した。AEセンサーには250k｝｛z共振型のPZT変換

子を使用した。

AEセンサ　　薗置増輻器フィルタ　主増幅器

1□

1［］

オシロ
スコープ

検波
テープ
レコーダ

パルス
　　　　PHA発生器

カウンタ　　プリンタ

・ビデオ

テープ

園3　A£計測系のブロック図

　塩化物イオン濃度50ppmでの試験においては，100

kHzハイパスフィルター内蔵の前置増幅器に検出信号

を通した後，主増幅器でさらに増幅し，全増編度を60

dBとした。

　次に，この主増幅器出力信号をオッシロスコープで

観察すると同時に，包絡線検波後，磁気テープに記録

した。また，一部の試験では主増幅器出力をビデオテ

ープに記録した。これらのテープ記録は，AE測定解

析装置を用いて解析し，信号波形，AE振輻分布を調

べた。AE振1隔分布解析では，以下の各パラメーター

を求めた。

　（1）A　：対数直線分布での負勾配

ただし，ここでガは信号電圧を表す波高分析器のチャ

ンネル数，％（のはその信号数である。

　塩化物イオン濃度10ppmでの試験では，225～275

kHzのバンドパスフィルターを用いた。全増幅度は60

dBであった。　AE計測パラメーターとして，センサー

出力換算で約70μVのしきい値のAEリングダウン計

数及び波高分析器によるAE振幅分布を用いた。

　なお，塩化物イオン（Clつ濃度のA覧信号振輻に与

える影響を調べるために，Cl－50p脚の一部の試験に

おいて，Cr10ppmの場合と同じ計測条件でA露振幅

分布を計測した。

1．　2．　3．　巳C計言貝唖ラ去

　図4にEC計測系のブロック図を示す。割れ計測用

プローブを試験片の外側表面に接触させ，周方向に，

370。回転させ，また軸方向に順次移動させて回転を繰

り返すことにより，試験片のゲージ長部分を走査して

割れの計測を行った。プローブは2組のコイルからな

り，これらのコイルに交番電流を励磁し，電磁誘導作

用によってコイル付近の試験片表面に渦電流を発生さ

せ，割れ発生に伴って生じる渦電流の変化を検出して

割れ計測を行った。

発振翻路 匿講

位撫

（2）飛　　あるしきい値電圧a以上の全事象数，

　　　　　の　　　　　Σ％（の
　　　　　ご＝α

　　　　　　　　　　　　　　　　X・Y出力
プ旦プ　孟り磁増艦羅糎琶誹

図4　EC計測系のブロック口

慰録土
熱ッシロ
スコープ

（3）V／N　あるしきい値電圧a以上の事象に対する

　　　　　平均信号電圧，

　　　　　　　　　　　Σ初（の／N
　　　　‘鐘α

（4）E及び£／N：あるしきい値電圧以上の事象に対

　　　　　する全AEエネルギー，

　　　　　ふ　　　　　Σ歪2η（の
　　　　　ゴ；α

及び平均AEエネルギー，

　

Σガ2η（の／N
ε犀α

1．3．実験結果

1．3．1．応力腐食割れにおけるA旺特性

　Cr50ppmを含む225℃の高温水中での応力腐食割れ

試験において磁気テープ記録の解析によるAE振幅分

布及び各種パラメーターの試験期間内の変化を図5及

び図6に示す。2軸応力条件σθ／σ。は，それぞれ16．0

／18．6，20．2／10。1である。

　図5においては，150分前後で各種のAE振幅分布パ

ラメーターに増加がみられるグ，これは試験片取付部

分からの試験水の漏洩に起因するものである。図5の

各パラメーターの時間変化から，A£特性は次の3段

階に分けられる。まず，活発なAE信号の発生がみら

れる試験開始から昇温期間及びそれに引き続く期間（第

1段階），定常状態になってからは，AE活動度の非常
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に低い前半（第2段階）及びAE活動度が高くなる後

半（第3段階）に分けられる。定常状態後半（第3段

階）におけるAE信号の平均振幅は約70μVであった、

この第3段階の期間は，応力条件によって変化し，図

6に見られるようにσθ／σ竃＝20．2／10．1の場合には，

著しく短くなった。
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図6　AE振幅分布及び各種パラメーターの時間変化

0

図5　AE振幅分布及び各種パラメータの時間変化

　試験終了後の試験片を半割りにし，内面の割れ発生

状況を写真1に，また漏洩した部分の破面の走査型電

子顕微鏡による観察結果の1例を写真2に示す。写真

1からは，多数の割れ及び食孔がみられる。二面写真

からは，一部二二割れも見られるが，大部分は粒界型

応力腐食割れを示した。

　σθ／σ。＝16，0／18．6の場合の第3段階におけるAE信

号波形は，オッシロスコープで観察すると，いわゆる

突発型波形をしているが，ビデオ記録から得られた詳

細な波形観察では，立ち上がりの鈍い波形であった。

　次に，Cl－10ppmでの試験におけるAEリングダウ

ン計数を図7，8に示す。さきに示したCl－50ppmの

場合と同様に，Cl－10ppmの場合の応力腐食割れ過程

におけるAE特性も3段階に分けられる。すなわち，

昇温期間とそれに引き続く第1段階，間欠的にAE信

号発生の見られる第2段階，及びAE信号がある程度

51一
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図8　AE累積総数の時間変化

　　σθ／σβ：20．2／10．1，Cl一：10ppm

写真2　破面の走査型電子顕微鏡写真

　　　σθ／σz：20．1／10．1，C1『：50ppm
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　　　　　時　間（min） 写真3　試験後の試験片内面観察例

10mm

一

図7　AE累積総数の時間変化

　　σθ／σ～：10．1／20．2，Cl一：50ppm

頻発して漏洩にいたる第3段階に分けられる。図7，

8では，第1段階のデータは，図の表示の都合で省略

した。写真3に示した試験終了後の試験片内面の割れ

状況からも明らかなように，割れの方向は2軸応力の

組合せ条件によって変化し，σθ／σz＝10．1／20．2の場合

には周方向に，これと逆の周応力が軸応力よりも大き

いσθ／砺＝20．2／10．1の場合には，ほぼ軸方向に，また

σθ／σ。＝16．0／18．6，18．6／16．0の場合には，いずれも軸

方向とある角度をなして割れている。割れ形態はいず

れの場合も粒界割れを示した。

　図9には，図7で示したσθ／σ。＝10．1／20．2の場合

について，2250～2310分の第2段階，及び3640～3700

分の第3段階に相当する部分のAE振幅分布を示す。

ここでは，横軸の1chはセンサー出力換算で約2．5μV

である。図7のAE累積総：数曲線に対応して，第2段

階ではAE信号数は少なく，振幅も比較的小さいが，

第3段階では，低振幅側及び高振幅側とも多数の信号

発生がみられる。ノイズレベルより高い信号の発生数

は，第3段階の60分間で63個であり，1分間に約1個

の割合でAE信号が発生したことになる。第3段階で

のAE信号の平均振幅は約63μV，最大振幅は約190

μVであった。

　第2段階における間欠的なAE信号発生がどのよう

な現象に対応しているかを調べるために，別の試験片

を用いて試験を行い，第2段階に達した後，試験を中

一52一
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図9　図7における第2段階及び第3段階でのAE振幅分布

断して試片内面を光学顕微鏡で観察した。試験温度到

達直後，昇温開始後3時間，20時間及び69時間の各試

験片内面についての観察結果を写真4に示す。

　写真からも明らかなように試験温度到達直後には，

すでに小さな食孔及び被膜破壊が見られる。第2段階

での試験時間が長くなると，深さ数10μm以下の微小

割れの数が増加した。写真3（d）では，この微小割れの

連結の前駆状態が見られる。これらの結果から，第2

段階におけるAE信号は，被膜破壊あるいは微小割れ

に関連して発生したものと思われる。

1．3．2．EC計測結果
　C1－50ppm，σθ／σz＝18．6／16．0におけるEC法によ

る計測結果の1例を図10及び図11に示す。図10は，試

験中に得られたEC信号の1例である。最終的には，

図11に示すようにEC信号が検出された位置において

漏洩を生じた。ここで，図11には試験終了後に室温に

11V

0。1

劇10　試験中におけるEC信号例

　　σθ／σ竃：18．6／16．0，Cr：50ppm

3600

（a）

（c）
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〃

〃

〃
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20　〃

69　〃
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写真4　第2段階における試験片の内面状況

　　　σθ／σ瀦：20．2∠10．1，C1∵10ppm
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0㎜

10〃

一20〃

30〃一

．40〃

一50〃

一60〃

一70〃・

一80〃

一90〃

oo

図11漏洩位置と試験後のEC信号

3700

渦電流信号



金属材料技術研究所研究報告」集　出向57年版

おいてプローブを走査した際に測定されたEC信号と，

この試験片内割に生じた1劉れ状況の展開図を対比して

示した。下中に見られるように芝山：から発生したと兇

られる翻れの£C信号は小さなピークとして硯れてい

るが，管を貫通し，漏洩を生じた位置はEC信暦で最

大のピークとなっていることがわかる。これらの信号

から割れ深さと火きさ及び割れ発生位置が確認された。

　応力腐食：割れによって発生したと考えられるEC儒

号を試験の開始から破断（漏洩）するまで連続的に測

定した結果の一例を図12に示す。ここで，貫逓舗れに

至るまでの露C信号を試験隠間に対応させてプロット

してみると，割れ発生と伝播期間とに分けることがで

きる。しかし，EC法においては，予備試験の結果試

験片の板厚に対し，割れが肉厚の約30％の深さまで進

行した場合に検出されることから，それよりも浅い初

期割れは，1瀦12で承された割れ発生蒋間よりもかなり

早い時期に発生したことが推定される。

30

　25

袋2・

睡、5

獣G

襲5

毛F破断時間
狽猿ｯ割れ発生時間
狽吹％`播蒔間

@　　　　　宅f

ti もP

0　　　10　　　20　　　3G　　　40　　　50　　　60　　　7G　　　80　　　90　　王00

　　　　　　　試験酵問（min）

図董2　EC法による欠陥｛旧号の時闘変化

1．4．考察
1．4．1．応力腐食割れ過程におけるAε発生現象

　Cl皿50ppm及び10ppmを含む高温水中での加速試験

におけるAE計測結果から，昇澱過程及びそれに引き

続く状態を除いた定常状態が前半（第2段階）と後半

（第3段階）の二段階に分けられることがわかった。

　さきに述べたように，CnOpp瀧の場合には，前半

（第2段階）においては，微小割れの増加が晃られた。

また，漏洩後の試験片内面には，この微小割れの成長

と連結が観察された。CnOpp磁の場合には前半（第

2段階）においても間欠的ながらAE信号の発生が認

められたが，上述の観察結果からこのAE信号は，お

もに被膜破壊及び微小翻れあるいはそれらに伴う現象

によって発生したと考えられる。また，第3段階にお

けるAE信号’は，おもに微小割れの成長と連結によっ

て発生したと考えられる。Cr50ppmの場合に第2段

階において明りょうなAE信号発生が観察されなかっ

たのは，第2段階から第3段階へと早い時期に移行し

たためとも考えられる。

1．4．2．第3段階の期間

　第3段階を明確に定義するのは困難であるが，ここ

では，CI㎜50pp搬の場合には函5及び図6において金

A露エネルギーが増加して漏洩に至るまでの時間とし，

CnOppmの場合には図7及び図8において60分以内

に一個以上の明りょうなステップが漏洩まで継続する

時間とした。このようにして定義した第3段階の期間

の応力条件に対する変化を図13に示す。この図から，

第3段階は，周応力のが増加するにしたがって短くな

る傾向があること，Cr濃度が10即孤から50PPInに増

加すると，第3段階の期聞は短くなることがわかる。

　第3段階は，第2段階で発生した微小割れの成長と

連結の時期と考えられ，劇れ伝播期間に相当する。従

って第3段階の期聞から，試験片の径方向の割れ伝播

r速度を評価することができる。図14には，種々の応力

条件下において得られた結果から，第3段階の期間を

もとに推定した割れ伝播速度を承す。この図から，轡1

れの径方向伝播速度は，C1　濃度または周応力の増大

700
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壬～400
’震

盤300
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o
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図13　第3段階の継続時間と応力条件及びCr濃度
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図14　第3段階の継続時間から求めた翻れの桝方両伝播速度

とともに増すことがわかる。Cじ濃度による割れ伝播

速度の増大は，板型試験片に関して得られた傾向3）と

同じであり，Cl㎜による割れ先端部でのアノード溶解

速度の増大に起因することが推定される。一方，周応

力による劣れ伝播速度への影響に関しては明らかでな

いが，一つの可能性として，同材の製造暁における引

き抜きによる試験片強度の異方性が考えられる9

1．4．3．第3段階のAE僑号の堪化物イオン及び

　応力条件に対する変化

　第3段階のAE信号のCl一濃度及び応力条件に対す

る変化を，AK主辰幅分布パラメーターで整理して図15

に示した。

　2軸応力の組合せ条件によって，第3段階の期間が

変化するが，各振幅分布パラメーターとも大きな変化

は示さなかった。また，CnOppmに比べて50ppmの

場合には，平均AEエネルギーは若干増加しているが，

その他のパラメーターには，大きな変化は見られなか

った。

1．　5．’」、　キ舌

　304ステンレス鋼の管状試験片を幣い，高温．水による

応力腐食割れ過程に対するAE法及び渦電流法の適用

性を検討した結果，以下のような結論が得られた。

　1）試験片及び治具などの熱膨張の影響がある昇温

過程を除く定常状態においては，応力腐食割れ過程は，

AE信号が散発的に発生する前期とAE信号が頻発す

る後期とに分けられる。
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図．15AE振幅分布パラメーターのCl㎜濃度，繕力条件による

　　変化

　2＞上記のA猛儒号は，前期では被膜破壊及び微小

割れ発生に，後期では微小割れの成長と連結に関連し

ていると考えられる。

　3）蘭期のA£信号は数が少なく解析が困難である

が，後期に頻発するAE信号振輻は，応力条件，　Cr

濃度によって大きな変化はなかった。その平均振幅は

AEセンサー出力において約60～70μVであった。実

プラントの背祭雑音に関して現在まで公表されている

データと比較すると上記の平均振幅は小さく，この点

に関しては今後の確認が必要である。

　4）漏洩前後では，AE計数率，僑号振幅などのA£

特性に顕著な変化が見られ，AE法によって実プラン

トにおける応力腐食調れによる漏洩を早期に検出でき

る可能控が高いことが示された。

　5）応力腐食：割れ過程は，渦電流法による計測から

もこ段に分けられた。蔚半は割れ発生に，また後半は

割れ伝播に関係していると考えられる。また，渦電流

55一
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計測において割れ発生に伴って渦電流特性に変化が現

れるよりも早く，A皿特性に変化が現れた。

2．ニッケル基合金の応力腐食割れにおよぼす環

境因子の影響

2．1．緒　書

　加圧水型軽水炉（PWR）の蒸気発生器の伝熱管に用

いられているインコネル600＊に二次側より起こった応

力腐食割れの事例はいくつか報告されているがρその

ほとんどが管板とのすき間部に発生している。蒸気発

生器の二次水の水質は厳密に制御されているので，正

常時には応力腐食割れ発生の危険はないが，すき聞部

での添加成分の濃縮が割れの原困と考えられている。

また，冷却器からの冷却水の漏洩があった場合には，

冷却水である海水や河川水の混入により，特にすき間

部でpRの変化が起こることも考えられるが，その場

合の安全性についての検討はされていなかった。本テ

ーマにおいては，主として正常運転条件からはずれた

場合の，pH，溶存酸素濃度及び二次水温度の影響につ

いて検討を行った。

　一般にNi基合金の応力腐食割れ感受性はSUS304オ

ーステナイトステンレス鋼等に比較すると，極めて低

く，割れ発生のためには10，000時間以上の試験が必要

である。・本研究では，低歪速度引張試験（SSRT＞法

を用いて，短時問で感度よく割れ感受性を検出するこ

とを試みた。

2．　2．実験方法

　供試材は市販のインコネル600を用い，その化学組

成を衰1に示した。

褻1　供試材の化学組成（婁量％）

C　　　S呈 M除 Fe Cr Cu N1

0．02　　0．13 0．23 8：49 16．7 0．21 Bai

　厚：さ1mmの板材より平行部が5mm×25恥！nの引張型

試験片を切出し，1150℃で30分溶体化した。一部の試

験片は溶体化後650℃で5時間の後熱処理をし，その

影響を検討した。後熱処理をした試料は硫酸一硫酸銅

試験により著しい粒界腐食感受性を示した。

　試験は容量2／，流量5／凸の流水型オートクレー

ブ中で行い，pH　3～11，溶存酸素8～35ppm，試験温

度250～310℃の範囲について各条件の影響を検討した。

pHはNaOHまたはHC歪を用いて室温において該当値：

に調整した。また一部の試験片には試験片と岡材質の

冶具を用いてクレビスをつけ，その影響を検討した。

　割れ感受性の判定は，荷重一伸び曲線の比較と面面

の観察によったが，次のような計れ感受性指数1を導

入し，数値化した。後述するように中性溶液中では素

面の観察などから応力腐食割れが起こっていないこと

が確認されたので，同一試験温度での，pH　7，溶存酸

素8ppmの時の荷重伸び曲線から読みとった最大荷重

Pmax　pH7と他の試験条件での最大荷重Pmaxとの比を1と

した。すなわち，

　　　　　Pmax
　　　I＝　　　　　P鳳ax　pK　7

であり，王が小さいほど割れ感受性は大きい。

　SSRT法を用いる場合，割れ感受性は歪速度によっ

て著しい影響を受けるので，適切な歪速度を求めるた

めに，歪速度を3。3×1r6～3．3×10『7seゼ1の範囲で

変えてその影響を検討した。その結果は，図16に示し

たように6．7×1r7sec－1で割れ感受1生指数が最小とな

ったので，本研究はすべてこの歪速度で行った。

1．0

釜

ε

報

攣0．5
1躯

鍾
≦

010－7

PH4

@　　　　’@　　　ガ　　　！’　　　’

℃k＼つ／
　！C／㌔』里

＊：in£ernatlonal　N孟ckel　Companyの商品名

　10F6
歪速度（sec『1）

園総　肥れ感受：性におよぼす飛速度の影響

io’5

2．3．実験結果及び考察

　溶体化材及び後熱処理材について，p謎を3から11ま

で変化させその影響を調べた結果を図17に示した。図

から明らかなように，中性及びアルカリ性糖では，溶

体化材と後熱処理材の差はほとんどなく，破面観察の

結果からも応力腐食割れはいずれの試料にも認められ

なかった。これに対し，舌癌側ではいずれの材料もpR

の低下に伴って割れが起こりやすくなっているが，後

熱処理材のほうがより中性に近いpHで割れが起こり，

同じpHでは後熱処理材のほうが割れ感受性が高い。

割れの形態は写真5に示したように溶体化材では粒内

一56一
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図17割れ感受性におよぼすpHの影響
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（a）

幽

（b）

幽
（a）溶体化材，pH　3，溶存酸素8ppm，すき間つき

（b）後熱処理材，pH4，溶存酸素8ppm，すき間つき

　　　　写真5　酸性溶液中での割れ国隣

割れと粒界割れの両方が見られたが，後熱処理材では

完全な粒界割れであった。またほぼ全面が応力腐食割

れによる破面となるのは溶体化材ではpH　3，後熱処理

材ではpH　4であった。

　Theu♂はインコネル600の288℃，10％NaOH溶液

中での応力腐食割れ感受性は粒界腐食感受性と逆関係

にあると報告し，ニッケル基合金の粒界応力腐食割れ

のメカニズムは鋭敏化ステンレス鋼の場合と異なり，

粒界近傍のクロム欠乏層の溶解ではないとしている。

しかし，酸性溶液中では，硫酸一硫酸銅試験で粒界腐

食感受性を示した後熱処理材のほうが割れ感受性も高

かった。さらに破面も溶体化材には二二割れがあった

のに対し，後熱処理材は完全な粒界割れであった。す

なわち，酸性溶液中での応力腐食割れ感受性は粒界腐

食感受性と同じ傾向を示し，粒界に析出したクPム炭

化物またはそれに伴う粒界近傍のクロム欠乏層の存在

が割れの原因になっていることが考えられる。Vermilyea8）

はpH2。5の硫酸溶液中で，溶体化したインコネル600

は応力腐食割れを起こさないのに対し，600℃で24時間

の後熱処理を施こすと粒界割れが起こり，そのメカニ

ズムはクロム欠乏層の溶解であることを示している。

以上の結果から酸性溶液中での応力腐食割れは高濃度

アルカリ中での応力腐食割れとは機構の上でも異なり，

割れ防止対策も別に検討する必要があると考える。

　以上の結果よリインコネル600は塩酸酸性で著しい

応力腐食割れ感受性を示すことが明らかとなったが，

pHの調整にリン酸を用いると割れが起こらなかった。

また塩化物濃度としては

pH　4の塩酸中と同じであ

るが，中性である10－

MのNaCl溶液中でも割

れば起こらなかった。こ

れらの結果をまとめて表

2に示したが，この結果

から，酸性側で割れが起

表2　添加物の影響

添　加　物 1

10－4N－HC1

P0－4N－H　3PO　4

P0－4M－NaCI

0．5

P1

こつたのは一心にpHのみの影響でもなく，また塩化物

イオンによるものでもないことが明らかとなり，塩酸

が割れの原因となっていると考えられる。Vermilyea8）

は硫酸酸性溶液中でインコネル600の鋭敏化材が割れ

感受性を示すことを報告しているので，酸め種類によ

って応力腐食割れ感受性に差があるものと思われる。

　溶体化材について，溶存酸素とすき間の影響をpH　4

で調べた結果を図18に示す。赤門酸素は8ppmから20

ppmの範囲ではすき間の有無にかかわらず割れを加速

するが，20ppm以上では酸素濃度が増してもあまり加

1．0

釜

δ

組0・5

0

すき間

、
℃L．

なし

57一

．鞠

w■　　へり　　　　　　・一・一・一・一〇一・
すき間あり

10　　　　　20　　　　　30

母艦酸素濃度（ppm）

図18　溶存酸素及びすき間の影響
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速されない。すき間についても溶存酸素8即mの場合

にはその影響は顕著であるが，20ppm以上ではその効

果はわずかであった。溶解酸素35ppm，すき間つきの

場合について，中性及びアルカリ性で試験した。そ

の結果，中性では金く割れば起こらず酸素及びすき聞

の影響は認められなかった。pH10の場合は劇れ感受性

指数は0。76となったが破面観察の結果では明確な応力

腐食割れ破面は認められなかった。

　試験液の温度の割れ感受性におよぼす影響を調べた

結果を図19（a），（b）に示した。中性溶液中では両材とも

いずれの温度でも害llれを起こさなかったので，前述し

たように中惟溶液巾での各温．度における最大搭力櫨を

1を求める基準に用いた。アルカリ性溶液中でもいず

れの温度でも割れを起こさず，温度の影響は晃られな

かった。これに対し酸性側では250℃ではごく一部に

割れが起こったのみであったが，280℃から300℃の範

1．0

奉

覇

譲…

窒

o

1．0

釜

δ

製0．5

鱒　一一　　鱒
一　　　　　　　　　　　　　曹　　　　　　　　　　　　　o　　　　　　　　　　　輪

@　　　　　　　　　P田O

o｝｛4

（a＞

25G

試験濃度（℃）

300

噂’＼一

氏r／
@　　　　　P｝｛10

pH4

囲で1図れ感受性は最高となり310℃ではやや害11れにく

くなる傾向となった。これは溶体化材と後熱処理材に

共通であった。実機の割れがHot　leg糊に多く発生し

ていると報告されているがρこれは温度によって割れ

が加速されるためよりもむしろ，伝熱暴が多いために

遊離アルカリの濃縮が激しいためではないかと考えら

れる。

2．　塵．’」、　翁葭

　ニッケル基合金の応力腐食割れにおよぼす諸環境困

子の影響を検討した結果を．模式的に表すと図20のよう

になる。本研究の範囲ではp獄の低下が最も割れに対

して悪影響があった。現在ではPWRの二次水の水処

理はリン酸塩処理からヒドラジンを用いるボラタイル

処理に切り替えられ～o＞遊離アルカリの濃縮による割れ

の危険は減少した。しかし冷却器の漏洩により海水が

混入すると，ヒドラジンには緩衝作用がないので海水

成分の加水分解によりpRが低下しやすい2従って，

脱塩装概を用い海水成分などを除去し，pHの低下を招

かないようにすることが，割れ防止対策の面からも重

要であると考える。
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　㈹　溶体化材　　　　　（b）後熱処理材’

図19劉れ感受性におよぼす試験温度の影響
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9 11　　　13

図20　ニッケル棊合金の応力腐食割れにおよぼす環境因子の影

　　響（摸式國）

　高濃度アルカリ溶：液中での応力腐食割れ感受性が，

粒界にクロム炭化物が析出するような温度でも後処理

で低下することから，伝熱管の加工後の残留応力除去

も兼ねて650～750℃で10～20時間の熱処理が推奨され

ている。しかし，酸姓溶液中での応力腐食捌れはクロ
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ム欠乏層の存在によって加速される点を考慮すると，

後熱処理時間を長くとってクロムが再拡散し欠乏層が

溝滅するような熱処理条件を選ぶことが必要と考える。

3．趨温水蒸気中におけるジルカロイー2被覆管

の酸化及び室濫延性

3．1．緒　誉

　水冷却炉の燃料被覆材は，冷却材喪失事故が発生す

ると約10秒で水蒸気の雰闘気にさらされると想定され

ている。水蒸気では冷却が不充分なため，崩壊熱によ

り燃料温度は急激に上昇する。このような事故条件下

での被覆材の酸化挙動を知ることは葬常に重要である。

　本研究では，事故時を想定した高温水蒸気中でのジ

ルカロイー2の酸化挙動について調べ，また酸化試験

管の機械的性質についても検討した。

3．2．試料及び実験方法

　0．7mm厚のジルカロイー2の板材及び内径10．8mmφ，

肉厚0．86mmの被覆管を20mmに切り出した後，常温の40

％｝姻03と4％｝｛Fの混液中で化学研磨を行ったもの

を試片とした。さらに炉内の被覆材と岡様な表薗を得

るため，研磨後の試片を400℃，88k創。磁2の水蒸気陸圏

で12時間オートクレーブ処理した予備酸化試片を用い

た。代表的なヤンキー及びドレスデン発電所の事故解

析例12＞によれば，この最大事故評緬モデルでも注水に

より1090℃以上には上昇しないとされているが，注水

量が少ないと，それ以上の温度に上昇する可能性は残

っている。850℃以下の水蒸気巾における酸化のデータ

は従来発表されたものが多くあるので，本研究では，

900℃から1450℃までの温度範囲を選び，各最高温．度

に達するまでの時間を1分から10分程度まで変えた場

合の酸化増蚤におよぼす昇温速さの影響を調べた。ま

たこの昇温速さの影響を解析するためには，各温度で

等温に保ったときの酸化挙動が基礎になるので，30秒

から1分程度でできるだけ速く試験温度まで加熱して

10分から40分の範圏で等温に保持した場合の酸化挙動

についても調べた。

　酸化試験は，任意の最高温度に加熱されたアルミナ

の反応管に1気圧の水蒸気を流すことによって行った。

水蒸気量は，反応管から出た水蒸気を冷却コンデンサ

ーにより水にし，その盤を測定して求めた。酸化増量

におよぼす水蒸気供給量は，最高L8g／cm2・minまで

の範囲では影響がないことを確かめたので，本研究で

は水蒸気量を0。57酬cm2・minと一定にして行った。

　酸化後の試片断面は顕微鏡によって観察し，酸化皮

膜の厚さと形態を調べた。また酸化増量のうち素地に

園溶する酸素の割合を求めた。素地に酸素が固溶する

と脆化が心配されるので，曲げ及び撃滅試験で割れを

生ずるまでのたわみ董を求めた。なお，酸化皮膜の構

造はX線回折法により同定した。

3．3．実験結果

3．3．1．昇温速さにおよぼす酸化増盤の影響

　最高温度に達するまでの時聞を1分から15分程度ま

で種々変えて，ただちに冷却したときの酸化増鍵と昇

温蒔問との関係を図21に示した。いずれの温度で酸化

した場合でも酸化増量は昇温時間とともに直線的に増

加した。最も昇温の速い1分と，最も遅い10分での酸

化増量の差は約2倍である。あらかじめ0．13～0．15

猟齢cm2程度の酸化皮膜をつけた予備酸化した試片で

は，900℃で17％程度酸化増盤は減少したが，1000℃以

上ではほとんど違いは認められなくなった。同図に水

蒸気中に2．4％の空気を添加した場合も示したが，酸

化増量は水蒸気中酸化よりも増すことが明らかになっ

た。高温水蒸気中で酸化した試片表面は，いずれも黒

・色皮膜が形成された。

翫
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図21水蒸気中におけるジルカロイー2の酸化増量におよぼす

　　各最高温度到達時闘の影響

　酸化皮膜をX線回折で同定すると，900℃の短階間酸

化では田onoclinic型ZrO2以外にtetra即nal型ZrO2が

認められた。しかし昇温時間が畏くなるかまたは1000

℃以上で酸化した場合にはmonoclinlc型ZrO2だけが

認められた。

　試験断彌の顕微鏡観察の結果，いずれの温度の場合

59
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でも酸化皮膜と接する素地界面では，ある厚さだけ酸

素が固溶した相がみられるが，α一β変態温度以上に

加熱されたときでも界薩ではα一Zr相単相が認めら

れ，素地では残存のβ相の単梢であった。最：高温度及

びその温度への到達寸間によってこの各柑の厚さに差

異が認められるが，同一酸化増量を持つ試片では酸化

温度及び茸山蒔問が異なっても，皮膜厚さはほぼ等し

い事が確かめられた。しかしながらα相の厚さは1100

℃以上の高温で加熱された試片ほど厚くなる傾向が認

められた。

3．3．2．保持時閣の影響

　最高温度までの昇温時間が1分と10分では酸化増量

の差は2倍稚度なので，温温の最も速い1分とおそい

10分について，各最高温度に達してから10分おきに40

分まで等温に保持したときの酸化増量の結果を図22に

示した。化学研磨及び予備酸化した試片の酸化増量の

差は，ほとんど認められなかった。昇温時間が10分の

場合の1000℃と1100℃での酸化増量は，昇温1分より

著しく低下した。しかし900℃と1200℃以上では酸化増

壼の差はほとんど認められない。どの温度でも酸化増

量と保持時間の対数の問には直線関係が得られ，酸化

増箪奪∠W，時間をtとした場合，

　　JWη瓢んρt　………・…・・…………………　（1）

で表される。ただし島は反応速度定数である。この式
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図22　高温水蒸気中におけるジルカロイー2の等温酸化
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図23水蒸気中におけるジルカロイー2の反応速度佛のと試

　　験温度の関係

のηの値を実験値より求めると化学研磨及び予備酸化

した試片のいずれも2に近く放物線則に従っていた。

　次に各温度における速度定数秘と温度の逆数の関係

を國23に示した。これによると四温のおそい10分では

900℃から直線が得られるが，昇温速度の速い1分では

前掲図2に示したように放物線には従うが，爾直は小

さく，高温からの外挿線からはずれ極端に低くなる。

そこで直線が得られたIGOO℃以上での々ρ値は次式で表

される。

　　々ρ罵ごz・exp（一Q／1ぞ7「）　　　一・・一・一・・・…　一一一　　（2＞

ただしαは速度定数，Qは活性化エネルギーである。

（2）式が成り立つ温度範囲での見掛上の濡性化エネルギ

ーと速度定数αを求めた結果は表3に示した。この値

はBal（er－Just職の値：より低く，温度が増すに従ってこ

の差は拡がるようである。

一60一
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表3　ジルカロイー2の水蒸気反応速度定数

重量増加
条　　　件

　QiKJ／mo且） 　　aimg／cmZ）2sec

温度範囲

@（℃）

昇温10分一化学研磨材 208．8 1．05×107 900～1300

馬歯10分一予備酸化材 203．3 6．44×106 900～1200

昇温1分一化学研磨材 155．2 1．41×105 1000～1450

昇温1分一予備酸化材 146．9 6．91×104 1000～1200

　酸化した試片表面は黒色で，1200℃以上ではすべて

側面だけが白色になった。これらの表面皮膜は，いずれも・

monoclinic型ZrO2だけが認められた。

　次に30分酸化した試片断面を顕微鏡によって観察し

た結果の一例を写真6に示した。外層はZrO2の皮膜

でその下地にはある厚さだけ酸素が固溶したα一Zr相

がみられる。このα相の厚さは前項のときと同様に皮

膜厚さと同程度であった。またこの場合の酸化皮膜は，

1100℃以上では2層に分かれていた。この層の内外層

とも構造変化はなく，ともにmonoclinic型ZrO2であ

った評
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図24　1100℃で10分間水蒸気中で加熱したジルカロイー2断面

のXMAによる線走査結果
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写真6　各温度の水蒸気中で30分酸化したジルカロイー2の断

　　　面写真

　次に酸素の濃度分布をXMAで線走査を行った結果の

一例を図24に示した。酸化皮膜とα相の厚さはともに

約60μmである。皮膜と接するα相界面では相当量の

酸素が固溶しているこどを示している。またこのα相

の下部の素地にも酸素が固溶していることは硬さ試験

によっても確かめられた。酸化時間と固溶酸素量の関

係を調べた結果を図25に示した。これによると900℃

では酸化時間を60分にしても，固溶酸素量はわずか増

す程度であるが，1000℃以上ではその増加量は著しく

なることが明らかになった。

0 10　　　20　　　30

　　　　保持時間（min）

60

図25高温水蒸気中でジルカロイー2に固溶した酸素と保持時

　　　間の関係

　これまでの試験結果では，ジルカロイー2の表面に

はち密な黒色皮膜が形成し剥離した様子はなかった。

しかし温度の変動によって皮膜に変化が起きると一定

温度で加熱する連続法のデータだけでは不充分である。

そこで同一骨片を10分加熱後冷却し，続いて加熱の繰

り返しを3回まで行う断続法も行った。その結果を図

26に示した。1300℃では昇温の速さが1分の場合，繰

り返し3回目で皮膜の剥離が生じ，また昇温．のおそい

10分の場合には繰り返し2回目で皮膜の剥離が生じた。

1200℃では連続法のときと同様に放物線則に従ったが，

1000℃と1100℃では2回以上の繰り返しを行っても反
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図26水蒸気中でのジルカロイー2の繰り返し酸化の影響

　　　（1サイクルの保持時間は10分）

応速度は，極めておそく，反応次数のηは10以上にな

る。しかし酸化増量の値は昇温10分の場合が低い。900

℃では2回の繰り返しでBreakawayが生じた。Break－

away前の反応速度はおそく，反応次数の％は3であるが，

Breakaway後では1になり，反応速度が速くなること

がわかる。

　Breakawayが生じた三二は全面に白色を呈し保護性

は失われているがその表面及び断面を顕微鏡によって

観察すると写真7に示したようにBreakaway後では表

一業灘鎌磐’一
　　　　　曜『　　　　，．．

．　脳　　工鷺纏↓
　　　　　　　　，駈　評．心’

’　　」・赫　蝉闇艦駆即1鄭

　　　　　　　　　藤1重科

　　　　　　．灘豚

斜懸．．

騨．撚－阜d；当布毒牙
　　　表　面　　　　　　　　　　断　面

面に多数の亀裂が生じた。これはある程度の厚さを持

つ皮膜が形成されたときに，再加熱の際に金属の膨張

によって表面に生じた亀裂で，その部分では写真7の

（d）に示したように局部的に酸化が促進されていた。こ

のように耐酸化性が悪い場合にはmonoclinic型とtetra－

gonal型ZrO2の存在が認められた。

3．3．3．酸化皮膜及び安定化α相の厚さ

　水蒸気中で反応したジルカロイー2には表面にZrO2

の皮膜を作るほかFCCへの固溶酸素に消費され酸素

を多量に含んだα相が形成される。この二層は脆いの

で，試料の延性に密接な関係がある。二層の厚さは現

在の緊急炉心冷却系性能評価指針には直接使われてい

ないが，Hobson正のの提案したFwの算出には用いられ

る値である。まずこの二層の厚さが時間と共にどのよ

うに変化するかを調べた。その結果を図27，28に示し

た。これによると二層の厚さは放物線則に従い前述の

（1）式の形で整理出来る。

　　δ2＝んδ×’　　…・・…・…・・…・・・……・………　（3）

　　ξ2＝んξ×’　　・・・・・・・・・・・・・・・・・・・…　一・・・・・・・・・…　　（4）

　ただしδはZrO、の厚さ，ξはZrO、＋安定化α相の

厚さである。これらはそれぞれ次式の形になる。

　　δ＝ん8exp（一Qδ／1～T）　　　・・・・・・・・…　一・・・・・…　　（5）

　　ξ＝々ξexp（一（2亭／1～コ【）　　。・・・・・・・・・・・・・・・・・…　（6）

これからそれぞれの速度定数島及び観を求め，温度

の逆数で整理すると図29が得られた。この値は川崎ら淘

とよく一致している。

’言

さ

250

200

　　　（a），（b）900℃，20分の酸化（breakaway前）

　　　（c），（d）900℃，30分の酸化（breakaway後）

写真7　水蒸気中で酸化した試料表面及び断面の観察結果
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図27　ZrO2皮膜の厚さと時間の関係
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3．3．4．酸化後の室温延性

　高温水蒸気中で酸化したジルカロイー2には，前掲

図24にも示したように素地にも酸素が固溶するので脆

化が問題になる。そこで板材については支点距離10㎜

の曲げ治具を用いて破断するまでのたわみ変化を調べ，

管材では20m搬／minの歪速度で扁平試験を行い，たわ

み量は荷重一志曲線から最大荷重の90％のクロスヘッ

ドの移動距離で4mm以上変形したものを延性として

整理した。このようにして酸化増量が延性におよぼす

影響について破断までのたわみ量との関係を示すと図

30のようになる。これからも明らかなように酸化増量

が5。5mg／cm2までは延性を示したが，それ以上の酸化

増量では延性の低下がみられ，同じ酸化増蟹でも高温

で加熱された試片ほど著しくなる。しかしながら900

℃及び1000℃で酸化した試片では，酸化増量も少ない

のに著しい延性低下するととがわかった。

3．4．考察
　繰り返し酸化を行う断続法の場合には，放物線則か

らはずれて酸化速度がおそくなる。写輿8の（a）に示し

た900℃で10分酸化後に形成した酸化物皮膜厚さは，

2回目の10分酸化後でも（b）のようにほとんど成長はみ

られず，その下に生じたα一Zr組の厚さだけが特に増加

図29　ZrO2の厚さ及びZrO2＋安楚化α相の速度定数と温度の

　　関係
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函30　各温度における酸化増量と破断までのたわみ量の関係

した。また10GO℃で連続30分酸化後では（c＞のように酸

化皮膜とα一Zr相は同程度の厚さで成長する。ところ

が10分酸化後の試片をさらに10分ずつ2回繰り返しを

続けて，同じ30分の酸化をした時には（d）のようにα一

Zr相だけが成長していることが観察された。このよ
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　　　　　騨鱗　ZrO2　　（b）｝…』

　　　　　　　　　　　　

織　議演繋響灘
　　　　　　　　　　，。。、…　癖1畿

　　　　　　　　　　　　＼

　　　　断　面　　　　　　　　　　　断　面　　一

（a）　900℃で10分等温酸化した試片

（b）　900℃で10分ずつ2回繰り返し酸化した試片

（c）1000℃で30分等温酸化した一片

（d）1000℃で10分ずつ3回繰り返し酸化した試片

　写真8　水蒸気中で酸化した試片の断面写真

うに繰り返し酸化では酸化物形成に使われずにもつば

ら素地に固溶してゆき，このときには酸素の侵入速度

がおそくなる。多分繰り返し酸化においては低温．で形

成された酸化膜中では，Zrイオンの拡散が起こりにく

いのではないかと思われる。

　前述したように，高温水蒸気中で酸化した後のジル
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　カロイー2試片の断面をみると，酸化皮膜と接する素

地界面には酸化皮膜と同程度の厚さを持つ酸素を固溶

したα一Zr相が生じており，酸化増量を測定すると，

酸化皮膜になった酸素と泰地に固溶した酸素の合計

を測定していることになる。この場合に酸化皮膜中の

酸素と素地に固溶した酸素とがどのような割合になっ

ているかを調べた。ZrO2皮膜中の酸素量と試片の酸化

試験による増量の関係を図31に示した。酸化増量がも

しZrO2の形成だけによるとすれば，測定点は実線の上

にのるはずであるが，酸化増量のほうが大きくなって

いる。これはその差に相当する酸素が素地に固溶して

いるからである。そこでこれらのデータから全体の重

量増加のうち酸化皮膜形成に寄与している酸素の割合

を調べると図32になる。この図から明らかなように，

酸化のごく初期段階では，ほとんどの酸素が皮膜の形

成に寄与しているが，初期に形成した皮膜は酸素空孔

が多いと考えられるので，それを通して酸素イオンが

素地に拡散し，皮膜と接する素地界面が酸素の固溶限

に達するまで酸素が侵入するので，皮膜の形成に寄与

する酸素は急激に減少する。この図で重量増加の約5

mg／cm2以上の試片は一般に比較的高温で酸化した場合

であって，この場合には皮膜の形成速度は速く，酸素

のイオン空孔の少ない皮膜ができるので，素地に侵入

する酸素はおそくなり，皮膜形成に寄与する酸素と素

地に固溶する酸素の割合は約80％といつも一定となる。

　このような固溶酸素は酸化膜形成と同時にZrの脆

化に著しい影響をおよぼすので，酸化増量だけでは脆

化の程度は決まらない。そこで各試片について変態点

以上から急冷したために生じたβ相，すなわち酸化によ

る固溶酸素の増加の少ない部分の厚さを測定し，酸化

前の試片の厚さに対する割合と破壊までのたわみ量の

関係を示すと図33のようになる。これからも明らかな

ように，各最高温度に達するまでの時間を変えた場合

及び各温度で等温に保持した場合の試片のいずれもそ

の割合が84％より大きければ非常によい延性を示した

が，それより小さくなると急激に延性は低下した。

Hobsonら16）によれば酸化後の全厚みとβ相の厚みとの

比をとってそれが脆化の程度を表すとしているが，本

研究の結果ではこの関係は成り立たない。これは固溶

酸素量の分布状態に関係があり，β相中にα相が不

規則に侵入した場合にも関係するものと思われる。
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64一



軽水炉用金属材料の腐食と安全性に関する研究

4．0

3．8

3．6

窟3・4

蚕3・2

β…

S・・8

窒2・6

謬L2

1．o

0．8

0，6

o．4

0。2

ハ
ε

鋸
憲i

暴

（A） α3）

1

1

1

一一 F殻高
　　温度
　　（℃〉

奪

回　　一，＿　＿司
t＝　　　t＝、保持時間
1～10　1m孟n10～30
mm　　　　　　　　　　　’
　　　　　　mm

　　擁熱の様子

　o
垂

l

i

5
篭

玉

l　o
　、

　、　　　　o

へ　　。
　、

　　、　　　⑭
　　　＼　　　㊥　、
　　　　、、

一一一一一一 `

B

時間
（mln）

、、、
、・殉⑳

0
　100　　　　　80　　　　　60　　　　　40　　　　　20　　　　　0

　　β相と酸化潮の試片の淳さに舛する調合（％）

　　Proc．　3rd　AE　symp．，　Tokyo，（1976），152．

2）K．E．　Stah至kopξ，　P■｛，｝｛utton　and　E．　L．　Zebroski：Detection

　　oξstどess　corrosion　ln　stainless　steel　piping　by　acoustic

　　emission，　Proc．王Mech．ε．，（1976），75．

3）贋原只雄，松島志延，大橋重雄，清水義彦：日本金属学会誌，

　　4ヨ　（王977），　596．

4＞石原只雄，大橋重雄，濤水義彦，伊藤伍郎：日本金嘱学会講

　　演概要，第80回大会，（1977），132。

5）W．L．　Clarke　anδαM．　Gordon：Corrosion，29（1973），1．

6）　C．F．　C｝1eng：J。　Nuc1，　Ma毛erials，　56　（1975），　三三．

7＞G．3．The腫s：Corrosion，33（1977），20．

8＞D。A．　Verm茎lyea：Corrosion，29（1973），麟2．

9＞原田一一行，黒沢辰雄：防食：技術，24（1975），375．

10）D．D．臨互lnowski　and　W．D．　Fletcher；Nucl．　Techno1，37

　　（1978），　103．

i1）原子燃料公聴検査専門委貝会：燃料要索及びその構成部材の

　　番票ま影言式験法，　（1964＞．

12）原子力安全研究協会：軽水炉燃料被覆管のふるまい，（1970）．

13＞LBaker　and　LC．J囎t．：ANL－6548，（1962＞，

14）RC．　Crooks，　P．　G．｝lersha11，　B．　S．　Sangentl，　A．　W．

　　Lemmon　Jr．　and　R。　B．　Felbeft，　Jr，：BMI－1154，（1956）．

15＞川崎　了，古田照夫，鈴木元衛：」．Nuc1，　Sc玉．　TechnoL，15

　　（1978），　589．

16＞D．O．｝歪obson　and　P，　L．　Ritte画ouse：ORNL－4758，（1972）．

研　究　発　表

図33　酸化した試片のβ相の彫さと破断までのたわみ鑓の関係
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　高温水蒸気中で，ジルカロイー2の酸化挙動と酸化

後の室温延性変化を調べた結果，次のことが明らかに

なった。

　1）酸化の初期段階では，皮膜の形成が優先する。

しかし酸化増蚤が約5田8／cm2以上では皮膜形成と素地

に瑚溶する酸素の割合は8：2と一定になる。

　2）Breakawayは900℃の加熱と冷却を繰り返した

ときだけに起こり，金属の膨張によって表藤に生じた

亀裂を通して酸素が侵入することによって局部的に酸

化物の成長を促進したためである。

　3）Breakaway後の酸化皮膜はmonoclinic型ZrO2

とtetragona1型ZrO2から成っており，1000℃以上の

温度ではmo陰ocli無ic型ZrO2だけが認められた。

　4）高温水蒸気中で酸化したジルカロイー2の釜温

での延性試験では，酸化増最が等しくとも高温で酸化

した試聞及びβ相中にα相が不規則に侵入した状態で

は脆化が著しい。
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　　松田志延，清水義彦，日本金属学会第83回大会，53．10．

4＞高温水蒸気中におけるジルカロイー2の酸化，池田清一，伊

　　藤f五良［～，　日本金属学会第74圏大会，49．4．

5＞高温水蒸気中におけるジルカロイ被覆管の酸化と脆化，池田

　　清一，伊藤儀郎，日本金属学会第76圓大会，50．11，

6）水蒸気中におけるジルカロイー2被覆管の変形及び酸化挙動，

　　池田清一，伊藤伍郎，日本金偶学会第81回大会，52．玉0．

（誌上）
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　　藤伍郎，豊本金属学会誌，39（1975），710。
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疲れ強さデータシートの作成

一国産実用金属材料の疲れ特性一

材料強さデータシート

疲れ試験部

金尾正雄，吉田　進ヂ佐々木悦男，西島　敏，

田中紘一解金澤健二，太田昭彦，増田千利，

二瓶正俊，鎌倉将英野山口弘二，松岡三郎，

阿部孝行，’下平益夫，佐藤守夫，小林一夫，

竹内悦男，小松章人野養田満成，鈴木直之，

石井　明，松山敏秀野5神津文夫野6住吉英志，

小菅通雄，今野武志，久保田英範，田中義久，

塩原正行済7前田芳夫，池川和彦網大坪昌一，

湯山道也，永島義規網井島　清

科学研究宮

津谷和男

溶接研究部

稲垣道夫

クリープ試験部

依田連：平糾。横井　　イ言

昭和50年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　大規模な原子力施設，発電プラント，海洋構造物，化学反応容器や，高速化・大型化した輸

送機器などがいったん破壊事故を引き越こすと，多大な人的，物的損害を生じ，また，祉会的，

心理的にも重大な影響をおよぼす。従ってこれら機械・構造物はその供用期聞を通して高い安

全性，信頼性をもって使照されねばならない。このためには，構造用材料の各種条件下におけ

る特性を正しく杷握して，材料選択，設計製作，保守管理を行う必要があり，信頼性の高い材料強

さのデータが重要な基礎資料となる。とくに繰返し加わる応力またはひずみによる金属の疲れ

破壊は事故の多くの原因であるので，当研究所は昭和50年度より国産実用金属材料についてそ

の適正な使用と安全な設計に役立つ基準的な疲れ特性を求め，データシートとして公表する本

計画を開始した。

　この計画は第1期として，機械，構造物，高温機器といった分野に対応させた次の三つのサ

ブテーマから成っている。

（1）ばらつきを含めた基準的疲れ強さ：JISの機械構造用鋼について基準的な疲れ強さをばら

つきを含めて求める。

（2）溶接継手の疲れ強さ：各種溶接継手の軸荷重疲れ試験を標準化するための資料を得たのち，

廓1

零2

宰3

率4

現在東洋大学，前テーマ担当者

現衣長岡技術科学大学

現在㈱東陶サービス

現在㈱上原製作所

虐5　現在日本電機㈱

・6　現在前橋工業高校

・7　現在エイコー測器㈱

・8　現在科学技術庁研究調整局
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国産実用金属材料の疲れ特性

