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1 章緒言

高温高圧下で使われる火力発電プラン卜機器の多くは、実働時間が10万時間を越えても運転されている c

これらの機器は、 20'"'- 30 年前に建設されたものが多 く、経年劣化が進んでいるにもかかわらず過酷な運転

を強いられている 。 また近年の地球温暖化の原因とな っている三酸化炭素の排出量を押さえる目的から、こ

れらエネルギープラントにおいては、現状のエネルギ-供給量を維持しつつ高効率化が図られ、さらに高

温・高圧力の運転に移行する傾向がある 。 また、 1980 年代の電力需要形態の変化により、従来のベースロー

ドの運転から中間負荷運転へ移行され、 DSS(Daily Start and Stop) ・ WSS(Weekly Start and Stop) のような頻

繁な起動停止や急速な負荷変動などの苛酷な運転が強いられるようになり、これらエネルギープラントの構

成材料の煩傷・劣化はますます加速する傾向にある。また、高度経済成長時代のように、経年劣化が生じる

以前に新しい設備に取換え、更新することは経済的、社会的にも難しくなってきている。このような状況下

において、火力発電プラント設備の安全性と信頼性を保つためには非破壊的に構成材料の健全性・余寿命を

評価する技術が必要不可欠である [1-4] 0

火力発電プラント等の高温機器に使用される金属材料に発生する代表的な損傷は、クリープ損傷、疲労r

傷、酸化、熱脆化、水素侵食そして脱炭などである l5]o Tablel ・ 1 に、その劣化損傷形態と現状の計調IJ 方法

を示す。 それら;員傷劣化の中でクリープ損傷は重要な問題であり、従来から多くの研究が行なわれてきた。

クリープとは、高温において材料が 一定荷重または応力下で時間の経過とともに変形(クリーブ変形)が進

み、最終的には破壊(クリープ破壊)に至る現象である [6]0 これらは材料、温度、荷重条件により異なった

機構で発生する 。 クリープ変形の要因は、拡散クリープと転位クリープに大別される c 鉱散クリープは融点

(T '1)近傍の低応力で生じるので、工学的にはあまり重要ではない o 0.5T \i以上の中・高応力干で起き、工

材料では重要な変形機構である転位クリープによる変形は、空孔拡散による転位の非保存運動( ~昇運動)

あるいは交差すべりによって律速される [6]c 破断は、き裂が結晶粒内を横切る粒内破壊か結品粒界を通る

粒界破壊のいづれかである。

クリープによる損傷は、通常の手段で検出される欠陥よりかなり小さく 逆転時間の紅過とともに累積

され、構成材料全体に広がる 。 主に表面から進行する疲労損傷とは異なり、必ずしも表面から H1傷して行く

とは限らないという特徴をもつ [7 ， 8J c さらに損傷形態が複雑であり 、変形、ボイト ・微規き裂の発生、炭

化物や o相の析出などの組織変化が現れる 。 また、 実機では、材質、温度、応力および時間に依存した内部

組織の変化を含む複合的な損傷形態が現れる 。 本章では、 Tablel-l にポすクリープ損傷にともなう金属組織

変化の現状の非破壊評価方法について、その特徴と問題点を述べる c 代表的な評価手法として、放射線法、

超音波法、電磁気法、電気化学法、 レプリ力法、問さ法が 上げら れる 。

放射線法では、通常の探傷で使われる放射線の透過・吸収は適用されず [9ト X線[司折強度曲線の広がり

が転位密度と相関があるという現象を利用してい0ト半価幅の測定からクリープ領傷を評価する [31 0 金属

内の微視組織変化に直結した情報を非破壊かつ非岐触で得られる数少ない評価法である c しかし、 X線の

侵入深さは、 10-20μm 程度であり 、 ごく表面近傍の情報しか得られないという欠点、かある c また表面の前

処理を行う煩雑さも実用的には問題となる 。現状では実験室段階の使用にととまっており、適則精度の見極

めと精度向仁が課題である[1]0 



Tabel 1-1.高温同器の劣化 J日 j!.J形怠と現状の計訓1] 方法.