各種溶接施工法による溶接構造用高張力鋼溶接継手の疲れ強さを求める。

（3）高温疲れ強さ：熱疲れを含めて高溢で疲れが問題となる材料について高，低サイクル高温

疲れ強さを求める。

　計藤は順調に推移し，金属材料技術研究所疲れデータシートとして，すでに23部を発刊した。

これらは中立的立場から提供した標準参照データとして，機械，構造物の安全性，信頼性の確

保のため，広い範囲で利用されつつある。

　公表したデータは，数値データ情報として有用であるのみならず，これらのデータを解析す

ることにより，さらに，関連して行った研究結果と合わせて考察することによって，疲れ破壊

i現象及び国産実用金属材料の疲れ特性についての多くの等しい知見を得た。

　今後は原子力をはじめとするエネルギー淵発用材料などの特定対象を含めて，腐食環境など

実環境を重視した疲れ特性，新しいジャンルの材料評価法や材料特性を取り上げることを考え

る必要がある。

1．緒 誉

　新技術の開発や工業技術の高度化，大規模化と，そ

れらに伴う使用性能のよりきびしい要求などから，材

料が使用される条件はますます過酷なものとなる一方，

機械や構造物が破壊した場合の被害は極めて広範囲に

なってきている。大規模な原子力施設，発電プラント，

海洋構造物や化学反応容器，高速化，大型化した輸送

機器などにおける事故は甚大な人的，物的損害を生じ，

また二会的，心理的に重大な影響をおよぼすことは明

らかである。

　従って，これら機械，構造物は，その供胴期間を通

して，高い安全性，信頼性をもって使用されなければ

ならない。このためには，これらを構成する材料の各

種条件下における特性を正しく把握して，適正な材料

選択，設計製作，保守管理が肴われる必要があり，このた

め，このことに役立つ儒頼性の高い材料強さのデータ

が必要である。科学技術の数値データ情報に関する最

近の世界的な活動の急成長の～環として，電算機可読

形式のデータベースも含み，材料強さに関する多くの

データの集積，評価，利用が盛んになってきたことも

このことを裏付けるものである。とくに繰返し加わる

応力またはひずみによりき裂を生じ，破壊に至る疲れ

破壊は，機械，構造物の損傷，破壊事故原因の大部分

を占めているので，極めて璽要な破壊現象である。

　このような疲れ現象め重要性に鑑み，従来から多く

の研究がなされてきた結果，各種データも相当蓄積さ

れている。しかし，材料強さには金属学的國子のほか

形状寸法，応力，使用環境などの因子が複雑に影響を

およぼし合うので，それらの中から必要な特定条件下

での特性値を薩ちに見い出すことは容易ではない。そ

こで，前述のような試験データを収集，解析して設計

に役立つ資料集が編集され，広く利用されている。し

かし，それらは各所でそれぞれの目的のために独自で

行われた試験結果を基にしているためデータのばらつ

きが大きく，また偏りもあり得る。この意味で実用材

料の疲れ特性をより適確に把握するため，新たな系統

的試験を行う必要が感じられていた。

　金材技研ではこのような背景のもとに，疲れデータ

シート計画に着手した。このため，昭和48年までに必

要な試験設備，すなわち大型疲れ試験機7台，小型疲

れ試験機42台，高温疲れ試験機27台を整備した。そし

て，昭和50年度より，本式に疲れデータシート作成計

画を開始した。

　この計画は疲れが重要となる機械，構造物に用いら

れる国産実用金属材料の基準的な疲れ特性を系統的に

明らかにすることを冒的としている。このため試験材

は圏内の代表的な製造会社の通常の製品の中から薪し

く採取し，JIS，あるいは，　JISに準ずる標準試験法

による試験を行っている。

　なお，計画全体の最も有意義な方向付けのため関連

産学界のこの分野における指導的な人たちを紹いて金

材技研疲れデータシート懇談会が設けられ，また計画

実施上の問題点を検討するため，懇談会メンバーから

推せんされた專門家で構成される検討会が議かれた。

　この論文は，第1期（昭和50～54年度）疲れデータ

シート作成計画において得られたデータの解析結果，

及びデータシート計画の遂行にあたり必要上実施した

研究結果をあわせて，総合的に考察したものである。

2．計画の概要

　金属材料技術研究所疲れデータシート計画は機械，

構造物，高温機器といた技術領域に対応させた三つの

サブテーマから成っている。それらの内容の概略を以
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下に示す。

2．1．機械構造用鋼のばらつきを含めた疲れ強さ

　（サブテーマ1）

　袈1に試験計画の骨子を示した。機械構造用炭素鋼

と合金鋼を取り上げているが，それらの強さについて

は，化学成分と熱処理の影響が支配的なことは言りま

でもない。供試材のサンプリングは，このため，炭素

鋼については含有炭素量，合金鋼については炭素量の

ほか焼入性倍数に注目し，JIS規格範囲でできるだけ

偏ワのないように，各社の通常の製品の中かち抜取る

ようにした。

褒2　サブテーマ2の試験計画四四

材 種

溶接施工

パラメータ

疲れ試験

その他の試験

50，60，80キロ級溶接構造用高張力鋼

国内で行われる標準的な溶接条件内の施行

材種，板厚，口幅，試験速度，溶接施工法

主として突合せ溶接試験片，一部にリブ十字及

び十字すみ肉溶接試験片による室温大気中の軸

荷重疲れ試験及びき裂伝ぱ試験（応力比0）

引張り，衝撃曲げ，硬さ試験X線検査マ
クロ及びミクロな組織観察．翼翼形状，工作誤

差の測定

嚢1　サブテーマ1の試験計画骨子

材 種

サンプリング

熱　処　理

疲れ試験

その他の試験

熱処理を施して使用する31S規格の機械購造用鋼

その材種で国内シェアの上位を占める数社から

材料規格の範囲をカバーするようにそれぞれ数

チャージずつ採取

1目材料規格に記載された温度範細の中央温度で

焼ならし及び焼入れ，中央及び上，下限温度で

焼もどし，金材技研で実施

小型平滑試験片による室温大気中の回転曲げ，

ねじり，軸荷重疲れ試験

引張り，衝撃，硬さ試験，並びに必要な化学分

析，金属組織学的検査など

　疲れ試験としては，JISの標準試験である回転曲げ

が中心で，試験能力の関係で両振りねじり疲れ試験は

約1／3の材料について，両振り及び片振り軸荷重疲れ

試験はそれらの600℃焼もどしの場合のみについて行

った。データシートには各材料の製造履歴，清浄度，

製品分析値などのほか機械的性質と疲れ試験結果を詳

細に表示してある。後述のように，各条件についての

疲れ限度は，これをどのようにして定めるかにより異

なった値が得られる場合もあるので，データシートに

は付録として，重み付きプロビット法に基づいた統計

的な手法によって求めた繰返し数107囲における50％

疲れ強さを表示するに留めている。これは今後，疲れ

データの整理方法の基準が確立されれば，あるいは異

なった値を採用しなければならなくなることを配慮し

たものである。

2．2．溶接継手の疲れ強さ（サブテーマ2）

　褒2に試験計画の骨子を示す。サンプリングは1チ

ャージである。溶接施工は代表的企業に対するアンケ

ート調査で得られた溶接条件の中ほどの条件で各社に

依頼して行った。

　計画の初期には試験機の大型化に伴う溶接継手のJIS

試験法の溢出：しに必要な資料を得るために，板厚（9

～40mm），板裏（25～160mm），及び試験速度（1～

100Hz）を変えて試験した。その後，初期に得られた結

果を踏まえ，さらに溶接継手の疲れ強さが溶接止端部

の形状に基づく応力集中に支配されることを念頭に，

溶接施工法を変えた。施工法は毒忌アーク，ガスメタ

ルアーク，サブマージアーク溶接法で，溶接姿勢，シ

ールドガス成分，入熱量等を3条件程度：選んだ。疲れ

試験は初期には，寿命試験を中心’とし，後にはき裂伝

ぱ試験を加えた。

2．3．高温疲れ強さ（サブテーマ3）

　襲3に試験計画の骨子を示す。疲れ試験は対象とす

る材料の使用状況を考慮して，高サイクル，低サイク

ル疲れの両者もしくはいずれかを行った。高サイクル

疲れ試験では平滑及び応力集中係数，瓦＝2，3の2

種類の環状切欠き試験片について試験し，繰返し数108

回までの応カー破壊繰返し数（S－N）データを求め，

繰返し数108圓に対する疲れ強さを求めるようにした。

低サイクル疲れ試験では中実平滑丸紅試験片について

褻3　サブテーマ3の試験計画骨子

材　　　種 高温における疲れ強さが問題となる材料で特に
K格化された国産材料

サンプリング 原則として1材種，1素材形状に対し1チャージ

疲れ試験
高サイクル疲労：回転繭げ

痺Tイクル疲れ：ひずみ制御両張り引張圧縮

試験温度 材料の使用温度を中心に室温．を含め5条件程度

その他の試験
製品分析，金属組織検査，高温引張，クリープ

j断，硬さ，衝撃試験など
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三角波のひずみ波形（ひずみ速度10－3，10－4，10㎜5s㎜り

によって試験し，ひずみ一破壊繰返し数のデータを求

めた。

　データシートには材料の製造履歴，化学成分，機械

的性質として高温引張り，クリープ破断試験などの結

果を承すとともに，疲れ試験結果を表示している。高

サイクル疲れにおける108圏に対する疲れ強さは2．1

節で述べたと同じ理由で付録として示している。

　なお，当データシート計画の概要については‘L金属

材料技術研究所疲れデータシート（NRIM　FDS）No．

0，国産実用金属材料の疲れデータシート計画”に記

載されている。

　また，データシート中のデータを適宜抽出して整理

し直し解析を加えた資料についても，今後データ活動

を拡張すべく，各サブテーマとも，現在作業を進めている。

3．ばらつきを含めた基準的疲れ強さ

3．1．実験方法

3．1．1．供試耕

　このサブテーマではJISの機械構造用炭素鋼及び合

金鋼について，棊準的な疲れ強さを規格範囲でのばら

つきを含めて求めることを直接の目的としている。

　衷4は本報告にまとめた範顯の供試材に関する製造

履歴の概略及び関連する性質を示したものである。こ

こでは表の左欄に見られるように，現在国内で最も広

く潤いられている9種類の鋼について，合計101チャ

ージの材料を試験している。なお，このほか昭和54年

度までにSNC631，　SNCM紹9，　SNCM447の3鋼種

についてもそれぞれ10，14，6チャージの材料採取を

進め，一部はすでに試験も終了しているが，データシ

褻4　供試材の製造履歴並びに関連する特性値の範賑と熱処理条件

溶　　　解 熱処理温度（℃）
材　　種

iチャージ数） 炉別準 溶解量
@（t）

インゴット

ﾌ　重　量
@　（t）

素材嵐径

imm）

清浄度
@（％）

結贔粒度

ﾔ　暑＊ホ 焼ならし 焼入れ 焼もどし

S25C

@（11）

LD　：70～110

aEA：15

　2．5

`6．3

　19

`22
　0。06

`⑪。15

　7．2

`8。8
885　　　　一　　　　一

S35C

@（12）

LI）　：60～110

aEA：15

　2。5

`6．3

　19

`22
　0．06

`0．14

　8，0

`9．0 86586・
oiii

S荏5C

@（11）

LD　：60～110

aEA：15～30

　2。5

`6．3

　19

`22
　0．05

`0．15

　8．4

`9．6 ・・584・
oiii

S55C
@（11）

LD　：60～110

aEA：15～36

　2。5

`6．3

　19

`22
　0．06

`0．14

　7．6

`8．8 825825
oiil

SCr440

@（8）

LD　：80

a£A：10～79

　2，5

`6．5

　19

`22
　0。02

`0．05

　8．2

`9．4 87・855
oii§

SC醗435
@（14）
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樋S25C鋼は焼ならし後のフェライト結最粒度，その他の鋼は焼ならし，焼入れ後の鴇オーステナイト結晶粒度。
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一トとしては未発表であるため本論文には加えなかっ

た。表1に関し，個々のチャージについての詳しい製

造履歴などについては該当するデータシート（Nos．1，

2，3，4，8，9，10，16，17）に記載されている。

　供試材の採取に当っては試験の屋的を考慮して，ま

ず母集団としてその材種で国内シェアのかなりの部分

を占める上位数社の製品範囲を考え，それらの化学成

分範囲を上中下に3区分し，各社の通常の製品の流れ

の中から各区分に相当するものを1チャージずつ任意

に抜取ることにした。化学成分としては炭素鋼の場合

は元素Cを，低合金鋼においてはSi，　Mn，　Crなどを

包括的に評纐する櫓標として焼入性倍数とCの両方を

考慮したま〉

　採取された供試材の化学成分については紙面の都合

で省略するが，上述のような注意の結果，たとえばC

：量についてもほぼ洩れなく一様に材料が集められたし，

また他の合金成分についても規格範囲でかなりの輻に

分布させることが出来たため，当試験の供試材はこの

時点における製品分布の実態を充分反映したものにな

ったと考えられる。

　供試材はすべて直径20mm前後の丸棒に熱間圧延し，

所要寸法に切断後，表4に示す各温度で熱処理を施し

た。熱処理にはソルトバスを用い，すべて当所工業化

研究部で行った。熱処理後の供試材の結晶粒度番号は

表4．に示したように，いずれも7以上である。

　表4には以上のほか，非金属介在物の清浄度を示し

てある。当試験の範囲で清浄度と転炉，電気炉などの

溶解法の別との関連は特に見出されなかった。

3．1．2．試験方法

　表5は主な試験の実施条件を示す。これらに用いた

試験片の形状寸法は図1に示した。試験片の機械加工

はすべて切断した素材の熱処理後に行っており，また

疲れ試験片の機械加工はISO規格を参考にして切込み

深さを徐々に減じる方法により，最：終的に600番研磨

紙による軸方向磨きとしている。

　各種試験方法については，」1Sが規定されている場

合はそれによったが，規定されていない場合はISO規

格その他を参考にした。引張試験，硬さ試験は室温で

行った。硬さ試験はシャルピー試験片の側面を利用し

たので，得られた硬さ値は素材中心軸から5mmの位

（a）回転曲げ疲れ試験片（J王SI－8）、

150
5

野

　　　の　　　ふ
　　　“　鼠
（c）ねじり疲れ試験1．．1’

　　　らき
　　27・527・5勉

部 慧‘
U・切欠き（JIS　3＞

　　　（e＞衝撃試験片

　　　　　ll

　　　　講1
　　　　脇　　　　のη｝

　　　　　思
　　　　　　　　ユ　　ユ
　（b）軸荷重疲れ試験片

　　　　　　
　　　　騨葦認

　　　　　　　ア
　　　　胸恥　　　棚
　　　　　怨
　　　　　　　　　　エ
（の軸ひずみ制御疲れ試験片
　　　　　140（GL＝＝1荏）

　　　。藁掬
　　翻｝｝　　　　　鵬｝）

V切欠き（JIS　4＞ （f＞　弓i張試三険」寺，

　（JIS　14A）

図1　機械構造用鋼の各種試験片形状

褻5　主な試験の実施粂件

試　験　片 試　験　片 試験実施の
試　験　の　種　類 試験機等

（図1） 個　　　数 条　　　件＊

引　張　り インストロン型 f 3 A

衝　　　撃（20℃〉 シ　ャル　ピー e 3 A

硬　　　さ（Hv20） ビ　ッ　カース e 3 A

回転曲げ疲れ 小　　野　　式 a 19～24 A

両振りねじり疲れ 重錘回転式 C 19～24 B

男振り引張圧縮疲れ

ﾐ振り引張疲れ

｝バイブロフォア　　　及びサーボ油1ヨ三式 bb
15～18

P5～18

CC

低サイクル疲れ＊＊ サーボ油圧式 d 2～4 C

率A：全チャージ，各熱処理粂件ごと

　B：化学成分がばらつきの中程度のチャージ，各熱処理条件ごと

　C：化学成分が中程度のチャージ，焼もどしが中央温度の条件のみ

紳データシートと平行して研究的に行ったもの
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置についてのものである。疲れ試験は実験豊環境で行

っており，夏期に冷房，冬期に暖房を行っているため，

温度や湿度が激変することはないが，年聞を通じては

温度13～27℃，湿度35～85％程度の変動があった。疲

れ試験の繰返し速度については，回転曲げ50｝玉z，画振

りねじり33翫，閥振りまたは片振りの引張圧縮につ

いては，バイブロフォアでは120～160Hz，サーボ油圧

では105圓以下の舞命範囲について10～20正｛zとなって

いる。

　なお表5の各試験に加え，焼入硬さ分布，金属組織

について調べたほか，表5最：下行に示した低サイクル

疲れ試験2）と岡様，試験結果の検討・吟味の日的で，

疲れき裂や破面の微視的観察その他を行った。

3．2．実験結果

3．2．1．静的機械的特性

　図2は二，三の鋼における引張強さの焼もどし温度

王100

（10GO
嶺

≧900

馬

弓　800
漁

塗

訂’ V0G

S35C

十

S55C

瓢
十重

垂

‡1；　　肇

1300

1200

1三GO

1000

900

600　　　　　　　　　　　　　　　　　　800
　500　　600　　　700　500　　600　　　700

　　　　　　　焼もどし温度ア（℃）．

‡

…

SC愁440

＼1

500　　 600　　　700

図2　引張強さの焼もどし輝度依存轍の例（95％信頼区μ墨D

依存性の例で，プロットは各チャージの平均値を示し

ている。岡一丁もどし照度におけるチャージ間の強さ

のばらつきは鋼種により多少異なっていたが，標準偏

差で25～35N／mm2のものが多かった。また焼もどし温

度の上昇に伴う強さの低下は高強度材ほど著しい傾両

があったが，割合としては鋼種による大きな差はなく，

0．2％／deg程度の低下率となっていた。

　図3は本実験の範囲で引張強さとビッカース硬さが

極めて良い対応関係にあること，そしてフェライト・

パーライトの焼ならし組織の鋼と，焼もどしマルチン

サイト組織の鋼とでは対応関係が少し違っていること

を示している。

　図4は伸びと引張強さの関係Dで，この場合，闘考

はほぼ反比例の関係に近いことがわかる。延性のもう

一つの指標である絞りは同一鋼種内ではこれに類似し

た関係をもつが，各鋼種間を通してみると組織や強度

レベルによらず60～70％程度の範囲にあり，～貫した

傾向は得られなかった。なおシャルピー衝撃液は絞り

とよい対応関係にあった3
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遵

団
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葉

陰
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（95％揺顯旺間）
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G温羅麟・響餓・・纈．．θ
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W00
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@σB／Hv罵3．11

響胴・4
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ビッカース硬さHv

図3　引張強さとビッカース硬さの関係

麟4　破断伸びと引張強さの関係

　嚢6に主な試験結果の平均簸と，ばらつきの下限の

呂やすとして，平均値から標準偏差のL96倍を引いて

求めた95％信頼下限簸をまとめた。

3．2．2．疲れ特性

　疲れ試験結果はすべて新たに開発した少標本データ

の統計解析プログラム3）により解析し，50％破壊確率

のS－N曲線，疲れ限度その他を求めた。

　疲れ特性は一般に静的強さと良い対応関係にあるこ

とが知られている。本実験においても図2～4と問様

の関係は疲れ強さについても成立っていた。
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袈6　主な試験結果の平均値と95％信頼下限心

材　　　　　料
m：焼ならし
ﾑ：調　　質

ビッカース
d　｝｛v20 さ

降　伏
@　σq2
iN／mm2）

点 引張強さ
@　σβ
iN／mm　2）

伸 　　　び
@δ
i％）

絞　　　ψ

@　（％）

り 劉転曲げ疲れ限度

@　στOb
iN／mm2）

数字は温度（℃〉
平均 下限 平均 下限 平均 ’下限 平均 下限 平均　下限 平均 下限

S25C　　885N 142 129 331 282 489 443 38 34 63 59 24嘆 217

550T 245 222 569 47婆 750 674 22 圭9 67 60 413 373

S35C　　600T 227 207 52王 453 697 648 25 23 70 66 385 351

650T 208 192 荏86 荏26 650 601 28 26 72 68 353 3工6

550T 280 2磁 694 503 862 749 21 18 62 56 塵72 421

S45C　　6GOT 254 227 625 480 790 713 23 21 65 61 438 394

650T 242 223 566 466 717 670 26 25 68 65 396 366

550T 306 279 800 641 949 883 19 16 57 51 515 478

S55C　　600T 275 257 709 591 850 812 22 19 61 57 墨62 439

650τ 246 234 626 541 761 736 25 23 64 61 415 399

550T 334 314 957 884 105婆 991 17 15 61 56 562 520

SCr440600T 304 289 840 782 955 902 19 18 63 60 51婆 499

650丁 276 271 752 725 874 8婆6 21 21 67 64 476 452

550T 352 335 1018 953 1096 1022 17 15 62 57 573 521

SCM435600T 317 299 886 816 982 918 19 正7 66 60 534 486

650T 285 269 777 709 885 827 21 19 69 64 484 446

550T 371 356 1081 1024 1164 1101 16 14 59 54 607 556

SCM440600T 335 321 950 894 1047 983 18 16 62 58 559 524

650T 298 286 823 779 926 879 21 19 66 63 504 481

550T 283 257 734 634 871 794 19 17 63 57 459 393

S擁n438600T 259 237 659 568 804 749 22 19 66 62 429 380

650T 237 223 600 545 735 693 25 23 69 67 392 354

550T 305 286 830 711 950 859 19 17 60 55 504 432

SMn443600T 277 257 744 638 866 786 21 19 63 58 465 400

650T 250 231 663 576 784 715 24 23 66 62 荏22 375

　600
藍
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乙
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x885℃焼ならし
畳焼入後550℃焼もどし
o 〃 600℃ 〃 　賢
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い

質
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鱗
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箒

旨皆o　　暢
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図5　炭素鋼における107圓曲げ疲れ強さと炭索含有量の関係

　図5は炭素鋼について熱処理条件別に求めた107回

転曲げ疲れ強さσ励と炭素含有量の関係の95％信頼区

間を示す。この図から本実験の範囲では取扱わなかっ

たS4⑪C，　S48C鋼などに対するデータの推定が可能で

ある。この種の目的のためには0．3％C以上，3熱処

理条件をまとめて，

嗣21C㌦［、器］（・／一・）（・）

などと表すこともできる。Cは炭素量（％），7’は焼も

どし温度（℃）である。この回帰式による推定値の標準

誤差は爆．2％であるから，たとえば95％確からしい下

限値は計算値から標準誤差の1．96倍，すなわち8．2％

を減じて考えればよいことになる。類似の関係式を他

の機械的特性値についても同様に導くことができる3
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（7）

鋼種ごとの測転曲げ疲れ限度の数値については前出表

6にまとめてある。

　次に図8に疲れ限度線図を示した1》この場合，試験

数はあまり多くないので，ここでは，引張強さをパラメ

ータとして統計的に求めた平均的関係を示してある。

調質鋼についての疲れ限度線の勾配は一〇．260であっ

た。
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図6　掬振り疲れ限度と引張強さの関係
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図7　爾振り疲れ限度とビッカース硬さの関係

　翻6，7は各種店力形式における両振り疲れ限度と

引張強さ，またはビッカース硬さの関係をまとめたも

のであるy引張強さに関しては焼ならし鋼と調質鋼に

対する傾向が異るが，ビッカース硬さに関しては両者

が岡一分置帯に入る。なお回転曲げ疲れ限度は詠振り

引張圧縮疲れ限度より一般に高囲であるが，それは疲

れ強さ500醤／mm2以下の材料についてであって，それ

より高強度側では両者は一致することがわかる。図巾

の各曲線を数式表示すれば以下のようである1｝（応力

はN／m韮n2表汚℃。

　まず引張強さ準準では調質鋼について，

　σωδ瓢0．993（アaO’911　　　（言呉差2．9％〉

　τω　＝1．762σβo’934　　（　〃　4．7％〉

　（アω二6．378（アβ1’178　　（　〃　3．7％）

ビッカース硬さ基準では，
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図8　引張強さをパラメータとした玉07疲れ強さ線図

1200

　低サイクル疲れ試験の結果その他については次節で

ふれる。

3．3．考　察

　表4に示した9鋼種，101チャージについての各種試

験結果を通覧すると，ちょうど図3，4などに象徴さ

れるように，各社で製造されているこの種の鋼材の各

種の機械的性質相互闘の関係には，極めてばらつきが

少なく，非常によく揃っていることがわかる。疲れ特

性に関してもこのことは同様であって，それは國6，

7などに見られるとおりである。特に疲れ強さに関す

る図6の整理に関しては，過去に行われたこの種の実

験結果のまとめ4）と比較すると一般に高昌5＞と成って

おり，高強度材での疲れ強さの差が大きいようである。

　一般に平滑試験片の疲れ限度は微小き裂の発生及び

伝ぱ条件で定まると考えられる。既に述べたように本

実験の範囲で疲れ限度と静的強さに極めてよい対応関

係が見られたということは，微小き裂の発生，伝ぱ条

件が何らかの三昧で静的強度と関連性をもつものであ

ることを示している。また一般に疲れ限度近傍におい
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て試験片表面に停留き裂が存在することが知られてお

り，疲れ限度が表面欠陥などに敏感に依：存するという

事実は，き裂伝ぱの開始条件も疲れ限度に関与してい

ることを意味している。このような立場から，ここで

は微小き裂の発生を支配すると考えられるひずみ繰返

し下の疲れと，疲れ限度付近の応力で破壊した試験片

破面のフラクトグラフィ的調査結果をもとに考察を試

みる。

3．3．1．低サイクル疲れ特性2）’7）

　閣9は繰返し応力ひずみ特性を示したもので，S35C

600℃調質鋼についての例である。実線の曲線は振幅

増減法8）により求めた繰返し応力ひずみ曲線で，一定

ひずみまたは荷重振幅下で得られた応力ひずみ関係を

示すプロットと良く合っている。この場合，静的引張

りによって得られる加工硬化曲線（一点鎖線〉を左に

外挿した破線の曲線は，降伏現象をとり除いた応力ひ

ずみ関係を表しているが，これは実線の繰返し応力ひ

ずみ曲線とほぼ重なっており，この二種がひずみ繰返

しに対して硬化も軟化もせず，安定していることを示

しているξ〉これに対しS25C，　S蕊C焼ならし鋼では繰

返し硬化，SCr，　SCM，　S嫉nなどの調質鋼では繰返

し軟化が認められた。

　一方，ひずみ制御試験から得られた全ひずみ振幅と

破壊繰返し数の関係を図10に示すが，全心種を含めて
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0．02

もそのばらつき幅は比較的小さく，岡一寿命を与える

ひずみ値の95％盗心区間幅は1．5倍程度でしかない。

　低サイクル疲れ試験結果から塑性ひずみ幅寄ερ。と

寿命ルの関係を

　　εPα＝Cρ／N∫妙　　（Cか，齢：定数）　　　　（8）

のように求め，これを塑牲ひずみに関する繰返し応力

ひずみ曲線の式

　　σα篇Coερ鴨ηo　　　　　（Co，　ηo：定数）　　　　　　　（9）

に代入すると，応力振輻⑰と！野の関係，すなわちS

－2＞麟線の式が得られる。このようにして低サイクル

特性から推定したS司〉曲線は，実験範囲では高サイ

クル試験結果をかなり良く予測しておりρ繰返し軟硬

化しない安定鋼で最も良い結果が得られた。また抵サ

イクル領域における鋼種やチャージ聞の強さの大小関

係は，疲れ限度も含め高サイクル領域の強さの大小関

係と非常に良い対応が認められた書）

　図11は式（9）でε♪♂0．2％として求めた繰返し降伏応

力の・と107両振り引張圧縮疲れ強さの関係を示す。焼

ならし鋼と調質鋼で少し傾向が異るが，両者は良い対

応関係にあり，上述のことと合わせると，材料の疲れ

強さが基本的に繰返し変形に対する強さにより定まっ

ていると考えられる。そして本笑験範囲で鋼種によら

ずほぼ，

　　σyc二＝0．611σβ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（1の

という関係にあった2）ことが，図6に示された対応関

係の理由であったことが理解される。

　以上の検討から，同一鋼種に同一熱処理を施したと

きのチャージ問の疲れ強さの差は，たとえば図5から

もわかるように，基本的に化学成分の差その他による
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焼入焼もどし性の違いに基づく，繰返し変形に対する

強さの差に第1の要因があると考えられる。

3．3．2．フラクトグラフィ的検討

　図6や図7に示された疲れ強さは，しかしながら同

一静的強さの材料についても若干のばらつきがあるこ

とを示している。いま，ビッカース硬さに対する回転

曲げ疲れ限度の比を調べてみると，実験範囲で図12の

ような頻度分布が得られる。すなわち大部分の材料は

比1．7を中心に集まっているが，1．6以下のものも少な

からず見られる。

　このような鋼のS－N曲線を検討すると図13のよう

である。すなわち硬さがほぼ等しい同一鋼種，熱処理

の2チャージにおいて，チャージKは破壊確率10％，

50％に対するP－S－N曲線の差からわかるように，

強さが高くばらつきも小さいのに対し，チャージDは

図13　非金属介在物の差によるP－S－N曲線の差

　　図中の曲線はプロビット法により求めた§）

灘

騨騙、届ム摺匪瞠
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図12　疲れ限度比砺δ／Hγの頻度分布

1．8

一20μm

写真1　疲れ破面の起点に認められる介在物の例（S35C調質）

　　　　　　（上）マクロ破面

　　　　　　（下左）起点部の拡大視

　　　　　　（下右〉その反対破面

ばらつきが大きく平均強さも低い。この場合，チャー

ジDには破線で囲んで示したように，試験片の中に介

在物起点の破壊を生じたものがあったため，このよう

な差を生じたと考えられ，仮りに破線部分のデータが

無かったとすると，両チャージのデータにそれほど大

きな相違は無いとみてよい。

　写真1は疲れ破面に認められるこのような介在物の
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例で，写真下左に丸味をおびた介在物，下形にそれが

抜け出た丸い凹みが観察される。本実早早閥ではこの

ような介在物起点の破壊が炭素鋼で38％，Mn鋼て63％，

Cr及びCr－Mo鋼で86％のチャージに認められ，その

大きさが約45仰…以上の場合には明らかに疲れ限度比

の低下が認められた31

　～般に疲れ破壊過程は，まず試験片表癒に繰返し是

り変形による微小き裂を生じ，これがある大きさに成

長した後にモード1型のき裂として伝ぱしていくもの

と考えられる。疲れ限度付近におけるこのような第1

段階き裂の限界寸法は金属組織や強さレベルと関連し

て定まるものと思われるが，それより大きな介在物が

存在すれば疲れ強さは低下してくると考えられる。す

なわち本実験において介在物起点の破壊を生じなかっ

た材料においても，疲れ限度付近では繰返したり変形

によるき裂が45μm程度に達して伝ぱを開始するとい

う条件にあったと考えられる。

　このような第1段階き裂が第H段階き裂として伝ぱ

を開始する条件は弾塑性破壊力学的に取扱うことがで

き，これによりき裂の限界寸法と作用応力の関係を求

めたところ，介在物寸法の増加と共に疲れ限度が低下

する観察結果を極めて良く説明することができたぎ）

3．屡．小　据

　JIS機械構造用炭素鋼，　Mn鋼，　Cr鋼，　CrMo鋼に

ついて合計g鋼種，101チャージを採取し，いずれも標

準試験法に基づく各種試験を実施した。これらは現在

国内で使用されている機械構造用鋼として最も代表的

なものであり，今回得られた各種特性値は，いわゆる

標準参照データとして今後広く利用され得べきものと

考えられる。計画により得られたデータはすべて金耕

技研疲れデータシートとして広く国内外に公表したほ

か，これらの有効利用を図るべく，データの解析，編

集を行い解説を付した「金材技研疲れデータシート資

料11」を出版した。

　本馬には昭和54年度までに得られた主な結果をまと

めたが，明らかにされた諸点のうち特に強調される点

は以下のようである。

　1）本塗にまとめた種類の鋼については，適正に管

理された条件で～定の熱処理を行った場合の疲れを含

めた各種機械的性質相互の関係は，わずか数％のばら

つき範囲内に入る。この意味で引張強さや硬さなどの

比較的簡単に得られる機械的性質から他の性質を推定

することは実際衝でかなり有効と考えられるが，その

ような単純な関係が更に広範囲の材料について成立す

るかどうか，今後ともデータの蓄積を充実する必要が

ある。

　2）疲れ強さは基本的に材料の繰返し変形強さによ

り定まると考えられるが，その意味で低サイクル疲れ

特性は重要である。この分野でのデータの蓄積は多く

ないので，今後充実の必要がある。

　3）岡一鋼玉に間一熱処理を施した場合のチャージ

間の疲れ特性のばらつきは，20mm程度の棒材に関す

る限り規格範囲で数％に留まり，それは基本的に化学

成分の差に基づく焼入焼もどし性の違いにより材料の

繰返し変形強さに差を生ずるためと考えられる。

　4）本実験の範囲で《5μm以上の大きさの介在物を

含む材料は疲れ限度が低下する傾向が認められた。こ

の大きさは材料の疲れ過程で，第1段階のたり型き裂

が第H段階き裂として伝ぱを開始する限界条件と関連

して定まると考えられ，その意味で今後はき裂伝ぱの

下限界などに対する検討も重要と考えられる。

　5）以上の諸試験，並びにそれから抽出一般化され

た知見はすべて常温，大気中での材料の力学的挙動に

関するものである。現実には機械や装置の構成材料は

腐食など環境の影響下で予想外に雨期の破壊を生ずる

ことが問題と考えられ，大気中での特性がかなり明ら

かにされた現在，環境串での材料強さの僑頼性確保に

向けて研究を展開する必要があろう。

4．溶接継手の疲れ強さ

4．1．溶接継手の疲れ寿命特性

4．　1．　雀．実験方法

　疲れ寿命試験は，油圧式疲れ試験機を用い，室温大

気ゆにて応力比（最小応力を最大応力で除した値）が

零の軸荷重を加えて行った。計爾の菌半では溶接継手

の軸荷重疲れ試験方法を標準化するための資料を得る

ことを員的とし，試験杵寸法等が疲れ寿命特性に与え

る影響を調べた。後半では前半で得られた結果をふま

え，試験片寸法を閲定し，疲れ寿命特性に与える溶接

法の影響を調べた。前半の計画は，データシート作成

業務開始暁にすでにあった溶接継手の疲れ試験方法に

関する規格101が，疲れ試験機の性能向上に伴う試験の

多様化，試験片の大形化等に，充分対処し得なくなり

つつあったことから行った11｝ものである。すなわち，

疲れ試験部に設麗された計画開始当時としては高性能，

静荷重容量の疲れ試験機を用い，試験条件のうち，板

厚，板幅，試験速度及び試験機差という因子を取り上

げて調べた。

　褻7～9はこれらの因子の組合せの概要を示すもの

で，継手形式は突合せ，リブ十字すみ肉（荷重非伝達
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褻7　突合せ溶接継手の試験条件

…………一一
|　　　　種 ㎜㎜…罰［而閲刷……L罰…圃閲閲．闇閲．．．．＿＿@　　　　　　　　　　　　　　　　　　　SM50B

板厚’（mm） 9 20 荏0

四幅w（恥m） 25 50 100 160 25 50 100 160 25 50 100

試験速度（Hz） 1　10　100 1　10 100 1　10 1　100 1　100 1　100 1 1 1　10 1

鋼　　　　種
．…．…．． ．…　一㎝國階．國…h　　…rM58Q

．……m…．闇…．國國． ｝雨

　．…
ﾒ丁80

…

板厚’（mm） 9 20 9 20’

軒下擢（mm） 25 50 100 25 50 100 25 50 100 25 50 100

試験速度　（｝｛z） 10　100 10　100 10 10　100 10　100 10 10　100 10　100 10 10　100 10　エOO 10

注）溶接法は被覆アーク溶接法を罵いた。

褻8　リブ十字すみ肉溶接継．手の試1験条件

鋼　　　種
　　　　　㎜㎜㎜．［．－…而…㎜闇…．．．……“．……．…………………一

rM5GB

板厚’（m醗） 9 20 40

板帳罪（mm） 25 50 100 50 100 160 100

リブ厚あ　（mm） 9 9 9 9 20 9 9 9 40

試験速度偉z） 10 100 100 10 10 10 10 1 1

注）溶接法は被覆アーク溶接法を用いた。

褒9　十字溶接継手の試験条件

鋼　　　　種 SM50B

板厚’　（nlm） 9 20

板幅曜（mm） 100 100

のど厚α　（mm） 5．7 8．5 11．3 8＊ 12．7 工8．4 2婆 13．5＊

試験速度　（Hz） 10 10 10 10 10 10 10 10

注〉溶接法は被樫アーク溶接法を絹いた。

・　十字K開先完全溶込み溶接継手，他はリブ十字すみ肉溶接継手。

十字すみ肉）溶接継手を中心としたが1部の条件では

十字（荷重伝達十字すみ肉）溶接継手も罵いた。試験

片の形状は図14に示すものである。A形は母材の試験

に使用し，溶接継手ではB形及びC形のたんざく形を

使用した。たんざく形の場合，つかみ間隔は余光輻に

板輻の2倍を加えた値とした。疲れ試験機はすべてロ

ードセルを有する油圧式の疲れ試験機で，荷重容量は

±1．5MN，±500kN，±300　kN及び±200　kNの4台

であり，試験荷重は31／2桁のデジタルボルトメータ

により振幅値及び平均値を読み取れるようにしたもの

である。また，荷重検定はW£S1102の疲れ試験機の

動的検定方法12｝に従って行っている。

　計画の後半で行った溶接施工法の影響を調べる試験

（衷10）では，疲れ試験片の板厚は20mm，三幅は50

mmと固定し，試験速度は基：本を10Hzとし，2×106

回以上で30ないし100｝｛zを採用した。なお，全自動溶

接により施工したガスメタルアーク溶接とサブマージ

アーク溶接では，溶接止端部が滑かで応力集中係数が

小さくなることが予想され，たんざく形試験片を採用

した場合チャック部からき裂が発生し，溶接継手の試

験とならない恐れが大きかったため，A形の試験片を

採用した。

　供試材料は，溶接晶晶用として使われるSM50B，

SM58Q，　HT80鑓とし，国内の代表的な製造会社の通

常の製品の中から採取した。各鋼に対する詳しい製造

履歴などについては該当するデータシート（Nos．5，

11，12，13，18，19，20，21＞に記載されている。

　紙面の都合上，詳しい溶接施工条件を提示していな

いが，すべての溶接施工は疲れデータシート懇談会の

検討会第2分科会のメンバー会社によって標準的な溶
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図14　溶接継手疲れ試験片形状

t

接施工条件の範囲で行われた。また，溶接施工が完了

した時点でX線透過検査が行われた。溶接継手試験片

は，X線検査結果により1級以下の溶接欠陥が見出さ

れた部分を除外して削り出したものである。また，試

験片の機械加工が完了した後，角変形等を測定し，角

変形が1孤当り7．5mm以上となった試験片は，データ

シートとして採用しないようにした。さらに，疲れ試

図15　S醗50B鋼突合せ溶接継手の疲れ寿命特性

験に先立ち，下野形状をシリコンゴムにより形取りし

ておき，後でこれを切断して20倍の投影機により拡大

し，余情止端形状の各種パラメータを測定した。

4．1．2．実験結果及び検討

　図15～18は疲れ寿命特性を示す結果の例である。図

15から，長寿命域になるほど溶接継手の疲れ強さが母

材のそれに比し劣ることがわかる。また，板厚の変化

が疲れ強さに影響をおよぼしていることがわかる。は

じめに取り上げた表7～9の試験条件因子のうち，疲

れ試験結果に明らかに影響をおよぼしたものは板厚の

みであって，他の因子すなわち三幅，試験速度，試験

機差は疲れ蒋命特性に影響をおよぼしていないことが

統計的に確認ll）され，これらの因子が疲れ試験方法の

規格に於て値を定める必然性がないことを明らかにし

褒紛　各種溶接法による突合せ溶接継手の施工条件

鋼　　　種 S醗50B

板厚’　（恥m） 20

溶　　接　　法 被覆アーク ガスメタルアーク サブマージアーク

姿　勢　又　は

Kス混合比
横向 下向 立向 CO2：100

CO2：20

`r：80

CO2：10

`r：90
下向

入熱量（kJ／cm） 17 18　　　21　　　24 26 15　　　3G　　　荏5 30 30 20　　　45　　　70

鋼　　　種 ｝｛T80

板厚’　（醗m） 2σ

溶　　接　　法 被覆アーク ガスメタルアーク サブマージアーク

姿　勢　又　は

Kス混合比
横向 下向 立向

CO2110

`r：9G

CO～：15

`r：85

CO2：20

`r：80
下向

入熱量飼／c斑〉 17 18　　　21　　　24 26 23 23 15 23 30 20　　　32　　　45
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圏17溶接施工法ごとの疲れ寿命田園の95％信頼区1話1

108

た。

　図16は，表7に示した試験の結果をすべてプロット

したものであるが，零種の影響は顕著には現われてい

ない。なお，図中に破線で示した帯は，Gurneyら13｝

がサブマージアーク溶接突合せ継手について収集した

データから求めた95％信頼区間を示している。幾試験

で得られたデータは帯の上糊にあり，かつ信頼区間よ

り上側に疲れ限度が現われる傾向を示している。両者

の比較から，当データシート作成計画で試験対象とし

たような厳密な検査を通過したような溶接継手に対し

てはGumeyらよりも疲れ設計応力を高く定めても良

いことが推察される。

　図17は，溶接法による疲れ寿命特性の差を見るため

に，各溶接法で作られた突合せ溶接継手の試験結果に

対する95％儒頼区間を示している。これから，ガスメ

タルアーク溶接法によって作った継手がわずかに強く

なる傾向が読みとれる。

　図18は，各種の継手形式ごとのデータに対する95％

信頼区間を示している。図15から図18を通して眺める

と，継手形式の影響が最も顕著に現われていることが

わかる。

　図16で慰種の影響があまり顕著でないことが示され

たので，疲れ強さを支配する嫡子として余盛止端部の

〃 R θ
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形状変化に基く応力集中の審与が大きいことが予見さ

れた。そこで，図19に示す各種パラメータを測定し，

図中に示す西田一Heywoodの式M）に値を代入すること

により応力集中係数盈を算出した。図20はその結果で

ある。この場合，各プロットは，破断後の疲れ一面を

実体顕微鏡で観察し，疲れき裂発生点と思われる点を

含む断面について余盛形状の各種パラメータを測定し

計算した値に対応する。従って，1試験片当り1個以

上の測定点が含まれている場合がある。図から明らか

なように板厚が大きな突合せ継手では，応力集中係数

が大きくなっていることがわかり，図15で示された疲

れ寿命特性の変化は余盛形状に起慶しているという考

えを支持しているようである。なお，個々の試験片ご

との疲れ強さと三盛形状に基く応力集中係数の相関を

見ると，相関係数は0．34となり一門盛形状によって疲

れ強さの変動の1割程度しか説明がつかない。一方，

各継手形式，板厚ごとに同一S－2＞条件ごとの試験片

すべての平均として求めた応力集中係数と，各S－1V

条件ごとに求めたS－Nの圓帰直線が5×105回の寿命

と交差する点として求めた5×105回疲れ強さの関係を

示すと図21のようになり，寄与率からわかるように疲

れ強さ変動の7割程度までが応力集中係数で説明可能

であった15）以上述べたように，疲れき裂発生点と思わ

れた断面の応力集中係数と疲れ強さが個々の試験片に

対してはむしろあまり対応せず，S－！＞条件ごとにま

99．9
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婁ll

騒・・

　20
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1

0．1

とめた平均値で扱った方が両者の対応が良く成立した。

この理由は次のようであろう。すなわち，個々の試験

片でのき裂発生点と思われる断面の数は少数であり，

S－N条件ごとにまとめて考える場合は試験片数も多

く測定断面も多いので，余盛止端部の形状をモデル化

する場合に生ずる測定誤差のばらつきが平均化されて
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上述のような結果となったのであろう。なお，図20，

21及び図22の＆を求めるには，複雑な余形状をモデ

ル化するためのパラメータを間一基準により測定する

訓練を積んだ測定者が測定を行った。しかし，訓練を

積んでいない測定者では，κこの平均値が5割程度異な

る場合があるので，瓦の値を吟馴せずに比較すること

は危険を伴うので注意が必要である。なお，き裂発生

点と思われる断弼と無作．為にとり出した断爾について

の応力集中係数を1司～S－2＞条件に対して求めた結果

の1例を図22に示してある。この例では両断薗でのκ‘

には有意差が認められない。

4．　1．　3。’1、　…｝舌

　溶接継手試験片を用い，応力比が零の軸祷重疲れ試

験を行い，試験条件因子が疲れ寿命特性におよぼす影

響を調べた。その結果，試験片板倉，試験速度及び試

験機差は統計的には疲れ寿命特性に影響を与えないこ

とが確認された。この結果は最近の試験機の高性能化，

大型化に対処できるような溶接部の片撮り弓1張り疲れ

試験方法としては問題のあったJIS　Z　3103の改正の

ための資料として使嗣され，既に改正案16）がまとめら

れた。

　疲れ脅命特性に影響をおよぼす因子として残ったも

のは板厚及び溶接施工法であり，いずれも余盛止端部

の形状変化に起脳する応力集中係数を介して疲れ薄命

特性に影響を与えていると思われる。そこで，今後の

問題として応力集中係数を大きく変化させる継手形式

因子を取り上げたデータシートの作成，溶接欠陥を含

む継手のデータシートの作成も要望されている。また，

最近は機器の大形化につれて，使用される材料の板厚

が100～300搬m程度にも及んでおり，溶接施工の経済

性を考えナローギャップのサブマージアーク溶接や電

子ビーム溶接が行われている。そこで，このような厚

板の試験を200～500kNの疲れ試験機で行えるように，

厚板の曲げ疲れ試験法を確立するための試験研究を行

う必要があろう。

4．2．溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性

4．2．1．曲面方法

　実験に用いた材料は板厚2Gmm，熱間罷延のまま

の溶接構造用圧延鋼SM50B及び溶接構造用800N／mln2

級高張力鋼である。溶接施工は，各鋼種ごとに被覆ア

ーク溶接法，ガスメタルアーク溶接法，サブマージア

ーク溶接法による合計5種類の溶接施工条件（衷ll）

により行った。疲れ試験片は図23に示すものであり，

疲れき裂伝ぱ経踏が溶接金属（WM）と溶接熱影響部

（HAZ）の2種類になるように，溶接条件ごとにそれ

ぞれ2本の試験片を作成した。また，栂材については，

図23と外形寸法が岡一の試験片を崩り出して憩いた。

疲れ試験は，いずれも室温大気中にて応力比零の条件

で行った。用いた疲れ試験機は，土400kNのサーボ油

圧式疲れ試験機で，繰返し速度は1～60Hzであった。

溶接熱影響部

各試験斥のき裂中心位羅

圧延方向 一1 §

L一一一48・一塩
一一一一
図23　溶接継乎の疲れき裂伝ぱ試験片形状

疲れき裂伝ぱ速度dσ／d％は，疲れき裂が切欠底からお

よそ10mm程度伸びてから測定を始め、　dα／dπがおよ

そ10雪nm／回程度から疲れき裂伝ぱに対する応力拡大

係数の下限界値」κ〃，に守るまで，荷主振幅を5～10

褻ll　疲れき裂紙ぱ試験に用いた突含せ溶接継手の溶接施工条件

鋼　　　種 SM50B ｝｛τ80

溶　　接　　法 被覆アーク ガスメタルアーク サブマージアーク 被覆アーク ガスメタルアーク サブマージアーク

姿　勢　又　は

Kス混合比
下　　向 CO　2：正00％ 下　　向 下　　向

CO、：20％

`r　：80％
下　　1角

入熱量（KJ／c恥） 21 30 20　婆5　70 21 23 23　32　45
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％ずつステップ状に減じながら試験し，き裂長さ増分

δαをそれに要した繰返し数δηで除して求めた。なお，

き裂長さの測定は平均荷重を保持し荷重振幅のみを零

とした状態で20倍の読取顕微鏡の標線をき裂先端に合

せることにより0．01mmの精度で行った。1荷重ステ

ップ当りの測定回数は3回とし，1測定当りのき弓長

さ増分は原則として0．1m田以上となるようにした。3

回の測定値のうちの少くとも後2回の測定値は偏差が

25％以内の範囲で一致し，測定順序による系統的な変

化は見られず遅延効果の影響を受けたデータではない

とみなせたので，データとしては後2回の測定値のみ

を採用した。また，dα／dηが2×10㎜8m搬／回以下に到

達したときの刀κを∠κ蘭とし，これに到達したのち，

さらに荷重をステップ状に増加させながら試験片が破

断するまでdα／d箆と」κの関係を求めた。なお，荷重

増加の場合には1荷重ステップ当りの測定回数は2回

とした。dα／翻が極めて速い領域では，試験片残り断

面の降伏が生ずる場合があり，このような場合には，

ASTM　E647－78Tの規定三7）を満足しないデータを棄

却した。

4．2．2．実験結果及び検討

　図24は被覆アーク溶接法によって製作したSM50B

鋼突合せ溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性の1例（入熱条

件21kJ／cm）である。図中左上の挿入図はき裂長さの増
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図24　SM50B鋼突合せ溶接継乎の疲れき裂伝ぱ特性

加に従い，∠κをどのように減じて行ったかを示すも

のである。2本の実線で示した領域は，この材料につ

いて表11に示した他の4溶接施工条件で製作した突合

せ溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性を含めた全データに対

する99％信頼匿間を示している。この図からもわかる

ように，溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性はき裂が伝ばす

る部位の違い，（WMとHAZの違い）によらずほぼ等

しい。また，溶接法，入熱条件等の溶接施工条件の変

化も大きな影響を与えないことが，SM50B鋼突合せ溶

接継手の全データに対する99％信頼区聞とプロットの

広がりを対賦することにより判定できる。突合せ溶接

継手の疲れき裂伝ぱ特姓と僻材の伝ぱ特性の関係を検

討するために図25を示した。ハッチングを施した帯は

図24に示した溶接後熱処理していないSM50B鋼突合

せ継手の疲れき手伝ぱ特性の全データに対する99％信

頼区間である。これに対し2本の実線で囲まれた帯及

びこの内側に含まれる謝抜き印のデータはそれぞれ一母

材の疲れき三三ぱ特性の全データに対する99％信頼区

間と実測値のプロットである。母材の疲れき裂伝ぱ特

性は4κ納に近づくほど溶接継手のそれに比べ優れる

傾向がみられる。溶接継手と馬蹄の疲れき裂伝ぱ特性

のこのような相異は，母材に平均応力を加えた場舎に

現われる相異と非常に類似している岬

　▽印は応力比を0．9として実験した母材の結果で，

溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性とほぼ一致している。応
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力比が高い場合，疲れき裂先端が閉口し難くなる19）と

いうことが一般に認識されるようになって来ており，

これを確認する方法として疲れき裂開閉挙動　　荷重

とき裂開凹変位に対する信号の関係を描き，この関係

に現われる非薩線性がき裂閉口を意味する　　の測定19｝

が広く行われるようになっている。そこで，コκ納に

於てこの疲れき裂開閉挙動を観測した。図26（a）は溶接

継手，図26（b）は様材のき裂開閉挙動を示している。溶

接継手の場合，荷重の全範囲にわたって直線関係を汗

し，き裂が全荷重範囲にわたって常に開臼しているこ

と，すなわち，溶接継手ではき裂先端の溶接残留応力

によりあたかも高い応力比の試験を行っているかのよ

うなき裂開閉挙動を示している。これに対し，母材の

場合，小さな荷重の領域で直線が右へ曲がる傾向，す

なわちき裂が口を閉じることにより実断面積が増し，

ばね定数が高くなったと岡じ挙動を示している。き裂

が口を閉じると，き裂先端には応力集中が起こらず，

口が開いている状態での単位荷重当りのひずみ変化に

比し無祝し得るほどのひずみ変化しか示さなくなる。

書函／一糎1轡kぐ一

U　　　　　　　　　 一・「一・・一 @械力11二凱によるヌ．リット＼

　　　　　　　　　　　　（40田m）
輯一150
合

一100　　　　　　　－5G　　　　　　　　　O　　　　　　　　　50　　　　　　　　　100

溶接線に添って調った試験1：1’中心からの踵離，mm

図27　溶接残留応力の分布

輔

擢

　　（a）

突合せ溶接継手

R瓢。
∠晋1）＝＝11．7（kN）

4K〃、＝2．4（MN／m3／2）

変　 イ立二，δ「謹δ一αP

図26　」κ〃、に於ける疲れき裂開閉挙動

　　（δ：伸び計出力，α：比例定数P：荷重）

すなわち，口を閉じている状態での荷重変化はき裂先

端に何等損傷を与えないと見なせることになる。従っ

て，き二二ぱに有効に作用する荷重範囲は，金荷重範

囲に比して小さい，き裂が開口して直線関係を示す部

分のみとなる。このため｛刃：材では，実際に変動してい

る荷重範匪はり小さな荷重範闘しかき裂を伝ぱさせる

ために有効に作目していないこととなり，外荷重の変

動範囲が大きくてもき裂は伝ぱしなくなるため，刀1（繭

は大きく測定されたものと考えられる。

　以上のように，溶接継手の、4κ〃、が母材のそれに比

し小さくなるのは，残留応力による応力比効果が原因

であると推察された。実際に溶接継手試験片に存在す

る残留応力の分布をCγ1（。線の平行ビームX線による

sin2ψ法により測定した結果が図27である。試験開始

前の状態を表す実線を回ると，二幅中央で引張り，板

端で庄縮応力となっている。また，き裂が成長するこ

とにより残留応力分布が再配列するのを模擬するため

鋸歯でスリットを入れた後の状態を表す二点鎖線でも，

スリット先端付近で引張り，板端で圧縮という傾向を

示している。これらのことから，中央き裂試験片では

き裂先端には常に引張りの溶接残留応力が働き，これ

が平均応力と同一作用をすることにより，き裂が金荷

重範囲にわたって開鎖し，∠贋〃、を引き下げていると

考えることができる紗

　なお，昇温及び冷却速度を35℃／h以下とし，630℃

で13時闘保持することにより溶接後熱処理を行い残留

応力を解放した試験片によるデータを図25に黒丸で示

した。プロットは，ほぼ母材の疲れき裂伝ぱ特性と一

致し，母材と溶接後熱処理していない溶接継手の疲れ

き裂伝ぱ特性の相異が，溶接残留応力に起因している

とする考えを裏付けている。

　実際に疲れき裂伝ぱが問題となるような場所での溶

接残留応力残留応力が，必ずしも引張り側であるとは

限らないが，中央切欠試験片により得られた有効非力

拡大係数比σが1であった当試験結果は最も安金側の

データとなっている。すなわち，疲れき裂が伝ぱする

部位の溶接残留応力が圧縮側であれば，残留応力の存

在しない母材の疲れき裂伝ぱ挙動より溶接継手のそれ

の方が優れることになり，このような場合に疲れデー

タシート醤。，21に与えた値を用いることは安全すぎる

こととなる。しかし，一般には，溶接残留応力がどの
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ようになっているかは明らかでない場合が多いので，

疲れデータシートの値で設計や定期検査基準を計算す

ることが破壊事故を防ぐことになろう。また，溶接後

熱処理によって残留応力を解放することにより，母材

のデータで計算するという手法も有効な場合があろう。

なお，圧縮の残留応力が存在することが確実な場合に，

溶接後熱処理することは，疲れき裂伝ぱ特性に注目す

る限り避けるべきである。

尋．　2．　3．ノ」、　括

　中央切欠試験片により，突合せ溶接継手の溶接線に

沿って疲れき裂が伝ぱする場合の特性を調べ，溶接継

手の疲れき裂伝ぱ特性が，低伝ぱ速度領域ほど栂材の

それより劣ること，∠κ〃、は母材のそれの約1／4にも

なることを示した。この原因は，板輻中央部すなわち

き裂先端近傍に引張りの溶接残留応力が存萩するため

であって，得られたデータを設計等に使用する場合，

次の点に留意すべきであろう。なお，以後に残留応力

の符号や大きさについて述べる場合は，疲れき裂の先

端近傍での符号や大きさであり，しかもき裂先端に形

成される塑性域の大きさに比べ桁違いに大きな領域内

でその値：があまり変化していないという前提を置

くQ

　1）溶接残留応力の符号や大きさが不明の場合には，

溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性として金材技研疲れデー

タシートで示した値を用いるのが安全である。なお，

部材に引張りの平均応力が加わる場合も上述の特性よ

り劣ることはないとして良いであろう。

　2）溶接残留応力が負であるが，大きさが不明の場

合は愚材のデータを溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性とし

て流用するのが安金である。なお，この場合は正の平

均応力により疲れき裂伝ぱ特性が劣化することに留意

する必要がある。

　3）溶接残留応力が負で大きさが明らかな場合は，

実際にその圧縮残留応力でのデータを求めるか，これ

より安全側ではあるが母材のデータを流罵するのが良

いであろう。この場合も正の平均応力により特性が劣

化することに留意する必要がある。

5．高温疲れ特性

5．1．実験方法

5．1．1．供試材料

　供試材料は1材種あたり1チャージずつ，圏内の代

表的な製造会社の通常の製品の中から採取した。ここ

ではすでにデータシート（Nos．6，7，14，15，22，

23）として出版した鋼種について，その高温疲れ特性

について述べる。高サイクル疲れについては，機械構

造用炭素鋼S45C，機械構造用合金鋼SCM435，ステ

ンレス鋼SUS403－B，熱間圧延ステンレス鋼板SUS

316一｝IPの4留置，低サイクル疲れについてはボイラ

及び圧力容器用炭素鋼SB49N，圧力容器用クロムモ

リブデン鋼SCMV4NT，　熱間圧延ステンレス鋼板SUS

316一｝玉Pの3鋼種を対象とした。供試材料の化学成分，

熱処理条件の詳細はデータシートに記載されてい
る。

5．1．2．悪サイクル疲れ試験方法

　回転曲げ疲れ試験機により，平滑試験片及び環状切

欠試験片2種類に対して大気中で試験し，繰返し数108

回までのS－2＞曲線を求め，繰返し数108回疲れ強さの

温度，形状係数依存性を調べた。

　試験片形状を図28に示す。平滑材は」亙S1－8号で，

試験部分の表面の最：終仕一上げは600番紙やすりで軸方

向研磨によった。切欠き試験片は形状係数κ‘が2，0

と3．0のV型環状切欠きを有し，切欠き底の最終仕上

げは砥石研磨によった。疲れ試験は100N－m，4点曲

げの圃転曲げ疲れ試験機20台を使用し，護SZ2274「金

属材料の國転曲げ疲れ試験方法」に準じて行った。回

転速度は125Hz（7500cycle／n｝in）とした。

（a＞κ彦篇LO

45

R25
@　1

25

φ12　　φ8

600

φ12　　φ8

60。

ω一

図28　高温高サイクル疲れ試験片形状

　試験片の加熱は2kWの電気抵抗加熱炉によった。

團転中の試験片温度を直接測定することは困難なので，

試験片の設定温度に対して試験片近傍の雰囲気を両者

の温度差だけ修正した値になるように調節した。雰囲

気温度の変動は目標の温度に対し±6℃の範囲におさ

まるようにした。なお，昇温は無負荷の状態で回転し

ながら行い，設定温度に到達後2時間±15分の間に負
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即した。

　1温度，1試験片形状当りの試験規模は，S－N曲

線の傾斜部で5応力レベルで各2個，水平部で3応力

レベル各3個を目標とした。

5．1．3．低サイクル疲れ試験方法　　　　　　　磐

　中下平滑丸棒試験片に対し，引張圧縮爾振りひずみ

波形によって大気中で試験し，ひずみ一破断繰返し数

曲線を求め，破断繰返し数の温度，ひずみ速度依存性

を調べた。

　試験片形状を図29に示す。試験部分表菌の最終仕上

げは600番紙やすりで軸方向研磨によった。疲れ試験

機は3kWの電気抵抗加熱炉を有する±50kNサーボ

油圧式弓1張圧縮試験機を用いた。本試験機には2組の

伸び計が用意されており，～つは試験片つば間の変形

をつばに固定するアームショルダを介して炉外で差動

変圧器によって検出するものである。もう～つは図30

に示すように，石英ガラス棒を試験片標点に押しつけ，

標点間の変形貴を検出するものである。石英ガラスは

炉の二つ割りの部分に設けられた間隙から炉内に挿入

される。この石英ガラス伸び計は試験片標点間の変形

塗を直接測定することができるが，伸び計全体が長：

いために，振動や外乱の影響を受け易い。そのた

め，その信号をフィードバック信号として使うと，安

定した試験ができないことがある。そこでここでは平

行部の変形燈が一定の振幅になるようにつば問の変形

暴を制御し2ま｝，平行音器の変形燈は石英ガラス伸び計で実

測した。

　　差動トラン
x点

　　”

X一・需
　　　　　嚢バランシング　　ウエイト

200 200

園30　石英ガラス伸び計（旧m）

10㎜3，10㎜4，10－5ゴ1とした。1濫度，1ひずみ速度

条件当り6ひずみレベルで試験することを標準とした。

なお，試験晴間は1試験片当り2ヶ月を越えない範囲

とした。

　各試験における塑性ひずみ幅，応力幅の代表値とし

ては，試験片が完全に分離するまでの繰返し数ルの

約1／2における繰返し数の応力ひずみ曲線の値を用い

た。なお，塑性ひずみ幅は荷重零における履歴曲線の

幅から求めた。また引張側最大荷重が1／2N／における

値より25％減少する時点の繰返し数を1＞25とし，実質

的な破断繰返し数とした。

5．2．高サイクル疲れ特性

5．2．1．平滑材の疲れ強さ

　図31は平滑材の108回疲れ強さを温度に対してプロッ

トしたものである。試験温度が高くなると疲れ強さは

造

↓。L

ぐ％．

壽 o

L劉
　　160

函29　高撮低サイクル疲れ試験形状

§

　試験片の温度は試験片にしばり付けられたクロメル

アルメル（Type　K）熱電対によって測定し，試験晴聞

に対する変動は目標の温度に対し±5℃の範園におさ

めるよう調節した。昇温は熱膨張ひずみによる圧縮荷

璽がかからぬよう，荷重零の制御下で行い，設定温度

到達後2時間±15分の間に変位制御に切換えて試験を

開始した。

　疲れ試験のひずみ波形は三角波とし，ひずみ速度は
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図31平滑材の疲れ強さの温度依存性
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低下するが，S45C鋼では300℃前後で，　SCM435鋼で

は40G℃前後で，疲れ強さの温度依存性は小さくなり，

極大を示す傾向もある。SC膿35鋼の疲れ強さは各温

度においてS45C鋼よりも大きくなっており，また，

SUS蔚3－B鋼とSUS316－HP鋼では，500℃を境にして

低温棚では前者の疲れ強さの方が大きいが，高温側で

はSUS316－HP鋼の方が強くなる。

　平滑材の疲れ強さの温度依存性を室温における疲れ

強さに対する比で表したのが図32である。S45C，　SCM

435，SUS403－B鋼では，箆の値の大小関係は温度に

よって多少変化するが，それらの値に比べSUS316－

RP鋼のそれは各温度において大きな値になっている。

すなわちSUS316－HP鋼は他の鋼に比べ，高温になる
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図32　高温疲れ強さの室温における疲れ強さに対する比
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図33平滑材の疲れ強さと引張強さとの関係

ことによる疲れ強さの低下は小さくなっている。

　図32においてS45C，　SCM435鋼を比べてみると，

比の値は300℃ではS45C鋼の方が，500℃ではSCM

435鋼の方が大きくなっている。これは，炭素鋼S妬C

は300℃前後の温度で青熱ぜい性に関連した動的ひず

み時効によって強化されるのに対し，SCM435鋼はCr

やMoが添加されることによって，青熱ぜい性の温度

域がS45Cに比べ高温側に移動することによるものと

考えられる。

　室温における引張強さと疲れ強さとの間には良い相

関のあることが知られている。図33は平滑材の疲れ強

さ（σ砂Q）をおのおのの試験温度における引張強さ（σβ〉

に対してプロットしたものである。高温における疲れ

強さに関しても引張強さが小さくなると疲れ強さは小

さくなる。［墜帰式としては，

　　σ砂。＝σβ0・89（N／mm2）　　　　　　（11）

が得られ，図中の範囲は95％信魑区間を表す。この信

頼区間の範囲は必ずしも狭いものではなく，ばらつき

には職種，試験温度によって系統的な傾向が認められ

る可能性がある。この回帰式は，

　　σψ。瓢0．5σβ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（12）

ともほぼ一致するもので，疲れ強さの引張強さに対す

る比に注目し，鋼種別に温度に対してプロットしたの

が図34である。

　S45C，　SCM435鋼ともσψ。／σ8の値は室温ではほぼ

0．5であるが，200，300℃では0．5よ1）小さく，400，500

0Cでは0．5より大きくなる。　SUS403－B鋼では500℃

までは0。5より大きくなっている。これまでに報告し

た13Cr系マルチンサイトステンレス鋼の高温疲れ強さ

　　　　　　　　　　のデータ22）にも同様な傾向が認

　　　　　　　　　　められるので，この系統の鋼種

　　　　　　　　　　の特徴と思われる。一方SUS

　　　　　　　　　　31昏HP鋼では，高温になると

　　　　　　　　　　比の値は大きくなるが全体的に

　　　　　　　　　　は0．5より小さい。すでに得ら

　　　　　　　　　　れているSIJS304，316オース

　　　　　　　　　　テナイトステンレス鋼の高温疲

　　　　　　　　　　れの結果2Pにも局面な傾陶が認

　　　　　　　　　　められる。

　　　　　　　　　　　σ鞠／σ8の値の温度依存性が鋼

　　　　　　　　　　種によって異なる理由は明らか

800
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1000
でないが，鋼種による傾向を把

握しておくことは（11）式を用いて

推定された疲れ強さが安全側あ

るいは危険糖の値であるかどう
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5．2．2．疲れ強さの形状係数依存性

8GO

　図35は鋼種，試験温度をパラメータにして，疲れ強

さの形状係数依存粧を示したものである。蓋温では形

状係数の増加とともに疲れ強さは低下するが，高温に

O：室温，砂；200℃，△：300℃，◇：400℃，▽：509℃，〔コi600℃，⑯：700℃
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なると瓦灘2．0と3．0とでは疲れ強さの差は小さく，

また＆諜3．0の疲れ強さの方がκ‘＝2．0のそれより

強くなる場合もある。

　形状係数（凡）と切欠き係数（κ／，問～試験条件

下における平滑材の疲れ強さと切欠き材の疲れ強さの

比）の関係を図36に示す。いずれの場合においても，

κ∫はんこよりもノ1・さな値になる。室温における、三一

κ／関係は罪種によって多少異な『プSUS403－B鋼が最

もκ／寵κピの関係に近くなっている。また，試験し

た範囲の高温棚では，凡の増加に伴いκ／が増加しな

い傾向が認められる。

○：室温，③：200℃，△：300℃，◇：400℃，▽：5⑪0℃，癩：600℃，鵬：700℃
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図35　疲れ強さの形状係数依存性
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　　涯多斗犬f系数：ノて置

図36　形状係数と切欠き係数との関係

　形状係数が増加しても疲れ強さが低下しない現象，

言い換えると切欠き係数が増加しない現象の一因とし

て，切欠き材では停留き裂が存在することが考えられ

る831そこで108圏疲れ強さの近くの慮力で108園の応力

繰返しに耐えた試験片について三三を観察し，切欠き

底にき裂が盈じているかどうかを調べた。ここでは，

S45C鋼の結果を巾心に述べる。

　形状係数が大きく，温度が高い条件においてき裂が

観察された。き裂発生限雰の強さを推定するために，

瓦篇3．0の切欠き材について室温，400，500℃でio8

1測疲れ強さ以下の応力を108圏与え，き裂が発生する

かどうかを調べた。その結果を図37に示す。400，500

℃では108團疲れ強さより50N／mm2以上低い応力でも

き裂が発生している。図38は切欠き材の108回疲れ強

さの平滑材のそれに対する比（切欠き係数κ／の逆数）
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図38　形状係数あるいは切欠き底曲率半径と切欠き材疲れ強さ

　　の平滑材疲れ強さに対する比の関係

を形状係数に対してプロットしたものである。函中の

・印は108回の応力繰返しに耐えた試験片の切欠き底に

き裂が観察された条件に付してある。また図37より切

欠き材におけるき裂発生限界の応力の概略値を求め，

平滑材の疲れ強さとの比をとり，小さな印で図38に合

せて示す。同図の斜線の領域は，室温から500℃の温

度におけるき裂発生強さの平滑材疲れ強さに対する比

のバンドを示している。これより，疲れ強さの形状係

数依存性が温度によって異なるのは，条件によっては

き裂発生土さとき裂伝ぱの限界強さとが異なり，分岐

点が現われることに対応している。

　次にS45C鋼では400，500℃においてなぜ分岐点が

現われ易くなったかについて検討する。切欠き底に停

留き裂が生ずるか否かは，試験片の直径や切欠き深さ

に無関係に，切欠き底曲率半径がその材料に圃有な値，

すなわち分岐点における曲率半径ρ。より小さいかどう

かによって判定できると言われているξ4）一般的には降

伏応力，引張強さあるいは平滑材の疲れ強さの大きい

材料では，ρ。の値は小さくなる傾向がある㌍図38より

ρ。の概略値を求めるとρ。は試験温度に依存する。各試

験温度における平滑材の疲れ強さに対してρoをプロッ

トしたのは図39である。ここにはSCM紹5鋼の結果と，

炭素鋼，低合金鋼に関する他の研究者の結果24）25）26｝も

合せて示す。一部のデータを除き，室温から約300℃

の温度に対する関係と，400～500℃の温度に対する関

係のこつのグループに分れ，それぞれ疲れ強さが小さ

いほどρ。は大きくなり，また，後者の温度域における

ρ。の方が大きい。
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図39　ρoと平滑材の疲れ強さとの関係

　400，500℃においてρ。が大きくなることは，この温

度域ではき裂の伝ぱを阻止する要因があることを示し

ている。これらの温度で108回の時点で観察されるき裂

の特徴はき裂繭が厚い酸化物でおおわれることである。

き裂の伝ぱを阻止する要因の一つとしてこのような酸

化物の効果を挙げることができる。すなわち，約550

℃以下で形成される酸化物Fe　304は，酸化物になるこ

とによって体積は約2倍に膨張するξ7）したがって切欠

き底のき裂面にこのような酸化物が形成されると無負

荷の状態でもき底面には圧縮の応力が働くことになる。

このような圧縮の残留応力はき裂の開ロレベルを上げ，

き裂進展を支配するき裂先端の有効応力電火係数範囲

を低下させ，き護身ぱを阻止するものと思われる。な

お，き要論に酸化物が形成されることによりき裂の開

ロレベルが上ることは，コンプライアンスの変化挙動

から実験的に確認されている♂8）
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5．3．低サイクル疲れ特姓

5．3．1．繰返し変形挙鋤

　金属材料は塑性変形を伴う繰返し変形を受けると，

硬化あるいは軟化の挙動を示し，変形に要する応力は

増加あるいは減少する。繰返し硬化，軟化の挙動は弄

種はもとより，温度，ひずみ速度及び繰返しひずみ範

囲の大きさに依存する。

　SB49，　SUS316－RP鋼では，室温におけるひずみレ

ベルの小さい条件を除き，応力範懸は増加し，繰返し

硬化する。特に，SB49鋼では300℃，　SUS316－HP鋼

では400～6000Cにおいて硬化は著しい。一方，　SCMV

4鋼では，初期の数サイクルの闘に応力範囲はわずか

に増加することもあるが，全体的には応力範囲は減少

し，繰返し軟化する。

　図40に一定の塑性ひずみ範囲（∠ερ）に対する応力範

闘（∠1σ）の温度依存性をひずみ速度をパラメータにし

て示す。陸図には単純引張りにおける0．2％耐力を合

せて示すが，藤力範囲との比較のために2倍にしてあ

る。SB49鋼では300℃で応力範囲は極大を示し，搭力

範囲のひずみ速度依存性は，200，300℃で負に，500℃

で正となる。SUS316－HP鋼では500℃で応力範囲は

極大となり，壊00，500℃で応力範囲のひずみ速度依存

性は負となる。一方SCMV　4鋼では膳力範囲は試験温

度が高くなるのに伴い，ほぼ単調に減少する。

　炭索鋼SB49鋼は繰返し硬化の挙動を示し，特に300

℃において硬化が著しい。炭素鋼では300℃付近での

引張試験において青熱ぜい性の現象が現われるが，繰

返しひずみ下での著しい硬化も，青熱ぜい性に関連し

た動的ひずみ時効によるものと言える。SCMV　4糊当

の鋼種は，焼なまし熱処理を施すと繰返し硬化挙動を

示すという結果が得られているが39）焼ならし，焼もど

し熱処理を施した本供試材では繰返し軟化挙動を示し

た。破断後の試験片から試料を切出し，透過電顕で組

織の変化を調べた結果，繰返し軟化の主な原因は，熱

処理過程において導入された転位が繰返し変形申に再

配列することによるものであった。

　300℃では，SB49鋼の応力範囲は動的ひずみ聴効に

よる硬化でSCMV　4鋼よりも大きくなっているが，

それ以上の温度ではSCMV　4鋼の応力範囲の方が大き

い。これは，SCMV　4鋼では，　CrやMoが添加される

ことによる嗣溶強化と，置1溶C，N墾：が低下し300℃

付近における動的ひずみ階効が抑えられる反爾，500℃

くらいの温度ではC，Nなどの侵入型元素とCrやMo

などの難換型元三の化学的相互作用に基づく強化機構

が働くことによるものと思われる。

　Je趨ki轟sら3。）は30Nl一山5Cr合金の引張試験において

比較的高温で現われる寸寸1状の荷璽一紳び曲線は析出

とは無関係でCrの雰囲気を転位が引きずるために生

ずる動的ひずみ蒔効によることを確認し，漉酌ひずみ

時効の起る範囲では変形申に転位の増殖が活発となり，

材料が強化されることを示した。

　SUS316－HP鋼においても，400～600℃の温度範囲

での引張試験において鋸歯状の荷重一伸び曲線が得ら

れた。なお，10…3s㎜】～10…5s4の範囲のひずみ速度で
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図40　応力範囲の澁度，ひずみ速度依存性
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は，400℃ではひずみ速度の遅い方で，600℃では速い

方でよりはげしい鋸歯状の荷重一伸び曲線が得られた。

したがって400～600℃では，繰返し変形下においても

動的ひずみ時効により転位の増殖が活発となり著しい

繰返し硬化を示すものと思われる。透過電顕による組

織観察によると，これらの温度では転位密度の高い，

セルサイズの小さな内部組織になっていることが認め

られている評なお護00℃などでは，ひずみ速度が小さ

い程動的ひずみ時効が活発となり，応力幅のひずみ速

度依存性が負になったものと思われる。

　一方SUS316－HP鋼でも700℃になると，応力範囲

に明らかな正のひずみ速度依存性が認められるが，こ

れはこの温度では動的ひずみ時効が起こらないことと

一サイクル当りの時間が長くなると回復が答易に進む

ためである。この場合内部組織はセルというよりも転

位のネットワークよりなるサブグレイン組織になる。

5．3．2．低サイクル疲れ露命

　全ひずみ節囲（コε∂1％，塑性ひずみ範囲（∠ερ）

1％に対する破壊繰返し数の温度依存性を図41に示す。

破壊繰返し数は試験温度が高くなるのに従い単調に減

少するとは限らず，増加する場合もあり，多種，ひず

み速度によって複雑に変化する。個々の現象を定量的

に説明できるまでには至っていないが，主な影響國子

としては次の点を挙げることができ，これらの函子が

互いに重り合って疲れ寿命を支配しているものと思わ

れる。

（1＞破断延性の温度，ひずみ速度依存性

　塑性ひずみ範囲（認ερ）と疲れ寿命（1＞25）との間に

は，いわゆるCoffi薮一Manson則

　　ヨερノ＞25α＝C

の関係が成り立ち，定数Cは材料の破断延牲ε／に依

存し，ε∫の大きい材料程Cは大きくなり，疲れ寿命は

延びると言われている。疲れ亡命の材料による相違が

ε∫の材料依存性だけでは説明付けられないといった実

験事実も得られているが，低サイクル疲れ寿命を支配

する竪子の一つには挙げられる。

　以下に述べる酸化やクリープの影響が少ないと思わ

れる1G－3s…1のひずみ速度下で，高温になると疲れ寿

命は延びるが，これは破断延性が高温になると大きく

なることに対応した現象と思われる。

（2）繰返し変形挙動の効果

　塑性ひずみ範囲が一定でも，その変形に要する応力

範囲は図40に示すように温度，ひずみ速度に大きく依

存する。低サイクル疲れ寿命の大部分はき裂の伝ぱ過

程によって占められるが，き裂伝ぱ速度はき裂先端に

おける塑性帯の勇断分離によるき裂の開ロ箪に依存す

す§2）その大きさは，塑性ひずみ範囲や応力範囲が大き

い程大きくなる。したがって，塑性ひずみ範囲が一定

でも，その時の応力範囲が大きい条件程，き裂伝ぱ速

度は大きくなり疲れ寿命は低下する。

　SB49鋼の300℃やSUS316一温P鋼の400℃における

疲れ半身が，破断延性の変化以上に蓋温における疲れ

寿命より短かくなることや，ひずみ速度が小さい程寿

命が低下することは，これらの温度では動的なひずみ

時効により応力範囲が大きくなり，応力範囲に負のひ

ずみ速度依存性が境われることによるものと言える。

（3）クリープの効果

　温度が高く，変形速度が遅くなると，クリープ変形
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の特徴である空孔の拡敬や粒界慰）による変形が起り

破壊形態は粒界破壊になることがある。

　粒界破壊による典型的な条件はSUS316一｝｛P鋼にお

ける500，600℃で，ひずみ速度が遅い場合であり，そ

れらの条件下での寿命低下の一因は，き裂伝ぱ速度の

速い粒界破壊33｝になることが挙げられる。しかし低サ

イクル疲れ条件下での粒界破壊は温度，ひずみ速度だ

けに支配されるのではなく，粒雰に作用する応力の大

きさにも影響されるものと思われる。700℃ではむしろ

明りょうな粒界破壊は起こらないが，これは酬夏によ

り変形感力が小さくなり，粒界に作用する総力が小さ

くなることによるものである。その結果，10－5s－1のひ

ずみ速度でも500℃における疲れ寿命を極小とし，よ

り高温になると弁命は延びるようになったものと考え

られる。このような意味ではクリープの効果と繰返し

変形挙動の効果との密接な関係のもとに疲れ寿命は支

配されると言える。

（4）酸化の効果

　Cofflnは真空中の試験結果に基づいて，大気巾試験

で現われる高温低サイクル疲れ弁命の温度，ひずみ速

度（周波数）依存性は酸化の効果に起因するものであ

ると考えているε4）低サイクル疲れ寿命におよぼす酸化

の効果が存在することは，Coff沁の結果からして否定

できない。しかし，酸化の効果による疲れ寿命の低下

は温度が高く，ひずみ速度の遅い条件程大きくなると

思われるが，疲れ寿命の緯度，ひずみ速度依存性はこ

のように単純なものではなく，疲れ寿命はこれまでに

述べてきたように酸化以外の因子にも支配されること

は明らかである。

5．　4．ノ」、　書下

　高温疲れに関連してすでに出版したデータシ～トの

艦種より，S菊C，　SCM435，　SUS403－B，　SUS316一

鼓P鋼については高サイクル疲れ特性，SB49，　SC酸4，

SUS31ひHP鋼については低サイクル疲れ特性をまと

めると以下のようになる。

　1）平滑材の高サイクル疲れ強さは試験温度におけ

る引張強さと良い相関があり，引張強さが大きい程疲

れ強さは大きくなる。しかし，疲れ強さの引張強さに

対する比は繊度によって多少異なり，またその温度依

存性は鋼種によって異なるので，引張強さと疲れ強さ

の関係のばらつきは大きい。

　2）疲れ強さの形状係数依存性は試験温度によって

異なり，試験した範囲の高温側では，形状係数の増加

に伴い切欠き係数が増加しない傾向が認められた。こ

れは高温棚では切欠き材の切欠き底に停留き裂が生じ

易いことによるものである。高温側で停留き裂が生じ

易いのは高温になることによって引張強さあるいは平

滑材の疲れ強さが小さくなることのほか，き裂面に形

成された酸化物によってき裂開ロレベルが上り，き裂

進展を支配する有効応力拡大係数が低下することによ

るものである。

　3）繰返しひずみに伴う応力範囲の変化は，鋼種，

温度ひずみ速度及び繰返しひずみ範囲に大きく依存し，

全体的にはSB49，　SUS316－HPでは繰返し硬化，

SCMV4鋼は繰返し軟化の挙動を示す。特にSB49鋼は

200，300℃で，SUS316－HP鋼は400，500℃で動的ひ

ずみ時効により繰返し硬化は著しく，応力範囲の負の

ひずみ速度依存性が現われる。

　4）低サイクル疲れ寿命は試験温度が高くなるのに

従い単調に減少するとは限らず増加する場合もあり，

珍種，ひずみ速度によって複雑に変化する。また疲れ寿

命のひずみ速度依存性は高温になると認められるが，

高温になる程顕著になるとは限らない。疲れ寿命の温

度，ひずみ速度依存性を支配する因子として，（i）破断

延性の温度，ひずみ速度依存性，（ii）応力範圏に変化を

もたらす繰返し変形挙動の効果，㈹粒界破壊などをも

たらすクリープの効果，㈹酸化の効果，などが挙げら

れる。

6．結 醤

　上述した試験研究の結果，第一の目的であるデータ

シートの発刊は，昭和53年から行うことが可能となっ

た。すなわち，同年には全体計画を示したNRIM　FDS

No．0，国産実用金属材料の疲れデータシート計画のほ

か，No．1～7の7冊が，54年にはNo，8～15の8冊

が，そして55年にはNo，16～23の8撮が発刊されるな

ど順調に推移している。これらのデータシートは，資

料，情報の交換を前提に，國内約310個所，国外約270

個所の窟公庁，試験研究所，大学，学協会，民間企業

等に送付され利用されている。

　勿論，一機関で得られる試験能力には限界があり，

必要とされるすべての材料，条件についてのデータを

得ることには遙かに遠いが，国立研究機関という中立

的立場から公表した標準参照データの役割りは充分に

果しつつあると考えられる。またこれは長時間試験に

基く標準データ，国家規格であるJIS，あるいは国際

親格（ISO），重要構造物等の設計指針，安全審査規準

などの策定に必要なデータ，ナショナルプロジェクト

の推進，重大事故の原因解明と対策の確立に必要なデ

ータとして，長期間にわたり利用されることが期待さ
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れる。

　このようにデータシートとして公表されたデータが，

数値データ情報として有用であるのみならず，これら

のデータを解析することによって，さらに，データシ

ート作成計画を成り立たせるために先行的に行った研

究，あるいは得られたデータの評価，麿効利用のため

に実施した研究と合せて考察することによって，本論

文に示したように多大の三晃が得られた。従って，「疲

れデータシートの作成」は国産実用金属材料の疲れ特

性に関する系統的な研究と考えることもできよう。成

果は付表に示すように各学協会の場において発表され

ているとともに，2．1項に記したよりにデータシー

ト資料の形でも公けにされ始めている。

　現在，第2期計画（昭和55～59年度）が進行中であ

り，機械構造用鋼の低サイクル疲れ特性，肌焼鋼の高

サイクル疲れ特性，圧力容器・配管材料の溶接継手疲

れ特性，クリープと疲れとの相互作用に関するデータ

などが取り上げられている。さらに，将来取り上げら

れるべき欄々の問題についても本文中に若干触れてい

るが，原子力をはじめとするエネルギー開発用材料な

どの特定対象も含めて，腐食環境下，高温．環境下，あ

るいは変動荷重下など実環境を重視した疲れ特性，新

らしい材料，新らしいジャンルの材料評価法や材料特

性を取り上げることを考える必要があろっ。
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　　ASTM　EO9，　Pittsburg，54．10．

70）燐欠き部への疲れき裂発生寿命の推定，太繊昭彦，佐々木悦

　　勇，学娠玉29委畏会第6分科会，54．10．

71＞被覆アーク溶接継手の疲れき裂発生位t縦における応力集中係

　　数，太田昭彦，二瓶正俊，鎌倉将英，前田芳夫，佐々木悦男，

　　金繕蕉雄，稲壌遮夫，日本材料学会13第眠疲労シンポジウム，

　　54．11．

72）溶接継手の疲労き裂発生寿命の霞動計測，太田昭彦，鎌倉将

　　英，二瓶卸し俊，薗細芳失，池堆棚彦，佐々木悦男，日奉摺波

　　壌検査協会003特別研究委員会，54．H．

73）国産夫用金属材料のi頭最疲れ特性，金澤健二，山口弘二，金

　　尾1E雄，日本材料学会第17園高温強度シンポジウム，54．12．

74）SβS316鋼と11擁Cr－1／2Mo鋼のクリープ疲能相亙作灘に紺

　　するひずみ幅真畔法の留用，山臼弘二，金澤健二，日本柑料

　　学会第17図函溢強度シンポジウム，54．i2．

75）機械構造用鋼の強度信頼性，西鶴　敏，日本材料学会設計に

　　おける信頼性工学シンポジウム（第2圓）特男11講演，54．12．

76）少標本疲労データの統計解析，酉島　敏，藤本機械学会第57

　　期通常総会学衛講演会，55，4．

77）J正S機械構造用族素鋼並びにCr及びCrMo鋼の軸荷重疲れ

　　特性，西島　敏，田巾紘一，松岡三郎，1珂部孝行，神津文夫，

　　罠本機械学会第57期通常総会，55．4．

78）機械構造絹Mn鋼の疲れ特性，西島　敏，竹内悦男，石井

　　明，住吉英芯，跡｝義久，金尾正雄，Ei本鉄鋼協会策99圃講

　　演大会，55．4．

79）鋼の疲労限度を定めている欠陥の大きさ，田中紘一，践本鉄

　　鋼協会第99圓講演大会，55．4．

80）ボイラ朋炭素鋼板SB49の1”ll績低サイクル疲れ弾命，金澤健

　　二，山口弘二，金聾蕉雄，日本鉄鋼協会，第99園講演大会，

　　55。4．

81＞溶接継手の疲れ強さの変動の一後囚について一第2報，ガス

　　メタルアーク溶接継乎の揚合一，太田昭彦，鎌倉将英，こ二瓶

　　正俊，池川禰彦，佐々木悦男，金尾正雄，稲垣遵夫，溶接学

　　会昭測55年度春季全国大会，55，4。

82）口転曲げ疲労強度と軸荷重疲労強度の関係，酋鵬　敏，竹内

　　税男，海井　明，日本材料強度学会学術講演会，55．6。

83）浸族材の疲れ強さに関する一実験，繭鵬　敏，出中紘一，石

　　井　明，臼本機械学会第58期全闘大会学術講演会，55．8。

84＞SUS316鋼の高温低サイクル疲労における変形挙動，金澤健

　　二，11」口弘二，小林一夫，日本機械学会第58期全国大会講演

　　会，55。8．

85＞各種アーク溶接継手の疲れき裂伝ぱ特性，太白昭彦，佐々木

　　悦男，鎌倉将英，工瓶正俊，小菅通雄，金尾正雄，稲如滋夫，

　　溶接学会洛接疲労強度研究委員会，55，9．

86）機械構造朋講習の低サイクル疲れ特性，田中紘一，西島

　　敏，松岡三郎，賜部曲背，神津文央，臼本鉄鋼協会第100回

　　講演大会，55．10．

87）疲れき裂伝ぱの下限界値，4凡んと金属学的線織の関連，田中

　　紘一，B奉鉄鋼協会第100闘講演大会，55．10．

88）SCM435鋼の高温高サイクル疲れ強さ，金澤健二，磁口弘二，

　　佐藤守夫，鈴木直之，金田毘雄，翔本鉄鋼協会第100園講演

　　大会，55．10，

89）SM　50B鋼サブマージアーク突合せ溶接継手の疲れき裂伝ぱ

　　特性，太田昭彦，佐々木税男，鎌倉将英，二瓶蕉俊，小菅通

　　雄，金尾正雄，稲乱選夫，溶接学会昭和54年度秋季全国大会，

　　55．王0。

90）中央き裂付溶接疲れ試験片の残留応力分布と疲れき裂像ぱ特

　　性の関係，佐々木悦男，太田昭彦，鎌倉将英，二瓶正俊，小

　　萱通雄，金尾正雄，稲垣道夫，溶接学会昭和54年度秋繁全国

　　大会，55．10．

9i）耐熱鋼SUH660－Bの低サイクル疲れ特性の温度，ひずみ速度

　　依存性，金澤健二，山口弘二，小林一夫，日本材料学会第18

　　園高温強度シンポジウム，55．10．

92）SUS316鋼におけるク1トフ疲労杜磁作用下の｛波壌形態，出口

　　弘二，金澤健二，B本材料学会第18圓高温強度シンポジウム，

　　55．10，

93）S45C，　SCM　435鋼の高混高サイクル疲れ特性，金澤健二，

　　山江1弘二，佐藤守夫，鈴木直之，金毘正雄，日本材料学会第

　　18膜1高温強度シンポジウム，55．10．

94）各種アーク溢接継手の疲れき裂伝ぱ特性，太田昭彦，佐々木

　　悦男，鎌倉将英，二瓶正俊，小菅通雄，金尾葺雄，稲垣道夫，

　　日本材料学会第14【蛸皮労シンポジウム，55，11。

95）ASystema毛ic裁valu3tion　of　Fatigue　Properties　for

　　臨gineerin呂Materiais　i聡Japan（NRIM　Fa£igue　D＆ta

　　Sheets），　S．　Nishi｝ima，　K　Tanaka．　and　M．　Kanao，　Vth

　　In毛。　Conξ．　on　Fracture，　Cannes，　France，　56．　4　．

96）機械山冠矯鋼の疲労限度比について，瀬島　敏，田中紘一，

　　石井　明，住吉英志，増田耳利，日本機械字会第58期通常総

　　会学術講演会，56．4．

97＞小型CT試験片による疲労き裂伝ぱの下眼界値の自動測定，

　　松岡三郎，大坪曙一，西島　敏，田中紘一，日本機械学会第

　　58期通常総会学術講演会，56．4．

98）試作したマルチ回転滋1げ疲労試験機と試験結果について，阿

　　部孝行，竹内悦鍔，松岡三郎，瀬島　敏，目本機械学会第58

　　期通常総会学術講演会，56．4．

99＞S45C，　SCM435鋼の高温轟．1サイクル疲労における切欠効果，

　　金澤健二，山阻弘二，鈴木直之，佐藤守夫，日本機械学会第

　　58其｝1通常総会蕗簿言寅会，　56．　4。

100）鶴熱耐食超合金NCF　2　Bの高温高サイクル疲れ強さ，金離健

　　二，山口弘二，佐藤守夫，鈴木直之，金罷正雄，日本鉄鋼協

　　会第101礪講演大会、56．4．

101）S酸50B突合せ溶接継手における疲労き裂伝ぱしきい値にお

　　よぼす引張残留応力の影響，太田昭彦，佐々木悦男，鎌倉将
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　　英，二瓶正俊，小菅通雄，金尾正雄，稲垣道夫，溶接学会昭

　　和56年度春季全国大会，56．4．

102）高温疲労き裂進展におよほす酸化物の効果，金澤健二，山口
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　　Res．　Inst．　Me£als，　警7　（1975），215．
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　　ついて，二瓶正俊，佐々木悦男，溶接学会誌，45（1976），54．

5）SM58鋼溶接継手の疲れ強さにおよぼす梅毒癒力変動の影響，

　　二瓶正俊，佐々木悦男，鎌倉将英，溶接学会誌，45（1976＞，

　　136，
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　　季オ料，　25　（ユ976），　53曾

7）高温低サイクル疲労によるType3エ6ステンレス鋼の構造変化

　　の透過電顕観察，山口弘二，金澤健二，日本金属学会誌，40

　　（1976），　315．

8）An冠xperimen書a茎S雛δy　oξSur麦ace　Crack　Ini振a£ion　and

　　Propagation　in　Butt　Welded　Joint　of　SM58Sとeel，　M．

　Nlhei，　M，Ka凱akura　and　E．　Sasaki，　Trans。　Japan　Weld．

　　Soc．　7　（1976），115．

9）Some　Aspects　o£Cracks　in　Austenitic　Stainless　Stee韮s

　　Low－Cyc垂e　F滋igued　aもHigh　Temperature，1〈．　Ya醗aguc馬i，

　　K．Kanazawa　and　S．　Yosh孟da，　Trans．　Nat．鼠es．　Inst．

　　Metals，田（1976），128．

10）SCM　3，　SNCM　8，　SUS403調質鋼の確率疲労特性，西島

　　敏，　i5可音【～孝そ矛，　非オ料，　26　（1977｝，　50．

11）マルチンサイトステンレス鋼S芝／S403－Bの囲転曲げ高温疲労

　現象，　金1睾健二，　山【＝コ弓ムニニ，　吉田　　進，　番オ料，　26　（1977），

　215．
12）Hva叢uat孟on　of　Statist三cal　Fat量gue　Properties　and　their

　Heat鴫。－Heat　Variat三〇ns　of　S25C，　S45C，　and　SCM　3

　Steels，　S。　Nish呈jima，　C．　Masuda，　T．　Abe，　Y．　Ohta，

　鷺．Takeuchi，　A。　Komatsu，　A．　lshii，　T．　Ma£suyama　and｝1．

　　Su溢iyos紐，　Tra瞬s．　Nat．　Res．夏nst．　Metals，19（1977＞，

　　王19．

13）E韮evated－Temperature　Fatigue　Properties　of　Engineeri雛g

　酸ater三als　Par£　1，　S。　Yoshida，　K．　Kanazawa，　K．

　Yamaguchi，酸。　Sasaki，　K．　Kobayashi　and　M．　Sato，　Trans．

　Nat．　Res．　Inst．　Metals，19（王977），247．

14）S亀atΣst三cal　Fat玉gue　Properties　o｛　Heatτreated　JIS

　Stee韮s，　S45C，　SCM　3，　SNCM　8，　SK5　anδSUS403，

　for醗ach圭ne　S£ruc雛ral　Use，　S，　N藍shi蚕ima，　C．酸asuda，

　T．Abe，　E．τakeuchi，　A．　Komatsu，　A．　ls城丁．獺atsuyama，

　H．Sum藍yo曲i，　Y．　Tanaka　and　S．　Ohts曲。，　Trans．　Nat，

　Res．．lns£。　Me匙a茎s，　19　（三977），327．

15）ボイラ用圧延鋼材SB46の高温低サイクル疲労強度におよぼ

　　す材料の異方性の影響，金澤健二，山口弘二，吉田　進，日

　　本機械学会論文集，44（ig78），3305．

16）オーステナイトステンレス鋼における焼なまし双晶に関連し

　　た低サイクル疲労き裂の発生，金澤健二，出口弘二，小林一

　　夫，日本機械学会論文集，44（1978），3315．

17）SUS321ステンレス鋼の高温低サイクル疲労寿命の温度及びひ

　　ずみ速度依存性，山ロ弘二，金澤健二，吉胆　進，鉄と鋼，

　　64　（1978），　1199．

18）SUS321ステンレス鋼の高州低サイクル疲労におけるき自伝ぱ

　　速度，山口弘二，金澤健二，鉄と鋼，64（1978＞，2187．

19＞SM50B突合せ溶接継手の疲れ特性におよぼす寸法・速度効

　　果，吉田　進，稲垣道夫，金尾正．雄，二瓶正俊，佐々木悦鋸，

　　鎌倉将英，溶接学会誌，47（1978＞，627．

20＞S越58鋼突合せ溶接継手表面切欠材の疲れき裂の発生と仏播

　　挙動，二瓶正俊，鎌倉将英，佐々木悦男，溶接学会誌，¢7

　　（1978），　644．

21）溶接構造用SM50A鋼の確率疲労特性，西島　敏，竹内悦男，

　　材料，27（1978），884．

22）き裂発生寿命におよぼす切欠形状の影響，二瓶正俊，今野武

　　志，佐々木悦男，琶本造船学会論文集，1⑭（王978＞，323．

23）Crack　Propagat玉on　in　Low　Cycle　Fa£igue　of　Type　316

　　Stainless　Steel　at　Temperature　below　600℃Observed　by

　　Scanning　Eleαron　M藍croscopy，　K．　Yamaguchi，　K．

　　Kanazawa　and　S．　Yoshida，　Mat．　Sci，　Eng．，33（1978），

　　圭75．

24）疏levated一輪’emperature　Faもigue　Proper毛ies　o歪Engineering

　　Ma毛erlais　Part　II，　S．　Yosh呈da，　K．　Kanazawa，　K．

　　Ya磁aguchi，　M．　Sato，　K．　Kobayashi　and　N．　Suzuki，　Trans．

　　Nat，盆es．　Inst．越etals，20（1978），60．

25）High－Temperature　Rotat三ng　Bend三ng　Fa額g購e　Behav三〇r　of

　　aMartensitic　Stainless　Steel　SUS403－B，　K．　Kanazawa，

　　K．Ya醗aguchi　and　S。　Yosh三da，　Trans．　Nat．只es．　Inst．

　　Metals，20（1978），98．

26＞E玉evated－Temperture　Fatigue　Properties　of　Englneering

　　Materials　Part　III，　S．　Yoshida，　K．　Kanazawa，　K．

　　Yama琶uchi，　K．　Kobayashi，　M．　Sa£o，　N．　Suzuki　and　M．

　　Shiohara，掌rans．　Nat．　Res．茎nsξ．　Metals，20（1978），

　　184．

27）Fa毛igue　Properties　for　Butt　Welded　Jolnt　of　SM50A

　　High　Tensile　Strength　Steel　Plate，　M．　Nihei，　M．Yoda　and

　　E．Sasaki，τrans．　Na£．　Res．　Inst．　Metals，20（1978），

　　262，

28）Sta皇istical　Fatigue　Properties　of　Two　Alum三nium

　Alloys，　A5083　a籍d　A7075，　S．Nis浦ima，　C．　Masuda，　T．

　Abe，　E．　Takeuch呈，　A．　Ishii，　K．　Sumlyos短　and　Y．　Tanaka，

　　Trans．　Naも．衆es．　lnst．　Me毛als，20（1978），314．

29）Elevated－Te斑perature　Fa重igue　Properties　of　Eng茎neering

　Materi3is　Part　IV，X．　Kanazawa，　K，　Yamaguchi，　M．　Sato，

　　K．Kobayashl，　N．　Suzuki，醗。　Shiohara　and　S．　Yoshida，

　Trans．　Nat．　Res．　Ins毛．　Metals，20（1978＞，321．

30）Elevated一τemperature　Fatigue　Propert三es　of£nglneering

　Materials　Par之V，　K．　Kanazawa，　K．　Yamag賎。掘，　M．

　　Sato，　K．　Kobayashl，　N．　Suzuk玉，　M．　Shiohara　and　S．

　Yoshida，　Nat．　Res．　Ins毛．　Metals，20（1978＞，382．

31）SUS316鋼の高温低サイクル疲れ寿命におよぼす漸増平均ひ

　ずみの影響，金澤健二，山日弘二，永井博文，鉄と鋼，65

　　（1979），　923．
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32）SM50Bリブ戸田すみ肉溶捗縦i手の疲れ特…’腔におよぼす1寸法雨

　果，鎌倉将英，二瓶工£俊，佐々木税，男，金尾正雄，稲壌逝夫，

　，寄接二二会誌野　48　（1979），　1060．

33）玉2Crマルチンサイトステンレス鋼の低サイクル疲労挙動の温

　度，ひずみ速度依存牲，金澤健二，山口弘二，小林一一，材

　牽斗，　28　（1979），　393．

3のS碧S321ステンレス鋼の高温低サイクル疲労寿命におよぼす

　時効の影響，1⊥旧弘二，金澤健二，材料，28（1979），965．

35＞溶接継乎の疲労き裂発生寿命の塵動計灘，太ll酬召彦，鎌倉将

　英，二｝縄E俊，池川繍彦，侃々肝胆錫，材料，28（1979），

　1009．

36）被覆アーク溶接継乎の疲れ強さにおよぼす溶接」｛二四形状及び

　溶接押脚の影響についての統計的解梼，二瓶正俊，1左々木悦

　勇，金羅蕉雄，稲垣道夫，日本造船学会論文集，146

　　（1979），　413．

37＞　A　Correlation　of　∠∫ノ（萌一Value　with　t｝…e　Exponent，　m，　in

　the慰quation　o‘F殺ti霧ue　Crack　Growth　for　Var三〇us

　Steels，　K．　Tanaka，　Int．」．　Fracture，　葦5　（1979＞，57．

38）Change　of　Fatigue　Crack　Closure　Leve孟with　Ga酵e

　Loca£i・n　a韮・ng　Crack　Line，　A。　Ohta，　M．　Kosu琶e　and

　E．Sasaki，　Int．　J．　Fracture，　15　（1979＞，　R53．

39）．The　Temperature　Deひendence　of　Low－Cycle　Fa毛igue

　BehaviGr　of　Martensitic　Stainless　Steels，　K．　Kanazawa，

　K．Yama傷uchi　and　K．　KQbayashi，酸at．　Sc三．　E鰍g．40

　　（1979＞，　89．

40）Crack　Propaga£ion　Rates　of　Austenitic　Sta藍nless　Steels

　under　High一Tempera£ure　Low－Cycle　Fatigue　Conditions

　K．Yamaguchi　and　K．　Kanazawa，　Met．　Trans．紛A

　　（1979），　1445．

41）Statistical　Fa£igue　Pr◎perties　of　S越50A　Steel　P1滋es

　for　Welded　Structures，　S。　Nishijima　and　E．　Takeuc短，

　Trans．　Nat．　Res．三nst．　Metals，21（1979），74．

42＞オーステナイトステンレス鋼における焼なまし双晶に関達し

　　た低サイクル疲労き裂形成機構の適用．範闘，八八健二，山口

　弘二，小林一夫，EI本機械学会論文集（A編），46（1980＞，

　703．
43）31S機械構造鳩炭素鋼ならびにCr及びCr－Mo鋼の軸薪重疲

　れ特性，預島敏，田1｛・1紘一㍉．松悶三良i～，阿部孝行，神津文

　夫，日本機械学会論文集（A編），46／1980），1314．

44）少標本疲労データの統計解析，鰻島敏，察本機械学会論文

　集　（A編），　46　（1980），　1303．

45）SUS　3王6鋼と11擁Cr－V2Mo鋼の疲労クリープ粗互作耀に対

　するひずみ幅分理法の適燭，山癖弘二，金澤健二，鉄と鋼，

　66　（三980），　1160．

46）疲労試験データの統計的整理，頭島　敏，材料，29（1980），

　24．
47）脚力容器贋Cr－Mo鋼鋼板の高温高サイクル疲労特性，金澤
　健二，　出1二1弓ムニニ，　f左瑳暴簡；夫，　非オ牽斗，　29　（1980＞，　400．

48）機械構造用鋼の強度信寒∫1性，1獲島　敏，材’料科学：，iア（1980），

　　ま2．

49）疲れき裂伝ぱにおける下限界値の測定法，松岡三郎，藤島

　敏，田巾紘一，大坪贔一，材料試験技術，25（1980＞，185．

50）高撮疲労に対’する酸化の影響，金澤健二，防食技術，29

　　（王980），　41．

51）王n£1uence　of　Grain　Size　on　the　Low－Cycle　Fatigue　Lives

　oξA購stenまtic　S毛a三niess　Steels　at鑑9鼓Temperatures，　K．

　Ya蹴aguch玉anδK．　Kanazawa，　Me皇．　Trans．　篶A（王980），

　1691。
52）Effect　of　Straln　Wave　Si｝ape　on臓igh　Te駐！perature

　Fぬgue　L漉of　a　Type316　Stee】anδApP】icat三〇n　of　tあe

　Straln衰ange　Partit雲onin暫Method，　K．　Yamaguchi　and　K．

　Kanazawa，酸e毛．　Trans．難A　（1980），2G19．

53）Effec£of　Temperature　and　Strain　Rate　on　Low－Cyc茎e

　Fati霧ue　ProperUes　o£12Cr　Martens玉tic　Stainless　Stee韮，

　SUS403－B，　K．　Kanazawa，　K。　Yama唇uch三and　K．　Kobayas扇，

　Trans．　Na毛．　Res．王ns£．　Metals，22（1980），11．

54）Crack　Propagation　Rates　o£SUS321ワStainless　Steel

　under｝嚢igh　Te瓢perature　Low　Cyc玉e　Fatigue　Co臓dit三〇ns，

　K．Yamaguchi　a籍d　K．　Kanazawa，　Trans．　Nat．　Res．　Inst．

　Meta…s，　22　（1980），　57．

55）Effect　o£Rising　Mean　Stra玉n　on　Elevated－Tempera£ure，

　Low－Cycle　Fatlgue　Li｛e　of　JIS　SUS316　Austenitic

　Stainless　S£ee韮，　K．　Kanazawa，　K．　Yama霧uchi　a臓d　H．

　Nagai，　Trans．　Na毛．　Res．　Inst．　Me£als，22（1980＞，70．

56）An　Automatic　Detection　of　Fatigue　Cr＆ck王ni£iation　Life

　of　Welded　30ints，　A．　Oh毛a，　M．　Kamakura　M．　Nihel，　Y．

　Maeda，　K．　Ikegawa　and　E．　Sasaki，　Trans．　Na毛，薮es．

　三nst．　磁etals，　22　（王980），　151。

57）SM5GB突合せ溶接継手における疲労き裂伝播しきい値におよ

　ぼす引張残留応力の影響，太田昭彦，佐々水説男，鎌倉将英，

　二瓶瓶俊，小菅通雄，金1老正雄，稲」鉦道夫，溶ま妾学会誌，5G

　　（1981），　16i．

58）S45C，　SC磁435鋼の高温高サイクル疲労特性，金澤健二，出

　　iコ弘二，佐藤守夫，鈴木幟之，金尾驚雄，季捌・，3G（1981），

　454．
59）耐熱鋼SUH660鋼の低サイクル疲労特性の温度，ひずみ速度
　依存難三，　金澤健二，　【．．乱1口翼、二，／1・林…冊夫，　材』料・，30　（王981），

　　922．

60＞溶接継手の疲れ強さにおよぼす疲れ試験粂件の影響について，

　稲壌道夫，二瓶正俊，鎌倉将英，佐々木悦男，金尾エE雄，圧

　力学そ蒋，　20　（1982＞層〔，．2

61）Low－and｝｛i傷h－Cyc蓋e　Fatigue　Propertまes　of　Various

　Steels　Specified　i雛JIS　for　Mach雲ne　Structural｛Jse，　K。

　Tanaka，　S．　Nis嫡ima，　S．　M　a£suoka，　T．　Abe　and　F．　Kouzu，

　Fatigue　o£　£ng．越at．　＆　Structures，4－1（王981＞，97．

62）Statis£ica茎Fati霧ue　Properties　of　Some正｛eat－Treated

　Steels罫or　Machine　Structural　Use，　S．　Nishijima，

　Statistica韮Analys玉s　o£Fatlgue　Data，　AS「r廼，　STP744，

　　（王981），　75．

63）The越echan孟sm　of　Low－Cycle　Fa£lgue　Crack　For撮at玉on

　Related　to　Annealin窪Twin　Boundar三es　i駿Aus£enitic

　Sta呈niess　Stee三s，　K．　Kanazawa，　K．　Yamaguch…and　K．

　Kobayash玉，　Trans．　王SIJ，　21　（1981），　708．

64）£壬fect　of沢esidua垂Tenslle　Stresses　on　Thresho圭d　Level

　£or　Fa毛igue　Crac悲Propagaξion　in　Welded　Joints　of

　S酸50B　Steel，へOhta，　E．　S哉sak呈，磁．　Kamakura，醗．

　Nihei，　M．Kosu繕e，　M．　Kanao　a臓d　M．　Inagakl，難W　Doc．

　　X豆II－986・一81，　and　Trans．　Japan　Weld．　Soc．　i2（王981）β1。

65）Effec£of　Speci醗en　Confi霧ura瓠on　and　Test　Frequency　of

　Fatigue　Streng出，　M．王nagakl，　M．　N魚ei，　M．　Kamakura，

　E．Sasakl　and厳．　Kanao，　HW　Doc．　X蝦一994－81．

66＞Statis£ical　Analysis　on　Fatigue　Streng£h　o｛Arc－Welded

　Join£s　Usin露CoΨered　Electrodes　under　Vari・us　Weld重ng

　Condi£ions　wi毛h　Particular　A樋ention　to　Toe　Shape，　M．

一97一



金属材料技術研究所研究報告集　昭稲57年版

　Nihei，　E．　Sasaki，醗．　Kanao　and　M。　Inagaki，　IIW　Doc．

　　XIII－993－81　and　Trans．　Nat．　Res．　Inst．　Meξals　23

　　（1981），　21曾

67）Statisticai　Analysis　for　Correlation　between　Scatter　o｛

　Fatigue　Strength　and　that　of　Reinforcement　Shape　of

　SM50A　Bu枇Welded　Joints，　M．　Nihei　anδE．　Sasakl，

　Trans．　Nat．　Res，　lns亡．ハ｛eむals，23（1981），79．

68＞High／re斑perature，　High－Cycle　Fatigじe　Properties　o麦

　Cr－Mo　Alloy　Stee韮Plates　for　Pressure　Vesse韮s，　K，

　Kanazawa，　K．　Ya瓢aguchi　and　M．　Sato，　Trans．　Net．　Res．

　Inst．　Me£a韮s，　23　（1981），　88．

69）蟹ect　of　Strain　Wave　Shape　on　High　Temperature

　Fat玉gue　Life　oξType　3王6　Steel　and　Application　of　the

　S加ain盆ange　Parti£玉oning　Me山od，　K．　Ya恥a即ch　a籍d　K．

　Kanazawa，τrans．　Nat．　Res、　Inst．　Metals，23　（1981＞，

　173．
70）Effect　of　Progra：nmed　Mean　Stress　on　Fatigue　Stregth

　of　Welded　Joints　o£SM58　Stee1，　M．　Nihe㍉E．　Sasaki

　and　M．　Kamakura，τrans．　Nat，　Res．至nst．　Metals，23

　（198玉），182．

71＞Effects　o至Specimen　Size　on　Fat三gue　Pr◎pertles　of　SM50B

　Non－Load　Carrying　Fillet　Welded　Jolnts，　M．　Ka醗akura，

　M．N三hei，　E．　Sasaki，　M．　Kanao　and　1畦，　Inaga這，　Trans．

　Nat。　Res．　Inst．　Metals，24（1982＞，　under　submlssion．

72＞Effect　of　Specimen　Size　and孚est　Frequency　on　Fatigue

　Propertles　of　SM50B　But毛Welded　Joints，　M．　Nl註ei，　M．

　Ka憩akura，露．　Sasaki，砿Kanao　and瀬」盈agaki，　Trans．

　Nat．　Res．　Inst．　Metals，24（1982），　under　sub撮iss三〇n．

（特許＞

1）ダイヤルゲージのスピンドル微動装置，住吉英志，登録

　13791三8号，　目召考…轟56年5月28日．

2＞回転曲げ疲労試験機，西島　敏長尾義信，特願55－166306，

　日召孝§56年1　月22日．

3）不規則表面に発生する疲れき裂の自動検出方法，太田昭彦，

　鎌倉将英，二瓶正俊，特願53－068346，

　町召司勧53年6月8日．

4）写真画像の明購に対硲した凹凸金属膜画像を得る方法，太田

　昭彦，登録第042149号，

　昭和56年6月26日．

798一



建築物内給水設備の防錆に関する総合研究

下調費研究

腐食防食研究部

藤井哲雄，小玉俊明，馬場晴雄

昭和52年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　ホテル，病院，共岡住宅をはじめとして水を多最に使層するビルの給水醍管系においては，

赤水の発生やさび詰まりなどの腐食障害を生じ，ビル設備の保全上，早急な対策が望まれてい

る。わが国の淡水水質は地勢を反映して一般に軟質である。欧米大陸地帯に多い硬水では，炭

酸カルシウムのスケールが管内面に皮膜として生成すると，腐食を防ぐ役舗を果すといわれる。

しかし，軟水ではこのような効果が期待できないので腐食性の強い水とされる。従来，わが函

では水源を地下水や伏流水に求めていたが，水需要の増大に伴って小幾膜な地下水ではまかな

いきれなくなり，水源を次第に河川水に求めざるをえなくなった。しかし，日月i水は高度経済

成艮期と時を間じくして汚染が進み，水の浄化に高度な化学的処理を必要とし硫酸バンドの投

入や塩索処理によってCr，　SO42…イオン濃度の増加やpH低一1マをきたし，配管の腐食を促進す

るようになったともいわれている。このように淡水の水質は地域性に依存しており，酉己管材料

の選楚にあたっては水質条件を見極める必要がある。しかし淡水中の金属材料の｝｝薪食について

水質化学的な立場からえられた系統的なデータがなく，醗管材料の選定に勒する明確な指針が

与えられていなかった。そこで本構究はわが囎で最も一般的である軟水巾における溶融亜鉛め

っき鋼管，炭素鋼管，銅管の鷹食特性と使用条件を明らかにすることを目的とした。まず給水

醗管の内面腐食の実態を調査するため，国内各地から腐食サンプルを収集して腐食状況を調査

した。次いで一過性の水道水巾における配管材料の腐食試験を行い，水質，金属封鎖剤及び水

力学的条件と腐食の関係を求めた。さらに東京，大阪，名露麗の主要都市の7ケ所の浄水場で

腐食試験を実施した。一方，亜鉛めっき層上に生成する腐食：生成物について検討を加え，耐食：

性を保持するための条件を爽験的及び平衡論的な考察によって明らかにした。

1．研究の背景

　各種ビルの屋内給水醜管系における腐食損傷は建築

設備の維持，管理の上で最も重要な問題として早急な

対策が望まれている。従来、給水酎管材料としては溶

融亜鉛めっき鋼管が使用されてきたが，水を多驚に消

費するホテル，病院，共岡住宅などの高層ビルにおい

て亜鉛層がすみやかに消失し，炭素鋼の腐食によって

赤水を発生したり，さび詰まりを盤じて通水能を低下

させるなどの障害を生じるようになった。わが劇の近

年の著しい経済成長及び生濡の高度化に伴って水の需

要も増大し，小親模な井戸水ではまかないきれず、水

源を河川水にもとめざるをえなくなった。しかし，時

を岡じくして河川の汚濁が進み高度の浄水処理を必要

とし，凝集沈澱や塩素処理の過程で腐食性アニオンで

あるSO4㍗やCrが増舶することになった。このよう

な腐食障害に対してライニング鋼管が開発され利用さ

れるようになったが，既存のビル設備においては，在

来管を代替材料に更新することは容易ではない。また

水質によっては従来の溶融亜鉛めっき鋼管が長期にわ

たって健全に保持されている例もある。このような状

況に対して亜鉛めっき鋼管の使用における水質的条件，

赤水発生の条件及び金属封鎖剤添加による防食効果な

ど，配管材料の水道水中における腐食挙動を明らかに

することが本研究の爲的である。なお，本研究は厚生

省，建設省，及び当研究所の3者による総合研究とし

て実施され，厚生省は金属封鎖斉llと毒性について，建

設省は建築設備の面から検討が行われた。
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2．ビル内給水配管における腐食の実態

2．1．サンプルの収集

　建物内給水設備の腐食実態を調査するため，（財）日

本建築センターと共同して国内各地の既存建築物の給

水配管からサンプルを切りとり，腐食状況を調査した。

昭和53年8月～54年2月にかけて解体または改修が予

定される建物の中から各建設会社にサンプルの提供を

依頼した。その結果，国内31ケ所から’204本のサンプ

ルが集まり，その中には約130個の継手や弁類が含ま

れた。収集したサンプルはほとんどが溶融亜鉛めっき

鋼管で，外径17．3mm（呼び径10A）から216nlm（200A）

の寸法範囲にわたった。建物の用途はホテル，病院，

銀行，デパート，事務所などで，建物の規模は平屋か

ら地上14階のものが含まれ，竣工年次は昭和4年～49

年にわたった。図1はサンプリングの指定位置を示す

ビルの屋内給水配管系統図である。水道水は水道本管

からいったん受水槽に貯えられ，揚水ポンプによって

屋上の高架水槽に汲み上げられ，そこから自然流下に

よって各階に配水される。揚水管は間欠的に高流量と

静止が繰り返され，給水主管は使用量に応じて水流速

は変化する。また末端の枝管ではフラッシュバルブや

水栓の開閉によって間欠的に通水，停止が繰り返され

る。このように給水配管系の部位によって通水条件の

相違により腐食状況も異なるものと考えられる。
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図1　試料採取位置を示す給水配管系統図

湯沸器系統

C2

2．2．腐食形態

写真1は配管内面の腐食状況の一例を示す。水道本

写真1　給水配管の内面の腐食状況

管から受水槽を経て高架水槽までの系統は，ほとんど

のサンプルに亜鉛層は残存せず，一様な厚いさび層で

内面が覆われている。この系統では水の使用量に応じ

て揚水管内は水の流動停止が繰り返される。さびこぶ

は大きく成長せず，小さな突起をもったさび層で覆わ

れている。一方，高架水槽から給水主管にかけては水

の使用量に応じて流速は常時変化するが，配管末端の

ように湛水する機会は少ない。一般に給水主管では大

きなさびこぶの発達がみられ，とくに横走管ではさび

詰まりが著しい。配管の末端である小便器，大便器系

統では使用頻度により腐食状況に差がみられ，東京都

内の事務所ビルにおいては鉄さびで管はほとんど閉塞

状態のものがみられた。しかし，多くの場合亜鉛層が

残存し局部腐食を呈した。掃除用流し，湯沸器系統は

水が滞溜している時間が長く管内面は亜鉛層が健全に

保持されていることが多い。

2．3．腐食生成物

　管内面に残存する亜鉛町上の腐食生成物をX線回折

及び赤外分光法で同定した。その結果を表1に示す。

亜鉛の腐食生成物は珪酸塩が主体であり，炭酸塩も検

出されたが非晶質であるものが多い。結晶性珪酸塩と

してヘミモルファイト（Zn（OH）2Si207・H20）が検

出された。一方，鉄さびはX線回折の結果，α一FeO

OH及びFe304が検出されたが非晶質のものもみられ

た。しかし，硬度成分は検出されず，地域的な差異も

みられなかった。

3．淡水中における腐食試験法及び電気化学測定法

3．1．試料

　腐食試験に用いた試料はいずれの場合も実用材料の

呼び径15A及び20Aの配管用炭素鋼管，溶融亜鉛めっ

一100
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装1　亜鉛贋．．ヒの腐食生成物

都市名 環境 試料番号 組　　成

札幌 給水 難03B2 珪酸塩

飯坂 〃 201 〃　，炭酸塩

青森 〃 202C2 ノ1　　　　　　〃　　，

長井 〃 203C3 炭酸塩

佐久 〃 301 炭酸塩，珪酸塩

東京 〃 510 炭酸塩，ヘミモルファイト

藤沢 〃 605F3 〃　，珪酸塩

浜北 〃 703R2 ヘミモルファイト，炭酸塩，珪酸塩

大阪 〃 803C3 炭酸塩，珪酸塩

福岡 〃 1002 ヘミモルファイト，炭酸坂

那覇 〃 ioOIG2 2ZnCO3・3Zn（OH）2

札幌
々△．・」覇1

ﾅ＝口で勿 1G3e 珪酸塩

東京 〃 513al ヘミモルファイト
〃 〃 517b4 〃

藤沢 〃 604a正 〃

ヘミモルファイ｝・Zn4Si207（OH）2・R20

き鋼管及び給水用銅管（内径10及び22mm）から長さ10

cmに切り出し，炭素鋼管は解洗し，溶融亜鉛めっき鋼

管と銅管は脱脂，洗浄して秤最後，試験に供した。本

実験に胴いた炭素鋼管の化学組成はCO，13，SlO．04，

M薮0．44，PO．016，SO．0エ7（wt％）であった。溶融亜

鉛めっき条件は浴温450℃，浸漬晴間60秒，引上速度20

秒／mであ1），亜鉛の平均イ寸着量は600～650g／m2であ

った。試料の調製は㈱鋼管壼1三鉛鍍金の御好意によった。

銅管はリン脱酸銅管と無酸1素銅管を用い，いずれも㈱

日本銅センターから提供を受けた。

3．　2．腐食試験法

　葭己管材料の腐食と水質との関係をi発験的に解明する

ため，現実の腐食環境の主要な腐食因子をなるべく忠

実に模擬する必要がある。ビル内給水配管系では水道

水が一過性で流動しているので，腐食試験においても

溶存酸素（DO），　p｝｛，残留塩素などは水道水とほぼ岡

じ条件に保持する必要がある。本実験では管状試験片

を用いアクリル樹脂製の継手で連結し，その中を一過

性に水道水を流した。図2は試験装置の模式図を示す。

アルカリ剤や防食剤の添加は定雛注入ポンプを用いて

行い，pHを低下させる場合は炭酸ガスを吹込んだ。水

の流量は原則として2¢／分とし，配管の出【コで水温，

pH，　DO，導電率をモニターした。腐食速度は重量減

法で平均腐食速度を算出するとともに，電気化学測定

により腐食の経時変化をモニターした。図3は腐食計

測及びデータ集録システムを示す。水質は水温，pH，

DO，導電率の4項員について順次測定され，一定時聞

水質センサー

　や
eストセクション

　　　　排
@　　　出
@　　　口

ﾏ

ワ

マ　薬注 　流下鼠　計

　P

?道水
入口

図2　腐食試験装1鴛模式図

マイクロ
vロセサー

タイマ劃込み管理

水質計器
L£P褒示

A／D
ﾏ換器A：1丹

チャンネル切換

@　　制御
ディジタル

vリンター

ディジタル
ｩヒットテー

L録装置腐食試験片 リレ…群

分極抵抗・

?食電位計 　3
�ｹ　口

　　　　　　　　　　OFF　LINEチャンネル切換，制御

データ処理装遣

図3　水質・腐食計測及びデータ集録システムの概念図

ごとにデータの記録を行った。その他の水質項目は必

要に応じて化学分析を行った。電気化学測定データは

10個までの試料について腐食電位及び単発式分極抵抗

を～定時間ごとに順次測定した。分極抵抗は100μAの

アノード電流を15秒間分極した。これら水質データ及

び腐食データの読みとり，スイッチの切換え，フォー

マット化したプリンターへの印字などはすべてマイク

ロプロセッサーによって欄御するようになっている。

デジタルプリンターによる印字と並行してデジタルカ

セットテープへの記録も行った。テープ1巻には1ヵ局

分のデータの記録ができ，別のデータ処理装置による

．再編集，演算処理を行った。

3．3．電気化学測定

　配管材料の腐食速度をその場測定（加s融）で求め
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ることは，腐食の基礎データとしてばかりでなくモニ

タリングとして応用が考えられる。その場測定として

一つの可能性は腐食電位及び分極抵抗などの電気化学

測定法である。腐食電位の測定には照合電極の選定と

電極の構造が問題となる。構造が簿単で信頼姓のある

電位を示すものでなければならない。飽和カロメル電

極やAg／AgCl（3．3MKCD電極は実験叢的によく用い

られるが，実プラントでの取扱いがやっかいである。

しかし，本実験の対象となる水は15～20ppm（5×10｝4

mo茎／DのCrを含み経時的な変動も少ない。このよう

な環境ではAg線の先端をAgCl化したものを直接水

中に浸漬して照合電極として使える可能性がある。事

実この電極はAg／AgCl（3．3MKCD極との電位差が

約205mVで電極による多少のバラツキはあるものの長

時間にわたって安定した値：を示した。図4は電気化学

測定用セルでAg／AgCl電極を掬い，電流を印力［iする

ため対極としてステンレス線が試料管内の中心に位置

し，電流分布が均一になるように配慮した。分極抵抗

法で腐食速度，経時変化を求めようとする場合，水道

水の導電率はおよそ150～200μS／CB】と低く，分極電流

によってi8降下の誤差を生ずる。そこで迅速簡便にiR

降下分を検出する方法を考案した。すなわち，一種の

カレントインタラプタ法でオシロスコープを用いるこ

となくiR降下部が直読できる。その原理を図5に示す。

すなわち，1）デューティ比50％の定電流断続波を測

塩化銀電極　試料

一一一醒

p而｝一

，弓隠一一 曽一一一一一■一　

@論
匿■一而酊

黷壕黶

山静需肝耐 一冒冒

W一顧”7冒一一 而〒一〒｝一一幽凸’ 一瞬冒耐置

盗

　　　＼
vラスチック継手

　／

ﾎ極
一

圏4　電気化学測定用セルの概念図

アナログスイッチ

　　　　定電流電源

　　　　　　　　　　　　　　　　　CE　　　　　　　　　Q

発振器T G呂：多範　　聾
　　　　　　　　　　　　　　　　　　WE

（a）デューティ比50％の定電流断続波を与える回路

定セルに与える。この断続周波数は反応分極に対して

十分速いことが必要である。2）このときの電位応答

は分極電位に矩形波の重なったものとなる。その矩形

波のpeak　to　peak（pp値）値がiR降下に等しくなる。

3）pp値を安定に求めるため高域逓過フィルターを通

した後，整流方式で求める。商用電源からハム（50Hz＞

を拾いやすいが，これは高域通過フィルターで除去す

る。このような制限から断続周波数は5kRzとした。

本出山を用いた分極測定では一定時聞直流分極し，電

位を読みとった後，引続いて同じ電流値の断続波を与

えてi薮降下を読みとった。この方法は電気防食の管理

モニターとして実用しうるものと考えられる。図6は

流通水道水中における試験開始25日後の炭素鋼管及び

亜鉛めっき鋼管の分極特性を示す。測定は15秒間定電

流を与えて分極電位を読み，次に断続定電流を与えて

分極測定を繰り返した。図6で点線はIR降下補正をし

ない値を，○印は補正｛直を示す。縦軸の電：位は直接浸滲毛

のAg／AgCl電極で読みとった値であり，平衡電位の

換算にはこの照合電極の電位が＋417磁V（SHE）であ

るとした。電流の小さい領域ではアノード及びカソー

ド方向にほぼ等しい分極抵抗を与えるが，ターフェル

強陣や拡散限界電流は現れなかった。直線域の分極抵
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図5　iR降下を迅速簡便に求めるための分極測定回路図

Z轟／Zn（OH＞2

　　　　　　　　　　　　　　　　　ヘ　一L6　　　0　　　　　　王0　　　　　20　　　　　30　　　　　40　　　　　50

　　　　　　　　　　電流密度　μA／㎝2

図6　流通水道水中における配管材の分極特性，iR降．下補正，

　　流速2．5聖n／min，　pH6．9
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抗値：は炭素鋼管で4．2～4．泳ρ・Ci誉［2であり，白管では19

～20k9・c臓fであった。表2は35日間の腐食試験期間中

における分極抵抗値によるモニタリングの結果である。

重鼠減より求めた平均腐食速度（（1＿）とRpの平均

（Rp）の積はほぼ一定で，陰管においては腐食速度とユ／

Rpとの間に相関がみられる。炭素鋼管に対しては重量

減の大きい方が分極抵抗が大となった。この事実は炭

素鋼の局部腐食と関連するものと思われる。

表2　平均腐食速度と分極抵抗健の関係

嚢3　水道水の水質分析例

　　　　　　　　　　（昭和5婆年5月）

水側条件
平均腐食速度（35陛〉

材’質
mdd ic壁レ貯

iμA／（・1の

分極抵
R単均
qP（kρ
@・cnゴ）

7｝corr

ﾎ

溶融：亜

狽ﾟっ

ｫ鋼管

水道水，定常流

maOH添加，
@　　　　定常流

?道水，断続流

7．09

S．96

Q．95

2．42

ｳ．70

P．01

22

R5

S8

53

U0

S8

炭素

|管

水道水，定常流

maOH添加，
@　　　定常流

28．2

P9．7

11．3

V．9

53 55

Q4

水　温（℃）

pH

導電率（μs／cm）

Mアルカリ度（ppm　CaCO3）

HCOゴ（ppm　CaCO3）

総硬度（ppm　CaCO3）

Ca雁更1臭：　（pprn　CaCO3）

Mg硬度（PPm　CaCO3）

α一（ppm）

SO42一（ppm）

Sio2（ppm）

残留塩索　（ppm＞

溶存酸素

21．4

　6．97

228

31．1

37．9

b9．0

42．2

16．8

16．9

32

16

　1諜1
Sa£．

4．流通水道水中における腐食試験結果

4．1．水質

　昭和54年4月19陰～岡年9月14田の5ケ月間にわた

って炭素鋼管，溶融亜鉛めっき鋼管，銅管の腐食試験

を行った。実験に粥いた水道水の水質分輯例を表3に

示す。導電率，pH，　Mアルカリ度，　SO42～濃度に朝霞

浄水場系の水質上の特徴がみとめられる。表4は独立

した3系統の試験配管における水質制御状況を示す。

系統1は無調整の水道水質であり，系統HはNaOH濃

厚液を定量濠附してρHをやや高くした。系統Illは炭

酸ガスを吹込みp騒6．6付近に制御した。ウインクラー

法による溶存酸素濃度は，いずれの系統もほf空気飽

和となっていることが確認された。

4．2．pHの影饗

　腐食試験後，腐食生成物を除去して管の重量減を求

め平均腐食速度を鱒：出した。衷5は昭和53年12月～54

年12月の一年間の試験結果であり，衰6は分極抵抗と

の対応を求めるために行った147日間の腐食：試験結果

褒4　水質モニター結果

月

4

5

6

7

8

9

平　均

S　－　1 S　－　II S　－　III

水　温 導電率 D，0． 水　温 導電1察 D，0， 水　温 導電率 D．0．

（℃〉 （μs／c馴）

pH
（PP騰） （℃〉 （μs／Cm）

pH
（PP斑） （℃） （μs／cm）

PH
（ppm）

15．4

P8．2

Q2．9

Q3．6

Q6．王

Q4．6

220

Q22

Q34

Q56

Q56

Q49

6．86

W690

U．90

U．94

U．98

U．98

1正．1

X．8

W．1

W．2

V．0

V．2

13．7

P6．4

Q0．8

Q1．6

Q3．7

Q2．4

248

Q53

Q65

Q90

Q90

Q85

7．20

V．32

V．33

V．25

V．25

V．37

10．5

X．1

V．嘆

W．G

W．4

W．7

15．2

P8．2

Q3．0

Q3．9

Q6．4

Q4．9

213

Q王5

Q28

Q48

Q48

Q42

6．51

U．59

U．64

U．62

U．61

U．76

9．3

W．6

V．8

W．王

U．6

U．5

2L8 240 6．93 8．6 19．8 272 7．29 8．7 21．9 232 6．62 7．8

ウインクラー淡による溶存酸素の分析

14．唾

9．8

9．7

3

三ppm

O

1嘆．7

9．80ppm

9。47
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表5　水道水中における配管材料の腐食速度（1年間）

pH6．6 pH6．9 ジH7．3

mdd 岬y 組dd 醐y 照dd 弼y

炭素鋪管　（20A） 26．⑪ 0，121 28．5 ⑪，132 3⑪．0 0，139

11　（15A） 3e．8 0．1婆2 35．1 0，163 38．0 0，177

攣雛め（20A＞ 13．9 0，071 6．38 0，033 3．08 0，016

〃　　（15A＞ 19．1 0，098 7．87 0，040 5．52 0，028

銅　管（22φ） 一 一 2．49 0．0102 1．50 0．0061

〃　　（〃） ㎜ 一 2．21 ⑪．0090 1．37 0．0⑪56

〃　　（16φ）
㎜ 一 2．35 0．0096 1．42 0．0058

衷6　璽鉛めっき鋼管及び炭素鋼管の腐食速度（147日）

、pH6・6 P慧6．9 pR7．3

mdd m醗／y mdd 閉蜘 mdd 田旧／y

炭素鋼管（20A）

汢狽ﾟっき管（20A）

25．6

V．6填

0，119

O，039

27．6

Q．63

0，128

O，013

33．2

P．74

O，154

O，009

である。いずれも3個の試料の平均値である。炭素鋼

管についてみるとpHが高くなると腐食速度が高く，

20Aでは25～331nddの範囲にあり，15Aでは流速が大

きく腐食速度は30～38mddとなった。いずれもさびが

厚く発達し有効断面積は著しく低下した。p｝｛6．6の場

合にはさびが管内面に一様に付着したのに対し，pR

7．3では腐食が局在化する傾向がみられた。一方，亜鉛

めっき鋼管の腐食はpRに強く依存し，ひHが低いほど

腐食速度は大きい。とくにpH6．6では1年経過後には

エ5A管に赤さびの発生がみられた。銅管の腐食速度は

いずれの条件も小さく，亜鉛めっき鋼管の場合と二様

にpH依存性がみとめられる。腐食試験期闘中における

試料の腐食電位の経時変化を図7に示す。炭素鋼管は

一〇．6

初期に一〇．86V（vs　Ag／AgCl＞と卑な電位を示したが

時間の経過に伴って貴となり，またp｝｛が高いほど卑な

電位を示した。p｝｛6．6の場合には一G．83Vにほぼ一一定

した。一方，亜鉛めっき鋼管は試験開始直後には一

1160：nVと卑な電位を示し，時間の経過とともに高くな

り，140日経過後には炭素鋼管の電位とほぼ隅じ電位に

達した。15A管を用いた刷の実験では炭素鋼管の電位

より高くなった。このような亜鉛めっき鋼管の電位の

貴化は，亜鉛めっき層中の化合物相の出現に起因する

ものと考えられる。このような亜鉛めっき鋼管の電位

の貴化及び炭素鋼の電位と逆転する現象は，亜鉛層の

犠性陽極としての作用が失われることを意味し，局部

腐食の傾向を増大するものと考えられる。図8は銅管

の腐食電位の経時変化を示す。300日経過するまでp8

6．9及び7．3の1苅者ともほとんど同じ電位を示すがその

後，pH7．3では電位は次第に高くなり580日後には一

〇．115Vに達した。　PH7．3の銅管試料内面には青緑色の

盛り上りがみられた。図9は炭素鋼管の1／Rpの経時変
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化を示す。1／沢pは晴問の経過に伴って大きくなってい

る。本実験は春から夏にかけて行われ，炭素鋼管の腐

食が水温に強い依存性を示すほか，局部腐食への分櫨

抵抗法の適言が衰2に示したと岡様な理由で問題とな

る。図10は亜鉛めっき鋼管の結果でありpH6．9，7。3の

場合，時問に対してほぼ一定であったがpH依存挫は著

しく，また薫量減の結果と定性的によい対応を示す。

図11は銅管についての分極抵抗の経時変化を示す。腐

食電位の場合と類似な挙動を示し，時間の経過ととも

にRpは増火した。1年半経過後の銅管内爾にはp｝至7．3

では10個の試料のうち4個に微小なピットの発生がみ

られた。

0．12

を含む都水では260μs／cm，100ppmCrでは508μs／cm

であった。この濃度範囲ではCr，　SO42｝の添湘で腐食：

速度はやや増大する。一方，溶融瓶鉛めっき鋼管の腐

食速度はこの濃度範囲ではほとんど影響を受けなかっ

た。
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　　　図11　銅管の分｛亟抵抗の経時変化

4．3．Cl｝及びSO42一濃度の影響

　図12は炭素鋼管の腐食におよぼすアニオン添加濃度

の影響を示す。実験1は20～26℃で30日，実験Hは22

～27℃で32日間の結果である。NaCl及．びNa2SO4の水

道水中への添加は導電率の増大をきたす。20ppmのCl一

4．4．水力学的条件による腐食速度の変化

　図13は炭素鋼管の腐食墨の関係を示す。本実験で

は速い流速をうるため貯水槽を設け，水を循環させ

た。12A～40Aの管径の異なる試験片を連結し，0．3～

1．95m／sの流速がえられた。貯水槽の水は2¢／mlnの割

合で更新されたが，ばっ気効果によりp｝｛は7．0から7．3

に上昇した。炭素鋼の腐食速度は0．67m／sで極大がみ

とめられ，それ以上で腐食が減じた。この曹ll後で酸素

拡散律速から酸化膜の抵抗律速に変化するためと考え

られる。図14は亜鉛めっき鋼管の腐食景におよぼす水

流速の影響を求めたもので腐食量がV万に比例し，水

　　10．0

一105一

君
ミ
陰鵡

）5．0
斑
曝

炭素鋼鴛；（15A－40A＞
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図13炭索鋼管の腐食におよぼす水流速の影響
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力学的条件に基づく輸送律速反応であることを示して

いる。表7は通水・停止の繰り返しによる腐食速度の

変化をみた結果である。プログラミングタイマーによ

って電磁弁を開閉し間欠的に通水を行った。常時通水

に比べて12時間ごとに通水を停止した場合，炭素鋼管

の腐食は25％減じ，亜鉛めっき鋼管は33～43％減じた。

一方，静止水回では腐食速度は著しく減じた。これら

の事実は溶血酸素の増減に対応するものとして理解できる。
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£
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遍
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0
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　　図14　亜鉛めっき鋼管の腐食におよぼす水流速の影響

0．8　　　0．9　　　1．0　　　1．1　　　1．2　　　1．3

　　0．7　　　　　　1．1　　　　　　　　　2．0
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ﾃ止水

4G。4mdd

RL1

R3．4

kI

7．Olmdδ

S．01

S．71

O．37

4．．5．異種金属接触腐食

　炭素鋼管と材質の異なるユニオン継手を両者の金属

的接触が保たれるように結合し，水道水による鋼管側

の腐食量を求めた。表8は各条件について3組の試料

の平均値を示す。いずれの郷においても黄銅製ユニオ

ンと結合した場合，PVCライニング継手に比べて腐食

速度は増大し，亜鉛めっき製継手の場合は減少した。

衰8　炭素鋼管の異種金属接触腐食

　　　　　　　　　（鋼管Xユニオン継手）

組合せ P｝｛6。5 ジH7．0 pH7．4

炭量購×PVCライニング

@〃　×黄銅製継手
@〃　x亜鉛めっき継手

一mdd
S2．5

Q9．9

57。5mdd

UL7
T4．8

32．6mdd

S2．4

Q9．2

黄銅製継手の場合，炭素鋼管層面の肉厚減少が認められ，

その部分が異種金属接触腐食による腐食量の増大分に

相当する。

曝．6．金属封鎖剤の添加

　赤水を発生する給水配管系ではヘキサメタリン酸ナ

トリウムやメタ珪酸ナトリウムなどの金属封鎖剤が添

加されることがある。図15はヘキサメタリン酸ナトリ

ウムをマイクロチューブポンプで注入したときの腐食：

蚤の変化を示す。実験1は，分析試薬級，実験2は食

添用の市販品（P205として68％含む）を用いた場合で

ある。2～5mg／1（P205）の添加では腐食速度がやや

増大した。実験の中途から注入を開始した場合も無添

加より増大した。しかし，12mg／1では腐食速度は数

mddに減少した。管内面は黒色化しマグネタイトの生

成がみられ不動態化したものと考えられる。電位のモ

ニター結果によると無添加では一42G～一4501nVにと

どまったが，ヘキサメタリン酸ナトリウムの添加によ

り一250mVに上昇した。溶融亜鉛めっき鋼管に対して

はヘキサメタリン酸ナトリウムの添撫はほとんど影響

を受けなかった。また電位は卑な値にとどまった。一

方，メタ珪酸ナトリウムの添加による腐食速度の変化

は図16に示す。実験Aは固形の分析試薬級のものを，B

及びCは市販の液体試薬（SiO2／Na20羅2：1）のも

のをいずれも脱イオン水に溶解，稀釈して所定の濃度

になるように水道水に添加した。この実験ではメタ珪

酸塩の添加による腐食速度の顕著な低下はみられなか

った。これらの実験事実からヘキサメタリン酸ナトリ

ウムによる防食効果は少なくとも8ppm以上の添加が必

要であり，数即mの濃度範囲では金属イオンの封鎖効

果による色消作用の可能牲が考えられる。またメタ珪

酸ナトリウムの添加はpH上昇を伴い溶融亜鉛めっき鋼
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図16　炭索鋼管の腐食におよぼすメタ珪酸ナトリウム添加の影響

管の防食：に有利に作用するが，炭素鋼管に対してはほ

とんど効果がない。

5。浄水場における給水管材料の腐食試験

5．1．実験方法及び水質

　東京，大阪，名古屋の3地区における7ケ所の浄水

場を選定し，1年聞にわたる配管材料の腐食試験を行

った。帯いた材料は溶融亜鉛めっき鋼管，炭索鋼管，

銅管の3種である。腐食試験を実施した浄水場及び試

験期闘中の水質の平均値を衷9に示す。水質データは

各都市水道局のご好意によって提供をうけた。これら

の浄水揚のうち境，無下，鍋屋上野（一部）は緩速濾

過方式その他は急速濾過方式が採られている。砧下は

多摩川水系に属するが伏流水を原水としており酸度が

高く，pHが低い地下水の特徴を有している。その他の

浄水場はいずれも河川表流水を原水としている。境浄

水場は多摩川上流で取水され貯水池を経て導水され，

緩速濾過式であるためCl『及びSO42｝濃度とも低い。朝

霞，金町浄水場はいずれも利根川水系に属し，東京都

における最も給水能力の大きい浄水場である。朝霞浄

水場は金町浄水場より上流に立地し荒川の影響を受け

る。両者とも利根川水系の特徴としてSO42一濃度は高

いが，ρHは最終的に7，0を二丁に調整されている。柴

島，豊野浄水場は淀川水系に属するが前者は最下流で

取水されるため原水の汚濁が著しく塩素要求鑑が大で

ある。それに対して後考は木津川，桂川の合流点で取

水され，水質的には木津川の影響を大きく受ける。両

浄水場とも浄化過程で低下するpRを7付近まで國復す

る措擬は講じられていないようだ。名古屋はすべて木

曽川を水源とし，硬度，アルカリ度をはじめ溶解塩類

濃度は低く，従って導電率も低い極めて軟質な水であ

る。腐食試験は24個の試料をアクリル樹脂製の継手を

用いて直列に接続し，各浄水場の釜内に設置して浄水

を21／nainの流量で常時～過式に通水した。電気化学測

定用のセルを必要に応じて配概し，2ケ月ごとに腐食

電位と分極抵抗を求めた。試験は昭和53年11月から54

年10月にかけて実施し，2ケ月，6ケ月ごとに試料を

交換し腐食速度の季節的変動を求めた。

5，2．腐食速度と水質の関係

　衰1Gに一年間試験を行った後の重量減より求めた平

均侵食：度を浄水場別に示す。15Aの溶融亜鉛めっき鋼

管については砧下，鍋屋上野，豊野および柴島浄水場

において赤さびを伴った高い腐食速度が観測された。

朝霞，金町及び境浄水場では発錆はなく平均腐食速度

は5～6mddであった。炭素鋼管については利根川系

に比べ淀川系及び木曽川系でやや高い腐食速度を示し

た。これらの浄水場における平均腐食速度は15Aで34。7

田ddであり，20Aで32．3mddであった。銅管の腐食速度は

砧下の特異なケースを除くと2～31nddとなる。袈11は標本

数42の2ヶ月ごとの腐食速度データに対する各水質項欝

の単相関係数を求めたものである。炭素鋼管の腐食速

度に対して相関が認められたのは水温のみであった。

袈9　各浄水場の平均水質

渉水場，東京
水温

i℃）

P｝｛

アルカリ度
im解〆｝as　CaCO3）

導電率

iンs／cm＞

総硬度
im琶／las　CaCO3）

α一

img〆D

SO42一

im8／D

残留塩素

img／1＞

酸度
img／1as　CaCO3）

全炭酸
img／1CaCO3）

境　，東　京 14．2 7．2 40．3 123 荏7 5．3 10 L2 7．6 48．0

砧　下，東　京 15．8 6．4 59．0 308 77 19．2 41 L4 61．5 120．5

朝　霞，東　京 15．9 6．9 33．7 262 74 21．3 婆5 1．4 12．2 46．0

金　研・東　京 正7。5 6．9 28．8 259 70 26，荏 44 正。2 三エ．7 40．5

鍋屋上野，名古屋 13．8 6．9 13．6 60 18 5．1 4 0．8 嘆．8 18．荏

柴　島，大　阪 18．9 6．8 24．8 232 53 27．O 28 1．5 11．7 38．4

豊　野，大　阪 18護 6．6 19．0 149 36 13．9 23 1．0 12．5 3L4

一107一
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表10　配管材料の平均侵食度　（mdd）

亜鉛めっき鋼管 炭　素　鋼　管
銅　　管浄水場，都　市

20A 15A 20A 15A

境　，東　京 ＊＊ S．96 8．42 31．6 32．荏 2．60

砧　下，東　京
＊＊ Q1．1 ＊本 Q3．6 25．0 25．9 8．68

朝　眼，東　京 5．79 8．09 30．8 25．8 4．11

金　町東　京 6．63 4．66 34．4 28．3 3．G8

鍋屋上野，名古屋 ＊9．82 ＊112 45．5 40．9 3．00

柴　島，大　阪 1G．4 ＊18。0 38．1 43．4 2．37

豊　野，大　阪 ＊20．6 ＊16．8 30．9 46．2 2．35

＊）亜鉛層の島部溶解による孔食

綱）亜鉛層消失

表11　腐食速度に対する各水質項目の単相関係数

水温 P｝｛ アルが渡 導電率 総硬度 Cr SO42　 残留塊素 酸度 全炭酸 αH＋

炭　素　鋼　管（20A） 0．56 一〇．07 一〇．21 一〇．20 一〇。27 一〇ほ8 一〇．13 一〇。08 一〇．16 一〇．19

璽涯鉛めっき鋼管（20A） 0．11 一〇．61 0．69 0．荏8 G．23 0．23 0．26 0．27 0．84 0．82 0．82

αH＋：水素イオン活蚤（10－pH）

亜鉛めっき鋼管に対してはpH，　Mアルカリ度：，酸度及

び全炭酸の影響が大きい。図17は亜鉛めっき層の腐食

速度の対数とpHをプロットしたもので最小二乗法で求

めた関係は次式で表される。

　　　Iog　Y（mdd）＝7．婆一〇．97PH　　　　　　　　　　　　（1）

　Mアルカリ度：，酸度及び全炭酸はいずれもpH緩衝能

を示す因子と考えられる。中でも溺上昇のし難さを表

わす緩豊能として酸度を腐食加速因子と考えるのが適切

であろう。腐食速度と酸度（Acy）の関係は次式で表される。

　　　log　Y（mdd）＝一〇．02十〇，7510g〔Acy〕　　　（2）

1001

毛

8
躯王0

盒

▲
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図1ア亜鉛めっき贋の腐食速度の対数とpHの関係

ミ

葦

　また亜鉛めっき層の腐食速度をH＋活量（10－PH）　と

酸度の関数として求めた回帰式は次のとおりである。

　Yz。（n簗dd）＝一1．ユ3十〇．53・10つH＋7十〇．53〔Acy〕（3）

銅管の腐食速度とpHの関係は次式で表される。

　　　logYcu（mdd）篇5．8－0．77pH　　　　　　　　　（4）

5．3．腐食減璽の経時変化

　炭素鋼管の腐食減量の経時変化を図18に示す。2ケ

月，6ヶ月の値はそれぞれ6國及び2國の測定値の平均

である。腐食速度は時間とともに減蓑の傾向を示すが，鍋

歴上野及び豊野浄水場のようにMアルカリ度の小さい

水ではその減衰の程度は低い。図！9は亜鉛めっき鋼管

の腐食減衰の経時変化を示す。発錆のあった試料は図

中の記号を○で囲んで示した。JISでは水道用亜鉛め

っき付着量を600g／が以上と規定しているのでその限

界値を図工一点鎖線で示した。翼下あるいは豊野浄水

場のように頭が低い水では亜鉛めっき層の腐食速度は

大で，聖上も早い。鍋屋上野浄水場の場合，最初の2

カ月間の平均腐食速度は低いが後に加速される。写轟

2は1年間通水試験後の亜鉛めっき鋼管の断面の顕微

鏡写真を思す。結下浄水場の場合，亜鉛層は完金に消

失した。鍋屋上野浄水場の例では亜鉛層の溶解は不均

一であり，これが局部的な発錆と対応している。この

水は溶解塩が極めて低く，緩衝能が低いため薫鉛と保

護皮膜を形成するHCO3㎜あるいはSio2が低く周部溶解

に至ったものと考えられる。これに対して境浄水場は
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亜鉛層の溶解が均一である。

　図20は銅管の腐食減量の経時変化を示す。この試験

では腐食速度の減衰傾向は認められなかった。銅管は

亜鉛めっき鋼管の場合と同様にpHが低くかつ酸度の高

い水では腐食速度が大となる。

2000
（㎜／Y）

＿1500
当
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罎1000
繭

　500

0

20A

0．2

0．1

0．0

15A

菖

▽

　　　　●

…　開
合／

026　120　6　12　　時間（月）　　　時間（月）

2000

1500
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図18　炭素鋼管の腐食減量の経時変化。符号は図17と同じ。
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図20　銅管の腐食減量：の経時変化。符号は図17と同じ。
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図19亜鉛めっき鋼管の腐食減衰の経時変化。符号は図17と同じ。

5．4．腐食電位及び分極抵抗

　電気化学測定に用いた照合極は銀線を塩酸溶液中でア

ノード酸化し，表面を塩化物化したものを直接，試験

水に浸漬したものである。この電極の電位は次式にし

たがい水中のCl『濃度に依存する。

　　　Ag十C1一＝AgCl十e一　　　　　　　　　　　　（5）

　　　E（mV，　SHE）＝491－59．110g〔Cl一〕　　　　（6）

　ただし，〔Cr〕はmg／1単位である。市販の塩化銀電

極（3．3M　KCI）と直：浸型塩化銀電極との電位差を各浄

水場において測定した。この測定値をSHEあるいは，

SCE基準に換算し，水中のCl一濃度の関数としてプロ

ットしたのが図21である。図22と図23はそれぞれ炭素

鋼管及び亜鉛めっき鋼管の腐食電位の経時変化を示す。

炭素鋼管の場合，通水2ヶ月後の電位は一〇．3～一〇．45V

（SCE）に達し，その後の電位変化はわずかである。こ

れに対して亜鉛めっき鋼管では各試料とも通水開始直

後の電位は一〇．6～一〇．75V（SHE）と卑な値を示すが，

480

460

臣440

の

5420
8
国400

380

360

　1

＼

Ag／AgC1電極

7

《（）

?

口

220

200

　自
　o180の

　51608
　国
140

写真2　腐食試験後の亜鉛めっき鋼管の断面

510　　50100　C17濃度（mg／1）

120

図21C1一濃度と塩化銀電極の電位。符号は図17と同じ。
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園23　亜鉛めっき鋼管の腐食電位の経時変化。符号は麟17と購じ。

時間の経過とともに電位は貴に移行し通水1年後には

多くの例で一〇．3～一〇。4V（SHE）となった。長階間使

用した亜鉛めっき鋼管では亜鉛の犠性アノード効果は

期待できないことを示している。とくに亜鉛罵の溶解

が著しい山下及び豊野浄水場において電位の貴化が早

期におこる。これに対して良好な耐食性を示した朝霞

及び金町浄水場では6ケ月までは卑な値を示したが，

それ以後急速な電位の貴化が認められず，亜鉛層の均

質な溶解を反映した。

6，亜鉛めっき層の耐食性と淡水水質

6．1．亜鉛の腐食生成物

　亜鉛めっき層が短期間に消耗されてしまう淡水の例

は地下水において多くみられる。このような水は酸度

が高くしたがって，pRの低い水である。亜鉛層の消失

に伴って赤水が問題となる。したがって，地下水を水

源とする上水ではばつ気処理による酸度の低下や，ア

ルカリ剤の添加などの措置が講じられる。～方，袈12

は亜鉛めっき鋼管が長期間使用され，亜鉛層が残存し

た事例における水質分析結果である。褻13は管の擾爾

状態及び腐食生成物のX三園折及び化学分析の結果を

示す。事例9を除いて飽和指数は負であり，Ca，　Mg

などの硬度成分の生成物中への析出はわずかであった。

亜鉛の淡水腐食による生成物はX線圓折では罪晶質で

あることが多いが，事例4及び8ではヘミモルファイ

トを，事例5b（給湯）ではZn（OR）2を，事例9では塩

基姓i炭酸亜鉛Z鋼CO3（OH）6・｝｛20を見い出している。

事例5b及び9を除き珪酸成分の高いことがわが国の亜

鉛の腐食生成物の特徴といえよう。図鱗は亜鉛腐食生

成物の赤外吸収スペクトルを示す。胴中に記した数字

は表12及び表ユ3の事例に対搭する。スペクトル3は非

晶質珪酸塩にみられるパターンである。1010αn磯　に

ZnSio4の最大の吸収がみられる。この水は溶性珪酸濃

度が高くかつひHが高い（pH8．45）ため，　Zn／Sl比が

1．01（モル比〉と珪酸分が高い生成物となっている。

スペクトル8はX線囲析によってはヘミモルファイト

と同定されたものであるが，かなりの量の非理質珪酸

亜鉛を含んでいる。スペクトルはデータ集に記された

hydrozinci£e（壊基性炭酸塊，　Zn5（CO3）2（0｝｛）6）のス

ペクトルに似ている。しかし，X線回折及び化学分折

結果からは別の塩基性炭酸亜鉛（Z臓4CO3（OH）6・H20）

に近い。赤外吸収スペクトルからは両者の区別が困難

であるが，1500，1380，及び830cm｝1のピークは腐食生

成物巾でのCO32一の存在を示すものである。当研究所

で実施した1年間の通水試験後の亜鉛めっき鋼管内面

の腐食生成物は赤外スペクトルXで示し，非晶質珪酸

塩と炭酸塩の両老の生成がみられる。1年程度では珪

酸塩の結品化の傾向がうかがえない。一般に初期の皮

9

8

3

壌棊性炭酸初孫

」∫＼～＼

非結晶質珪酸塩

x＼△ご…・

17
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　　　　　波数（×100cm－1＞

図％　亜鉛腐食生成物の赤螂吸収スペクトル
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褻12　亜鉛層が残存した事例の水質分析例

導電率 M－Alk 酸度1》 Ca硬度 Mg硬度 Cr SO42皿 SlO2
都　市 水　源 pH

μs／cm
mg／l
baCO3

mg／l

baCO3
mg／l

baCO3
mg／I
baCO3 mg／1 mg／1 mg／1

3 沼　津 井　水 8．5 82 33．0 0 三5．6 8．9 2．8 く1 31

嘆 東　京 上　水 7．1 265 43．0 8 60．2 22．2 23．2 37 21

5 東　京 上　水 6．8 263 27．8 10 52．7 王7．4 22．8 41 16

6 東　京 上　水 一 一 一 一 … ｝ 　 一 一

7 浜　北 井　水 7．3 146 44．2 5 40．8 7．3 8．2 4 8

8 福　岡 上　水 一
219 15．2 一 40．0 3．6 39．5 5 16

9 那　覇 上　水 7．6 515 正48 8 148 婆1 36 41
一

1）計算値

褻13　残存亜鉛履上の腐食生成物の分析値

使網年数 化　学 組　成 （wt％）
粥　途 備　考事例 管径

（年）
X線眠折

ZB SlO2 Fe Ca 蟹9

3 50A 冷却水 15 非晶質 30．7 34．7 3．3 0．8 LO
4－a 25A 上　水 15 Hem 一 一 一 　 一

4－b 20A 上　水 18 非島質 40．0 19．7 4．1
一 く一

5－a 25A 上　水 18 非晶質 21β 22．9 23．1 G．3 ＜0．1

5－b 20A 給　湯 ？ Z飛（0｝玉）2 64．6 1．7 2．6 1．2 く0．1

6 32A 上　水 ？

非戯質 婆5．4 15．5 2．8 0．1 ＜0．1

7 20A 上　水 ？

非晶質 4荏．8 16．9 5．5 1．i 〈0．1

8 60A 上　水 20 Rem 46．7 18．0 5．7 0．3 0．2

9 15A 上　水 20 BZC 48．8 L正 7．8 G．4 ＜0．1 CO2：8．4％

｝｛em：Hem呈morphi£e　Z飛4（OH）2S量207・H20

BZC：塩基性炭酸亜鉛Zn4CO3（OH）6・H20

膜に炭酸塩が多く，時間の経過とともに珪酸塩の比が

高くなる。

6．2．Zn（H）の溶解度

　Z難（1のの溶解度と腐食生成物の平衡論的考察を行

った。Zn（王1）はCu（II）と類似し中性溶液中で．塩獣性

塩あるいは共沈塩を作る傾向があるが，淡水濃度範囲

では塩化物あるいは硫酸塩は生成されない。ここでは

炭酸塩及び珪酸塩についてのみ取り扱う。図25は金溶

存炭酸塩濃度がユ〇一3鵬ol／1，あるいは溶i生珪酸濃度を10－4

mol／1含む溶液中におけるZn（H）の溶解度及び生成す

る固相を示すダイヤグラムである。塩棊性炭酸塩とし

てはhydrozincite（Zn5（CO3）2（OR）6）のみしか示され

ない。腐食生成物として観察されるZn4CO3（OH）6・

翫Oの熱力学データはえられないが，これが安定相と

して存在するならば図中HZとZH領域の境界部にその

生成物が現われることになる。曲線Bは珪酸塩平衡を

示す。その作成には次の関係式を用いた。

　　　2Z識2÷十H4Sio4≡ゴZ！｝2Sio4十4藍＋　　　　　（7）

　　　一log　K：＝4PR一ト2韮09こZn2つ十玉09〔｝｛4S圭04〕

　　　　　　　聯15．3　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（8）

δ

量

0
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一6

一8
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Zn2＋

琵Z
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B
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ii
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　　　　　　　pH
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ZC：ZnCO3　　　…｛Z：Zn5（CO3）2（OH）6
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図25　Zn（II）の溶解度：及び腐食生成物の平衡図
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　　　H4Sio4にH÷牽H3Sio4一　　　　　　　　　　　　（9）

　　　pK1＝9．9　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（王①

　Zn2S沿4の熱力学値は高温合成されたものに対する

値を用いており，Zm（OH）2Sio7・｝｛20，もしくは非晶

質Zn2Sio4に対する代用としては過小な櫨であろう。

境実の水溶液反応は曲線Bを垂直上方へ平行移動した

ものとなる。Zn（H）が炭酸塩あるいは珪酸．塩のいずれ

を生成するとしてもその溶解限の最小値はpH　8～10に

あり，淡水の場合にpHを上昇させることは亜鉛の防食

にとって有効なことである。わが国の水は溶性珪酸が

比較的高い場合が多く，天然水中に存在する珪酸に抑

制作用をもたせるためには，水のpR上昇をはからなけ

ればならない。

7．ま　と　め

　ビル内給水配管系における腐食の実態調査，配管の

腐食におよぼす水質及び水力学的条件の検討，浄水場

における腐食試験，腐食：生成物の平衡論的考察を行っ

た。本研究でえられたおもな成果は次のごとく要約さ

れる。

　1）国内31ケ所の建物から収集した204本のサンプ

ルを調査した結果，一般に溶融亜鉛めっき鋼管の腐食

は配管の部位及び水使用頻度に依存し，引込管から高

架水槽にかけては内面に亜鉛層は残存せず厚い鉄さび

層で覆われた。給水主管にはさびこぶの著しい発達が

みられたが，配管末端の間欠通水部では亜鉛層が残存

し局部腐食を呈する事例が多かった。

　2）淡水中における金属材料の腐食について実験的

に解明するため水質・腐食測定及びデータ集録システ

ムを開発し，分極測定におけるiR補償法を考案した。

この方法は電気防食の管理に応用できる。

　3）一過性腐食試験装置を用いて配管材料の腐食に

およぼすp｝｛，腐食性アニオン濃度，水流速，間欠通水，

ポリリン酸塩及びメタ珪酸塩添加の影響を求めた。

　4）東京，大阪，名古屋の3地区，7ケ所の浄水場

で1年間にわたり腐食試験を実施し，水質との相関性

を求めた。溶融亜鉛めっき鋼管と銅管はpR，酸度の影

響をうけ，炭素鋼管は水温にのみ相関性を示した。

　5）溶融亜鉛めっき層上に生成する腐食生成物につ

いてX線回折，赤外分光分析，化学分析によって検討

した。その結果，亜鉛層上の腐食生成物は一般に非晶

質の珪酸塩を主体としており溶性珪酸が比較的多いわ

が国の水質的特徴を反映している。平衡論的考察から

も珪酸塩を生成することによってZn（II）の溶：解度が減

ずる可能性が指摘された。硬度成分は検出されず，飽

和指数が負値を与えるわが国の箕型的な軟水下では，炭

酸カルシウムの析出による防食効果が期待できないこ

とを確認した。

研　究　発　衰

（口頭）

1）流通水道水による配管材料の腐食と分極測定，小玉俊明，藤

　井哲雄，腐食防食協会’78春期学術講演大会，53．5．

2）淡水中における溶融亜鉛めっき層の耐食性と水質の関係，小

　玉俊明，藤井哲雄，第25縢腐食防食討論会，53．i1．

3）流通水道水による炭素鋼管および亜鉛めっき鋼管の腐食試験，

　藤井哲雄，小玉俊明，馬場晴雄，腐食防食協会，79春期学術講

　滲｛大会，54．　5．

4）浄水場における給水管材料の水道水腐食試験（1＞，藤井哲雄，

　小玉俊明，馬場晴雄，腐食防食討論会，54．11．

5）浄水場における給水管材料の水道水腐食試験（H＞，小玉俊明，

　藤井哲雄，馬場購雄，腐食防食協会’80周期学術講瀕大会，55．

　　5．

6＞ビル内給水配管系における腐食の実態について，藤井哲雄，

　小玉俊明，馬場晴雄，腐食防食協会’81春期学術講演大会，56．

　　5．

7）水道水中における炭索鋼の腐食，藤井哲雄，小玉俊明，馬場

　哨雄，第28圓腐食防食討論会（’81，福岡），56．10．

（誌上）

1＞水道水腐食の基礎としての水質化学，小玉俊明，藤井哲雄，

　防食技術，26（1977＞，641．

2）亜鉛めっき層の腐食生成物及び耐食性と淡水水質の関係，小

　玉俊明，藤井哲雄，馬場晴雄，防食技術，29（1980），551．

3）浄水場における給水管材料の水道水腐食試験，小玉俊明，藤

　井哲雄，鵬場晴雄，防食：技術，30（王981），462．

4）ビル内給水配管系における腐食状況，藤井哲雄，小玉俊明，

　馬場艮青雄，　防食技多博，　30　（1981＞，　627．

（特許〉

　電解質抵抗降下の自動的補正方法，小玉俊明，藤井哲雄，特

　漂頁日召53－117850．
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宇宙空間を用いた新材料製造のための

地上実験に関する総合研究

特区費研究

材料強さ研究部

吉田秀彦，高橋仙之助，池野　進

昭和52年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　本研究は科学技術庁の特別研究從進調整費によるh宇宙空1綴を用いた礫率オ料製造のための地

上実験に関する総合研究”の一部を担当し“金属合金一TiCウィスカー系複合材料の作製に関

する研究”の題麹で実施された。

　最近超高真空，超高圧などの極限状態を利用した研究開発が飛躍的に進歩してきた。さらに

宇宙開発の進展とともに，宇宙の無重力，晦真空の揚の利用が可能となってきた。高真空の場

はまた大容堆の材料の処埋をも可能にする無限の空覇である。

　材料の均一混合，あるいは精度の良い分離，高品位の結贔製造，高純度材料の精製，薬品の

製造などに宇宙窒間を利用することは闘蒲の課題となってきた。

　このような嘉情から我が国においては本研究所が昭和47年に米国の航空宇宙局のスカイラブ

計画に参加してこの分野の研究を続けてきた。しかし米礪及び欧州諸騙はスペースシャトル／

スペースラブによる材料実験計画を着々と進めている情況にある。

　本研究はこれからますます活発になることが予想される米翻及び欧彌における宇宙材料実験

を考慮し，まず麗脆の小型ロケットの利用を目標に進められた。

　総合研究の一環を狙うものとしての本研究は，金属合金一「rlCウィスカー複合材料の作製を

小型ロケットの弾遵飛行ゆに行うということを旨標に地上研究がなされた。昭和55年9月及び

昭和56年1月の飛行実験粥試料の作製は，本地上研究の結果可能となったものである。さらに

飛行実験用電気炉の作製を目標に地上実験嗣電気炉の設ll十，試作を行い，衝撃，振動に劔える

構造と，加熱，加圧，冷却などの実験に必要な機能をも満足しうる諸条件を明らかにした。

1．研究の概要

1．1．研究の背景

　今後の我が国の産業構造を知識集約型のものとする

ことを考えた場合，字宙環境の特殊性を利用して，材

料科学の知見を高め，高機能，高付加価値材料を創出，

作製することは重要な意味をもっている。本研究は，

スペースシャトルの登場によって世界的な宇笛材料製

造競争に我が国が伍して活動を展開できるようにする

ため，複合材料及び半導体材料を宇窮空間において作

製するための基礎研究を行い，宇宙材料実験に備える

目的で始められたものである。

　我が国が当面利幣できる字欝実験環境は，宇割鋼発

事業団のTT500A／1・型ロケット飛行による6分間の無、

重蟄条件である。字笛開発事業団は、射場系追尾試験

用のTT－500ロケットの頭胴部を改造し，そこに材料実

験装遣，團収パラシュートなどを組みこみ，本研究と

併行して宇宙樗料実験の準備を進めた。

　我が圏における宇憲材料実験の端緒を開くためのも

のとして昭和52年科学技術庁特瑚研究促進調整費によ

る「宇宙空間を用いた新材料製造のための地上実験に

関する総合研究」が開始された。水報皆は上記特調費

概究の一環として「金属合金一Ticウィスカー系複合

材料の作製に関する研究」の題昌で総合研究の趣旨に

沿って実施されたものである。

1．2．研究の目標

　熱機関類の効率向上のためには，より高温での作動

が必要であるが，それには厳しい熱環境に紺える新し

い耐熱材料の開発が望まれる。本研究では従来の耐熱

合金と異なりセラミックスで補強した新しい磁熱合金
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を開発することを目標にして実施された。

　材料強化の主要成分であるセラミックスとしては，

チタンカーバイド（Tic）を選んだ。　TiCは融点が，

3140℃で高温における安定性は炭化物の中では最も優

れている素材の一つである。しかも密度が4．9g／cm　3で，

鑑の8．9g／c搬3と比べて小さく，軽量化の効果も期待

できる。

　本研究はNi基合金を母相とし，これに丁呈C粒子を補

強材として添加した合金の製造を意図している。合金

作製の方法として粉末冶金のプロセスを使用するが，

従来の合金作製のように最後には試料を溶融状態にす

る。これは構造材料としての複合合金の強度及び信頼

性が溶融法によった方が優れていると考えたからであ

る。

　しかしながら丁圭CとNiあるいはNi合金のように

相互に大きな密度の違いがある複合材料を溶融して作

製することは，浮力と熱対流との二つの撹乱作用によ

り，マクロ及びミクロ偏析を生じ均一組織をもった合

金の作製は困難である。

　ロケット飛行蒋には，局所的＊に無重：力状態を得るこ

とができる。いろいろな作用で完全には無重力状態に

はならないが，重力の加速度の1万分の1程度の低重

力は実現することができる。このような低重力下では，

合金成分どうしの密度の違いや熱対流の影響を十分に

小さく見積ることができる。したがって試料の素材を

微粒子の状態であらかじめよく調製して均～な組織に

しておけば，試料を溶融状態にしてもTic強化相が均

一に分散した良好な組織の合金が得られるものと期待

できる。本地上研究は，以上の目標のもとに進められ

た。

1．3．研究の内容

　金属合金一TiCウィスカー系複合材料の地上におけ

る溶融あるいは焼結法の欠点を低重力下での溶融，

加圧の方法で解決し，良好な性質の金属合金一Tic系

合金を作製しようとの計画のもとに，低重力実験用試

料の作製及び最：適実験条件の決定を目的として研究を

行った。

　検討された試料は，Ni及び腫合金を主成分とし，

これに補強材としてTicウィスカーを添加した複合材

料である。

　Ni－Tic系の高温における挙動を知るために混合・

・自由落下による座標変換により局所的に無重力状態にするこ

とができる。しかしRie搬annテンソルはゼロでないから，局

所Lorentz系ということになる。

圧粉試料の示下熱分析が系統的に行われ，焼結条件や

Mo添加の影響が明らかにされた。またNl－Tic系の高

温における接触角の測定結果も試料の処理条件や組成

の決定に役立った。

　地上実験用電気炉により溶融・加圧・急冷して得ら

れた試料の顕微鏡観察，X線マイクロアナライザーに

よる解析結果は，Nl－Mo－TiC試料が最も良好な組織を

示したが，しかしそれにもかかわらず，重力の作用に

よる偏析が克服しにくいことも確かめられた。

　以上の実験の結果，飛行実験用試料の調製及び実験

条件を明らかにすることができた。

　またTT500Aロケットに管槍して合金試料の溶融・

加圧・急冷実験を行う電気炉作製のための基礎的知児

を得ることを目的とした地上実験用電気炉の設計と製

作を行った。

2．研究の経過

2．肇。金属合金一Tic系合金

　低重力の環境で，密度の異なる相溶性の無い素材ど

うしを溶融して，地上で得られない均一一組成の材料を

得ようとする発想はすでに数多くある。

　しかし半重力環境では，浮力および水頭による圧力

が非常に小さいため，液体内部に存在するボイドが移

動して外部に出てゆくようなことは起こりにくい。

　本研究の特徴は，セラミックスと金属の密度差によ

る影響を低重力環境で解決しようとするばかりでなく，

さらに積極的に液体に圧力を負荷し内部のボイドを排

除しようとする意図のもとに地上研究を実施したこと

である。

　セラミックスには炭化物，酸化物，窒化物，棚化物，

けい化物など多くの種類があるが，この研究ではチタ

ニウムの炭化物であるTicのウィスカーが通産省工業

技術院大阪工業技術試験所から供給されるということ

から，金属合金一Ticウィスカー系複合材料を研究の

対象とした。

　Ticウィスカーについては，すでに大阪工業技術

試験所の報告にもあるが，ウィスカーはひげ結晶と呼

ばれ第二次大戦後大きな強度をもつひげ状の繊維形結

晶として注目を集めた素材である。ウィスカーの引張

強さが，普通の材料と比べてきわめて大きいことが発

表されたことなどから，ウィスカーを金属の補強材と

して利用する研究が活発になった。Suttonは融点附近

まで高強度を保持するアルミナウィスカー強化銀合金

を発表し，ウィスカーの強化相としての重要性を示し

た。
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　このようにセラミックスウィスカー強化複合材料が

高温で優れた強度を発揮することに着饅し，本実験計

画でも紅熱合金の主成分として使用されているNi及

び酪系合金を愚相としたT圭Cウィスカー強化複合材

料の作製を召標にした。

　臓Cがサーメットに使胴されていることは周知のこ

とである。Tic系サーメットは，　Tic粒子と他の添加

材との加圧・焼結材で，大きな硬度値を示し，耐食，

耐磨耗性も良く工具などに実用されている。しかし熱

衝撃に弱いという欠点をもっているため鮒熱構造材と

しての用途は今後の硝究に依る。

　本研究はサーメットのようにセラミックスの側から

ではなく筋を主成分とする側から各種の検討を行っ

た。

Ni－Tic系について第一に注意したことは，　Elemenco，

stoverらが1270℃附近から液相があらわれると報告し

ていることであった。そこで本研究はNi－TiC系を基

本にして，これにMo，．Ta，　Coなどの元素を添舶した

混合粉体について，常温から1500℃までの温度範囲に

わたり相差熱分析を行い，高温における反応温度，反

応の程度などを測定した。

　示差出分析では，一回の測定に使用した混合粉末の

量は0．5g，使澄した粉末の平均粒度は約2μのNi粉，

1μのTiC粉で，　TicとNi．粉とをよく混合したのち

秤量し，示差熱分析用試料容器にセットして測定した。

乱訴試料として高純度のアルミナ粉末を使用し，測温
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図1　Ni－Tic系試料の示差熱曲線。

　　曲線に矢印で示した数諺：二はTicの含有轍重灘％）。

用熱電対は0。3mmφの白金・白金ロジウム線を用いた。

また試料容器，標準試料容器，濃度測定容1器の三種類

の円筒容器を収容する均熱答器の材料はベリリアを使

用した。試料容器にはカーボンコーティングをした。

試料周辺の真空度は10－3Torrのオーダーであった。

　酪中のTicの蚤を5～80wt％の範囲で種々に変化

させNiの融点附近まで一連の示差熱曲線を得た。

　図1に得られたNl－Tic系試料の示三熱曲線を一据

して示した。これらの曲線は吸熱反応を示すもので，

すべての曲線は1285℃附近から立ちあがりが認められ

た。

　これは1285℃附近から液相が現われること，液相出

現による吸熱反応はTICの含有量によって変化し，　TiC

が20％の試料で最大のピークが測定された。なおこの

図には，20％TICの曲線と重なり合って見にくいため

示さなかったが，30％TiC試料でも図2に示すように

大きな反応を意味する曲線が測定された。

　この30％T圭C試料では，図2の⑭印した温度まで昇

温後急冷した試料の顕微鏡観察を行い示差熱反応曲線

との組織学的な関係を調べた。
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撰

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　趣

写真1　1300℃から急冷したNi－TiC（30％）の顕微鏡組織
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写真2　1350℃から急冷したNi－TiC（30％）の顕微鏡組織
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写真4　TiC基板とNiとの1330，1412℃における接触角

慧
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写真3　Ni－TiC（30％）の1320℃における高温顕微鏡組織

認められ，反応の一定の段階で，写真3に一つの例と

して示すように1320℃附近の液相の存在を直接観察す

ることができた。

　複合材料の作製にあたって最も重要視されることは

界面の問題である。ガラス繊維強化型グラステックス

の発達も界面問題の解決によったことはこの方面の研

究者の知るところである。TiCに対する金属の界面の

検討もこの系の今後の発展に重要な意味をもつであろ

う。

　界面について検討する場合に最も一般的な方法は，

静滴を利用した接触角の測定である。本研究ではTic

と金属との接触角の測定をTic基板上の溶融金属の静

滴を基板面に平行な方向から写真撮影する方法で行っ
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γ十C
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　写真1，2はそれぞれ⑭印の1300℃，1350℃まで昇

温後議冷した試料の顕微鏡組織である。同じ組成の試

料について示差熱反応に対応する温度領域で高温顕微

鏡観察を行った。観察は試料の表面の変化を知る範囲

にとどまるものであったが，しかし示差熱反応のそれ

ぞれのピーク温度に対応して変化が急激に起ることが
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図3　Ni－Tic擬二元系状態図

　　γ：Ni－Ti－C固溶体

　　δ：Tic，　L：液相
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た。その際の真空度は10－7Torrのオーダーであった。

　TIC基板上の賄の小球の1330～1412℃の間の接触

角の変化を撮影したなかで，1330℃と1412℃の温度に

おける測定結果を例として寡輿4に示した。

　これらの測定結果からTiCに対するNiのぬれの現

象は示差熱分析の結果と対応し，Nlの溶融点よりはる

かに下の温度から観察された。

　これらの結果は図3に示すようなStover，　W讐lfら

の提案したNi－Ti－C系状態閣におけるNi－TIC擬二元系

に対応した現象として理解することができる。

　NiにMo，　Ta及びCo等の金属粉を単独に添加し，

これと種．々の翻合でTicと混合した系についても系統

的な示差熱分析を行った。

　図4にTiC微粉末の量を20％の～定値として，　Mo

微粉末の鐙を5，10及び20％と変化させたNi－Mo－TiC

系混合粉末試料の示三熱分析の結果を示した。Mo無添

加のNi－Tic系では反硲開始温度が1285℃附近であっ

たのに比べて，高温側の1300℃以上から吸熱反応が始

まっているのがわかる。また5％Mo試料の示差熱曲

線は最高のピーク値と狭い温度域で反応が終了するこ

とが認められた。

　いまNi－20％TiC試料とNi－20％TiC－5％Mo試料と

反応開始及び終了温度を比較すると，Ni－20％TiC－5回

目。試料がそれぞれ15及び31℃高温になっている。こ

こで反応終了温度とは，示差熱曲線が最高のピーク値

に達したときの温度と考えた。

　Ta及びCoを添加した試料の示差．熱宙線は複雑で，　Nl－

Ticを纂準にして考えるのは口引であった。

　つぎに飛行実験試料の調製を目的としてTiCにNi

及び他の金属粉を添加し，混合，プレス，真空焼結と

いうプロセスで一連の試料を作製した。

　焼結試料については，顕微鏡及びX線組織，X線マ

イクロアナライザーによる走i査試験，硬さ試験等の各

種の観察及び測定を行い飛行実験試料として使用する

場合の解析の基礎データーを得た。

　地上実験用電気炉で溶融・加圧・冷却した試料の組

織も光学顕微鏡及びX線マイクロアナライザーにより

解析し，Tic粒子及びMoの分布の状態を明らかにし

た。

　地上実験罵電気炉は約2分聞で1500℃附近まで試料

を加熱し，約2分間で800℃以下まで｝｛eガスで急冷で

きる性能をもっている。この電気炉を使用して，飛行

実験用電気炉の実験条件を設定することができた。

　図5には地上実験用電気煩によるNl－TiC試料の急

速な加熱及び冷却曲線を示した。

2．2．地上実験用一気炉

　電気炉の使用に対し最も厳しい条件を濁したのは，

2分以内に1500℃の高温まで急激に温度上昇すること，

　　　　　　無

　瑞
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図4　Ni－Mo－20％TiC系試料の刃ミ藻熱曲線

Ticの量を一定値の20％として，　Moを曲線に矢印で示す

ように5，10及び20％と変えた場合
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同じく2分以内に700℃まで急冷できること，打上げ

及び回収時の大きな衝撃と振動に耐えること等，小型

ロケット飛行特有の飛行環境を想定したためである。

　小型ロケット飛行の際は図6に示した加熱，加圧，

冷却プログラムを約6分間のうちに確実に行えること

が基本的必要事項である。この確実な実行を保障する

ため下記の諸点に注意した。ロケットの打上げ，回収

時の大きな加速度，衝撃，振動に耐える材質，構造を

選ぶ，急熱急冷に耐える材質，講造をもつようにする，

電力を効率良く使用できる，軽量で小型にす翫真空

漏れの少ない構造および材質を選ぶ，炉の外殼の温度

が上り過ぎない，電波の妨害を防止する等である。

×102

　以上の諸点を考慮して電気炉本体を検討したが，電

気炉の周辺装置はあくまで地上で必要な機能を果すも

のとして作製にあたった。図7には地上実験用電気炉

でNi－TIC系試料を急速加熱・冷却した際の時間に対

する温度と電力の関係を示した。TT500Aロケット8

号，9号，10号に塔卜した材料実験用電気炉は本研究

によって開発されたものである。
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図6　M－T玉C系合金を溶融処理するための電気炉に要求される

　　急速加熱一冷螂の条件
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図7　地上実験用電気炉でN呈一Tic系試料を溶融・冷却した1祭の

　　時間に対する温度と電力の関係

　Nl－TiC系の示差熱分析の結果，　Ticの含有量にか

かわらず1250～1300℃の温度範囲で吸熱反応を示し，

中差熱曲線のピークの大きさに変化はあっても曲線の

全体の形状に充分な類似性が認められた。反応の詳細

についてはさらに今後の研究にまたねばならないが，

Nlの融点より低温郷で液相が現われることは明らか

である。

　これは高温顕微鏡による圧粉した混合粉の高温組織

の直接観察結果とも一致している。

　複合材料の作製に際して重視される接触角の測定で

もNlとTicのぬれがNiの融点以下で充分に起ること

が観察された。

　N二一TiC系の以上の傾向は，　Ni及びNl合金に対して

T｛Cの適合性が良いことを示すもので，接触角の低下

を促進させるMoの少量添加は，この系の組織をさら

に改善した。

　しかし一方，Nl及びNi合金とTicとの反応を制御

する必要も生じた。本研究では，最後に試料をNiの融

点以上の温度に一定時間保持するということから，反

応が過度に進む可能性が考えられたからである。その

結果Ticウィスカーに白金被覆を施す方法が検討され，

飛行実験用試料の調製に用いられるTICウィスカーは，

白金被覆された。丁量C被覆材及び被覆方法については，

さらに系統的検討が必要である。

　地上実験用電気炉による試料の溶融，加圧，冷却試

験の結果は，Ni及びNi合金に対するTiCの適合性が

良妊なことを承したが，それでもなおTicの分布，大

きさ等が測定した試料の位置によって変化し，重力の

効果を克服し難いことが確かめられた。

　地上実験用電気炉については，1500℃の高温まで2

分以内に昇温．し，2分以内に800℃まで冷却して試料

を固化し，かつ溶融時の試料に加圧をするという期待

したプロセスをすべて円滑に実行する軽罰を示したが，

加圧圧力，加圧速度の制御，昇温時の均熱性の確保，

飛行時の真空度の測定などさらに検討が必要である。

　電気炉が大きな加速度，振動，衝撃を受けること，
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急激な熱的変化を受けること，高い信頼性を確保する

ことなどの諸条件を考慮して，電気炉の炉芯部附近の

構造を考案した結果，加振加速度に共振することなく，

かつ振動，衝撃に耐え，さらに熱膨帳が拘束されない

条件を満足した。

4．結 雷

　Ni－Tic系複合材料についての基礎的知見を種々の

実験から得て，これを基に各種Ni－TiC系試料を作製

し，溶融実験を行い，飛行実験のための最適条件を決

定し，同実験のための試料の作製を行った。

　地上実験用電気炉は，加熱開始後約2分で1500℃ま

で試料を昇温させ，2鰍g／cm　2の加圧をし，2分以内に

700℃まで急冷することのできる性能をもち，飛行実

験炉の作製に寄与することが出来た。

研　究　発　表

（口頭）

1）Nl－TIC系混合粉末の示差熱分析，高矯仙之助，今井榮一，日

　本金属学会第84圓春期大会，54．3。

2）金偶とセラミックス系のぬれ性について（1＞，高橋仙之助，

　金沢祥彦，日本金属学会第85騨秋期大会，54．10．

3）Ni／rlC合金の維織，高嬌仙之助，池野進，縫本桝料学会，第

　18回高温強度シンポジウム，55．10．

4）粒子分散型合金の作製，高嬌仙之助，池野進，宇宙開発嘉業

　［灘，第1圃字蜜実験研究者全体会議，55．5．

5＞　同上　，第2画宇宙実験研究者全体会議，56．10．

6）　同上　，第3圓宇憲実験研究者全体会議，56．6．
（誌上）

1＞D遜eren£ial　thermal　analysis　a臓d　s£ruct購re　of£he　NirTiC

　sys毛em，　S．　Takahashi，　S．1keno，　and　E．1職a圭，　Journa韮of

　Ma£eria｝s　sc三ence，16（198玉），3418～3426．

（実用新案）

1＞ロケット塔載用真空炉の反射板取付構造，高橋仙之助，吉田

　秀彦，遠藤輔冶，登録願55一王54600号，55．王0．29．
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指定研究

鉄鋼材料研究部（昭和56年4月3日エネルギ泌機器材料研究グループ

　　　　　　　　に改組〉

渡辺　亨，新井　隆，故佐藤有一，新妻主計

小池喜三郎，板垣孟彦，小林敏：治，依田連平＊

昭和48年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　Ticの鋳造分散による経済的なFe基耐熱合金の開発を目的とし，素地組成の検討を行った

結果，Fe－3晒i－20Crが最強であることを見出した。また，τiCの分散量としては8～10％が

最適であることを明らかにした。

　罎溶強化型Ni基耐熱合金の素地として，　Ni－Cr－Wがもっともすぐれているという結果を得

た。また，微量元素について検討を行い，NbとBの早口がもっとも有効であるが，1．6％以上

のNbの添加は有害な金属間化合物を形成することが示された。

　Ni－20Cr合金に対する添田1沈素のHeゆクリープ破断寿命におよぼす影響につき検討した結

果，Re中では大気巾に比べ寿命が劣化する傾向があるという結果を得た。理由としては，　He中

でのクラック先端の尖鋭化による国力集中，及び添加元素の主として粒界での選択酸化とが考

えられる。

　Ni－20Cr－3W合金には1000℃の酸化雰囲気において抵応力側で異常に大きなクll一プ破断

寿命と伸びを承したが，これは加速クリープ段階で発生するクラックの伝播が酸化によって阻

止されるために起こることを見出した。

1．序

　エネルギー資源の多様化，有効利用は世界的な趨勢

であるが，なかでも我国のような無資源国においては

石油に代わるエネルギー源の開発が急務とされている。

各国で開発の進められている高温ガス炉（HTGR）

もこうした動きの一環をなすものである。我国ではH

TGRを直接製鉄技術と結びつけた，いわゆる原子力

製鉄が国家プロジェクトとして進められてきた。1）こ

のプロジェクトにおいてはHTGRからの1000℃の

熱を利用するための熱交換器用耐熱材料の開発がひと

つの要点とされ，民間各社が原子力製鉄技術研究組合

を結成して材料等の開発にあたり大きな成功をおさめ
た。2）

　本研究はこれとは独立に同一の目標を設定して耐熱

材料の開発にあたったものである。開発輿標は1000

℃のHTGR近似He中での10万時間クリープ破断強

さが1kg£／mm2をこえる超耐熱合金である。この合金

は熱交換器用材料であることから当然，塑性加工牲，

溶接性にすぐれていなければならない。研究は大気中

クリープ破断特性を中心にしたFe基及びNl基超耐熱

合金の検討，並びに超耐熱合金のHe申におけるクリ

ープ挙動の検討の3項目に分けて行った。なお，高温

クリープ挙動の検討の過程で遭遇した異常現象につい

ての検討も行った。

2．分散強化型鉄基醗熱合金の研究

2。1．緒書

　現在実用化されている耐熱舎金のほとんどは，固溶

体強化型やこれに析出硬化を加えた型の合金で，分散

強化型合金はあまり実用化されていない。國溶体強化

型や析出硬化型の舎金は，1000℃以上の高温では，軟

化や析出相の凝集，素地への固溶などのため強度低下

が大きい。しかし高温で安定な分散相が存在した場合，

＊規在千葉工業大学
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軟化温度は向上する。

　分散強化型合金がこれまであまり多く使用されなか

った原因としては，その製造にかなり高度な技術を要

し，大型部品の製作が困難であり，さらに一般の耐熱

合金より遙かに高価となるためである。そこで本研究

においては，合金の製造が一般の耐熱合金と同様に容

易であり，従って大型部品の製作も可能な経済的な分

散強化型合金の開発を行った。この方法は溶湯中に適

量のTiとCを添加し共晶状の高融点炭化物（Tic）と

して凝固合金中に均一に分散させるものである。鍛圧

加工が容易であることから，長尺管の製造も可能で，

高温ガス心用熱交換器材料としての新合金の開発を目

指している。以下，本合金の開発過程について述べる。

2．2．Fe－Tic系合金

　鋳造法によるTic分散強化Fe基耐熱合金の基礎資

料を得るための予備実験として，TiC濃度及びTiと

。の配合比の最適値を求めるため，TiO．06～10．00％，

C1．05～4．4％の範囲で変化させた計48種類のFe－Ti－

C系合金を溶製した。，原料金属として電解鉄，金属Ti，

4．5％フェロ・カーボンを用い，タンマン電気炉で大気

溶解し，18mmφのシェル鋳型に鋳込んだものを，15mmφ

×15mmlの円柱状試験片とした。本系合金の場合Tic

による強化を評価する手段として1000℃における変

形抵抗値を用いた。その変形抵抗値は両振ハンマー式

鍛造性試験機で試料に衝撃加工を加え，試験片の変形

量と衝撃エネルギーから求めた。3）

　図1は変形抵抗値とTi，　C濃度の関係を示した等高

線図で，変形抵抗値の稜線はほぼTi／C≒4で示され

る直線上にあり，特に6％Ti，1．6％C付近で最も高

い値をもつ。口中の×印は試験時に亀裂が発生したも

のであるが，高C，低Tiの合金に多く見られ，これら

には共晶セメンタイト（レデブライト）が多く認めら

れた。しかしTi濃度が増加するとほとんどのFe3Cが

TiCとなり，素地はフェライト（加工時はオーステナ

イト）になるため鍛造性は回復する。TiCの分散と変

形抵抗値の関係を求めるため，検鏡によって単位面積

当りの粒子数の測定を行ったが，図2に示すごとく変

形低抗値が高かったTi／c≒4で示される直線に沿っ

て粒子数も多くなる（13，000～14，000個／mm2）が，粒

子数が12，000個／mm2付近で変形低抗値は最高となる。

以上の結果からFeにTicを分散させた場合，高温強

さを最も高める配合量はTic冨8～lo％，　Ti／C≒4

と推定される。写真1にTi　4．09，　C　1．06％を含むFe

合金の組織を示すが，フェライト素地に数ミクロンま

での微細なTicが認められる。以上述べたごとくTic

の分散がFe基合金の高温変形抵抗値を高めるのにか

なり有効であることが知られた。本実験による高温変

形抵抗値から合金の高温機械的性質を論ずることは，

かならずしも正確とは云えないが，同一合金系に関し

ては変形抵抗値と高温クリープ破断強さとは，かなり

密接な関係が示されている。4）
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2．3．Fe－Ni－Cr系合金の1000。Cにおける高温特

　　　　性

　本研究の目的は1000℃の高温ですぐれたクll一プ

破断強さをもち，かつ加工性の良いFe基耐熱合金の

開発にある。前節の研究によりTicの分散がFe合金

の高温特性を著しく改善することが知られたので，こ

こではTic分散の効果をさらに高めるため，加工性が

良く，かつ1000℃クリーフ破断強さの高いFe基素地

合金の検討を行った。加工用Fe基耐熱合金の使用温

度限界は，一般に800℃程度とされ，この温度までの

高温特性に関しては多くの報告が見られるが，本研究

の目的である1000℃に関してはクリープ破断特性，

高温引張り強さ等についての報告はほとんど見当らな

い。そこでオーステナイトを安定にするためのNi及

び高温耐食性を高めるCrにつき，主として1000℃に

おけるクリープ破断特性を検討するため表1に示す計

8種の合金を溶製した。原料金属としては前節のもの，

電解ニッケル，電解クロムを用い，真空高周波溶解炉

を用い7Kgの角状イ・ンゴットとした。これを1200

℃×1時間加熱後鍛圧加工により15mmφの丸棒とし

ク11一プその他の試験片を採取するため100mmに切断

した後，　1150℃×2時間加熱後水冷の溶体化処理を

行った。

　図3にFl～F8合金のクリープ破断応カー時間曲

線を示すが，これらの合金は最強素地組成を求めるた

め，析出相形成元素を全く添加しなかったので，結晶

表1　F1～F8合金の化学組成（wt％）

　化学組成
㈲

Ni Cr Si Mn Fe

F1 27 19．5 0．25 0．25 Bai

F2 34 19．3 〃 〃 〃

F3 40 18．2 〃 〃 〃

F4 31
一

〃 ノノ 〃

F5 29 5．0 ，ノ 〃 z’

F6 30 9．8 〃 〃 〃

F7 28 14．5 〃 〃 ’，

F8 26 24．3 〃 ’ノ 〃

　4
£
昌3
ミ

塾2

煙1．

0．8、

　0．1

O　F1
怐@F2
｢　F3
｣　F4
禔@F5
｡　F6
､　F7
･　F8

　　　　’1　　　　　　10　　　　　　100，

　　　　　　　破断時間（h）

図3　F1～F8合金の1000℃クリープ破断強さ

粒界の結合力が弱く，粒界是りに対する抵抗力が低い

ため，低応力クリープ破断試験では異常クリープ現象

を生ずる。なお，異常クリープ現象の生じた試料の破

断時間は第5章で述べる方法で求めた。Crを全く含ま

ないF4合金は耐酸化性が劣るため，すべての応力条

件とも短時間で破断した。また，Cr量の少ないF5

（5％Cr），　F　6（10％Cr）合金もあまり良い結果を示

さ．ず，1000℃では15％以上のCr量が必要なことが明

らかになった。本系合金でもっともすぐれたクリープ

破断時間を示したものは，F2（Fe－35Ni－20Cr）合金

で，1000℃における耐酸化性も充分で表2のごとく高

温短時間引張り強さも高く，Tic分散素地としてもっ

とも適しているものと思われる。

　写真2に示すように，異常クリープ破断した蝦固の

破断部付近は，全面にウイドマンステッテン状の析出

物が生じており，この析出物について，X線回析及び

EPMA分析の結果CrNとCr2Nであることが知られ
た。Raudelaug5）その他6）・7）によると，　Crを含むFe

基合金をクリープ破断試験のように長時間大気中に曝

した場合，合金は大気中よりNを吸収して，最初はク

ラック付近にCr2Nが析出し，後に粒内にウイドマン

表2FI～F8合金の高温引張強さ（Kgf／㎜2）

800℃ 900℃ 1000℃
合金

引張強さ 伸び（％） 引張強さ 伸び（％） 引張強さ 伸び％

F1 10．6 15．8 5．5 23．4 3．6 22．1

F2 10．2 10．8 5．9 23．4 3．5 19．6

F3 10．4 18．0 6．2 24．6 3．6 15．4

F4 4．6 4．2 3．0 5．4 1．8 10．4

F5 6．4 23．4 4．0 16．7 2．8 18．9

F6 7．2 26．9 4．6 22．5 2．9 17．7

F7 9．0 19．4 5．2 23．4 3．0 18．3

F8 10．5 16．3 5．4 22．7 3．4 20．0
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写真2　F1合金のクリープ破断（1000℃，615h）後の組織
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ステッテン状及びパーライト状にGrNが析出するとさ

れており，本実験結果と一致する。また，無応力で時

効試験を行った試料の場合，表症嚢近傍のみにCr2Nが

見出されることから，第3次クリープに到り，クラッ

クが発生すると酸化膜のない新しい表繭が大気と接触

し，Nがクラックの発生した粒界から粉内へ急速に進

行するものと考えられる。

2．4．Fe－NレCr－W－C系合金の1000℃における高

　　　　二二性

　前節においてFe－Nl－Cr　3元合金の1000℃におけ

る高温特性の研究を行い，Fe－35Ni－20Cr合金（F2＞

がもっともすぐれていることを見毒した。FeにTic

を分散させた場合，鋳造状態あるいはクリープ中にTIC

以外の炭化物の析出が認められた。そこで本節はF2

合金を基準とし，炭化物形成元素としてのCと圃溶体

強化のためのWの影響につき検討した。…般に1耐熱合

金のi責i溶体強化のための添加元素として，Co及びMo

が用いられるが．本研究の場合は，高温ガス炉用心交

換器材料を目的とするため，有害な透導放射能をもつ

物質を生成するCoの添加は問題があり，また，航空

屠材料と異なり合金の比璽はあまり問題ないと考えた

ので，固溶強化元素としてWを選んだ。これらの目的

のため表3と衰4に示す合金を前節同様の方法で溶製

し試料とした。試験方法も前節同様1，000℃クリープ

破断試験を中心に行った。

　C及びWを各々単独で添加したF2－1～F2－4
までの試料についてのユ000℃クリープ破断試験の結

果を図4に示す。いずれも基準合金よりやや高いクリ

　　衷3

　ヒ学紐成
合金

F2－I
F2－2
F2－3
F2－4

F2一王～F2－4舎金の化掌紐成（wt％）

Ni Cr W C Si 嫉

34．5

R5．0

R5．5

R5．3

19．8

Q0．0

P9．6

P9．5

㎜｝2．875．94 0議4

f．28

p一

0．5

mノ

fノ

噤I

0．

Cノ

V〃

褒4　F9～F15合金の化学組成（wt％〉

　化学組成
㈲

Nl Cr W C Si Mn Fe

F9 34．8 19．7 L95 0．15 0．49 0．49 Ba1

F10 35．2 19．7 3．97 0．14 0．48 0．48 〃

F11 35．5 19．6 5．96 0．15 0．48 0．48 〃

F王2 34．9 19．75 7．98 0，135 0．50 0．52 ノノ

F13 35．5 18．7 10．00 0．14 0．48 G．48 ノノ

F14 35．0 19．5 5．86 0．28 0．45 0．47 ノノ

F王5 34．8 19．2 9．57 0．30 0．46 0．50 ノノ

ρ4
甕3

鳶

望2

娘1
0．8

o ⑧

Ih　嘩 ・。諜、

OF2－1
｢F2一玉
?　F2－2
?　F2－3
PF2－4 △　　⑨

i 1G 　　100
破断時間（h）

i，00G

團4　F2一王～F2－4合金の1000℃におけるクリープ破断

　　強さ

褻5

合

F2

F2－1
F2－2
F2－3
F2－4

F2，F2－1～F2－4合金の1000℃における般少ク
リープ速度（％ノh）

金 1装gf／mm2 L5kgf／mm2 2kgf／用m2

5。4×10－2 3謹×10｝1

｝6．6×10－3 5．8×10　2

1．2×10－2 3．6×正〇一2 8．6×王0｝2

6．3×10皿2 L5×10『1 8．3×10一王

6．0×10－2 1．6×王0｝1 7．8×10－1

一プ破断強さを示したが，Cは0．3％添加のものより，

0，15％添加合金の方が良い結果を示した。C単独添加

合金の場合に生ずる炭化物は鋳造，溶体化，クリープ

破断後ともCr23C6であったが，　Cを0．3％添加した合

金は1150℃溶体化処理状態でかなりの残留炭化物が

存在し，結晶粒度がCを0．15％添加した合金より微細

となる。このため粒界気りが主要瞬となる高温クリー

プでは，クリープ速度が早くなり結果的に破断聴問を

短かくするものと考えられる。表5に基準合金，0．15

％C合金及び0．3％C合金の1000℃，1，L5，2Rgf／mm2

における最少クリープ速度の比較を示す。

　Wの単独添加については3％Wと6％Wについて行

ったが，基準合金と比べて顕著な強度上昇は見られず，

Wによる隅溶強化は6％W程度ではあまり効果を示さ

ないことが認められた。Sims8）はRau＄ch9｝の研究結

果から，Co基合金では15％以上のWの固溶により強化

されることがわかり，Wの場合比重が：大きく，原子比

ではかなり低い偵になるため，単独添加で効果を発揮

するにはかなり多量に添加する必要がある。しかし後

述するごとく適量のCを複合添加した場合，6％Wで

長時間クリープ破断強さを向上させる。

　図5は，0，15％Cと2～10％のWを複合添加した場

合の1000℃クリープ破断試験の結果を示したもので，

0．15％Cと6％Wを含むF11合金がもっともすぐれ，

4％までのWを添加した場合，高応力短時間側では基

準合金（F2）よりかなり強い傾向を示すが，長時間

側ではWによる圃溶強化は顕著でない。
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　　図5　F2，　F9～F13合金の1000℃クリープ破断強さ

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　聖

写真3　F11及びF13合金の溶体化処理（1150℃x2h水冷）

　　　　後の組織

。憾こ
口　　■△

O　F2
怩e9
｢　Flo
｣　F11
禔@F12
｡　F13

沁L、

　写真3に6％WのF11合金と10％WのF13合金の顕

微鏡組織を示すが，F11合金は粗大組織であるのに対

しF13合金はかなり微細な組織を示している。これは

Wの添加により合金中のCの固溶度が減少するため｝ω

W量が多くなると一次炭化物の量が増加すること，さ

らに本系合金ではM23C6炭化物の他に高温でより安定

なM6C炭化物を析出し，　M6C／M23C6の比がW量の増

加とともに大きくなるためと考えられる。F11合金が

すぐれたクリープ破断強さを示すのは，粗大粒子

の粒界に適量の一壷炭化物が存在し，1000℃クリ

ープ中の粒界｝回りを阻止する効果が大きいためと考え

られる。なお，図6に溶体化処理した，0．15％Cと0

～10％までのWを複合で添加した合金のW量と硬さ及

び格子常数との関係を示す。Fe，　Ni，Crと比べ原子直

径の大きいW量が増加するほど格子常数，硬さとも高

くなることは勿論であるが，その増加は直線的でなく，

添加量が増すに従って増加量は小さい。これは前述の

ごとくW量の増加とともに生成炭化物の量が増加し，

さらに（Cr3W3）C炭化物の増加と共に，炭化物中に

固溶するW量が増加するためと考えられる。もっとも

すぐれたクリープ破断強さを示したF11合金の場合，

溶体化処理状態での硬さが10％W添加のF工3合金とほ

ぼ等しい。
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7　F11，13，14，15合金の1000℃クリープ破断強さ

図7に，0．15％Cと6，10％Wを組み合せた合金と，

．3％Cと6，10％Wを組み合せた合金の，1000℃ク

ープ破断試験結果を示すが，0．15％CとWの組み合

の方がすぐれ，かつW量は10％より6％の方が良い

果を示している。このこともC，Wとも適量を越え

と，一次炭化物の量が増加し，溶体化処理後の結晶

が微細となり，1000℃クリープ破断特性にはかえっ

悪い結果となる。

．5．TiCを分散させたFe基耐熱合金の1000。Cに

　　　おける高温特性

これまでの研究からFe基合金にTiCを分散させた

合，その高温強さは著しく上昇し，分散素地組成と

てはFe－35Ni－20Cr合金が最もすぐれていることが

られた。そこでここではFe－35Ni－20Cr合金に最適

のTicを分散させた合金の1000℃における高温．特

を検討するとともに，すぐれた耐酸化性と高温強さ

有するフェライト系の18Cr，25Crステンレス鋼，オ

124一
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一ステナイト系の18Cr－10Niステンレス鋼についても，

Tic分散の効果を検討した。また，　Wによる固溶強化

とTic分散強化についても併せて検討した。表6にこ

れら合金の組成を示すが，溶解，加工，熱処理ともこ

れまでと同様の方法で行った。

表6　T1～T7合金の化学組成（wt％）

　　化学組成
㈲

Ni Cr Ti C W Fe

T1 一 一 一 1．54
一
Bal

T2 『 一 5．76 1．56 一
〃

T3 一 17．45 5．60 1．56 一
〃

T4 10．56 17．89 6．03 1．54 一
〃

T5 一 24．76 6．50 1．59 一
〃

T6 35．5 19．6 6．45 1．55
一

〃

T7 34．3 19．7 6．30 1．49 5．7 〃

　図8に，1000℃におけるクリープ破断応カー時間曲

線を示すが，Fe－35Ni－20Cr合金に8％のTiC（Ti／C

≒4）を添加したT6合金がもっともすぐれ1000℃1

kgf／mm2の条件ではTiCを添加しないF2（Fe－35Ni－

20Cr）合金の約8倍の破断時間を示した。　T　6合金の

1000℃におけるクリープ破断時間はNi基耐熱合金の

HastelIoy　Xとほぼ等しい。また，データには示してい

ないが1000℃のクリープ破断伸びはいずれの合金も

20～30％で，このことは熱交換器用材料として充分と

考えられる。

　フェライト系のFe－Cr－Tic合金の場合，　T　3，　T

5ともに期待した効果は認められず，Fe－Tic系のT

2とほぼ同様な値を示した。これはFe－Cr－Tic系合

金素地が1000℃でフェライト構造をもつためと考え

られる。しかし，高CrのT5合金は長時間例ではT

2，T3に比べ強い。

6一41

昌3
垂，

三

発惹

写真4　T6及びT　7合金の溶体化処理（1150℃×2　b水冷）

　　　後の組織

子は粗大であり，EPMA分析の結果Tic中に多量の

Wが固溶しており，5，7％W添加にもかかわらず素地中

にはわずか2。18％でこの程度のWは素地強化にも効果

を示さず（4節参照），さらにTic中への固溶により分

散粒子を粗大化し，結果としてクリープ強さが低下し

たものと考えられる。

　研究の当初は，分散Ticは1000℃においては非常

に安定（M23C6，　M6C，　M7C3等に比べ生成フリーエネ

ルギーが著しく低い）で素地中への固溶あるいは他の

炭化物への変化は，ほとんど生じないものと考えてい

たが，1000℃2，100時間で破断したT6合金には写真

5に示すごとくTicの他にかなり多量のM23C6が認め

られた。これはクリープ中にTicの分解によって生じ

たもので，素地中に約20％存在するCrを主としたM23

C6とTiCが1000℃で平衡する比率になるまでM23C6

が生成し続けるものと考えられる。

▲

製

域1占
100

8早1
会津
旨驚
￥醤
　i

▽

0．1　　　　　1　　　　　　10　　　　　　　　　　　　1，000

　　　　　　　　　　　破断時間（h＞

図8　F2，Tl～T7合金の1000℃クリープ破断強さ

　4節で述べたごとくCと6％Wの添加はFe－35Ni－

20Cr合金の1000℃クリープ破断強さをかなり向上さ

せたにもかかわらず，5．7％Wを含むT7合金はWを含

まないT6合金をかなり下回る。写真4にT6，　T　7

合金の組織を示すが，Wを含むT7合金の方がTic粒

　　　　　　　　一

写真5　T6合金のクリープ破断

　　　　（1000℃．2100h）後の組織

　Tic分散による強化機構については種々考えられる

が，Ticの大部分を占る数ミクロンの角状結晶は，粒
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界隔りに対するロッキング効果は充分考えられるが，

転位の移動を阻止する作用をもつには大きすぎる。し

かし，変形中に発生する転位の源としての作用は考え

られる。8｝また，Ticの巾には微細な棒状，粒状のも

のもあり強化に寄与していると考えられる。しかし，

Ticの分解によって生じるM23C6はかなり粗大な揚状

を呈しており，この炭化物の効果については検討巾で

ある。

　Flemlng1Pは，　Ni基合金中に分散したTicはかな

り急速にオストワルド成長すると述べているが，本研

究の場合TiCの生長は認められなかった。

2．　6，　ノ」、　括

　分散強化型Fe基耐熱合金について1000℃における

クリープ破断試験を巾心に研究を行い次のことを明ら

かにした。

1）TICの最：適分散量は8～10％で，　Tl／C≒4の場合も

っとも効果がある。

2）素地組成としては，Fe－35Ni－20Cr合金が1000℃

の場合もっともすぐれ，Fe－35Nl－20Cr－8～10TiC合

金の1000℃クリープ破断強さは，実嗣Ni基鍛造合金

のHastelloyXに匹適する。

3）Wを含む合金の分散強化はTic中に多量のWがi端溶

するため分散粒子を粗大化し，その結果素地巾のW墨

は少なく，強化効果は発揮できなかったと考えられる。

4）1000℃のクll一プ破断伸びは，いずれも20％～30

％で熱交換器用材料として充分であると考えられる。

3．M基超耐熱合金の開発

3．1．緒　書

　Ni基耐熱合金ではγ’相の整合析出による強化作用

がしばしば利用される。しかし高温のHTGR近似He

中では酸化ポテンシャルが極めて低く，安定な保護酸

化被覆が形成されないためAl，　Ti，Sl等の酸素と親和

力の大きな元素の含まれる合金では内部酸化による粒

界侵食が大きく，クリープ破断強さが著しく損われる

といわれている。12）従ってAlの多蟻添加を前提とす

るγ’相析出型合金は検討の対象外となり，鍛造可能

という条件も考慮すると醐溶強化を主体とする弱析出

型合金が浮上してくる。ここではまずNi－Cr－W系γ

素地相の検討を行い，その結果を基に各種添加元素の

総合的な検討を行った。高温クリープ特性の検討は大

気中での実験結果によりすすめ，最終的に得られた合

金についてHTGR近似He中でのクリープ破断強さ

を調べた。

3．2．方　法

　供試合金の調整に使用した原料は低Coの電解Ni，

水素処理した電解Cr，それにW，　Mo，　Nb，　Taの各ス

クラップである。C，　Bは各々Cr－C，　Nl－Bの糧合金

によった。供試合金は真空溶解，真空鋳造により4Rg

の鋳塊を作り，1100℃で鍛造の後，溶体化処理を行っ

てクリープ試験片とした。試験片寸法は標点間距離36

mm，平行部直径6mmである。鍛造は少数の合金を除

き極めて困難であり，試料によっては加工度が50％に

満たないものもあρた。各試料の結晶粒径は300μmに

調整したが，加工度の不足もあって鋳造偏析を完全に

除くことはできなかった。

3．3．NしCr－W系単相合金について

　一般に間溶体合金の高温におけるクリープ速度は次

のSherbyの式であらわされる。13）’14｝

　　　　ε＝！11）γ皿（σ／E）π

ここでDは自己拡散係数，γは稜層欠陥エネルギ，σ

は応力，Eはヤング率，湾，飢，ηは材料定数である。

これからγ及びPが小さく，∬が大きくなるような合

金がすぐれた高温クリープ強さを示すことがわかる。

Ni基合金に圃溶してそのような効果を与える元素とし

てはCr，　Mo，　W，　Nb，　Taなどの耐火金属類が考’えら

れる。これらのうちNiへの1蚕露量が大きく，価格的

にも主要隙容強化元素として多感に使用し得るものは

Cr，　Mo，　Wの三つである。しかし耐熱合金には一一定心

のCrを欠かすことができず，　Ni基面耐熱合金の基本

組成をNl－20％Crと考えると添加董を自由に選択でき

る元素はMo，　Wのみとなる。ここでは1000℃という

高温での使用を前提とすることから耐酸化性を考慮し

てNi－Cr－w系合金を選択した。

　γ素地の強度を最大にするためには画溶限度聞際ま

で合金元素を添加すればよいが，高温におけるNl－Cr

－W系の状態図は明確でない。＊そこでまずW董を種々

に変化させたNi－20％Cr－W合金を溶製し，1000℃に

おけるクリープ特性の検討を行った。表7に供試合金

の分析値，図9に各合金の王000℃から急冷した状態

における格子定数を示す。これからNi－20％Cr合金の

γ相へのWの1酬容限界は15％強であろうと推定される。

なお過剰のWを含む場合にγ相と共存する相はWの一

次画溶体であった。Ni－Cr系の1000℃における1創面

限界が約40％，Ni－W系のそれが38％であることを考

え合わせると18）Ni一γ相へのCr十W醐溶限度は35～

40％の近傍にあると考えられる。ただし，Nl－Cr－W系

＊その後菊池らによってNi－Cr－W系の1000℃近傍にお
　ける詳細な状態図が発表された。15）～17）
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Nl
N2
N3
N4
N5
N6
N7
N8
N9

Cr

19．06

19．11

1933

19．33

19．26

19．33

19．22

19．48

19．53

3．59

嚢7　N系合金の分枡値（wt％〉

　　　　Si

　　　　G．66

0．68　　　0．67

1．91　　　0．71

2．80　　 0曾73

4．85　　 0．7G

6．70　　　0．71

9．74　　G．71

14．82　　　0．66

19．53　　　0．66

Mo

O。70

0。71

0．69

0．7G

G．73

0．57

0．74

0．71

0．68

　Nz　　Nl

O．0026　　8a1

0．0036

G。0030

0．GO42

0．OG44

0．0043

0．0042

0。0041

G．0011

ρ5霞
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掌3
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図9　Ni－20％Cu合金のW會イ欝垂による格・予定数の変化

においてγ柑と共存する相が常にWあるいはCrの一．．・

次圃溶体であるかどうかはこれだけの実験結果からは

不明である。

　これらの合金の1000℃におけるクリープ破断強さ

を図10に示す。図からクリープ破断強さがWの含有蚤

に従って単調に増加することがわかる。なかでも覇溶

限界をこえるWを添加したN8，　N9合金の急激な強

さ上昇が目につくが，これらの合金は鍛造が困難であ

り，20％のWを添加したN10舎金は全く加工できなか

った。従って加工性の点から合金維成はγ単相領域内

に留めるべきであると嘉島された。

　なお図10において低応力側のプロットが極端に長聴

10　　　　　100　　　　1，000

　　破断時澗（h）

閣10　Ni－20％Cr－W合金の王000℃におけるクリープ破断強さ

間糖へ移行する傾向がみられるが，これは後述するよ

うに酸化強化による兇掛の寿命の増大にすぎず，実際

の破断寿命はこれよりはるかに短晴上側にあると考え

られる。図中（　）で示した点は後述の補正法に従って

補正した値をプロットしたものである。

3．4．各種添加元素の購時検討

　前節の結果をもとにしてNi－Cr－W系γ相単相領域

内で耐火金属の添加景の検討を行った。金添加元素の

検討範囲を表8に示す。前節の結果から麟容限度をこ

える合金は塑性加工に難のあることが明らかにされて

おり，組成によってはクリープ試験片の作製頭体が危

　　　嚢8　Ni－Cr－W系合金への添舶元素の検討範囲

Cr　　　　　15～20％

W　　　10～18％

Nb

Ta

Mo　；

13　；

C　　；

Zr　；

Y　　；

瀬n　；

Al　，

Ti　；

S三　；

σ相；

～127一

Cr1 Cr2 Cr3

10％

s4％

P8％

20

P7．5

P5

22．5

QG

P7．5

25

Q2．5

Q0

　　　　（30％≦Cr－1一、V≦≡38％＞

0，　1．5，　3％

0，　王，5，　3％

　　　　（30％≦Cr牽W十Nb十Ta≦44％）

0，2％
G．01，　0．0王5，　0．02％
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ぶまれることから，30％≦Cr十W≦；38％を条件として

3水準のCrとWを表のように組み合わせて変化させ

た。その結果30％≦Cr十W十Nb十Ta≦；44％となり，

試験片作製上の安全性は高くなったがCrとWの添加

効果を有効に分離して考えることができなくなった。

　Nb，　Ta，蟹。は少量添加を前提とし，とくにMoは基

本的にはWで代表させ得ると考えて2水準とした。C，

Zr，　Yは検討を保留し0。05％一定とした。　A玉，Ti，S量

は低酸化ポテンシャル雰照気のHTGR－He中では内

部酸化によリクリープ強さを著しく損う可能性が指摘

されているため無添上とした。Mnは脱酸剤としての

S量の不足を補うために0．6％添加した。Bは高温クリ

ープにおいて粒界強化作用を有する可能性があるため

検討対象に加えた。

　なお前節の実験により固溶限度の推定を行った上で

合金元素の添加量を決めているためσ相析出の恐れは

少ないがNv≧2．52を一応の目安として各配合組成に

対してNv値の計算を行った。

　表8に示す範醐の添加元素を直交配列表にわりつけ，

1000℃，4kgf／mm2の大気中クリープ破断強さにより

検討を行った。衰9に示すのは3”型直交配列表により

わりつけを行った27種の供試合金の配合組成並びに

1000℃，4装gf／mm2試論における2本の試験片のクリ

ープ破断寿命である。各合金のNv値も並記したが最

大のNL磯7合金でも2，148と臨界値に対してかなりの

余裕があり，σ相析出の懸念のある合金はないといえ

る。

　個々の合金元素量とクリープ破断寿命（tr）の関係を

図月に示す。二二作用を考慮して2次の項まで検定し，

5％で有意となった因子について圃帰式を求めると以

下のようになった。

10gtr竺2。95－0．0014（Cr）2－25．9（B）一〇，107（Ta）

　　一〇．165（Nb）2十35．2（B・Nb）

Taが有害であり，添加量の増加につわれてクリープ破

断寿命の減少することが明りょうに示されている。Mo

の添加はこの程度の少量ではほとんど何の効果も与え

ないと思われる。Cr，　Wの影響は明りょうでない。両

者の検討範囲がせまく，i遜溶量の差が出ないようにし

てあるせいでもあろうが，配合に細工を行い，両者が

袈9　NL系供試合金の配合組成と1000℃，4kgf／mm2におけるクリープ破断時間

Alloy　No． Cr W Mo Nb Ta B Rv tr（1000℃， 4kgf／m

NL　1 20 1G 0 0 0 0．01 王，736 59．9h 60．8

2 20 10 0 1．5 1．5 0，015 1，830 29．5 22．2

3 20 10 2 3 3 0．02 1，991 147．3 119．8

4 22．5 10 0 1．5 0 0．01 1，907 256．5 248．5

5 22．5 10 2 3 1．5 0，015 2，067 174．6 171．0

6 22．5 10 0 0 3 0．02 1，927 65．5 　
7 25 10 2 3 0 0．01 2，14王 33．0 35．5

8 25 10 0 0 1．5 0，015 2，OG3 178．9 100．6

9 25 10 0 1．5 3 0．02 2，101 104．5 139．6

10 17．5 14 2 1．5 王．5 0．0王 1，865 230．2 244．3

王1 17．5 14 0 3 3 0，015 1，902 26．3 47．8

12 17．5 14 0 0 0 0．02 1，705 131．3 156．4

13 20 14 0 3 1．5 0．01 1，981 21．8 23．5

14 20 14 0 0 3 0，G15 1，902 17．5 26．8

15 20 14 2 1．5 0 0．02 1，945 270．8 285．6

16 22．5 14 0 0 L5 0．01 1，980 139．0 132．2

17 22．5 14 2 1．5 3 0，015 2，148 8G．5 75．5

18 22．5 14 0 3 0 0．02 2，G58 437．5 829．2

19 15 王8 0 3 3 0．01 1，874 77．7 97．0

2G 15 18 2 0 0 0，015 L735 95．4 134．0

21 15 18 0 1．5 王．5 0．02 1，771 152．9 151．4

22 17．5 18 2 0 3 0．Ol 1，942 46．7 40．5

23 17．5 18 0 1．5 0 0，015 1，853 85．7 73．8

24 17．5 圭8 0 3 1．5 0．02 1，956 209．7 211．1

25 20 18 0 1．5 3 0．01 2，061 128．2 213．8

26 20 18 0 3 0 0，015 2，036 271．5 256．8

27 20 18 2 0 1．5 0．02 2，022 85．5 75．6
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が適交していないためとも考えられる。BとNbの間に

は交互作用が期待される。

　BとNbの添加量の和に対して破断寿命をプロット

すると國12のようになる。隠中下側の1点を除きBと

Nbの和にほぼ比例．してクリープ破断蒋命が増加してい

るといえる。そこで先の画帰式をBとNbについて解

くと屡13のような等破断寿命線を描くことができる。

この場合，Cr，　Taの項が未知数として残るため破断簿

命の絶対イ直は得られないが，破断舞命の大小を相対的

に求めることは可能である。図からBとNbの岡蒔添

舶により破断寿命の増大する可能姓が指摘できる。ま
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図13　Nb，　B平画における等破断簿命線騒

　　捌中の数鐘二は全供試合金の平均対数破断寿命に対する各

　　点の稲対的な対数破断瀞命を承す。
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たそれぞれの元素の単独添加は無効または有害である

可能性が強いといえる。図12下側の点のクリープ破断

寿命の落込みは，図13について考えるならB董0．01％，

Nb量3％の点とB童0．02％，　Nb量0％の点を結ぷ直

線つまり，ほぼ図左上偶から右下隅へ引いた対角線に

沿った値の平均値となり，B及びNbの単独添加によ

る極小値が含まれるためと考えることができる。

　以上の解析からNl－Cr－W系γ素地に少最のNbと

Bを添加した合金に高い可能姓があると推定される。

表9から上位3合金を選択するとNL18，　NL26，　N

L15であるが，　Cr十W十Nb十Mo量はそれぞれ39．5％，

徽％，37．5％となり，いずれもほぼ限界まで嗣溶強化

されていると需えよう。この3合金に1000℃におけ

るクリープ破断強さを図14に示す。実用材料として与

えられた条件に最も近いと考えられるInconel　617合

金震に比していずれの’合金も短時間クリープ強さはか

なり大きいが，NL18を除き長時聞側で急激な劣化を

承すのが認められる。この2合金に比べると軽度では

あるが長時聞側でのクリープ破断強さの低下はNL18

にも認められる。外挿によればこの合金のみ1000℃，

1kgf／m：n2で10万時聞という笛標に達しそうであるが

図12　Nb，　Bの添撫量の梱と破断時聞の関係 ＊0．07％C，22％Cr，王2．5％Co，9．0％Mo，1．0％Al，残Nl

一129一
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図15　NL系3合金の高温引張強さ

写真6　NL系3合金のクリーフ破断後の組織

長時間側の強度低下は大きな不安要因である。

　3合金の1000℃，4kgf／mm2におけるクリープ破断

後の組織を写；真6に示す。析出相はM23C6，　M6C，

血5B3であるが，最強のNL18にはM6Cの析出が認めら

れない。M6Cの析出と長時間側における破断強さの低

下とには関連がありそうに思われる。

　これらの合金の高温引張強さを図15に示す。1000℃

という温度がこれらの合金にとってきびしい条件であ

ることがこれからわかる。延性は1000℃近傍でのみ

高いが，これはこの系の合金の鍛造可能温度域が非常

に狭いという事実とも一致する。

3．5．NbとBの添加効果

　直交配列表を用いた選択からNi－Cr－W系素地に少

量のNbとBを添加した弱析出型合金が1000℃ですぐ

れたクリーフ破断強さを有する可能性を持つことが判

明した。両元素の添加については同時添加による相互

作用が期待される。そこで両者の添加効果を長時間時

効組織と関連させつつ検討した。供試合金の組成を表

10に示す。表中Bのみ配合組成であるが，他の元表は

すべて分析値で表示してある。

表10　BN系合金の化学組成（wt％）

Alloy Cr W Nb B＊ C Mn Ni

BN1 19．90 14．54 一 0．01 0，065 0．58 bal，

BN2 20．65 14．42 『 0．02 0，055 0．59 bal．

BN3 20．15 14．36 一 0．03 0，048 0．65 bal．

BN4 19．55 14．40 2．00 0．01 0，050 0．61 bal．
BN5 20．10 14．66 1．73 0．02 0，067 0．42 bal．
BN6 20．00 14．82 1．95 0．03 0，061 0．59 bal．
BN7 19．90 14．53 4．23 0．01 0，068 0．53 ba豆．
BN8 20．35 14．68 3．49 0．02 0，064 0．57 bal．
BN9 20．64 14．74 3．73 0．03 0，059 0．61 1〕al．

A　　9 10．0 40．0 5．0 一 　 　
45．0

＊Bのみ配合量
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　供試合金の大気中1000℃におけるクリープ破断強

さを図16に示す。図中，低応力長時間のプロットの一

部を短時間側へ移動させてあるが，これは酸化による

異常強化を後章で述べる方法に従って補正したもので

ある。B量の多い合金では長時間側におけるクリープ

破断強さの急務な減少が認められる。また，Nb量の多

い合金はB量の多少にかかわらず弱い。図から2％Nb，

0．01％Bあたりに強さのピークがあると考えられる。

予想とは違う結果となったが，これは前節の実績がが

1000℃，4kgf／mm2という短時間クリープ試験による

ものであり，長時間クリープによる強さの低下を予測

できなかったためと考えられる。

　B含有量の多い合金に顕著に認められる長時間側の
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図16　BN系合金の1000℃におけるクリープ破断強さ
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クリープ破断強さの低下が組織変化とどう結びつくか

を見るために1000℃での時効試験を行った。図17に

示すのは時効処理試験片の電解抽出残渣をX線回折に

よって調べた結果である。電解液は1．8％HCI一メタノ

ール溶液に0．5％のクエン酸ソーダを添加した液を用

いた。塩酸一メタノール液の電解ではM6Cが失われや

すいが，予備実験により，この実溶液で電解電位で充

分に低くするよう配慮すればM6Cの溶損を極めて少量

にとどめることができることを確認した。析出相の相

対量は各相の最強X線回折波高の比率から求めた。

　図から安定炭化物がNb量の増大に伴ってM23C6か

らM6Cへと変化する傾向のあることがわかる。高Nb

合金では溶体化処理状態ですでに未固溶のMC炭化物

が存在しており，短時間時効でもM23C6の析出はみら

れない。さらに長時間時効によりZ相という構造不明

の金属間化合物が析出する。このZ相はAndrewsら19）

がFe－Cr－Ni－Nb合金の850℃クリープ破断試験片に

認めたNbリッチの金属問化合物相であるが詳細は不

明である。Bの増加はM6C，　Z揃いずれの析出をも促

進する傾向にある。0．03％Bの場合はNbが全く添加

されていなくても300時間をこえる時効によりM6Cが

わずかながら析出する。

　Nb添加量の異なる3合金の時効による組織変化を写

真7に示す。Nb量の少ない合金では加熱初期にM23C6

の微細析出がおこり，それが時間とともに凝集粗大化

し，あるいは粒界のM6Cに吸収されてゆくのがみられ

る。Nb量4％の合金では初期状態で未固溶のMC炭化

物が存在しており，それが固溶C量を減ずるためか時

効によるM23C6の析出はみられない。少量のM6Cの

析出がみられるのみである。3000時間後にはZ相の粗．

大析出が認められ，MC炭化物は全時効時間にわたり

安定に存在しているようにみうけられる。
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　本系合金のクリープ破断強さが長時間側で低下する

原因として析出炭化物のM23C6からM6Cへの変化と

Z相の粗大析出をあげることができる。しかしM23C6

の安定度が極めて高いNb無添加の合金よりも2％の

Nbを添加した合金系の強さが大であることから，M6C

の析出は少量ならさほどの問題はないとも考えられる。

　Z相が充分に発達した長時間時効後のBN6合金の

X線マイクロアナライザーによる定量分析結果を定性

的な4元状態図とともに図18に示す。これからNb添

加量を1．6％以下にすることによりZ相の析出を防ぎ

得ることがわかる。なおγ相とα一W相とが共存する

場合の同系合金に5％のNbを添加した合金（試料名

A9）の同様な分析結果を並記したが，この場合のNb

リッチ相はLaves相となる。この時のγ相中のNb量

は3．3％であった。これからNi－Cr－W－Nb系合金のNi

隅ではCr側でZ相，　W側でLaves相がγ相と共存し

すると考えられ，これらの金属間化合物相の析出を防

ぐにはNb添加量を1。6％以下に抑制する必要があると

考えられる。前節の実験結果はNbリッチの金属間化

合物が形成されないという前提で成立するものであり，

長時間使用を目的とする本系合金ではNb量を任意に

増加し得ないと言える。NL18合金について言えばむ

しろNb量をわずかに減ずることにより長時間にわた

って安定なクリープ破断特性が得られるものと考えら

れる。

　　Laves　Phase
58Ni－4Cr－15W－23Nb

10

即
言・

ヨ3．

連2

1．

、。

_。

1000℃

恥　＼喉．：議∴・
　　　i旧きべ　　〆．
　　　1．＼1・・Y奮

　　　　Z－Phase
／　　　　3．6Ni－29Cr－10W

　　　　　　　　－5．74Nb

α一WPhase
3Ni－2Cr－95W
　　　－0．2Nb

1

L

γPhase
65Nj－20Cr－14Ψ

　　　一1．6Nb
63Ni－18Cr－16W

　　　－a．3Nb
W Cr

図18Ni－Cr－W－Nb系合金の1000℃における析出相

　図19に示すのはNL18のHTGR近似He中におけ
るクリープ破断強さである。並記した大気中の強度に

比較してかなりの強さ低下が認められる。今後，大気

中のみならずHe中でのクリープ破断挙動についてさ

らに詳細な検討が必要と思われる。なお，実験に用い

たHe雰囲気は表11に示してある。

　　　＼。大気中
　　　　り　くう

HTG船中_・
　　　　　　●＼　o

10 100　　　　　　1000

　破断時間（h）

図19　NL18のHe中クリープ強さ

表11不純ヘリウムの組成

10000

ガス He CH4 H2 CO CO2 02 N2 H20

ppm 主成分
5．1

`5．2

194

`197
96

`98
1．6

`1．7
ND ND 0．75

3．6．小括
　高温ガス炉に用いられる熱交換器用材料を目標に，

1000℃で長時間の使用に耐える鍛造Ni基超耐熱合金

の検討を行い，以下の結論を得た。

1）固溶強化型Ni－Cr－W合金が1000℃ですぐれた

クリープ破断強さを示す。

2）Ni－Cr－W合金に少量添加する高融点金属元素と

してはNbがすぐれており，微量のBと併用すること

によリクリープ破断言さを相当量高めることがわかっ

た。しかし過剰のNbは長時間クリープ過程中にNb

リッチの金属間化合物を形成し材料の高温強さを損う

ので，γ素地中のNb濃度で1．6％を添加限度とする。

3）Taの添加は多少にかかわらずクリープ破断強さを

損う。Moは添加効果をほとんど示さなかった。

4．He雰囲気中におけるクリープ破断特性の研究

4．1．緒　言

　高温ガスの冷却材として使用するヘリウム中には炉

の構造上不純物の混入がある。不純物としては主とし

て微量の水分と炉心の高温の炭素との反応で作られる

不純物，CO，　H2，　CO2，　CH4，それに大気からの汚染

によるN2，02等である。このHeガスによる金属材料

の酸化は，ガスの酸化ポテンシャル（PH2／PH20とPco

／Pco2に関連する）に，脱・浸炭は炭化ポテンシャル

（PcH4／P2H2とP2Ho／Pco2に関連する）に依存する。本

研究ではNi基耐熱合金のHe中クリープ破断特性にお

よぼす各種添加元素の影響を検討するため，それらを
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現騰合金の添晶晶闘内で加えた試料につき1000℃で

のクリープ破断試験を行ったものである。

4．2．実験方法

4。2．1．供試十七

　実験に用いた合金の化学組成を表12に示す。No．0

合金は80％Ni－20％Crであり本研究の基準合金とな

る。その他の合金はこの基準合金に第3元素以下を単

独または複合で添加したものである。すなわち，No．

14）系統はAlの単独添加合金で，添加量は1～4％ま

でである。No．4合金はTlを3％単独添加したもので

ある。AlとTiを複合添加したものがNo．5の系統で

あり，それぞれ1％と2％とを，組み合せを変えて添

加している。基準合金に宇a，Nb，　Zrを単独で微量添

加したものがそれぞれNo．8，No．9とNo．10合金であ

る。上記添加元素は現用耐熱合金に対し強化元素とし

て利用されているものである。

　また，耐熱合金に対する有力な睡溶強化元素として

MoとWが口いられているが，　No．6は基準合金にMo

を10％，No．15は基準合金にWを10％添加したもので

ある。No．6FとNo．15「はNo．6とNo．15にB及びZrを

微量添加してある。

　上記供試合金を高周波1誘襟溶解炉にて真窒溶解し4

kgfインゴットとした。鍛造温度1000℃で13×13mm

心棒とした後，塩浴中1150～1200℃で1～3時間の

瑚溶化熱処理を施こし，各合金の結晶粒度をほぼAS

TMNo．2にそろえた。

4．2．2．試験雰囲気

　使用した試験雰囲気は大気，不純Be及び真空（3×

10㎜5Torr以上〉である。

　不純Re雰翻気は，原研Bガス2ωと呼ばれる高温ガ

ス炉の高温でのHe組成を近似したもので，その分析

組成を表11に示す。

　この組成のHeガス中で金属の酸化物が生成される

かどうかは，酸化物生成の標準自由エネルギーから求

めた酸化物生成のH2／H20比（図20）により熱力学的

に推測できる。すなわち，本研究で使旧したHeガス

組成のR2／H20を図中に破線で示したが，1000℃では

添加元素中MoとWを除いてはすべて選択酸化される

ことがわかる。

4．2．3。クリープ破断試験

　前記三種類の雰囲気中で，1000℃，応力1kgf／mm2

の条件下でのクリープ破断試験を平行部の径6mmの

試験片を胴いて行った。また雰囲気による寸法効果を

検討するため，4mm径のものも試験した。クリープ

伸びはプルロッドの変化をダイヤルゲージにより測定

して求めた。

　Be雰闘二二の試験は図21に示す系統図により行っ

た。試験機はシングル型てこ式で，雰囲気ガス（表12

に組成を示したガスボンベに充順してある）はレトル

ト上部より下部に向って流れ，バブラーを通して排出

するたれ流し方式を採用した。試験開始時のレトルト

内の雰囲気調整は脱気一Heガス流入の操作を3回繰

裏12　供試合金の化学組成

C Mn Ni Cr A1 Ti B Mo W Zr Nb Ta

0 0，006 一
8al 20．10 ㎜ 一 ㎜ 一 ㎝ 一 一 　

1”

P’

P”

0，007

O，OG7

O，009

～皿一
13al
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2．52
一 一 『 ㎜ … 一
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､9．71

P9．66
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k85

P．97

一｝｝｝ ㎜｝｝一 ｝～｝『 一　一… 一一一一 …………

6創 0，003

p
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aal
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　図20　酸化物生成のH2／H20比と温度
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図21ヘリウム中クリーフ破断試験装置

返し，空気の混入を極力防ぐようにした。レトルトの

材質はNi基耐熱合金のMoRellで，その成分中のCr

は不純Heガスにより酸化され，ガスの組成を変える

恐れがあるので，レトルトの内面を純Niにより内張

した。また試験中のHeの流量は，50～300ml／minの

流量での予備試験により腐食量及び破断寿命に差の無

いことを確認した上で100ml／minとした。レトルト内

のHeガスの内圧（0．3kgf／cm2）による応力の増加は無

視した。

　真空中での試験は，He雰囲気に用いた試験機により

行った。真空度は試験中前述のごとく3×10－5Torr

以上に保ち，さらに試験片の周囲にTiゲッターを使用

しできるだけ高真空に保つことにより雰：囲気の影響を

検討する際の基準となるようにした。

4．3．実験結果と考察

4．3．1．基準合金（No．0）のクリープ破断特性に

　　　　　　対する雰囲気の影響

　図22にNo．0合金（Ni－20Cr）の大気及びHe中でのク

リープ曲線を示す。2次クリープ段階までは殆んど相

違がみられないが，He中では3次クリープに入ってか

ら短時間のうにち破断する。一方，大気中では3次ク

リープに入った後，クリープ速度が減少し極端に破断

寿命が増加している。この寿命の異常増加は，伸びの

異常増加をも伴うものであり，合金の本質的なクリー

プ破断特性を示すものではないので，いわゆる“異常

クリープ”（第5章で詳述する）として知られている現

象である。しかしこのクリープ曲線から合金本来の寿

命と考えられる値を推定することは可能である。その

方法（第5章）で求めた推定破断寿命（以下推定寿命）

と比較してもHe中の寿命は大気中のそれに比べ短か

いことがわかる。

50

40

§30

　20畢
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0．

　　　　　　　　　　　　　　　くうひ　　　　　　　　　大気中。ノ。’。　途中
　　　　　　　　　o！o’o！
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　　　　　／♂

　　　／

鵜．
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0 250 500　　　750
時　間（h）

1000

図22No．0（Ni－20Cr）の大気中とHe中でのクリープ曲線

、礪

写真8

　　　　　　淋．　”…　．，’i但
　　　　　　　　　　　雛1・．’遽

No．0合金（Ni－20Cr）を大気中で1874時間クリープ後

中断した試料の表面近傍の顕微鏡組織
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　写真8に大気中で破断した試料の破断部近傍表面の

顕微鏡組織を示す。この試料は1874時間で試験を中

断したものであるが，粒界クラックが試料全面にみら

れる典型的な異常クり一プ組織（第5章）を呈してい

る。写真で四角枠に囲った部分はこれからクラックに

なると思われる部分で，その拡大写真を写真9に示す。

白色塊状の析出物はCrの窒化物であるが，クラック

はこの窒化物とは関係なく結晶粒界に沿って進展して

いる。そしてクラックの部分には灰色の析出物がみら

れるが，これはCr203であり，その形状は非常に丸味

を帯びており粒界クラックの進展を抑制する働きをす

る（第5章）。

　He中で破断（183　h）した試料の組織を写真10に示

す。クラックは大気中と同様に粒界に入るが，その先

端は非常に鋭い。しかもこの基準合金にはHe中で優

先酸化する添加元素を含んでいないので粒界の内部酸

化物は認められない。すなわち基準合金のHe中のク

リープ破壊はクリープ応力がこの鋭角化した粒界クラ

ックに集中することによる機械的なものと云える。こ

答1∵5瀞
。｛9・1飯i・・　β
　　　　　　島　　　　　　o
　　　　　　り
、　㌔　・＼一触♂
　　　　　、　　　　　、

銑メ軽駄

　　　　照囎礁無，、．．、．嗣堪．．＿

　　　写真9

．♪．
1「』‘． ]’．．．

C．

　　、1

ぺ㌔斜

ヘレ．協
も、

写真8の四角枠部の拡大組織

　　　　　　　の旧　　　　．／　　　　．　．・∴　，　　　』驚
　　　　　げ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　ゲ　　　　　　　　　ヰミ　

　　　　唖．．　　、　罫
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　τ1

　　　　　野ご・．　’ふ」

写真；10No．0合金のHe中破断（183　h）試料の表面近傍の顕微

　　　鏡組織

れが，He中では3次クリープに入ると短時間のうちに

破断する理由の一つと考えられる。

4．3．2．Al単独添加の影響

　基準合金にAlを単独で添加したNo．1系統の合金

（No．1”，No．1ノ及びNo．1”）の大気中とHe中でのクリ

ープ曲線を図23～図25に示す。基準合金と同様にHe

中では破断寿命が大気中にくらべて短かく，3次クリ

20
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’

　　　　　　　　　　　　　！腿中

　　　　　　　　　　大気中”
　　　　　　　　　　　　！

　　　　　　　　　♪
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図23　No．1”合金（Ni－20Cr－1Al）の大気中とHe中でのタリー

　　プ曲線
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図24No．1’合金（Ni－20Cr－2．5A1）の大気中とHe中でのタリー

　　プ曲線
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一プに入ってから破断までの期間が短かくなる傾向も

同じである。そして基準合金と異なる点は，クリープ

曲線のかなり早い時期から雰囲気間で差がみられるこ

とである。この傾向はAl添加量が増加する程大きく

なるようである。写真11にHe中で破断したNo．1’合

金（Ni－20Cr－2．5Al）の表面近傍の顕微鏡組織を示す。

　　　温｛　：．．＿。、：．、遜・灘

姦．1朗．・賢：灘濯

写真11No．1’合金（Ni－20Cr－2．5AI）のHe中で破断した試料の

　　　表面近傍の顕微鏡組織

掴

榔

k
墨

　↑

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　並
写真12No．1”合金（Ni－20Cr－1Al）の大気中クリープ中断試料

　　　のクラ’ック先端部の顕微鏡組織

表面及びクラックに接してみられる棒状の析出物は，

内部酸化により生じたA1203であり，これは粒界，粒

内に関係なく生成され，クラックの進展を助長する可

能性が考えられる。2Dこれにより完全に粒界のみにク

ラックの入る基準合金とはクリープの挙動が異なり，

この合金系が大気とHe中でかなり早い時期にクリー

プ曲線に差の生じた理由とも考えられる。写真12に大

気中で500時間クリープ後試験を中断したNo．1”合金

（Ni－20Cr－1A1）のクラック先端部の顕微鏡組織を示

す。大気中では基準合金（写真8）と比べると，塊状

のCr窒化物以外に棒状のAl窒化物の生成がみられる

墨

ゆ
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写真13No．1”合金（Ni－20Cr－4Al）のHe中破断試料の表面近

　　　傍の顕微鏡組織

C

写真14　No。1”合金（Ni－20Cr－4Al）のHe中破断試料の表面近

　　　傍のEPMA特性X線像
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が，基準合金の場合と同様に，これらはクラックの発

生には関係なく，また粒界クラック部を埋めたCr203

（灰色）はむしろクラックの進展を抑制するのはNo．0

合金と同様である。

　He中で破断したNo．1”合金（Ni－20Cr－4A1）の表

面近傍の顕微鏡組織を写真13に示す。表面クラックに

接してNo．　r合金（写真11）と合様Alの内部酸化が認

められるが，その内側の粒界には浸炭による炭化物の

ネットワークが形成されている。しかもこの粒界炭化

物に沿ったクラックが観察される。またこの粒界炭化

物の生成はNo．1系統の中で一・番Al量の多いこの合

金のみに観察されている。この粒界炭化物（写真13の

四角枠を施した部分）のEPMAによる特性X線像を

写真14に示す。粒界析出物がCrの炭化物であること

を示している。

4．3．3．Ti単独添加の影響

　Tiを単独添加したNo．4合金も，大気中に比べHe

中で寿命が短かい。図26にクリープ曲線を示す。途中

までは雰囲気による差はあまりないが，3次クリープ

段階に入ってから破断に至るまでの時間が短かい。写

真15に破断試料の表面近傍の顕微鏡組織を示す。大気

中ではCr窒化物（塊状）と　Ti窒化物（棒状）．の生

成がみられ，No．1系の試料のAl窒化物がTi窒化物

に置き換ったものである。また粒界クラック内部には

ここでもCr203が生成している。　He中の組織はNo。

15

　　　　　　　　　　　　　　野中

　　　　　　　　　。ノイ蔀蔀

　　　　　　〆〆翼

　　　〆〆
　。〃
．グ．’

1系の場合と若干異なり，表面にTiの酸化物が被膜

となって生成し，粒界にもTiの内部酸化によるTio2

が生成している。Alの内部酸化により生じた棒状A12

03に相当する棒状Tio2の生成はみられない。　AlとTi

では内部酸化の形にかなりの差があり，He中でのクリ

ープ特性にも差の生ずる可能性がある。この合金がHe

中で3次クり一プの期間を短縮することにより寿命を

劣化する理由の一つとして，内部酸化により粒界に生

成するTiO2への応力集中が考えられることは充分推

測できる。

4．3．4．AI，　Ti複合添加の影響

　Al及びTiを複合添加した合金もHe中の寿命は大

気中のそれに比べ劣る。No．5’合金（Ni－20Cr－2Al－

1Ti）のクリーフ破断後の顕微鏡組織を写真16に示す。

大気中の表面近傍ではAl単独添加合金（写真12）及び

Ti単独添加合金（写真15）の結果から予想されたよう

に表面近傍にはCr窒化物，　AIN及びTiNが生成して

いる。破断に至るクラックは粒界を通ることも示され

ている。またクラックを伴う粒界には粗大なCr203の

生成がみられ他合金と同様クラック進展を抑制する効

果が考えられる。He中では表面及び粒界クラック周辺

に生成した睡蓮A1203と，粒界にNo．1”合金（写真14）

にみられたCr炭化物の析出もみられる。

＿10
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図26No．4合金（Ni－20Cr－3Ti）の大気中とHe中でのクIJ一

　　プ曲線
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写真；16No，5’合金（Ni－20Cr－2A1－1Ti）のクリープ破断後の

　　　顕微鏡組織。〔a）大気中，〈b）He中。

≠　　1
礁、

外回
ゴ1・☆

撚綴轡嚇e繹?「＿．．
．㈲　　　．　』‘．．．．．．．．．’　　（b＞

写真15No．4合金（Ni－20Cr－3Ti）のクリープ破断後の表面近

　　　傍の顕微鏡組織。｛a）大気中，（b）He中。

　写真17に同じぐNo．5ノ合金のHe中破断後の表面近傍

のEPMAによる特性X虚像を示す。表面最：外層にTi

O2の被膜が生成され，その内側に棒状A1303の生成

及びクラック周辺にも棒状AI203が生成しているのが

わかる。

　図27にNo．5”合金（Nf－20Cr－2Al－2Ti）のHe中で

破断した試料表面からのEPMA線分析の結果を示す。

最：外層のCrとTiのピークはそれぞれ優先酸化により

生成したCr203とTio2の被膜であり，その内側のAl

のピークは棒状A1203である。そして，それぞれの酸

化物の内側にはCr22），Ti及びAlの濃度欠之層が，数

100μmにわたって形成されている。He中でクリープ
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←表面

　　　引張方向

写真17

100

　　Tl　　　　　　　　　　　　Al

No．5’合金（Ni－20Cr－2Al－lTi）のHe中で破断後のE

PMA特性X線像
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強さを減少する理由として，このようなマトリックス

の強さの低下も考えられている。

4，3．5．Mo及びW添加の影響

　基準合金にMoを10％添加したNo．6・合金のクリー

プ曲線を図28に示す。本合金も大気中で異常クリープ

現象がみられるので，大気中では推定寿命を求めこれ

とHe中の寿命を比較すると，大気中の寿命がむしろ

劣る。これは他の合金にはみられなかった現象である。

これはMoが大気中では極端に耐酸化性が欠如し，　He

中では全く選択酸化されないことと関連があるかも知

れない。また真空中の寿命は，He中とほとんど変らな

い。写真18（a）～（b）に同じくNo．6合金の大気及びHe

中での破断組織を示す。大気中では棒状のCr窒化物

と粗大なCr－Mo窒化物の生成がみられる。この粗大

窒化物は粒界に主に生成し，クリープ過程中に酸化さ

れ，ついでその酸化物に沿ってクラックが進展して行

くものと思われる。またHe中でのクラックの先端は

鋭く，寿命を劣化させる要因も存在している。
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図27No．5”合金（Ni－20Cr－2A1－2Ti）のHe中破断後の表面

近傍のEPMA線分析
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図28　No．6合金（Ni－20Cr－10Mo）の大気，　He，真空中でのクリ

　　ープ曲線
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　　　　組織。（ω大気中，〔b）He中。
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超耐熱合金の開発研究

　図29に基準合金にWを10％添力1！したNo．15合余のク

リープ曲線を示す。本合金も大気申の推三鐙二丁をクリ

ープ曲線から求め，He中，冥空中と比較すると，　He

中寿命は大気中より劣る。これはMoとWの大気中で

の剛酸化性の程度にかなり差があることに関連するか

も知れない。真紫中の寿命は一番長い。また試験片’平

行部の径を4㎜mといト囲気の効果を大きくしたもの

は，Ke中では4mmφ試験擁’は寿命が縫かくなり，大

メ〈中では4mmφ試験片が寿命が長くなる傾向にある。

He中での寿命劣化は，3次クリープ丁田の短縮化（ク

ラック先端鋭角化による応力集中等による〉によるも

のであるから，小径式験片の方が寿命が短かくなるの

であろう。No．15合全のクリープ破断緩の組織はNo．

6合金のものと非常に類似している。

　またNo．6及びNo．15・合金にB，　Zrを微彙添加した

No．6ノ及びNo．15’合金も一様の挙動を示した。

15

（10
§

b

薫

　5

0

　　　　　　　　1撚、、、、繍！

　　　　　　　　ノ　　　　　　　　　　　　　　　　　ノ
　　　　　　　　ノ　　　　　　，。　（4φ）
　　　　　　　　o　　　　　　　　　　　　　　　　’

　　　　　　　”　　　　　　　ノ　　　　　　　　　　　　　ノ
　　　　　　　ノ　　　　　　　　　　　　　　ノ

　　　　　　　！　　　／

〆轟・4／
100　　　　　　　　200　　　　　　　　300

　　　時　問（h）

’400

園29　No．15合金（Ni－20Cr－10W）の大気，　He，臭空中でのクリ

　　ープ加線

博．3，6．Ta，　Nb及びZrの微璽添加の影響

　ノ彗準会金にL5％Ta，1．5％M）及びG．05％Zrを添加

したNo．8，　No．9及びNo．10合金の大気中とHe中の

クリープ曲線はMoを添加したNo．6食金（図28）と全

く同じ傾向を小す。すなわち，いずれも大ヌく中の寿命

は推定寿命を用いているが，Be中では大メ沖より醤命

が若干長くなる傾向がある。大メ丸中ではHe中に比べ

早擬に3次クリープに入る。また，He中で武験ノゴの寸

法効果がみられ，41pmφ試験践畠では6mmφに比べ，

かなり寿命が短かくなる。しかしこれら3元素に関し

ては今図用いた程度の添加北では，He中クリープに対

する影響は明確でない。He中で破断した霞式料について

EP蟹Aにより添加元素の分析を行ったが，内部酸化

の存孔は検知できなかった。臭空中の寿命はHe中と

ほぼ岡等であるが，Zr三三ではHe中より若『二短かい。

4。　4．1」、　括

　Ni－20％Cr基準合金に各種の強化ラこ素を単独または

複合で添加した合金を1000℃の大気中，He中及び冥

空中でクリープ破断試験した結果，次の一命を待た。

1）基準合金の破断寿命1ま，Be中が大気中に比べて劣

る。クリープ曲線のかなりの段階までは差がみられな

いが，Re中では3次クリープに入ると短晴間のうちに

破断に至る。これはクラックの先端の形状がHe串で

は鋭角化しており応力の集中が趨ることによると考え

られる。

2）棊二合全にA1を隼狙ミで添加した場合，基準合金

と同じくHe中の寿命が短かく，しかもクリープ曲線

のかなり初期の段階から火回とHe中では差がある。

He中で破断後には，表面あるいはクラックの周辺に選

択酸化による棒状のA1203の析掲がみられる。この析

出は粒界，粒内を問わず起こり，クラックの進展を助

長する司「能性も考’えられる。

3）基準合金にTiを三1独で添加した場奔，　He中の寿

命が大気中に比べ劣るのはAl添加と同じであるが，

クリープ曲線はむしろ基蟻合金の砺合と二様にかなり

あとまで差が少ない。｝｛e中破断試料をみると，Al添

加の場合の棒状A1203の様な形状の析出はTiの場合

には起こらない。しかし粒界にTiの選択酸化はみら

れ，He中での寿命を劣化させる原因と考えられる。

4）基準合金にAlとTiを複合添加した場合も同様に

He中の寿命が大気中に比べて劣る。理幽はそれぞれの

二目添加合金の場合と同様であろう。

5）棊準合金に鍛。を1渇虫に添力目した場合，大気中の

寿命はHe中のそれに比べむしろ劣る。しかしWの二

四添加の易合には他の合金と岡様He申が劣る。これ

らの八全はHe中では，綬成中のMo，　Wが選択酸化さ

れない（図20）から，Re中で欝命を劣化させる原閃が

あるとすれば，棊準合金と購様，クラック先端の尖鋭

化にあると思われる。

6）蝿二合全にTa，　NbとZrをそれぞれ微量添加し

た易合，正漁中で寿命が大気中より蒋弓長，くなる丁田も

みられるが明らかな差はない。これらの元索は熱力学

的にはHe中で選択酸化される竿であるが，本研究で

はその証拠を検目することはできなかった。

7）試験片平行部の薩径を6mmから4拠mとした場

合には，雰囲気の影響をより強く受け，He中での薄命

が大気中に比べてさらに劣化する例もみられた（No．8，
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No．9，　No．10，　No．15合金）。

8）真空中の寿命は，He中あるいは大気中での推定寿

命に比べると陶等もしくは若干長くなる傾向がみられ

る。

5．超醗熱合の高温クリープにおける異常挙動

5．1．緒　言

　超耐熱合金は元来が大気中の使用を前提としてきた

こともあって，大気中での試験に限ってみればそのク

リープ挙動に対する雰囲気の影響はほとんど問題視さ

れることがなかった。しかし，1000℃のような高温度

となると大気といえども看．過し得ない問題が表面化し

てくる。大気中，高温，低応力下で観察される急激な

クリープ破断寿命の増大もそのひとつである。23）～2ω

この現象は本研究においてもFe基合金，　Ni基舎金を

問わずにしばしば観察され，クリープデータの解析に

多大の混乱をもたらした。ここではNl－20％Cr－3W

合金を用いてこの現象の究明を行う。

5．2．実験方法

　供試合金の分析組成は重量％で19。33Cr，2。80W，

0．73％Si，0．70％Mn，0，028％Co，0．0042％N，0。001

S，0．008％C，残Nlである。合金の溶解，加工及び

試験片形状は第3章のM基合金に準ずる。亀裂導入

試験片を図30に示す。これは標準のクリープ試験搾平

行部中央に幅0．7mm，深さ1mmのUノッチを入れ，

疲労亀裂を導入した後にUノッチ部分を切削除去した

もので，導入した亀裂の深さは約1mmである。亀裂

導入作業に伴う残留歪の影響を除くため，試験にあた

っては負荷の前に1000℃，48hの加熱保持を行った。

これには亀裂内部を充分に酸化させる黛的も含まれて

いる。

　用いた試験機はてこ式大気中クリープ試験機及び可

変雰囲気クリープ試験機（図21．参照）である。実験

に用いた雰囲気は大気，1気圧窒素（欝販純度），真空

（5×10『5TorF）及び工気圧の80％アルゴンー20％酸

素ガス（原料はそれぞれ市販純度）の4種類である。

5．3．実験結果

　供試合金の1000℃各種雰囲気下におけるクリープ

　　　0．7
　　　　♂一囲
一＿一＿＿＿一」卜暴＿＿＿一

　　　　丁曝P o◎

M12

試験結果を表13及び図31に示す。1．5kgf／mm2以下の

応力における大気中及びアルゴンー酸素混合ガス中の

クリープ破断寿命が真空中，窒素中に比べて著しく大

であるのが認められる。データのばらつきも極めて大

きく，低応力側におけるクリープ破断寿命は手早中，

窒素中を最小として他はすべてそれより大である。図

31で直線にのる試験片の破断押ぴはいずれも10％後前

であるが，それより破断寿命の大きな試験片の伸び

は著しく大きく，なかには1GO％をこえるものもある。

　大気中ユkgf／mm2及び1．5kgf／mm2の試験片のクリ

ープ変形過程の例を図32に示す。（a）図に見るように変

形の全過程をみると遁常のクリープ変形挙動とかけは．

なれた変形挙動をとっているのがわかる。しかしそれ

も（b＞図のように変形の極く初期のみに藏目すれば通常

のクリープ変形過程と何等異なるところはなく，クリ

ープ速度の最初の立上り時問，すなわち通常のクリー

プ過程にあてはめて加速クリープの終了時に相当する

と考えられる時間をみると1．5kgf／mm2で約100　h，1

kgf／mm2で約190　hとなり図31の直線にかなり近くな

る。またこの段階までの伸びも10数％で高応力側の破

断伸びと面差ない。

　上盤19に示すのは同じ1．5kg釧mm2で試験して全く

異なる破断寿命を示した2本の試験片の断面である。
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図31　Ni－20Cu－3W金金の1GOO℃各種雰囲気におけるタリー
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図30　亀裂導入クリープ試験片
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図32　大気申低応力でのクリープ変形
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爽i3　Nl－20Cr－3W合金の1000℃各種雰：囲気におけるクリープ試験結果

1．5

1．25

LO

LO

大　気

ノノ

ノノ

〃

　！ノ

大〃

破

綜380

tmax，寧

（h）

破断伸び 最小クリープ速度
（ε） （εm）

（％） （％／h）

12．0 3．00

12．3 3．36

11．3 2．38

13．5 0．娃86

14．3 0，392

16．7 0，444

14．7 G，450

12．0 0．26三

25．8 0，251

25．0 0，225

21．7 0，115

34．2 0，149

63．3 0，160

107．7 G．亙61

95．0 0，157

7．27 0，085

45．0 0，060

143．9 G，099

8．OG G。1三5

56．3 0，025

＊＊26．4 0，027

聯18．◎ 0，030

＊＊22．7 0，03王

12．3 0，034

8．00 0，022

12．0 0，022

12．0 0，G25

亀裂e試験』．こ＿，

＊　クリープ速度の極大値に対1織する時聞（図33参照）

＊＊中断

短時闘（58．1h）で破断した（a＞及び（aF）の試験片には

粒界クラックが認められるのみであるが（b）及び（bつ

の長時間（1956h）で破断した試験片ではクラックの数

が極めて多く，その幡も広い。各十二紋は酸化物で接

着されているかの観を是している。クラックを埋めて

いる酸化物は主としてCr203であり，素地摺内には

CrN及びCr2Nの析出が認められた。大気中クリ～プに

おける異常挙動を詳細にみてゆくと図33のようになる。

図中黒丸で示したa～dの点は試験を中断した試験片

の縦断面から計測した金属素地相の伸びの積算董であ

る。クラックの発生はa点においてすでに認められ，

以後，時間の経過に応じて増殖，拡大、酸化の進行す

るのが認められた。素地相の変形は破線で示したよう

に，ほぼ定常クリープの延長上にあり，図からクラッ

ク発生後の変形挙動はほとんどクラックの寄与率の変

化に依存していることがわかる。

　疲労亀裂を導入した試料（図3G）の大気中クリープ

試験結果を図34に示す。疲労亀裂を無視した断薗積に

対して負荷されているにもかかわらず亀裂の影響が認

められない。何等かのクラック伝播阻止効果が働らい

ているものと考えられる。

　岡じユ000℃，1kgf／mm2における雰囲気を変えた試
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験ではアルゴンー20％酸素雰囲気でのみ類似の異常現

象が認められた（図35）。真空及び窒素雰囲気中では変

形挙動に異常は認められず，破断寿命は150h前後，

破断伸びは10数％であった。定常クリープ速度は雰囲

気によらず同一応力の下ではほぼ一定であった（表13）。

なお途中まで真空中でクリープ変形を進め，加速クリ

ープ段階に入ったことを確認した後に酸素を導入して

も大気中と類似の異常現象を観察することができる

（図35）。またクリープ挙動の異常性を確認した後，再

び雰囲気を真空にすると試験片は短時間で破断する。

5．4．考　世
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超鮒熱合金の群溌研究

　Nl－20Cr－3W会金を大気中，1000℃，低応力でク

リープさせると異常に大きなクリープ破断壽命を承す。

この時の変形挙動は【灘33のように通常のクリープ過程

とは異なるが，クリープ速度が極大値に達する時聞

（tm、、）までに伊欝して詳しく検討してみると，　tm、、ま

でに遷移クリープから加速クリープに範る通常の3過

程をすべて経ていることがわかる。tm。、以前に相当撮

の粒界クラックの発生しているものも認められ，それ

以降の変形過程は加速クリープ初期に導入されたクラ

ックの伝播が何らかの原因で［≦且止されるために現われ

るものと考えられる。t職以降の過程は加速ク弓一プ

の一部と解されるが，ここでは豊漁的に掲を異常クリー

プ”過程とする。

五指クリープは大気のほかはアルゴンー．酸素混合ガス

雰囲気巾のみで認められ，真空及び窒素雰：囲気では認

められないことから，酸化がクラックの伝播を隠止する

ために現われるものと考’えられる。酸化によるクラッ

クの伝播阻比効果は，真空中で加速クリープにまで達

した後に酸素を輿入しても異常クリープが観察される，

疲労亀裂をあらかじめ導入した試験片による大気巾ク

リープでは疲労亀裂の影響が認められない，ことなど

からi証明される。

　酸化によるクラックの伝播阻止機構としては酸化物

による空隙の暴露と瑚箔が考えられる。異常クリープ

が2kgf／mm2以上の高応力で認められない理由は酸化

物の接着強度で説明できるように思われる。

　異常クリープを生じた噂の破断寿命はばらつきが大

きく，その材料の特性値を得ることができない。この

場合，材料には破断のはるか以前からクラックが生じ

ており，材料は酸化物によって適うじて達続性を保っ

ているにすぎず，その状態は機器などの安全のために

はむしろ破断状態とみなすべきであろう。本実験にお

いて最ノ1・クリープ速度は温度：，1芯力条件が等しければ

雰閥気によらず一定であり，異常クリ乱プが生じた場

合のtm、、はそうでない場合の破断蒜命（t，）と1まとんど

等しかった。したがって加速クリープ初期段階までの

クリープ変形に対する雰囲気の影響が無視できるよう

な充分に大きな試験片に対しては，異常クリープの現

われた場合の破断寿命の近似値としてtm、，を採用する

ことができる。

5．　5．　ノ」、　括

　Ni－20Cr－3W合金の1000℃各種雰闘気下における

クリープ挙動を検討し次の結論を得た。

のNi－20Cr－3W合金は1000℃酸化性引幕気におい

て低応力側で異常に大きなクリープ破断寿命と伸びを

示す。この時，試験片は加速クリープ以降に変形速度

を滅ずるという異特な挙動を示す。しかし真窺及び窒

素雰囲気下ではこのような現象を示さない。

2）この現象は加速クリープ段階で発生するクラック

の伝播が酸化によって附止されるために起こるもので

あり，加速クリ～プ以前の変形挙動に対する雰囲気の

影響は極めて小さい。

3）この現象が現われた場合，試験皆が充分に大きけ

れば，クリープ速度の極大値に対応する1時聞（£m無）を

もって優筑的にクリープ破断高命（t，）に代えることが

できる。
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電子ビーム溶接における欠陥防止に関する研究

指定研究

溶接研究部

稲垣道夫，橋本達哉苧入江協定，塚本　進

昭和53年度～昭和54年度

　　　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　電子ビーム溶接法は，深溶込み特性及び低変形特性を利用して，原子力圧力容器などの1享肉，

超厚肉構造物への適用が検討されている。これらの溶接ではとくに溶接欠陥の防止が重要とな

る。本研究ではとくに深溶込み特性を利回したときに形成されやすい溶接欠陥の防止法につい

て，溶接パラメータの制御及び溶舶材の｛チ鵬による合金元素の添加の金属学的手法の両面から

検討した。

　溶接パラメータ制御による防止法に関しては，スパイクなど溶込みルート部での欠陥防止，

裏波溶接時の裏波ビードの改善，溶込み申央部の溶融部幅がふくらみ，割れやブローホールの

伴う現象の防止について検討した。

　ルート部欠陥は特別石1チ究に引続き行い，本研究ではビーム振動編向の利用とビーム径（焦点

位羅）の制御の2つの方法で行った。前者ではある程度の欠陥抑制ができたが，後者ではほと

んど改善されなかった。この原因を調べた結果，澗方法とも純粋の磁気馬路を使用しており，

圃路定数の関係上，希望したタイミングにパラメータが変動していないためと思われ，両者を

適用するためには，制御海路を従来使嗣しているものとは異なるものに工夫する必要がある。

　裏波ビード形状の改善には，裏波ビードの形成過程を調べた結果から，Y方向（溶接線と藏

角〉の娠動偏向が有効であることが半糊した。とくにビーム焦点位置の上下振動を利怪し，こ

れと連動させて特定の心得だけビームを振動させることにより良好な裏波を得ることができた。

　漆込み巾央部がふくらむ現象については，そのときの溶接現象を調べた結果，ネック部での

漆融部輪を拡大するか，溶融金属を擁即することで防止できることが判明した。そこで萌者に

はY方肉ビーム振動を，後者ではX方向ビーム振動を採罵し，それぞれの適切な振動条件下で，

他の欠陥を誘発することなく溶接都の改善ができた。

　溶単材の心力目による欠陥防止に関しては，まず勢力ll元素が溶接金属内で均一に分布するため

の方法を検討した。その結果，均一な分布を得るためには，溶加材を溶込み底部まで添加する

ことが必要であり，これにはビーム孔を広げることが有効であった。さらに，添加元素の燈挫

効果を促進するためには，但澗波のY方肉ビーム振動が有効であった。

　上記の結果をふまえ，高炭素鋼溶接部グ）硬化及び罰れ防止に溶加材の添加を試み，その有効

性を調べた。その結果，溶加材の添力li量及び後熱処理をコントロールすることにより，使用条

件に応じた溶接部が得られ，溶加判の添加を有効に利用できることが確かめられた。

1．緒 雷

　近年電子ビーム溶接は，その低溶接変形，深溶込み

特性を利用して，原子炉圧力容器等の大形構造物への

適屠が企画され，そのための研究がますます盛んにな

＊現在芝浦工業大学

っている。この種の大形構造物における溶接継手の品

質基準は，安全上極めて厳しくなることが予想され，

溶接欠陥の防止はもっとも基本的かつ不可欠の問題で

ある。しかしながら今日までの研究成果を見ると，溶

接欠陥の防止は個々の構造物において経験的に対策が

取られていることが大部分で，欠陥発生機構の解明に

基づいた対策は極めて少ないと言える。
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　本研究は特別研究「電子ビーム溶接による精密安定

化溶接に関する研究」（昭和50～52年度）に引続き欠陥

発生機構の解明に基づきその防止あるいは抑制方法の

検討を行ったものである。したがって本研究で取扱っ

た欠陥の．種類，名称あるいは発生機構などの一部は前

報1）で記述しており，本報告で割愛したものもある。

　本研究においては特別研究に引続き，種々の溶接パ

ラメータ制御によるスパイク等の溶込みルート部の欠

陥防止のほか，高波溶接時の裏波ビードの改善，板厚

中央部に発生し，しばしば縦割れやブローホール（ポ

ロシティ）を伴う“ふくらみ溶融部”の改善を検討し

た。さらに熱源制御では改善が困難な割れ，ポロシテ

ィなど金属学的原因に基づく欠陥を防止するために点

字材の添加方法の検討と溶加材添加による溶接欠陥防

止の可能性の確認実験を行った。

2．溶接パラメータ罰御による欠陥防止法の検討

2．1．ビーム振動偏向及びビーム径制御によるルー

　ト部欠陥の防止

　前報走｝においてスパイクの発生機構とスパイク発生

時の検出方法について検討を加え，それに基づいた電

子ビーム電流のフィードバック制御によるスパイク等

ルート部欠陥の防止法について報告した。この中で電

子ビーム電流をスパイク発生時に低下（電力密度の低

下）させて防止する方法と電子ビームが溶込みバルク

部を溶融しているときにビーム電流を強めて溶込み底

部にあらかじめ溶融金属を充満させる方法の2．種類が

考えられた。

　このような制御方式はビームの振動偏向とビーム径

（ビーム焦点位識）の制御にも適用しうると思われる。

しかしこの両パラメータを制御する場合は，ビーム電

流で採用した2方式のうち前者のみが可能であろう。

すなわち両パラメータ制御によりビームの見かけ上の

電力密度を減少させることは可能であるが，逆に電力

密度を高めて溶融をあらかじめ促進することは極めて

園難である。したがってビーム振動及びビーム径制御

ではスパイク発生温点においてビーム電力密度を弱め

ることのみを試みた。

　結論から述べると，li嚢1パラメータ制御はビーム電流

制御法に比べて満足のいく結果をうることができなか

った。とくにビーム径制御では希望通りの晶晶が極め

て困難であった。これは両パラメータが電磁レンズ（リ

アクタンス）で制御されているため，希望するタイミ

ングでパラメータが変動しないためであり，これを改

善するためには既存の溶接機とは異なる特殊な機器の

開発が必要である。

　以下に主な実験結果を述べる。なおスパイクの整理

方法としては図1に承した方法を採用した。すなわち

溶込みルーi・部のミクロ押売において，凝固リップル

線のバルク部とスパイク部の境界を基準とし，スパイ

クの大きさの悩数分布を0。5鵬m間隔で求め，その分

布から平均勉などを；算出した。

　ビームの振動高節］制御は，図2のフィードバック回

路を硬窪した。プローブにより溶融部から放出される

電子を捕擁し，プローブ電流変動を電圧に変換した後，

帯域フィルタで選男珪して，電子ビーム溶接の溶融現象

にマッチングした周波数成分を検出する。今回は電源
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。
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図1　スパイクの整埋方法
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層SM50鋼＝Vb＝40kV，　Ib＝270mAμb＝1．0，”b＝12．7mm／sec

ル電圧　，
ゲート「．吃』

ρ信号
喜111／

（a）無制御

偏向コイ1叫讐rド 脳丁罪欝1

　　　　11ms／div．

（b）10kHz　Y一偏向

　ユ也　　　Lユ1迦＿」　　迦、　　一辺里＿」
bp＝25．8mm，b、p＝L5mm，気孔＝2．7n／em　hp＝25．lmm，』、p＝1．6mm，気孔＝0．3n／cm

写真1　偏向レンズ電流フィードバック制御時の回路信号と制

　　　御結果

へ

9汐

長

0．5

0

0．5

0

0．5

SM50鋼， Vb＝50kV， Ib＝150mA
θb＝76．2cm／mia， αb＝1．05，Y一振動

F
h叩＝0．71mm

フィードバック制御

ld＝±0．2m皿

fd＝10kHz

VR＝20mV

曽

hsp＝1． 13mm 連続振動

h＝±0．2mm

fd＝10kHz

無．振動

一

L叩＝1．37mm

の100Hz脈動が大きいスパイク発生の主原因であった

ので，分離周波数は100Hzである。そしてビームが被

溶接物ルート部を溶融している時点において，すなわ

ちプローブ電流が減少している時点において，コンパ

レータからパルスを発生させ，パルスが持続している

間，関数発生器から比較的高い周波数の交流を発生し，

これによりビームを振動偏向させる。この結果，ビー

ムが被溶接物内部を溶融しているときにビームは振動

し，見かけ上その電力密度が弱まることになり，鋭い

ビームの穿孔が弱まる。この方法による結果を写真1

及び図3に示す。写真1はY軸（溶接線と直角）方向

の振動による制御時と無制御時の制御回路信号及び溶

接結果を示す。制御の結果ある程度スパイクが抑制さ

れている。これを明確にするため，図3にスパイクの

大きさの度数分布を示した。フィードバック制御の結

果，無制御あるいは連続ビーム振動時に比べ，大きな

スパイクが減少し，小さなスパイクが増大した。しか

しながら充分にスパイクを抑制できなかったのは，高

い周波数で応答する電源がなく，かつ偏向系のケーブルに

含まれる浮遊容量や偏向コイルの大きいリアクタンス

のため，図4（b）に示される希望の偏向レンズ電流（関

数発生器出力）に対し，図4（c）のようにレンズ電流の

直流成分が一時点に一方向に変動するためと思われる。

　次にビーム径（ビーム焦点位置）の制御方法を図5

に示す。この回路は原理的には図2と同じであるが，

ビーム収束レンズ電流に常に一定の直流成分を印加す

るため，定電圧電源の出力が関数発生器の出力に重畳

されている。図5の回路においては，ビームが溶接ル

　　　　　　「
　l　　　　　l
　l　　　　　　l
　l　　　　　　l
（c）偏向レンズ電流

　l　　l
　l

0 1 2 3

スパイク長　h叩（mm）

4

　　　　　　l
　　I　　　　　　l
　　I　　　　　I
　　I　　　　　　　l
（b）関数発生器出力
　I　　　　　　　I

（a）　コンパレータ出力

図3　偏向レンズ電流フィードバック制御によるスパイク分布 図4　制御時の偏向レンズ電流
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収束

レンズ

（c＞

　　（b）

／

1‘D

0

（a）

図5　収束レンズ電流制御礪路
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5．王0

図6　収束レンズ電流フィードバック制御時の溶接結果

一ト部を溶融するタイミングに，ビーム焦点を上方ま

たは下方に移動し，ルート部での電力密度を弱くして

ビームの穿孔力を抑える。溶接結果を図6に示す。図

では1種々の基準レンズ電流1／oに振巾一〇．2Aの正弦

波（300及び500｝｛z）をプローブ電流の減少時に印加し

図7　フィードバック網御時の収束レンズ電流

　　　　（壬i＞　コンバレー．一タ出力

　　　　（b）　関数発生器出力

　　　　（C）駅禦レンズ電流

たものである。図のように周波数を変化させることに

より，溶込み深さ，スパイク長とも無制御時の曲線が

そのまま右糖ヘシフトした結果となっており，スパイ

クの改善はできなかった。この原因は偏向レンズの結

果と問様に，ビーム径の制御が希望通り行われなかっ

たためと思われる。すなわち図7に示すように，関数

発生器の制御信号（1）〉に対して，レンズ電流（c）は基準値

1ノ。も増加し，変動成分、偵／の位階も完全にずれてし

まい，結果的には1／瓢1／o十」1／のフーリエ解析によ

る新らしい基準電流（癒四分1∫o’）に100｝｛zの一次脈

動成分が重畳した結果になっている。この原因は収束

レンズ圓路に含まれる大きなL，Cによると思われ，

・高い周波数応答の制｛缶「1踊路システムを採罵する必要があ

る。

2．2．翼波ビードの改善

　電子ビーム溶接は深溶込み特性のため，厚板の一層

溶接（褒波溶接）が可能であるが，前報1）で示したよ

うに，適正溶接条件で下向き溶接を行ったときにおい

ても，被溶接物の厚さが大きくなると，． ?波ビードが

荒れたり，不規則な盛上りを呈する。写轟2に厚さ30

m鶏の構造用鋼を溶接した際のビード外観を示す。こ

の条件においてはIb瓢280mA樹隻で貫通溶接が帯能で

あるが，Ib＝300～360mAでは裏波ビードは不規則な

盛上りを示す。Ib罵40伽Aまで増大すれば，一一応滑か

な袈波とはなるが，電流を消費しすぎること，酒盛り

が大きすぎる欠点がある。これらの吸収ビーム電流及

びビード輻を調べた結果は，蔚報で報告したように，

Ib＝300mAから400鶏Aに増加させても，被溶接物が吸
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SM50鋼　30mmt

Vb＝50kV，”b＝76．2cm／π｝in，仙；1．10（1【＝4．98A）

無制御

　　　　　　　　　ビード外観

写真2　厚板裏門溶接時の溶込み形状

弔するビーム電流はわずかしか増加せず，かつビード

幅は裏波においてわずかに増大するだけであった。こ

の結果，写真2に示される幽幽ビードを改善するため

には，ビーム電流Ibを最少限にし，国国ビード幅のみ

拡大すればよい。そこで本装置においては，ビーム焦

点位置が電源に含まれるリップル成分のため上下運動

（脈動）をしている現象を利用し，ビーム焦点が下方

に移動したときにビームをY方向に振動させ，開国ビ

ードを重点的に拡げることを試みた。制御回路は図2

と全く同じであり，プローブでビーム焦点位置の上下

動を検出し，そのタイミングに合せてビームをY方向

に高周波振動させた。結果を写真3に示す。図は，Ib

＝300mA，周波数10kHzで振巾±0．25，±0．31及び

±0。37mm振動させたときの結果であるが，光波ビー

ドは振幅±0．3～±0．4mmでかなり滑らかとなる。一

方ビームを焦点位置に関係なく連続的に振動させても，

一応滑かな裏波ビードは得られるが，溶込み中央部で

他より溶融幅が増大するふくらみ溶融部（後に詳述す

写真3　ビーム振動フィードバック制御による裏波ビードの改

　　　善結果

る）が形成され，そこで縦割れがしばしば発生した。

また裏波だけでなく表ビードも拡がり必ずしも良好な

結果とはならなかった。

　以上のように比較的肉厚の大きい板においても，ビ

ーム振動をうまく利用することで，良好な表・裏ビー

ドをうることができた。

2．3．溶込み中央部のふくらみ防止

　前世1）でも述べたように，比較的低速（50cm／min以下）

で厚板，超厚板の溶接を行うとき，条件によっては溶

込み中央部の溶接部内が他の部分よりふくらみ（以下

ふくらみ部と称する），その部分にしばしば大きな気孔

（ブローホール）や縦割れが観察される。その結果の

例を写真4に示す。写真はSUS　304ステンレス鋼で

の結果であるが，顕著な気孔がふくらみ部上部で観察

された。

　このようなふくちみ部の防止を行うためには，その

形成機構をある程度理解しておく必要がある。このた
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SUS304ステンレス鋼：Vb＝50kV，　Ib＝150mA，αh＝1．10

”b： @　50　　　　　　　　　　　　　　　30　　　　　　　　　　　　　　　20　（cm／m量n）

写真4　ふくらみ溶接部横断面

暑

寒

め，ふくらみ部を発生する場合としない場合における

溶接現象を比較した。

　ふくらみ部を形成する条件は，前報1）で報告したよ

うにビームの焦点が被溶接物表面より上方にあり（αb＞1），

ビーム焦点位置が大きく関与している。そこでビーム

焦点位置上下でのビーム特性（電力密度分布）を調べ

た。図8にその結果の一例を示す。図では著者の考案

したピンホール法2）を一部改良したものと，一般に利

用されているABテスト3）のビーム径と，ピンホール

法による電力密度分布の測定結果を示している。ビー

ム径は，全般的に見てABテストの結果の方が大きく，

その焦点位置はピンホールの結果よりレンズに近くな

る。

　一般に焦点位置は簡便なABテストの結果を利用し

ているので，これを基準にすると，電力密度分布は焦

点位置よりレンズ側（α6〈1）で台形分布，反対側（αδ

≧1）で正規分布を示す傾向にある。このように偽＝

1を境として電力密度分布形状は著しく異なり，これ

が溶込み中央のふくらみ部形成の有無に大きく関与し

ていると思われる。

　次にこのビーム焦点位置によって異なる溶接現象に

被溶接物表面でのビード幅がある。いま種々の条件で

溶接を行い，図9に示す表面及びネック部での溶接幅

dB、，　dB2とビーム径の関係を測定した。その結果を表

1に示す。表はビーム径と溶接部のズレを測定したも

のであるが，ピンホール法により測定したビーム径を

基準にすると，dB2のビーム径からのズレは一般に少な

く，ネック部での溶接幅dB2は比較的ビーム径により

支配されやすくなっている。他方表面での溶融幅dB、

は電力密度分布形状によって異なる。すなわち台形分

布時のdBlは比較的ビーム径に近い値となるが，正規

dB1

£

dB2，

dB3

？145
ε

占155

藍165

§175

愈185

甚

賢195
八

ム

　205

　　Vb＝40kV
ヤ1、＿50mA
、1，一4．45A

銭

　室

ハ

11

1晶

　　凶
　ど

オ

創ン

㍑窮ノヒ

　9アスト↓

　ヤ

慧
　、　　　し

AA7＼

ノ這．A
一八一八

1　　　　0　　　　1

　ビーム径dbO（m旧）

図8　ビーム特性測定結果

図9　溶込み形状の定義

表1　ビーム径と溶込み幅の比較

　～ﾚd（mm）　〃b
icm／min） 分布形状

dBrdbO dB1－dいB dB2－db。 dB2－db且B

台形分布 ＋1．22 ＋1．04 一〇．14 一〇．32
203

正規分布 ＋2．21 ＋1．11 一〇．13 一1．15

台形分布 十2．35 十2．19 十〇．11 一〇．10
102

正規分布 ＋3．53 ＋2．41 ＋0．27 一〇．85

＋：dB＞db

Vb＝40kV，　Ib＝50～200mA
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向から観察した。結果を写真5に示す。写真横の数字

はコマ数を表す。写真は約700～750frames／secの条

件で，ふくらみ部が形成される溶接条件での溶接現象

を撮影したものである。このとき溶融金属の動きは約

1／2～1秒程度の周期で大きく変化していた。すなわち

（a）においては溶融金属の流れは非常に静かで，ビーム

孔（ビーム照射直下の孔）内部から，わずかずつ溶融

金属が外部に噴出している。このような静かな状態が

しばらく続いた後，（b）のような激しい溶融金属の噴出

が現われる。この激しい噴出が数～十数回繰返された

後，再び（a）の静かな噴出へと移行し，これが繰返され

る。他方ふくらみ部を形成しない溶接条件下では，（a）

の状態は存在せず，（b）の激しい噴出が常に繰返されて

いる。したがってふくらみ部は，写真5（a）の静かな状

態において，溶融金属が内部に溜り，それによる二次

溶融により形成されていると推定される。換言すれば

写真2の溶接条件下でも（a）の状態を妨害し，常に溶融

金属を掩絆しておけば，ふくらみ部の形成も防止でき

ると思われる。この手段としては，ビームを溶接線方

向に振動し，直接ビームで溶融金属を撹絆する方法が

図10　溶込み形状とふくらみ部形成領域の関係

分布時ではdB、はビーム径より著しく大きい。この結

果ふくらみ部の形成は表面近傍での溶融現象と密接に

関係すると思われる。この観点から種々の条件での溶

接における，溶込み形状とふくらみ部発生（dB3／dB、＞

1）との関係を調べた。結果を図10に示す。

　図から明らかなようにふくらみ部発生条件としては，

比dB4dB2が比較的大きく，かつ溶込み深さが大きい

（バルクでの溶融金属量が多い）ときに限られる。し

たがってふ．くちみ部解消にはdBエ／dB2を小さくするこ

とが挙げられる。通常の溶接条件でこれを満足させる

には，ビーム焦点を表面より内部に設定すればよいが，

この条件下では前報1）で示したように大きなスパイク

がでやすく，必ずしも好ましい結果を得られるとは限

らない。そこでdB2が比較的ビーム径に支配されやす

い点を考えると，ビーム振動をY方向に加えてdB2を

拡げてやることが考えられる。

　次にふくらみ部発生現象を動的に観察するため，溶

融金属の動きを，16mm高速度映画により溶接部雪景

SM50鋼：Vb＝50kV，　Ib＝15bmA，ηb＝10cm／min，αb＝1．1

（a）　720frames／sec

媚1脇目国娚

写真5　ふくらみ部形成時の溶融金属の高速度映画撮影結果
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翻簿　Y方向ビーム振動による溶接結果 囲12　X方向ビーム振動による溶接結采一

考えられる。

　以上のようにふくらみ部形成を防止する方法として，

ビームの溶接線（X＞方向あるいは腹角（Y）方向へ

の振動が有効と思われる。そこで振動の振幅及び周波

数を変化させて，ビーム振動偏向を行った結果を図U

及び國12に示す。図i1はY方向振動の結果であるが，

一般にある程度の娠幅からふくらみ部は解濾される（d133

／d毘≦1）が，搬幅が大きくなるとビード幅が増加し，

溶込み深さが減少する。一方図12に示されるX方向振

動では，やはりある程度の四丁からふくらみ部は解消

されるが，振幅が増大すると溶込み深さの変動（∠hp）

が櫨めて大きくなり，また図では判断できないが，溶

融金属が荒れて，小さなブローホールが増舶する。

　以上の結果，dB3／dB2を判定条件として，溶込み深さ

の滅少や変動，あるいは他の欠陥の増加を考慮すると，

Y振動においては周波数1～10kHz，三編土G．2～0．4

獄nが，X振動においては，周波数1～10kHz，振輻

土0護～1m搬椥変において良妊な結果が得られると思

われる。

3．溶加材の添加による欠陥防止の研究

　電子ビーム溶接は，従来溶加材を用いずに行われて

きたため，材料によっては，溶接特の急熱急冷により，

種々の欠陥や性能劣力が観察されてきた。そこで本研

究においては，電子ビーム溶接用溶力ll材添力li装鷹を試

作し，その添加効果について検討を行った。

3．1．溶加判の添加技術に労する検討

　溶加材の添謝効果を有効に機能させるためには，添

加元素が溶接金属内で均～に分布する必要がある。し

かしながら電子ビーム溶接は，幅が狭く深溶込みの溶
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接を特長としているため，均一な分布を得ることが困

難となる。ここでは，添加元素の分布状況に及ぼす溶

接パラメータの影響を調べ，均一な分布を得る方法に

ついて検討を行った。

3．1．1．添加元素の分布状況に及ぼす溶接パラメ

　ータの影響

　まず，数種の溶接パラメータを独立または組合せて

Ni偏析部

　　　　　　”「．護

空，憲綴獄鍵

（1）A＝Om皿

7

（3）A＝3㎜

電子ビーム

（2）A＝1mm

（4）A＝5㎜

変化させ，添加元素の分布状況に及ぼす影響を調べた。

実験には，後の分析を容易にするため，Niが約72％含

有された直径1mmのMG92ワイヤを用い，添加速度

蹄は200cm／minで行った。なお，それぞれのパラメー

タを変動させた場合，溶込み深さhpが異なると比較が

困難なため，17～18mmに一定となるようビーム電流

を変化させた。溶接後，試料縦断面の上部（表面から

1／4hpの位置）及び底部（表面から3／4hpの位置）に

おけるNiの分布状況をEPMAにより調べた。

　写真6には，溶加材の添加位置による影響を示した。

写真中の黒い部分がNi濃度の高い部分であるが，添加

位置が母材表面から遠ざかるにつれて，断続的な添加

現象となる。一方，母材表面に接した位置で添加する

と，ほぼ連続的に添加されており，均一な分布を得る

ためには連続的な添加が好ましいため，以下の実験は

すべてこの添加位置で行った。しかしながら，写真6

に示した条件ではNiがかなり局部的に偏析している。

図13には，この条件下でのNiの分布状況を示したが，

添加元素は溶込み底部までほとんど添加されておらず，

また上部においてはその偏析が著しい、

　図14には，溶接速度砺を変えた場合の溶込み底部に

おけるNiの分布状況を示した。この場合，添加速度を

一定として実験を行っているため，溶接速度が大きくな

る程，単位溶接長当りの添加量が減少しているにもか

かわらず，底部でのNi量は増大する傾向にある。すな

わち，溶接速度が大なる程，添加元素は底部まで分布

するようになる。

曾

そ

試料

Vb＝45kV　Ib＝150mA　αb＝1．O　Do＝175mm

hb＝100cm／min　砂w＝200cm／min　θ＝23。

1麟一ll愚轡錐濡癖驚

愕余sz

　　　　　　　　　　　　　　　　　　一一．一．

写真6　添加元素の分布状況に及ぼす添加位置の影響 図13　溶接部における添加元素の分布状況
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　翻15には，焦点位置を変化さ一せた場合・の結果を示し

た。砺値が1より小さくなる（焦点位撒が試料衰面よ

り下になる）に従い，底部における三三最が増大し，

しかもその編析は小さくなる。これは，砺＞1でも岡

様な傾向にあった。しかしながら，電子ビーム溶接の

特．長であるシャープな溶込み形状を維持するためには，

ビーム径をできるだけ絞った状態で溶接することが好

ましい。そこで，砺驚G．9と比較的絞った状態で1釜斜接

速度を変化させ，瞳の分布状況を調べてみた。その結

果の一例を写轟7に示した。溶接遮度が遅くなると，

前述したごとくNlが底部まで添加されにくくなるため，

底部においてはNiが層状に偏析している。一一方，溶接

速度が速くなるとほぼ均一な分布が得られ，溶接速度

と焦点位概の組合せにより，比較的シャープな溶込み

形状で均一な分布が得られるようになる。

　次に，溶湯の縫挫効果を促1際するため，ビームをY

方向（溶接線と麹：角方1デのに50～1000Hzで編向さ一ぜ

てみた。この場合，高振輻で偏向させると，どの周波

数においてもほぼ均一・な分布が得られた、，しかしなが

ら，できるだけシャープな溶込み形状を得るためには，

低振輻で編向を行う必要がある。図16には，振幅士0．35

図縛　添加元．素の分布状滉に及ぼす濯界接速度の影響
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門戸材 ドーム孔

Vb＝45kV　αb＝0．9　ηw＝200cm／min

りb（cm／min）

25

150

横断面 縦断面　邑 ミク・組織3幽

（a）αド0．78

　”b＝100cm／min

（b）αb；1．0

　”b＝100cm／min

写真7　伽＝0．9における添加元素の分布状況

Y偏向　振幅土0．35mm　Vb＝45kV　Do＝175mln

召b＝1．0　”b＝100cm／min　”w＝200cm／min　　　　θ＝23’

1／4んpでのNiの分布

（d）”b＝25cm／min

　αb＝1．0

（e）”b＝150cm／min

　α』＝1．0

周波数（Hz）
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葺・
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書

1邑
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　　撒1。）幽幡
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Location　　　　　　　　　一

會
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7
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一

図16　添加元素の分布状況に及ぼす偏向周波数の影響（Y偏向）

mmでY偏向をかけた場合の溶込み上部におけるNiの

分布状況を示した。同一振幅の場合，周波数が小さく

なる程Niの偏析が小さく，掩絆効果が大きくなってい

ることがわかる。

3．1．2．添加元素の均一な分布を得るための要因

　以上述べたごとく，溶加計の分布状況は種々の溶接

パラメータにより影響を受ける。そこでこれらを整理

し，添加元素が溶接金属全搬にわたって均一に分布す

（c）　6Zb＝1．50

　眺＝100cm／皿in

　　　　　写真8　溶加材の添加状況

るための要因について考えてみた。

　まず，均一な分布を得るためには，添加材が溶込み

底部まで添加されることが第1条件となる。そこでそ

の要因について検討を行ってみた。写真8には，各種

溶接条件下での溶加材の添加状況を示した。溶融した

ワイヤは，溶接部前方からビーム孔に向って添加され

ており，ビーム孔の形態が添加挙動を左右する要因とし

て考えられる。αb値が異なった場合，当然のことなが

らαb値が1から遠ざかるにつれてビーム孔が大きくな

る。一方，溶接速度が大なる場合には，ビーム孔が溶

接線方向に細長く伸ばされる。これに対し，溶接速度

が小さくなると，二次溶融された溶融金属が表面ビー

ド幅を増大させるが，ビーム孔は溶融金属によりふさ

がれ，非常に小さくなってしまっている。そこでこれ

らビーム孔の形態と今までの実験結果から，溶白材の

添加挙動を推察してみた。図17にはその模式図を示し

たが，ビーム孔内に添加された溶幽幽は，溶融金属と

接触した位置で溶融金属に吸収されてしまうことが考

えられる。ビーム孔が小さい場合，図17aのごとく，

溶加島はすぐに溶融金属に吸収されてしまい，ビード

底部まで入りえない。一方，ビーム孔が広がると，溶

．加材は上部で溶融金属と接触せず，bのごとく底部ま

で添加され．る。このため，αb値が1から遠ざかる程，

また溶接速度が大きくなる程デビーム孔が広がり，溶加

材が底部まで入り易くなったものと考えられた。

　そこで，これらの推察を実証するため，ビーム孔の
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図20　添加元素の編折に及ぼす偏向周波数及び振1隔の影響

差dNiG／4hp）一dNi（3／4【、p）との関係を図18に氷した。

この図より，dB’が大きくなるに従い，上下での

Niの濃度差が小さくなっていることがわかる。すなわ

ち，ビーム孔が大きくな．る程，士力目材がビード底部ま

で添加され易くなることが確認できた。

　…方，溶加材がビード底部まで添加されても，拡散

または燈絆により添加元素が溶湯と混じり・云わなけれ

ば均一な分布は得られない。そこで次にこの黙認につ

いて検討を行ってみた。まず，添力目元素が均一に拡散

するためには，溶湯である時聞が長い程好ましいと考

えられる。溶湯の保持時間は入熱により左右されるた

め，入眼と上部でのNlのpeak　to　peakの差コdの関
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係を図19に示した。この図より口熱が大きくなる程コd

が小さくなり，溶加増が均一に分布する傾向にあるこ

とがわかる。しかしながら，Y偏向をかけた場合には，

同一入熱でも多少のバラツキが観察される。そこで，

Y偏向をかけた場合の周波数及び振幅と∠dの関係を

図20に示した。この図より，振幅が大なる程，また周

波数が小なる程．4dが小さくなることがわかる。すな

わちY偏向においては，周波数が小さく，．振幅が大な

る領域で，撮拝効果が認められた。

　以上の結果より，添加元素が均一に分布するための

要因を整理すると以下のようになる。まず，添加元素

を溶込み底部まで添加するためには，ビーム孔が大き

い方が良く，パラメータとしては焦点位置を試料表面

から離し，溶接速度を大きくすることが望ましい。次

に，添加された溶加材が均一に分布するためには，入

熱が大きい方が良く，また低周波でY偏向をかけるこ

とにより，掩絆効果が認められた。

3．2．溶加材の添加による欠陥の防止並びに溶接性

　の改善

　3．1節では，溶加材の添加元素が均一に分布する

ための方法を検討し，その見通しを得た。そこで本節

では，温品材の添加が，欠陥防止並びに溶接性の改善

等に有効に機能するかどうかを調べるため，溶接金属

の硬化が著しく，多数の割れが生じる高炭素鋼の電子

ビーム溶接に溶加材の添加を試み，その添加効果につ

いて検討を行った。

3．2．1．溶接金属の硬化と割れ

　本研究においては，C量が0．5～1．08％の範囲で異

なったS50C及び3種類の工具鋼を用いた。それぞれ

の化学成分を表2に示す。．まず，二二材を用いずに種

々の条件下で溶接し，その溶接性について検討を行っ

てみた。

　その結果，特に工具鋼においては写真9に示したご

とく，溶接金属に割れが顕著に生じた。そこで，この

原因を検討するため，図21に示した方法で割れ発生時

期を調べてみた。すなわち，溶接時に溶接部近傍④一

（a） 1mm

一

（b）

（c）

写真9　溶接金属における割れ

1m皿’

一

試料

溶接ビード

@　　50
@　　　④

§ 呂

　　　　⑧

M電対
@　　　溶接歪測定治具

　ストレイ

@　　ゲー

Xプリング

150

図21　割れ発生時期の検出方法

③間の動的な変位を，ばね上に貼り付けたストレイン

ゲージで測定し，割れ発生時の急激な変位により，そ

の時期を調べた。その結果，割ればすべてMs点以下

で発生していた。また，写真mにはその二面を示した

が，ほとんどの部分が粒界割れを呈しており，しかも

粒界に溶けた形跡が無く，典型的な低温焼割れである

ことが判明した。

　焼割れの場合，溶接部の硬さが問題となる。図22に

衰2　供試材の化学成分

化　　　学　　　成　　　分
供　試　材

C Si Mn S P N 0

S50C（11mmt）

rK5（11mmt）

rK4（11mmt）

rK3（11mmt）

0．50

O．88

O．98

P．08

0．23

O．22

O．34

O．28

0．76

O．46

O．62

O．39

0，023

O，021

O，008

O，005

0，015

O，OlO

n，012

O，016

0．0048

O．0055

O．0065

O．0094

0．0018

O．0033

O．0040

O．0042
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は溶接部の硬さ分布の一例を示したが，HAZのボン

ド付近から溶接金属にかけて著しく硬化している。図

23には溶接金属の平均硬さを示した。C量が0．5％の

場合，溶接金属はパーライトとマルチンサイトの混合

組織となワ，溶接条件によリバーライトの析出量が異

写真10　高炭素鋼電子ビーム溶接部における割れ破麗

なるため，硬さも異なる。C量が増加すると，パーラ

イト変態が長時間側に移動するためρマルチンサイト

組織となり，硬さが上昇するが，ある程度以上になる

と逆に低下する傾向にあった。これは，C量の増大に

伴い，マルチンサイト自体の硬さは上昇するが，Ms点

の低下に’より残留オーステナイト量が増加したためと

考えられた。また，本実験では無拘束の状態で溶接を

行ったため，Hv＞780で割れが生じていたが，実際の

構造物ではより強い拘束条件が予想され，さらに割れ

が顕著になるものと考えられる。

3．2．2．溶横材の添加による割れ防止

　3．2．1項より，高炭素鋼の溶接金属は硬化が著

しく，焼割れを生じることが明らかとなった。そこで，

溶加材の添加により，溶接金属の硬化防止を試みた。

著者らは，以前単純試作鋼のSH－CCT図を作成し，

Ni及びCrが変態域を低温長時間側に移動させる6）’7）

と指摘した。そこで，72％Ni－16％CrのMG92ワイヤ

（1mmφ）を用い，　Ms点を低下させ，オーステナイト

を安定化し，溶接金属の硬化防止を試みた。

　図24には，溶二二の添加による溶接金属の平均硬さ

の推移を示した。工具鋼では，添加量の増大と共に硬

さが低下し，SK3及び4では400cm／min以上，　SK5

では600cm／min以上の添加速度になると，ほぼ一定

な値となっていた。S50Cでは，少量の添加により硬

さが逆に上昇したが，それ以上になると低下し，1000

占

醒
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cm／min以上の添加速度でほぼ一定な値となっていた。

また，C量の多い鋼材程，少量の添加で硬さが低下す

る傾向にあった。さらに，200cm／min以上の添加速度

で溶加判を送給することにより，割れば全く認められ

なくなった。写真11には，溶加材を添加した場合の溶

接金属における組織の代表例を示した。SK4では，

少量の添加により（θwニ200cm／min，　Ow：添加速度），

マルチンサイト量が減少し，きらに添加量が増すと

（θw＝800cm／min），完全オーステナイト組織となって

いることがわかる。一方S50Cの場合，無添加で析出

していたパーライトが，少量の添加＠w＝200cm／min）

により析出しなくなり，このため硬さが上昇したもの

と考えられた。さらに，添加速度が800cm／minになっ

ても，少量のマルチンサイトが形成されており，C量

の低い鋼材程硬さが低下しにくくなる様子がうかがえ

る。

　次に，溶加材の添加によりどの程度オーステナイト

量が増加したかを把握するため，溶接金属のマルチン

サイト変態開始温度Ms点を測定した。図25にその
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結果を示したが，どの鋼材ともNi及びCr蚤の増大に

伴い，Ms点が低下し，室温以下になると完全オーステ

ナイトとなり，硬さが一定となっていることがわかる。

さらに，C量が多くなるに従いMs点も低下しており，

このためC量の多い鋼材程，下塗の添加で硬さが低下

したものと考えられた。

　図26及び図27には，溶接金属中のNl，　Cr及びC量

と硬さ及びMs点の関係を示した。溶接金属がマルチ

ンサイトとオーステナイトの混合組織となる領域では，

両図が良い相関性を示しており，Ni，　Cr及びC量の増

大と共にMs点が低下し，その結果オーステナイト蚤

が増大し，硬さが低くなる傾向がうかがえる。

3．2．3．焼もどし後の硬さ変化

　3．2．2項より，溶生材の添加により，溶接金属

の硬化を防ぎ，翻れを防止できることが明らかとなっ

た。しかしながら，溶加材の添加により溶接金属は軟

化するが，as－we｝dedの状態では，図28に見られるご

とく，｝玉AZのボンド付近に依然として硬化層が存在す

る。このような周部的な硬化層の存在は，使用環境に

Vb＝45kV　　αb＝0．82

・1

　　　　黙
　・196島。

　　　　　o

1．。L

。．9島、

（0．8
§

鐘．・・7

0

0．6

0．50302

G。4

弓　　ψ
急　急
66亀　蔭
Q　　　6

　　　0
84

0　　30
　　　0

蒜黙　1郡　署

も

㌦
　　　o

216　189
Q　　　o

、

一50
呈＼＜ず。

　O　　〈一70

146

0 84
0

N三　〇

Cr　O 0r4　　　0．9　　　1．3　　　1．8　　　2，2　　　2．7

　　　N汲ぴCr濃度（％）

図27　溶接金属中のNi，　Cr及びC量とMs点の関係（図中の数

　　字はMs点）

900

800

　700一

貫6・・

羊

ミ500

400

300

200

0

SK5　Vb＝45kV　王b＝・320翼nA　ηb瓢150cm／min

りw篇800cm／min　αb繍0．82　1開聞材：麓G92

一〇　n接のまま

一一 G一一溶接後600℃1時間焼もどし

g　　o　o

o

o 099　0　　0　　0

一160一

O　　溶接のまま

溶接後600℃

o

0　1時瓦焼もど_
愚挙 ／ o

母材

⑲ ⑧
’

　1

Y 『％鱒；
秩も　．

97（隔①”
o つ℃・QOく）

n接金属
、転8知。ゆ

位　讃

図28　焼もどしによる硬さ分布の相異



電子ビーム溶接における欠陥防止に関する研究

よっては性能劣化につながるため，溶接後600℃で1

時間焼もどし処理を行った。その結果，HAZはかな

り軟化したが，溶加材の添加量によっては，溶接金属

が逆に硬化する場合も生じた。

　図29には，焼もどし後の溶接金属の硬さを示した。

図29及び24を比較してみると，無添加ではHAZと同

様に，焼もどしにより球状セメンタイトが析出し，硬

さが低下した。しかしながら，C量の多い鋼材程，低

添加速度側で逆に硬化する現象を生じた。写真12には

200cm／minの添加速度でSK4を溶接した場合の，　as－

welded及び焼もどし後の溶接金属の組織を示した。

as・weldedでは前述したごとく，マルチンサイトとオーステ

ナイトの混合組織となっていたが，焼もどしにより，マル

チンサイトは焼もどしマルチンサイトとなり，それ自

体の硬さは低下する。しかしながらオーステナイトは，

Ni及びCrの添加により，　TTT図における変態域が長

時間側に移行するため，ほとんど分解が起こらない。

このため，ごく少量の微細なセメンタイトの析出によ

り，わずかながらC量の低下したオーステナイトから，

冷却途上にマルチンサイトが形成され，逆に硬化する

結果となった。写真12，2の右側の写真は，干渉コン

トラスト型の顕微鏡で観察した結果であるが，元オー
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図29　焼もどし後の溶接金属における平均硬さ

ステナイトであった位置にマルチンサイトのリーフが

良く観察される。添加量が増加すると，冷却途上で形

成されるマルチンサイト量が減る（残留オーステナイ

トが増加する）ため，硬化の程度は滅持する。

　このように少量添加した場合，焼もどしにより硬化

することは，使用環境によっては有効な添加方法とな

る。すなわち，高炭素鋼の場合，溶接後，溶接継手全

体を焼入れし，硬化した状態で使用することがしばし

ばある。こうした場合には，少量の添加により焼割れ

を防ぎ，後熱処理により溶接金属を硬化させればよい。

一方，硬化させずに使用する場合には，添加量を増す

か，後熱処理時間を長くすることにより，溶接金属を

軟化し，使用条件に応じた溶接部を作ることができる。

　以上述べたごとく，添加量及び後熱処理をうまくコン

トロールすることにより，使用条件に応じた溶接部が

得られ，溶加材の添加を有効に利用できることが明ら

かとなった。

　本研究を遂行するに当り御協力いただきました当研

究所溶接研究部春日井孝昌氏並びに同物理研究部本間

一広氏に厚く感謝いたします。

参　考　文　献

1）稲垣道夫，橋本達哉，入江宏定，塚本　進：金材技研研究報

　告別，1（1980），1．

2）入江宏定，僑本達哉，稲垣道夫：溶接学会誌，46（1977），331．

3）荒田吉明：溶接学会誌，41（1972），88．

一161一



金鵬材料技術研究所醗究報告集　昭和57年版

4）入注宏定，塚本　進，稲垣道炎：電子ビーム委資料，

　　冠BW－251－80，（1980）．

5）孝叢無託道夫，春田封二孝畠：金手オ石ナ酢技報，　14（1971＞，154．

6＞　系言…日チ｝二孝畠，　看霞藁、重道夫　：葦容接学会誌，　44　（1975＞，　323．

7＞　量雲1ヨラ：嵜二孝贔，　辱爵埋達立夫：霜｝＿i二，　4蔭　（1975＞，　68？．

研　究　発　表

（期頭）

1＞電子ビーム溶融過程に関する二，三の災験，入江宏定，橋本

　達哉，稲垣道夫，溶接学会昭楠53年度春季全国大会，53．4．

2）電子ビーム溶接におけるパンピングビード形成現象（第2報）

　　一各種鋼材の棚違による影響一，嫁本　進，入江宏定，橋本

　達哉，稲垣遊夫，溶接学会昭和53年度秋季全田大会，53．1G．

3）ビーム偏向による電子ビーム溶接ビードの改善（第1報），

　　入注宏驚，稲垣道夫，橋本達哉，溶接学会昭和54年度秋季全

　　建i大会，54．　9．

4）電畢ビーム溶接における溶加材の添加（策玉報1…溶加財の

　分布状況に及ぼす藩接パラメータの影響一，塚本　進，入江

　宏定，稲垣道夫，橋本達哉，溶接学会昭楠54年度秋季全国大

　　会，54．9．

（誌」〉

王）電子ビーム沿接の溶込み深さに関する研究（第5報）一電子

　　ビーム穿孔作剛一，入江宏定，橋本達哉，稲垣道夫，溶接学
　　会疹㌫，　毒8　（1979），　182．

2）Inves£igation　on　Factors　Infiuencln霧Weid　Penetration

　Depth　in£1ectro擁Beam　Weld三ng，　Rirosada　Irie，「ratsuya

　騒ashimoto　and醐chlo　lnagaki，　Trans．　NaしRes．王nst．

　Met．，21（1979＞，58．

（特許）

1）電子ビーム溶接法，僑本達哉，稲垣道夫，入江宏定，塚本進，

　牛寺凛頁　　54－008196　　B醒54．　1　．　29尋

2）電子ビーム溶接法，僑本達哉，稲垣道夫，入江宏定，堀本進，

　崇享願　　54－008197　　H召54．　1　．　29．

3）電子ビーム溶接法，橋本達哉，稲垣道夫，入詫宏定，塚本進，

　栄li｝曇聲渉漂頁　22498　日召54，　3．21．

4＞電子ビーム溶接法，橋本達哉，稲垣道夫，入江宏定，塚本進，

　　英［韮1午寺療∫｛　　7910250　　日召54，　3．　23，

一162



複合粉製造法並びに焼結加工法に関する研究

指定研究

金属加工研究部

武田　徹，村松祐治，鰐1

昭和52年度～昭和54年度

周治，皆川和己

　　　　　　　　　　　　　　　　要　　　約

　焼結材料は整i動車，鉄遊車輔，家電製品，農業機械，事務機器などの機械構成部品として白

粥され，その需要は年々高まってきている。それに伴って安価で畏質の原料粉とその焼結技術

との開発が強く要整されるようになった。

　この研究では銅一黒鉛系合金，含Cr低合金鋼，高睡n鋼について粉末冶金技術を原料鐡から

捕え，その製造法を検討してそれぞれの茄工法に適した性状の粉来を開発し，さらにそれら粉

末の成形，焼結，鍛造特性を調べて焼結技術の基礎を確立することを翼的とした。

　銅一黒鉛系のように澗成分の密度差が大きい混合粉においては偏射～が問題であるが，これは

銅で黒鉛粒子を被覆することによって解決される。縫巌姓に富む噴霧法によってこれを行うに

は，水速を上昇して銅溶湯を微粒化するとともに黒鉛に接した銅が球状化して再び分離しない

ように償霧温度を適正に選ぶ。

　含Cr低合金鋼返湯を従来の1噴霧法の水圧の1／5，水流量の1／婆で噴霧した球状粗粉を1270Kl

以下の温度で適当な温度で還元すると表層が多孔質で内部が籍な粒子が得られる。このように

表諏を改質した粉末は肥縮性が国組成の微粉よりすぐれており，成形性は電解鉄粉に匹敵する。

この種の粉宋は焼結鍛造に適し，密度7．80～7．83Mg／m3に鍛造した材料は1470K，3．6ksの2

次焼結で衝撃擁L3G～1．47瓢J恥一2を示す。

　混合法により高Mn鋼を製造する場合，鉄粉に醜合する母合金粉としては焼結賭に液相を発

生して合金化が速いFe－M轟一C系粉末が適する。成形一焼結のみの工程で得られる高距n鋼

は多孔質である。機械的姓質は焼結鍛造によって改善され，16％賑n鋼の場合，引張強さ800

越Pa，伸び26％，衝撃値1．4MJゴ2を示す。

笠．研究の背景及び圏的

　わが国における粉末冶金技術は昭和30年代に膚動車

産業にその経済性を認められて以来，鉄道車輔，家電

製品，農業機械，事務機器などの分野にも急速に発展，

普及し，今段では技術面，生産量ともに世界観指のレ

ベルに到達している。そして現在もなお10～15％の生

産董の伸びを保持して成長を続けている。ところで焼

結機械部晶は材料の多孔率に応じて低，中，高密度材

に分けられるが，この成長にあずかっているのは鉄一

銅一黒鉛系混合粉を原料とする安価な低，中密度材で

ある。焼結鍛造は高密痩化技術として注懲されて久し

いが，現在まで大きい進展はみられず，わずかに農機

具，自動車などの一部のギヤ加工に実用されているに

過ぎない。その主閣は低，ゆ密度材をつくる従来の粉

末冶金法に比べ工数が多く，金型簿命が短いため，製

造コストが上昇し，他の索形材加工技術との競合分野

において経済的メリットを打ち出し得ないことにある。

安価な原料粉をも含めたこの解決策が強く要望されて

いる。

　原料粉についてみると規在焼結鍛造用としては，Ni

及びMoを含むAI　SI　4600型相当粉が用いられているが，

鉄粉製造各社はこれを一層安価なCrやMnを含む粉末

に難き換えるべく多くの努力を払っている。しかし良

質の合金粉が開発されたとしても，Cyや臨は従来の

焼結雰囲気では酸化する傾向が強く，健全な焼結材を

得ることがむずかしい。とくに高Mn鋼については，

古くから精力的に研究が進められてきたが野6）なお多

くの問題が残されている。合金粉，混合粉ともに焼結

技術を確立しなければ，需要は集まらない。
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　一方鉄系焼結材に比べて附加価値の高い銅系焼結材

の生産はほぼ一定しており，新規需要が乏しいように

受け止められるが，原料粉やプロセスの改良について

の要望は相変らず強い。たとえば軸受やパンタグラフ

・スライダに用いられる銅一黒鉛系焼結機材における

黒鉛の偏析，黒鉛配合率が高い場合の圧粉体，焼結体

の強さ低下など末解決のままである。黒鉛に銅メッキ

を施した粉末はよい性質を示すが，コストが高く需要

が少ない。

　このような背景からこの研究では，銅一黒鉛系合金，

含Cr低合金鋼，高Mn鋼について粉末冶金技術を原料

面から捕え，まずその製造法を検討してそれぞれの粉

末加工法に適した性状をもった粉末を開発し，さらに

粉末の成形，焼結，鍛造特性を調べ，焼結技術の基礎

を確立することを目的とした。

2．粉末製造法

2．1．銅一黒鉛系複心粉

　噴霧においては溶湯の微粒化と微粒相互の衝突によ

る粗粒化が同時におこる。噴霧方式にもよるが，微粒

化の著しい場合に衝突の確率も高い。そのような銅噴

霧が進行しているジェット中に黒鉛粒子を送人すると，

銅溶滴は黒鉛にも衝突する。銅は黒鉛にぬれないが，

衝突後，直ちに凝固すれば黒鉛粒子に附着する。この

実験ではこの現象を利用して銅被覆黒鉛粉と銅藍との

プレミックス粉を調整することを目的として，銅溶湯

の微粒化条件が複合粉の収率，プレミックス粉の粒度

分布，見かけ密度などに及ぼす影響を調べた。

2．雀．1．混合畷霧装置

　実験に用いた混合噴霧装置は図1に示すように，黒

鉛粉ホッパ，溶解炉，噴霧ノズルよりなる。溶解炉の

ルツボ底部には，粉末ガイド⑩と同心に複数の2mmφ

ノズル孔⑧をもつ溶湯ノズル⑨が固定されており，ス

トッパ⑦の操作で，ノズル孔から銅溶湯を流下させる。

ホッパ①底部のシャッタ②を開くと黒鉛粉がガイド⑩

中を落下し，噴霧ノズルのオリフィス⑯から溶湯とと

もにジェット⑰に吸引される。ホッパのシャフト下端

には，くの字形のかくはん子が固定され，シャフトの

回転に伴ってその先端の針がホッパ・オリフィスの内

側を円運動し，黒鉛の供給を円滑にする。実験には牽

400meshの人造黒鉛粉を用いた。コールタカウンタで測

定したその粒度分布を図2に示す。銅溶湯に対する黒

鉛粉の配合率は3wt％に一定した。噴霧ノズルは頂角

約45σの円錐状スプレーホームを構成する環帯式であり，

水圧約5．9～13．2MPa，水流量120～3201／minで用いた。
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4．黒鉛粉

5．ノレ」ソボ1

6．銅溶湯
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10．粉末ガイド

11．電　極

12．発熱体

13．高圧水導管

14．　1質霧ノズヲレ

15．環　帯

16．オリフィス

17．水ジェット

図1　混合頃霧装置

冷却水位はノズル下1．2mで，噴霧終了時の水温は26

℃をこえなかった。

2．1．2．鍋粉性状に及ぼす畷霧雰囲気の影響

　空気及び窒素申で水噴霧した銅粉の粒度分布を噴霧

水圧の関数として図3に示す。いずれの場合にも粒度

分布は対数正規分布関数に従う。各分布の頻度50％に

対応するメジアン径dmと幾何標準偏差σgを図に（dm，

σg）と併記した。それら変化に注目すると，dmmは水

圧上昇に伴って小さくなり，また等水圧で対比して空

気中噴霧の方が窒素中より必ず小さい。一方σgは空気

中では水圧依存性がなく，約1．8をとるが，窒素中の

場合には水圧上昇につれて増大する。すなわち一500

mesh微粉とともに＋100mesh粗粉の生成する確率が高

くなり，粒度分布が広がる。

　σg変化には溶湯温度も関係する。たとえば窒素中噴

霧で水圧13．2MPa，流量3201／minの場合，溶湯温度
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図3　窒気及び窒素4』で水噴霧した銅粉の粒度分布

図5　銅粉還元減量におよぼす啖霧雰麟気及び水圧の影響

がd階，σgにおよぼす影響は麹4のようである。図中

σgは銅融点近傍から溶湯温度の上昇に伴って増大し，

1470～1520Kで最大値をと1），さらに蕩温になると減

少してゆく。つまり昇温に伴って粒度分布がひとまず

広がり，次いでせばまってゆく。この聞煽は単調に減

少する。

　ところで水ジェットの実体は水と雰囲気ガスとの混

合流体であるから，空気中噴霧では溶湯酸化が著しい。

図5に空気及び窒素中噴霧粉の還元減量を比較した。

國のように空気中噴霧粉の選元減量は窒素中のものよ

り約3倍高く，しかも水圧上昇に伴って比較的大きく
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空気中

写真1　噴霧銅粉の形態

窒素中

増加する傾向にある。

　このように水圧上昇につれてジェットの吸引空気量

が増すと溶湯酸化と微粒化が進む。雰囲気以外のすべ

ての条件を一定にした噴霧において溶湯比表面積が増

すには雰囲気によって溶湯表面張力が低下せねばなら

ない。

　窒素及び空気中噴霧粉の形状は写真1のように一粒

子があたかも小球の鈴なりを思わせる。とくに窒素中

のものはこの小球粒度がよくそろっている。このこと

は表面張力が他の作用力に打ち勝って小球ができた，

すなわち噴霧環境において小球はもはや分裂せず，安

定であったこどを裏付ける。小球は次式で与えられる

臨界径dcに達しているとみてよい。

　　　　dc＝κγ／ρτ／2　　　　　　　　　　　　　　（1）

ここにγ：溶滴表面張力，ρ：噴霧媒密度，γ：噴霧媒

と溶滴との相対速度，κ：定数である。窒素及び空気

中噴霧粉の臨界径をdCN及びdCA，表面張力をγN及び

γAとおけば，（1）式から，

　　　　dCA／dCN＝γA／γN　　　　　　　　　　　　　（2）

を得る。サブシブサイザによって一500mesb粉の平均

粒度とそれらより求めたdc八／dCNを表1に一括した。

酸素は銅溶湯表面に吸着して表面張力を低下する。た
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図6　複合粉収率におよぼす溶湯ノズル羽数の影響

とえば1500Kにおける表面張力は酸素が0．04から0．14

wt％に上昇すると1050から900dyn・cm－1まで低下する。

両酸素量はそれぞれ窒素及び空気中噴霧粉のものに等

しいから，γA／γN空0．86となり，下中の比表面積径比

とほぼ一致する。

2．1．3．プレミックス粉性状におよぼす噴霧条件

　の影響

　銅単味の噴霧結果から9．8MPa以上の高水圧雪の噴

霧では溶滴の衝突が著しく，混合噴霧に適すると考え

られる。そこでこの実験では噴霧水圧を12．7MPa，水

流量を3001／minに一定し，窒素雰囲気中で混合噴霧を

行った。図6は噴霧温度1520Kの場合に溶湯ノズル孔

数が複合粉収率におよぼす影響をみたものである。80

／100及び100／145meshの銅粉中，黒鉛粒子を含むもの

のひん度は溶湯孔数が増すにつれて高くなり，4本の

場合約60％に達する。溶湯流は水ジェットに近接する

と，一次分裂を生じて分散するから，孔数4本の場合

には分散域が相互に干渉し合って黒鉛流を包囲するよ

うになる。さらに孔数を多くしても収率に大きい変化

はみられない。

　図7は複合粉収率におよぼす銅溶湯温度の影響を示

す。収率は銅の融点直上から約1570Kまで粒度別にほ

ぼ一定であるが，1570Kをこえると大きく低下する。

メジアン径55μmの黒鉛粒子に銅溶滴が衝突，凝固すれ
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ば，当然粒子径が大きくなる。粗粒の複合粉収率が高

いのはこのことに起因する。一方噴霧温度が高いと銅

の微粒化は進むが，黒鉛に衝突して表面積を拡大した

銅は凝固が遅く，表面張力の作用で球状化して黒鉛粒

を離れる。高温側における収率低下はこのように説明

される。

　プレミックス粉の見かけ密度は銅噴霧温度によって

図8のようにかわる。すなわち噴霧温度が銅融点直上

から上昇するに伴って粒子が不規則形状化して見かけ

密度が低下するが，充分に高温では粒子の球状化によ

って見かけ密度が上昇する。写真2は銅被覆黒鉛粉の

断面を示す。黒鉛粒子は銅で比較的強く固着されてい

るが，両者の界面には空隙が存在する。写真から明ら

かなようにこの方法で調製した複合粉は銅被覆層が厚

く，しかも均一でない。混合噴霧の原理からみて均一

化は望めない。この点で噴霧法はメッキ法に劣る。

2．2．粒子表層多孔質な含Cr低合金鋼粉の製造

　一般に噴霧したままの鉄粉の表面は厚い酸化層で覆

われている。これを比較的低温で還元すると，内部が

密で表層が多孔質になる。この表層の多孔率が充分に

高ければ粒子が充てん密度の高い球形を呈する場合で

も，成形性に対する要求をある程度満し得るであろう。

この種の粉末は圧縮性と成形性とを同時に満足する新

しい形態の粉末としての可能性を持つとみられる。

　本研究では含qr低合金鋼粉を噴霧法で製造する場合，

粒子表面酸化層と噴霧条件との関係及び表面酸化層が

多孔質化する還元条件を求め，さらに粉末性状が圧縮

写真2　銅被覆黒鉛粉の断面
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性及び成形性に及ぼす影響を調べた。

2．　2．　1．実験方法

　含Cr低合金鋼複合粉は水及び窒素ジェットによって

溶湯を粉化した後，粒子表層酸化物を還元して；調製し

た。すなわち電解鉄をアルミナルツボ内で溶解，これ

に電解CrG．3～2．0％と黒鉛0．6％添力【】し，1870Kで償

霧した。生成粉の粒度分布は水圧に依存するが，ここ

で億その選定を圧縮性に注薄して行った。すなわち窒

索噴霧球形鉄粉の粒度分布と圧縮姓との関係から圧縮

姓の最もよい粒度分布を選び，これに最も近い粒度分

布が得られる水圧を求めた。その結果，水圧1，47MPa7）

で＋100mesh粉を約60％含む粉来が得られることがわ

かった。この条件で瞳霧角度（2θ）を0．17～0．87rad，

流鐙を1。33～3dm　3／sの範囲で変えて見かけ密度を調

整した。なお水噴霧で児かけ密度の抵下が著しいCr

＞1％の粉末は窒素噴霧（圧力0．39～0．49MPa）によ

り見かけ密度を高くした。また噴霧時の粉末酸化量を

調整するため，タンク内に水を張り，スプレーホーム

の粉化域8｝から水爾までの距離（D）を0．2～1．2mの

範囲でかえた。

　生成粉を870～1370K，3．6～1G．8ks水素気流中にて

還元焼鈍し，光学顕微鏡及びS£Mで多孔質の生成状

況を観察した。粉末の兇かけ密度及び流動度はJISの

Z2502，　Z2504により，比表雷1積はB£T法によって測

定した。粉末の組成及び濃度分布状態を化学分析なら

びにEPMA線分析によって調べた。これら粉末をステ

アリン酸薫館町不晒塩化炭素溶液を用いたダイ壁潤滑、

により婆90MPaで成形し，肥粉密度及びラトラー試験

結果より圧縮性ならびに成形性を評価した。

2．　2．　2．結果と考察

（1）粉末性状

　兇かけ密度一図9に水流量1．33dm　3／sの場合，噴霧

角度2θが生成粉の見かけ密度におよぼす影響を示す。

見かけ密度はCr量が増すとともに低くなるが，2θを

0．17radから0。87radまで変えると晃かけ密度の変化

は1．2M観m3にも達する。水流量が増せば隆然見かけ

密度も低下する。Cr≦0．5％鋼粉の見かけ密度は上記

の条件では3．2Mg／m　3以上であるが，それを更に低く

するため水流量を増した。一方Crの多い粉末では見か

け密度の低下が著しく，Cr≧1．5％取粉の見かけ密度

は3．5M9／m3以下である。これを更に高めるために窒

素噴霧をおこなった。

　酸化量一粉来酸化量は粉化域から水薗までの距離D

によって影響され，更にCr含有’壷，20，1獲霧媒の種

類及び流最によって変る。図10に2θ＝G．17rad，水流量
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図9　Cr鋼粉の見かけ密度の水償霧角度依存性（水1哩愛霧流量：

　　1．33dm3／s）
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1．33dm3／sで噴霧しだ1％Cf鋼粉あi酸繋蟹におよぼ

すDの影響を示す。Dは溶滴の冷却速度に関連するが

実験範囲内では粒度，形状への影響はみられず，生成

粉はどれも球形粉である。酸素童はDが増すにつれて

急上昇するが，この変化は粒子の酸化暇の厚みの変化

に対応するとみてよい。一方2θを大きくしてゆくと萌

述したように見かけ密度が低下（比表面積が増す）す

るため酸素鑑は高くなる。たとえば2θ＝0．17radの場

合，晃かけ密度4．1Mg／搬3で酸素量は2．5％であるが

0．87radでは見かけ密度2．9Mg／m3，酸素最は3．3％で

ある。1％Cr鋼以外のものを【司様に噴霧し，圖一兇か

け密度（比表薗積が等しい）で対比するとCrが高いほ

ど酸素議は少ない。たとえばD＝0．5鶏と一定の時，

0．5％Crの酸素量は3．2％，2％Crでは2．5％と低い。

問～噴霧条件で比較した場合は上記の見かけ密度及び

Cr含有量と酸素量との関係から，結果的に酸素量はCr

量によらずほぼ等しい。すなわち2θ瓢0．ユ7radでは各

Cr鋼粉とも酸素蚤の変化は図10の曲線上に一致す
る。

　Cr≦0。5％鋼粉の場合，見かけ密度を低くするには

水流量を増すが，これによって酸素童は低下する。た

とえば0．3％Crの場合，水流蚤i．33d搬3／s（見かけ密

度3．5Mg／撮3）では酸索壷は3．0％，3δm3／sでは兇

o

階 卜
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o
の

專

Cr
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o
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⑳

欝
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図11　1％Cr鋼粉の置PMA線分析結果

かけ密度が3．OMg／m3ど低下するが酸素蝿は2．4％と

低い。

　窒索噴霧では水噴霧に比べ，酸素董は約1／2程少な

くなる。圧力を高くすると酸素量は少なくなるが，0．49

MPaと0．39MPaでは酸素量の差は0．3％程度と小さ

い。

　ところで，これら生成粉の酸化はほとんどが表層酸

化である。X線分析によると鉄粉の酸化層はFeOが主

体であるが，Cr鋼粉ではその他にFeO・Cr203が確認

される。EPMA分析によるとCr鋼粉の酸化表履には

粒子内部に比べCrが4～8倍含まれ，しかも図11のよ

うに酸化届近傍の合金基質中のCrは巾心部より少ない。

このことから溶：湯粉化から1疑圃までの間にこの基質の

Crは表層に拡散し選択酸化したとみられる。これら酸

化層の厚さは粒度別にはもちろん個々の．粒子でも均一

でない。顕微鏡写真より平均厚さを粒度別に測定する

と［瓢2のように，同一酸素董では粗粉ほど厚く，同一

粒度では粉末の酸素量にほぼ比例する。

魯20
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図i2　1％Cr鋼粉の酸化膚の平均厚さ（見かけ齋度：4．1Mg

　　／m3）粉末の粒度（mesh＞
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　　　　一㊥一　　　　100～200

　多孔質層の生成一鉄粉の表層は1070K以下で還尤す

ると微細空隙の分布した多孔質となる。この温度以上

では表層は緻密化し平滑となる。もちろん保持時間が

長いと表層は一層緻密化する。Cr鋼粉の表膚は鉄粉に

比べ高い還元温度でも微細空隙の多孔質を保持し，そ

の温度範囲はCrの多く含まれている粉末ほど高温側で

ある。たとえば0．3％Cr鋼粉は1120K以下，1．0％Cr

鋼粉は1220以下，2．0％Cr鋼粉はヱ320K以下で微細空隙

よりなる多孔質層を示すが，その温度以上になると表
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拠

写真3　1220K，3．6ks，水素気流中で還元した1％Cr鋼粉のS

　　　EM写真

層は緻密化してゆく。写真3は最適温度で還元した1，0

％Cr鋼粉の断面写真である。ところでX線分析では還

元後（1070K以上）の粉末からは酸化物は測定されな

い。しかしEPMA分析では多孔質表層に基質に対し

数倍のCrと酸素が確認され，残留酸化物の存在が予想

される。Cr鋼粉では，この酸化物が多孔質表層の緻密

化を阻害し，高温側でも多孔質を保持したものと思わ

れる。

　これら粉末の比表面積を測定すると微細空隙の多孔

質表層となった見かけ密度4，1Mg／m3の球形粉では0．06

m2^g（還元前の酸素量は2．5％）であった。この粉末の

比表面積は従来法で製造した不規則形状粉（見かけ密

度2．9Mg／面3）と同一粒度で比較すると，球形粉である

にもかかわらず数倍大きい。たとえば100／200mesh

粉を比較すると比表面積は従来粉が0．08m2／gで多孔

質表層粉が0．53m2／gであり後者が約7倍大きい。

（2）圧縮性及び成形性

　還元条件の影響一図13に圧粉密度におよぼす粉末還

元温度の影響を示す。用いた粉末は見かけ密度4．0～

4．2Mg／m3，酸素量2．5～3．0％である。圧粉密度を従来

法による一100meshの不規則形状粉と比較すると圧粉

密度は0．3Mg／m　3程高く，成形圧力に換算すると約1．47

MPaの差である。すなわち1％Cr鋼粉では1220Kで
還元した従来粉を490MPaで成形すると圧粉密度は，

6．8Mg／m3であるが，多孔質粗粉では343MPaでこの

値が得られる。図14は圧粉体のラトラー試験結果であ

る。組成によって温度は異なるが低い温度範囲でラト

ラー値1～3％を示し，それ以上の温度になると急激

に高くなる。この結果と多孔質の生成状況との関係を

みると，ラトラー値1～3％を示した温度範囲が微細

空隙の多孔質表層となる温度範囲に相当する。

　酸化量の影響一図15は1．0％Cr鋼粉の酸素量（噴i霧

時の生成粉酸素量）と圧粉密度及びラトラー値との関

係を示す。他のCr鋼粉の場合も傾向は同じである。な

お生成粉の還元温．度は上記結果からラトラー値が1～

3％を示す範囲で圧粉密度が最大となる温度（たとえ

ば，0．3％Cr：1120K，1，0％Cr：1220K，2．0％Cr：

1320K）に設定した。還元後の粉末酸素量は0．12～0．25
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図13　Cr鋼粉の圧粉密度と還元温度との関係（見かけ密度：

　　4．0～4．3Mg／m3，還元前の酸素量：2．5～3．Owt％，還

　　元時間：3．6ks，成形圧力：490MPa）

図14　Cr血粉のラトラー値と還元温度との関係（見かけ密度：

　　4．0～4，3Mgンm3，還元前の酸素量：2．5～3．Owt％，還元

　　時間：3．6ks，成形圧力：490MPa）
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図15　1％Cr鋼粉の脹粉密度並びにラトラー僖と還元前の

　　酸索鎌との1矧系（見かけ富度：4．0～肱3鍛g／磁3，成形

　　贋三力：490MPa，還元温度：1220K，避蛇時間：3．6ks）

％の範囲である。用いた粉末の見かけ密度の範囲は瞳

霧後4．0～硅．3Mg／m3であるが，還元後は高酸素に噴霧

したものほど低く，3．5～4．3M観m3になる。しかし粒

子形状はいずれも還元1旗の球形を保つ。還元後の酸索

量は高酸索に噴霧した粉末でも0．25％以下である。ラ

トラー｛直は酸索量1，3％以下では急激に上昇し，たとえ

ば1．0％酸素の場合，約10％と高く，成形性が著しく

わるい。

　見かけ密度の影響　粉末の毘かけ密度が2．9Mg／m3

4，0

程度であると，酸素量はラトラー値に関係せず圧粉密

度のみに影響をおよぼす。図16は0．3％及びLO％Cr

鋼粉の見かけ密度と圧縮性，成形性との関係を示す。

用いた生成粉の酸素量（三目1寺の酸素量）1ま2．5～3．0％

の範囲のものである。圧粉密度は見かけ密度が高くな

るにつれて上昇する。ラトラ一纏は見かけ密度3，5酸g

／：n3程度まで1％以下であるが，見かけ密度4．脚g／m3

以上になると，約3％に飽和する。この値は電解鉄粉

を用いた場合にほぼ等しい。

2。　2．　3．ノ」、　括

　噴霧法によって含Cr低合金鋼粗粉を製造する場合，

圧縮性及び成形性からみると球形粉の有効酸素箪は1

～3％の範囲がよく，また，その粉末の酸化層を微細

空隙の多孔質とする還元温度は，還元蒔闇3．6ksの場

合0．5％Cr鋼粉では1170K以下，1．0％Cr鋼粉では，

1223K以下，2．0％Cr三下では1320K以下がよい。こ

れら球形（見かけ密度4．玉Mg／m　3）で表層が多孔質な

Cr口才のラトラー値は1～3％を示す。
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3．　1．焼結鍛造装置

　本装訟は図17に示すように鍛造機とプレホーム搬送

機台車に載せた3基の加熱炉より構成される。プレ

ホームを野中で所要温度に加熱した後，空気シリンダ

ー方式のプッシャーで鍛造機に送り，型鍛造するが，

装難の作動機構には鑑薩姓が考慮されている。すなわ

ち泌のように炉①について鍛造が終り，次のプレホー

ムがその炉に送入されると，台華が自動的に横移動し

てすでに別のプレホームを舶熱している煩②が鍛造機

前融に移動してくる。こうして炉③まで鍛造工程が終

ると，再び煩①が鍛造位謹まにもどる機構で連続化を図

o　　鍛造機

プレホームガイド

台車

ｮ⇒　炉③ 炉 ② 炉①

語歴 置

台車レール

@　　　　　　　プッシヤ ベルトコンベヤ

プレホーム

図164901耀g／斑3で成形した0．3％Cr及び1％Cr鋼粉の罷粉密

　　度並びにラトラー値と粉宋の見かけ密度との関係（遠

　　元前の酸素量：2．5～3．Gw£％） 図17　焼結鍛造装i謹構造図
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っている。

写真4　焼結鍛造装置

　加熱炉は最高使用温度1570K，均熱部0．12m，鍛造

機は1．57MN，ストローク数60r．p，mのクランクプレス

である。写真4に装置の概観を示す。

3．2．含Cr低合金鋼

　前章では表層が多孔質な含Cr低合金粉の製造法と

その特性について報告したが，この粉末の表層にはCr

主体の酸化物が含まれている。一丁目焼結鍛造工程（密

閉型鍛造）では，このような酸化物及び微細空隙9）辺）が

材料中に残存し，これらは応力下で切欠作用をして材

料の靱性を低下させる。この作用はプレホーム焼結（一

次焼結）時に酸化物を還元して極力少なくするととも

に，鍛造後，二次焼結して微細空隙を球状化すること

によって抑えることができると考えた。本研究では上

記の含Cr低合金鋼粉（1％Cr鋼粉＝CP）ならびに同組成

の一100mesh粉（粒子表層が多孔質でない水噴霧粉：FP）

を用い，焼結条件が機械的性質にいかに影響するか検

討した。

3．2．1．実験方法

　用いた原料粉の組成及び特性を表2に示す。これら

粉末に天然黒鉛を炭素ぶどまりが0．4～0．42％の範囲

になるように配合量を調整し，アルコール湿式混合し

た。この粉末を重量43．5±0．3gに秤量し，9×53。5×

12．7～13．3m阻に0．49MPaで成形後，1370～1570K，

0．6～3．6ks脱炭防止する13）ため水素0．067dm3／s（露点

200K）とプロパンガス7．8cm3／s（市販の純度99．5％）

の混合ガス気流中で一次焼結した。プレホームをAr

雰囲気中で1120～1370Kに加熱，240s間保持後，炉中

より取り出し6s後10×10～11×55mmの形状に0．49

～1．18MPaで型鍛造（金型は平温せず）し油冷した。

鍛造時の潤滑にはコロイダルグラファイトを適用した。

　鍛造した試料は一次焼結と同じ雰囲気中で1273～

1570K，0．6～3．6ks二次焼結した。なお二次焼結の効

果を比較するため一部試料を1120K，1．8k3焼ならし

た。二次焼結ならびに焼ならし試料をJIS規格2202に

準じ，シャルピー4号試験片（RO25mmVノッチ）に

加工し，また中心部幅5mm，厚さ4mmに切削加工を

施して引張試験片を作製した。これらをAr気流中

で1120K，1．5ks保持後油川へ焼入れし，脱油後920K，

3．6ks焼戻し処理した。

　衝撃強さは294J衝撃試験機により，引張強さはイ

ンストロンを用い，硬さはロックウェルCスケールに

て測定した。なお強さ試験は室温で実施した。試料の

密度は水中置換法により，また組織を光学顕微鏡にて

観察し，顕微鏡写真よりマイクロメーターによって2

×2mmの範囲の空隙（非金属介在物も含む）のMean

Free　Path（M．F．P．）ならびに鍛造方向と平行面のオ

ーステナイト結晶粒度（JIS規格：GO551）を測定し

た。試料の酸素量は化学分析により測定し，成分元素

の濃度をEPMAにより調べ，更に強さ試験後の破面

をSEMにて観察した。これらと強さとの関係を検討

した。

表2　1％Cr鋼粉の特性

粒度分布 酸素量
翌煤

Cr量
翌煤mesh wt％

見かけ密度

lg／m3

流動度
T09／s

C　　量

翌煤

CP

20～42

S2～70

V0～100

P00～200

@－200

12．5

Q2．1

Q4．8

R0．5

P0．1

4．02 15．9 0．18 0，019 1．02

FP 一100 100 2．94 29．2 0．17 0，028 1．03
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写真5　1％Cr鋼のプレホーム（A），鍛造後（B：鍛造条件

　　　：1370K，882MPa）及び二次焼結後（C：焼結条件

　　　1520K，1．8ks）の試料断面写真（図中←印は空隙及び

　　　非金属介在物の集団）

3．2．2．実験結果

　鍛造加熱温度1170Kの場合には，圧縮性のよいCP

がFPよ『）高密度となった。1370Kと高温になると，

鍛造特性は鉄一炭素系14）とかわらない。強さ試験に供

した試料は1370K，882MPa以上で密度：7。80～7．83Mg

／m3に鍛造したものである。

（1）組織及び酸素量

　写真5はCPのプレホーム，鍛造後及び二次焼結後

の試料断面写真を示す。プレホームには原料粉粒子間

の粗大な空隙と粒子表層多孔質部に相当する微細な空

隙があり，ここには非金属介在物が含まれ，これらは

一次焼結温度が高いほど数少なくなる。鍛造後の試料

にも空隙と非金属介在物は観察され，一部が写真の矢

印で示すような集団を形成する。この集団は原料粉粒

子の多孔質表層が残存したもので一次焼結温度が高い

ほど少ない。二次焼結後の試料にも空隙及び非金属介

在物はみられ，これら試料中の分布は鍛造したままの

状態を保つ。しかし形状は鍛造したままでは角張った

ものが多く，二次焼結を高温長時間行うと球形となる

（写真8参照）。FPの場合も空隙及び非金属介在物は残

存し，二次焼結によっと球状化するがCPにみられる

ような空隙集団はなく，これらは試料中にほぼ均一に

写真6　1％Cr鋼焼結鍛造材のEPMA写真（一次焼結：1520

　　　K，3．6ks，二次焼結：1520K，1．8ks）

分散している。なお試料中の非金属介在物の多くがCr

の酸化物であった。写真6にCPのEPMA分析結果を
示す。

　焼結鍛造後の試料はどれもフェライトとパーライト

の混合組織を示す。結晶粒度はどの場合も混粒で，JIS

規格による粒度番号（平均）は6。5～7の範囲である。

　図18はプレホームの酸素量を示す。CPの酸素量は

1520K以上で50～60ppmである。これら酸素量は鍛造

後も変らず（試料表面より2mm以内の部分を分析し

た平均値），また二次焼結によっても数ppm低下するに

過ぎない。
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図18　プレホームの酸素量と一次焼結条件との関係
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図19　1％Cr鋼焼結鍛造材のシャルピー衝撃値におよぼす一

　　次焼結澱度，保持聴唖の影響（二次焼結：1520K，　L8
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園20　1％Cr鋼焼結鍛造材のシャルピー衝撃値と酸索鑓との

　　関係（二次焼結：1520K，　L8ks）

（2＞衝撃値

　図19にCPの衝撃値におよぼす一次焼結温度，時間

の影響を示す。二次焼結は1520K：，1．8ksに一定した。

衝撃値は一次焼結温度，時間とともに上昇し，時間3．6

ks，温度1470K以上でL3～L47MJ／m2の範囲に達す

る。

図21　1％Cr鋼焼結鍛造材のシャルピー衝撃値におよぼす二

　　次焼結温度，保持時問の影響（一・一・次焼結ほ520K，3．6

　　ks）

　図20に衝撃値と酸素量との関係を示す。図にみるよ

うに同一試料については酸素量が高いと衝撃値も概し

て低いが，CPとFPを比較すると酸素鐙が同等でも

衝撃値は大幅に異なる。

　二次焼結を省けば（焼ならし）衝撃値は低い。たと

えば1520K，3。6ks一次焼結し，鍛造後敏ならしした場

合の衝繋｛直は0．78～0．88MJ／ln　2（CP），それより低温

または短晴闇焼結では更に低い値を示す。二次焼結の

影響は図21にみるように大きい。・衝撃値は高温，長時

間保持になるほど上昇し，1．8ks，1520K以上で1，3～

1．47MJ／擶3に達する。この値は焼ならし試料の約1．7

倍である。FPの場合もこのような傾向は旧く問様で

ある。

　一方引張強さには一次，二次焼結の温度依存性は

ほとんどみられない。蓑3に引張試験結果と硬さを

示す。

3．　2．　3。考　 察

（1）空隙のMean　Free　Pathと衝撃値の関係

　顕微鏡写真より測定した空隙（ここでは非金属介在

物も含めた総称である〉のM．F，P．をパラメータとす

るとCPの分布状態は図22のようになる。　M．F．P約

2μ源と10μmにそれぞれピークを持つ分布を示し，

～次焼結条件によって2μ靴糊のピークが変動する。

この2μ搬側のピークは写真5の矢印で示すような窪

窪集団に属し，函中7μ以下に対応するとみられる。
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袈3　1％Cr鋼焼結鍛造材』の引張試験結果と硬さ

処理方法
引張強さ

@越Pa

降伏強さ

@MPa
伸　　び

@％

CP 二次焼結
ﾄならし試料

840～850

@　〃

730～760

V30～740

22～26

QG～2嘆

FP 二次焼結
ﾄならし試料

ノ1〃

73G～760

V30～740

25～27

Q4～26

硬　　さ

　H潔C

21～26

〃

〃

〃

（一次焼結：1520K，3．6ks，二次焼結：i520K，1．8ks，焼ならし：n20K，　L8ks）

20

蕊
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5　　　　10　　　　15　　　　20

空隙聡の平均行路距麟皇（μ漁）

図22　1％Cr鋼焼結鍛造材中の空1塚及び非金属介在物聞のΣ｛乙

　　均行路距離（二次焼結：1520K，1．8ks）

M．ER〈7μmの分率と衝繋鱒との関係は図23のよう

になり，租関性は有惹である。すなわちCPの衝撃特

挫は空隙の分布状態にも関係すると考えられるqFPで

は上記のような関係は明らかでない。理由は，FPの

原料粉は微粉で粒子表層が多孔質でなく，焼結鍛造後

の空隙はほぼ均一に分布し，一次焼結条件が異なって

いても分布に大きな差がないからである。したがって

衝撃値におよぼす空隙分布の影響は小さく，また問一酸

素量でCPと比較した場合，分布が均一でないCPの

方が低くなったと考えられる（図20参照）。

（2）空隙形状と衝撃値の関係

　焼ならし試料（a）と1520K二次焼結した試料（b）

の破面写真を写興7に示す（CP）。両者とも酸素量は50

～60ppmである。　a）では原料粉粒子の概形が認めら

れ，また部分的（ネック部）に非金属介在物及び空隙

を核としたディンプル破面を示す。このようにネック

部周辺にディンプルがないことは，プレホーム甲の空

隙が，鍛造によって圧着された元空隙部（算真7，a＞

B部）が存在し，この部分の結合は弱いとみられる。

更に写嚢8，a）にみられるように鋭い角を持った空隙が

残存している。したがってこの材料の衝繋纏は低い。

これに対してb）では原料粉粒子の概形は認めがたく，

また全面にわたりディンプル破鐡を示す。このことは

二次焼結によって空隙圧着部の金属結合を十分にし，

かっ空隙が球形（冨真8，b）参照）となる。この材料

に外力が作用した場合，き裂の成長，合体には高い負

荷応力が必要で，高い伝播エネルギーで破壊すると考

えられる。したがってこの四獣の衝繋値は高い。FP

においても岡様なことが醤える。
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図23　1％Cr鋼焼結鍛造材のシャルピー衝繋値との関係（二次

　　焼結：王520K，1．8ks）
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（a）
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（b）

写真7　1％Cr鋼焼結鍛造材のシャルピー衝撃試験後のSEM

　　　怖面写真　a）：衝撃値一〇．78MJ／m2（焼ならし試料），

　　　b）：衝撃値一1．37MJ／m2（二次焼結，1520　K，1．8ks）

　　　　（写真中Aはネック部，Bは空隙圧着部）

（b）

奪：

ψ

3。2．4．小括
　含Cr低合金鋼焼結鍛造材の機械的性質に及ぼす一次，

二次焼結条件の影響について調べた結果，次のことが

明らかとなった。

　1）一次焼結温度が高いほど材料の酸素量は低下し，

かつCPの場合は空隙の分布（非金属介在物も含め）

が均一になり，衝撃強さは高くなる。

　2）二次焼結すると空隙圧着部の金属結合が十分と

なり，かつ空隙を球形にし，衝撃強さは更に高まる。

　3）一次，二次焼結条件はCP，　FPの引張強さな

らびに硬さにはほとんど影響をおよぼさなかった。

3．3．アドミックス法による高Mn鋼の製造

3．3．1．実験方法

写真8　1％Cr鋼焼結鍛造材の鍛造後（a）と二次焼結後（b）

　　　＝1520K，1．8ks）の断面顕微鏡写真

　実験に用いた粉末の諸性質を表4に示す。鉄粉は水

噴霧であり，Mn添加には市販の電解Mn，低炭素フェ

ロマンガン及び高炭素フェロマンガンの粉砕粉を用い

た。

　これら粉末をMn　13．0％，　C　1．18％または1．30％に

なるように配合し，ボールミル型混合機により1．8ks

混合した。これら混合粉の名称並びに配合状況を表5

に示した。

　成形は油圧プレスで行った。潤滑剤としてステアリ

表4　使用粉末の諸性質

成　分　／　％ 粒度　（μm）／％
粉　　　末

C Si Mn P S Fe 一149¥105
一105
¥　74

一74¥62
一62
¥44 一44

鉄　　　　　　　粉 0，003 0．02 0．2 0，012 0，010 残 17．2 20．8 12．2 21．5 28．3

低炭素フェロマンガン粉 0，978 1．02 76．63 0，194 0，005 〃 100

高炭素フェロマンガン粉 6．67 0．10 73．65 0，141 0，008 〃 〃

電解マンガン粉砕粉 分　析せ　ず 〃

黒　　　鉛　　　粉 99．5〈 1～50μm
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褻5　混合粉の名称並びに配合状況

添 加　粉　／ ％
混合粉名称

電解マンガン粉間分 騰フェロマンガン粉 高炭素フェロマンガン粉 黒 鉛 粉 ステアリン酸亜鉛
鉄　　粉

　　閲．…

d錘
．…

P3．O
．．闇國…閲…… L30 0．8

『……■……

FM 17．0 1．13 〃

FMC 17．7 0．12
…」

〃

　　．一

忠� 13．0 1．18
残

FM＊ 17．0 1．01

FMC＊ 17．7
｝一

・焼結特惟を調べる試料にのみ用いた。

ン酸亜鉛を加えたものについては，拠ろうしたのち焼

結した。焼結は，表面脱炭防止のためにプロパンを0．3

vo1％加えたボンベ水素（露点＝233～238K＞串で行っ

た。

　焼結材の高密度化には試作焼結鍛造装概を用いた。

焼結材を1370Kに加熱したアルゴン雰顯気炉に挿入し，

240～300s保持したのち金型爾に移し，平均圧力790

～88QMPaで鍛造した。型颪の潤滑には鴻性コロイダ

8
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図24　成形圧力と混合圧粉体の密度及び抗馬力との関係

ルグラファイトを副いた。

　試験に供した引張試験片はJSP瓢標準のものであ

り，衝撃試験片は」工S4号’試験杵に準拠するものであ

る。引張試験にはインストロン型試験機を用い，ク

ロスヘッド速度8。33×1『5ms－1（5搬m・miガ1）で試

験を行った。衝撃試験には294J（3舷gf・m）のシャル

ピー試験機を用い，下目で行った。

3．3．2．実験結果

（1）混合粉の圧縮性及び混合庄粉体の強度

　成形圧力と圧粉密度並びに圧粉体の抗折力との関係

を各種混合粉について調べた結果を灘鱗に示す。密度

は，圧力の増加に伴い増加する。圧力の増加に伴う密

度の増加の割合は高炭素フェロマンガン粉を配合した

FMCが他のものに比べて大きく，高圧側で密度差が大

きくなる傾向を示すが，全体として粉末による密度の

相違は少ないと言える。

　抗折力は，圧力290MPaでは粉末間でそれ程差はな

いが，390MPaではかなりの相違が認められ，　FMCが

最も高い値を示す。FMCを390MPaで成形した圧粉

体の抗折回は5MPaであり，この値はステアリン酸亜

鉛を0．8％加えた噴霧鉄粉を290MPaで成形した圧粉

体の抗折力に匹敵し，健金であり，取扱上の不便はな

い。

（2）焼結特性

　図25に熱膨張計による圧粉体（390MPaで成形）の

昇温，恒温保持及び冷却疇の寸法変化を示す。比較の

標準として鉄圧粉体の寸法変化も併記した。混合圧粉

体ではいずれの粉末においても970Kまでは直線的な

傾向で膨張する。この膨張は鉄圧粉体より大きく，し

かも各混合粉体により異なることから，添加粉の膨張

雨雫を示しているように思われる。970～1200Kの範

囲では，M無，　Cの一部がFe中に拡散し，αゆγ変態

を生じ，収縮がおこるため膨張は一旦停滞する。EM＊
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図25　混合圧粉体の焼結時の、｝’法変化

図26　焼結材の酸素量及び炭索量

ではこの温度範囲における収縮が少ないこと，また1180

K付近にFeのα→γ変態が認められることから合金化

は他のものに匙べ遅いものと考えられる。12GO～1320

Kの範囲ではいずれの混合圧粉体も大きな膨張を示す。

この膨張はM臓の優先拡散による空隙の発生及び圧粉

体の骨格をなす鉄粉の膨張に基づくものである。1320

～1420Kの範囲では，　E酵，　FM寒においては焼結に

よる収縮のため大きな膨張はなくなるが，これとは対

照的にFMC＊では一層大きな膨張を示している。この

異常膨張の原因を示差熱分析で調べた結果，高炭素フ

ェロマンガン粉の融解による液相の発生に基づく膨張

であることが判明した。

　1420Kに3，6ks保持すると，いずれの混合圧粉体に

おいても焼結により0．5～0．6％の収縮がおこり，冷却

するとn20K：付近でγ相より（Fe酸n）3C炭化物の析

出による変曲点が認められる以外に目立った変化はな

く，温度の低下に伴い直線的傾向で収縮する。いずれ

の混合圧粉体においてもこの過程で履歴として残る寸

法変化は大きな膨張であり，特にFMぴが大きく2．4

％に達する。

（3）焼結材の酸素量及び炭素量

　図26に焼結材の酸素量及び炭素董の分析値を承す。

図からわかるように1観OK：で焼結したものの酸素蚤は

FMCが最も少なく，次いでFM，£Mの順となって

おり粉末間に大きな相違が認められる。一方，1貯OK

で焼結すると酸素量は抵減し，1420Kのような大きな

相違はなくなる。

　炭素量はいずれの焼結温度においてもFMCが多い。

配合炭素量は1．30％であるから，いずれの混合圧粉体

においても焼結中に脱炭があるもののFMCでは少な

く，Cの制御が容易であることがわかる。

（4＞焼結材及び焼結鍛造材の機械的性質

　図27に1420Kで3．6hs焼結し，焼結後1320Kに1．8ks

保持したのち水焼入れした焼結材の引張強さ，伸び

と密度の関係を示す。図から高炭素フェロマンガン粉

を添加したF臓Cの引張強さ，伸びが他のものに比

較し高いことがわかる。

　鍛造材の機械的性質を図28に承す。実験に供した試

験片は390廻Paで成形したのち量ろう，焼結，鍛造を

行い，そののち前記の焼結材と同様な熱処理を施した

ものであり，密度は7．75～7．85Mgm㎜3の範囲にある。

これら結果を図27に示した引張強さ，伸びと比較す

ると，焼結鍛造による高密度化により機械的性質が著

しく改善されることがわかる。いずれの焼結温度にお

いてもFMCが優れており，とりわけ1420Kの比較的

低澱で焼結した場合のFMCの機械的性質が他のもの

に比較し優れている。
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　写轟9は1420Kで3．6ks焼結した鍛造材の熱処理後

の顕微鏡組織であるが，FMCのオーステナイト結晶粒

が大きく，焼結が進行しており，微細な空隙が少ない。

いずれの組織内にもマルテンサイトが存在し，FMC

では小さく，数も少ないが£Mでは大きなものが多く

存在している。EPI糠Aによりこれら組織を調べた結果，

Cは∫身…に拡散し，濃度はほぼ一一定であるが，M職の拡散

は不十分であり，C1．15％のFMCでは臨が6％以下

になるとマルテンサイトが生成することがわかった。

£Mの組織内にマルテンサイト黄が多いのは，EMで

はMnの拡散が不十分であり不均質であるためである。

3．　3．　3．考　 察

　圧粉体の抗折力試験から明らかなように，肥粉体の

強度は，高炭素フェロマンガン粉を配合したFMCが

’最も高い。低炭素フェロマンガン粉及び高炭素フェロ

マンガン粉は合金粉であり，硬いためこれら粉末を多

量に配合した圧粉体の強度は電解Mn壇分をカllえたE瓢

より劣るものと予想したが，予想に反しF簸Cの強度

がEMより高い。この理由は黒鉛粉の添加澱と関連す

るものと思われる。すなわち，黒鉛粉を添舶すると圧

図28　鍛造材の機械的牲質

粉体の強度が低下することは良く傭られており，FMC

では黒鉛添擁量が少ないため強度低下が少なかったも

のと解釈される。粉末冶金法で機械構成部品を製造す

る場合には，主として複雑形状部品を製造することに

なるが，この際に強度が充分でないと圧粉体に狽傷を

生じ，製造＿ヒ，大きな問題となる。Fe－M慰C合金．粉

を用いればより健全な圧粉体が得られるため有利であ

る。

　高炭素フェロマンガン粉を配合したFMCは焼結中

に液相を生ずることが明らかになった。Fe－M薮一C系

混合圧粉体においては，合金化の過程でMnの優先拡

散によるi盤隙の発生が顕著であり，これが消滅するこ

となく合金相に残り，金属的接触画積を減少させるた

め合金化は時間とともに次第に減速される。液相の発

生は金属的接触面積を増加するのに有効である。写糞

9に示したように，F瀬Cで合金化が進展するのは，

主としてこの液相の発生に起困している。

　M薮を多量に會蒋する焼結合金の製造においては，焼
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写真9　焼結鍛造材の顕微鏡組織（鉄粉粒度：一149μm，配合

　　　Mn量：：13．0％，配合・C量＝1．30％）a：FMC，b：EM

結中にMnが酸化するため1470　K以上の高温焼結が必

要であるといわれている。現在，鉄系機械構成部品の

焼結に用いられている連続焼結炉は，メッシュベルト

の耐熱性の観点からその常用温度が高々1420K程度で

ある。したがってMnを．多量に配合した合金の焼結に

は他の種の高温．焼結炉が必要となり，量産性の面から

問題が多いといわれている。しかしながら本研究から

明らかなようにFe一三n－C合金粉を用いることにより，

1420K程度の温度の焼結により酸素量が少なく，機械

的性質の優れた焼結高Mn鋼の製造が可能となる。

　さらに，実験結果には示さなかったが，Fe－Mn－C

合金粉を用いる利点として，焼結前後の質量変化が少

ないことがあげられる。1420Kで3．6hs焼結した場合

の質量減少率はFMCが最も少なく，次いでFM，　EM

となっており，それぞれ0．45，0．60，0．82％であった。

焼結中の脱炭量を考え合せてもFMCの減少率が少な

いと言え，炉内汚染の原因となる焼結時のMnの蒸発

量が少ないと考えて良い。

　粉末冶金製品は寸法精度が高いことを特長とするが，

アドミックス法により得られる高Mn鋼は焼結による

寸法変化が大きいため，広く実用されている焼結材料

の焼結はだ寸法精度0．5～1．0％を付与することは，粒

度一62μmの鉄粉を用いない限りにおいては，極めて

困難である。しかしながら，さらに焼結鍛造により高

密度化する場合には，上記のような高い寸法精度は必

要としない。

3．3。4．小括
　アドミックス法により焼結高Mn鋼を製造する場合

のMnの供給源となる添加粉を選定するために電解Mn

粉，Fe－Mn合金粉及びFe－Mn－C合金粉について検

討した。その結果，焼結中に液相を生ずる組成のFe－

Mn－C合金粉を用いることにより良好な結果が得られ

ることがわかった。また，成形一焼結のみの工程で得

られる高Mn鋼は多孔質であり，機械的性質は三二高

Mn鋼に比べ極めて劣るが，引き続く鍛造，熱処理に

より著しく改善できることが明らかになった。

3．4．焼結鍛造法により製造した高Mn鋼の機械的

　性質

3．4．1．実験方法

　実験に用いた鉄粉及び黒鉛粉は表1に示したもので

ある。Mnの添加には表1の高炭素フェロマンガン粉

を用いた。本研究では機械的性質に及ぼすCの影響

を調べたが，この際高炭素フェロマンガンより由来す

るC量より少ないC量の鍛造材を作製する場合には高

炭素フェロマンガン粉の一部にかえ低炭素フェロマン

ガン粉を用いた。

　粉末の混合はボールミル型混合機により行い，混合

に際し潤滑剤としてステアリン酸亜鉛を0．8％添加し

た。成形は390MPaで行った。その他，脱ろう，焼結，

鍛造等は3．3．1項目示した方法と同様である。

3．4．2．実験結果

（1）Mn量が機械的性質におよぼす影響

　図29にpreformの焼結条件をかえた場合のMn量と

鍛造・熱処理（1320Kより水焼入れ）材の機械的性質

の関係を示す。Cの配合量は1．30％であるが，鍛造・

熱処理材の分析値は1，10～1．18％の範囲にある。引張

強さ，伸びはMnの増加に伴い向上するが，　Mn19％

では逆に低下している。硬度はMnの増加とともに僅
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図29　焼結鍛造材の機械的性質におよぼすMn量の影響（配合

　　炭素量：1，30％）

かではあるが増加し，16％でほぼ一定になる。引張

強さ，紳び及び硬度にあたえる焼結条件の影響は小さ

いと言える。衝撃値もM藏の増加とともに増加する。

衝撃値は明らかに焼結条件に依存しており，温度が高

いものほど，また隣聞が長いものほど高い値を示して

いる。鍛造・熱処理材の密度はM韮量の増加にしたが

い直線的な傾向で減少しており，いずれのMn量にお

いても理論密度の98．5～99．5％の範囲内にある。

　1420Kで3．6ks焼結したのち鍛造，熱処理を施した

ものについて組織を観察した結果，愉量の増加に伴な

いマルチンサイト量が減少し，16．0％でほぼ均一なオ

ーステナイト組織になることがわかった。

　これら結果から，配合M簸景としては引張強さが最：

大に達する16％程度が適当であると考えられる。衝撃

値の颪からみれば16％以上でも良いが，効果は僅かな

こと，また臨添加量が増加すれば圧粉体の強度が低

下するのみならず，焼結時の膨張が大きくなるなどの

問題が生ずるため配合量は多くしない方が良い。

（2）炭素量が機械的性質におよぼす影響
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　図30は配合Mn量が16．0％の場合のC量と鍛造・熱

処理（1320Kより水焼入れ）材の機械的性質との関係

を示したものである。図からわかるように引張強さ，

伸びは配合Cが0．97％以上ではほぼ一定の値を示すが，

0．80％では大幅に低下している。衝撃値はCの増加に

伴い向上するが，1．32％以上で一定になる。本実験に

用いた高炭素フェロマンガン粉（Mn：73．65％，　C：

6．67％）をMn換算で16．0％になるように配合すれば，

Cは必然的に1．45％になるが，これだけで十分であり，

他の添加粉を用いてC量を調整する必要はない。

（3）鉄粉の粒度が機械的性質におよぼす影響

　図31に配合Mn，　Cがそれぞれ16．0％，1．45％の鍛

造・熱処理材の機械的性質と使用鉄粉の粒度の関係を

示す。引張強さ，伸び，衝撃三共に使用鉄粉の粒度

が微細になるに伴い，向上しており，特に衝撃値の向

上が大きい。

写真10　焼結鍛造材の顕微鏡組織（鉄粉粒度：一105μm，配合

　　　Mn量：13．0％，配合C量：L30％）
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図31焼結鍛造材の機械的性質におよぼす鉄粉の粒度の影響

　　　（配合Mn量：16．0％，配合C量：1．45％）

　写真10は，鉄粉の粒度一105μm（150mesh以下）の

13％Mnを1420　Kで3．6hs焼結したのち鍛造，熱処理

を行ったものの顕微鏡組織である。粒度一149μm（100

mesh以下）ではマルチンサイトが観察されたが，本組

織は均一なオーステナイト組織になっており，強磁性

を示すマルチンサイトが存在しないことから，これは

非磁性鋼として優れた性質を示すものと考えられる。

3．4．3．考察
　本研究においては焼結材の高密度化の手段として焼

結鍛造法を用いたが，鍛造は容易であり，機械的性質

も著しく改善できることから，本方法は高密度化の手

段として極めて有効である。

　実験結果から明らかなように，広く使用されている

粒度（一149μm）の鉄粉に安価な高炭素フェロマンガ

ン粉をMn換算で16％になるように配合し，成形後，

プロパンを0．3vol％加えたボンベ水素中，1420　Kで

3．6ks焼結したのち鍛造，熱処理を行えば引張強さ

800MPa，伸び26％，衝撃値1．4MJm－2程度の機械的

性質を有する焼結鍛造材が得られる。鉄粉の粒度がさ

らに細かくなるとこれら性質は改善され，一44μmで

は引張強さ，伸び，衝撃値はそれぞれ800MPa，30

％，2．OMJm『2．となる。さらに表面多孔質層を研削に

より取り除くと，これら性質は一層改善され，一149

μ！nの鉄粉においても引張強さは830～850MPaとな

り，伸びは30～33％に達する。これらを広く使用され

ている標準的組成の溶製高Mn鋼15，のそれに比較して

みると，衝撃値ば上記文献の試験方法が異なるため比

較できなかったが，鋳造後圧延などの鍛錬ののち熱処

一182一



複舎粉製造法並びに焼結加瓢法に関する研究

理を智つたものの引張強さは930～1040MPa，紳ぴ

は40～60％の範囲にあり，これら性質にはおよばない

が，鋳造・熱処埋材のそれは710～1030MPa，30～65

％の範卿こあり，焼結鍛造・熱処理材の強度は鋳造・

熱処埋桝の強度に近づいていると書える。

3．　辱．　4．’」、　揺

　焼結鍛造法により高密度高Mn鋼を作製するととも

に，その機械的牲質におよぼす臨，C蟻の影響並び

に使用鉄粉の粒度の影響を調べた。その結果，配合Mn

量としては16％稚度が適当であり，C鐙としては，上

限は不明であるが，1．3％以上月謝iするのが望ましい

ことがわかった。また，鉄粉の粒度は機械的性質，と

りわけ衝撃特認に影響するのみならず，組織にも大き

な影響をあたえる。Mn　16．0％，　C　1護5％を配合した

Fe－M轟一C系混合巌粉体を1420Kで3．6ks焼結後，鍛

造，熱処理すれば，広く綾胴されている鋳造・熱処理

材に近い機械酌性質を有する焼結鍛造材が得られるこ

とが明らかに診つた。
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