現象 tUI弘形:岳 測定方法 :内容
クリープ キャビティ、ボイド ~n微凶レプリカ:面約率、体約率 ，!iJ_ j 面，fù

超音波状衰
密度測定

組織析出物 ~fî微 jQ. :析出粒子、密度
む気抵抗、渦む流、 X球団折、超育波青速、 減衰

l欧化

クリープひずみ

クリープ強度低下

疲労 !欧化硬化

転位偽造変化
微小き裂

内守化 J域肉

取化(磁化)
加熱!jfð;イ七 脆化 (Pの析出)
水素脆化 微小割れ

脱炭 脱炭

Baclくscattering

echo 

Precipitation 

Void 

硬さ計
伸び計:直径変化、長さ変化
クリープ試験:使用材のクリープ強度

硬さ計
音速
X根回折:半価1隔、サブグレインサイズ
微小心圧計 :交流、直流微小 IU圧変化

}'/ さ計
透磁メータ : 般化 ， 1 1・

心気化学法 : 再不動態脱化 屯圧
超音波特性:音速(縦波/横波の音速比)

超音波;械設

4一一一

一一一喰砂

: 減衰(縦波/横波の減衰 )

PuJser/receiver 

Crack 

)| 

Damaged material 
Computer 

Fig.l -l.超音波特性の計部1] 方法.

2 

l -All_ _1 
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超音波法は、音速、減衰および後方散乱ノイズ分析といった材料の超音波特性が、ボイドやマイクロク

ラックや組織変化の影響を受けることを利用している 。 損傷評価には、通常の探傷で使用される機器を用

いているが、周波数解析を行う場合もあるので、解析装置も必要になることもある [3] c 計泊IJ 方法は Fig.l-l

に示す。 クリープ損傷に対して、超音波を利用する利点は、材料内部のf員傷計測が可能であり、計担IJ 方法が

比較的簡単であること、また現地で広範囲な計測が可能である点が上げられる c しかし、接触式の探触子を

使用しているため、測定値のばらつきが大きく、計測前の材料表面の処理など煩雑であり実機に適用された

ものはない。

音速は、被測定物中の超音波の伝播時間と厚さから求まる (Fig.1-:! 参照)。 通常、音速は、クリープの進

行に伴い変化していく [6] 。 しかしその変化量は非常に小さいので、シンゲアラウンド法やパルスエコーオー

J \，ーラップ法を用いて伝帰時間の精度を高める方法や縦波や横波の音速変化を単独で用いるのではなく、縦

波と横波の音速比や憤波の音速異方性を用いる方法が考えられている [11-13 ] 0

減衰とは、被測定物中を伝ばする超音波が、伝ぱにともなって様々な要因によりエネルギーが散逸あるい

は吸収されて、やがて消滅していく現象である。減衰から劣化損傷度を測定しようというのが減衰測定法で

ある 。 従来の圧電センサーを用いたノ Tルス法では、板厚方向に超音波を入射させて、 Fi g . ト2 に示すように

第 l 反射波と第 2反射波の振幅比から減衰係数を決定する。通常の圧電センサーによる減衰測定で得られる

のは相対値である。装置や被測定物の表面粗さ、探触子と被測定物との接触状態が測定値に大きな影響を与

えるので精度も十分ではない。

周波数分析法は、底面反射波の娠幅スペクトルを分析する方法である 。 これは、超音波散乱の原因となる

微小欠陥の大きさにより、受信エコーの振幅スペクトルの形状やピーク周波数が異なることを利用してい

る。一般に、欠陥寸法が小さい程高周波成分に影響が現れる 。 ケリープ損傷の蓄積により微小亀裂やポイド

が多くなると、長幅スペクトルの高周波側が減少してくる [ 11 ] 。

ノイズ分析法は、第 l底面反射波が到達する前の後方散乱ノイズの周波数分析を行い、ある周波数倍内で

のノイズ量を求めて損傷量を評価する方法である (Fi g.1-2 参照)。周波数帯を限定する理由は、損傷により

生じたボイドや微小欠陥のノイズが特定の周波数倍を有するからである 。 また、音速測定法、減哀沼IJ 定法、

周波数分析法が底面からの反射を利用するので、底面の形状の影響を受けやすいが、ノイズ分析法では試料

内部からの散乱波のみを使用するため、試料表面の影響が少ない [3 ，11]0 

以下にこれまでの超音波を用いたクリ ープ損傷の検出に関する研究成果をいくつかまとめる 。米山ら[1l] 

は、音速による評価は難しいが、減衰率、ノイズ分析、周波数分析等をクリープひずみと結びつけている

(Fi g .1 -3 参照 )。 音速と減衰率のばらつきは大きく、クリープひずみが 20%以上にならないと変化が見られ

ない c 岡崎ら [1 5 ] は、実機のボイラーでの 10 万時間使用した SUS316 鋼の減哀卒を調べ、 f負傷の検出の口

能性を示している o Ledbette r ら [1 6] はクリープポイド率と音速の関係を理論と実験から調べている 。 中代

ら [1 7 ] は、周波数分析からクリープ損傷や組織変化を検出する可能性を示した 森下ら(13] は、純銅のク

リープ損傷において音速とボイド率との関係を示した。三原ら [ 18 ] は、樹脂製のモデル材により、後方散

乱ノイズの理論解析の有効性を示した。 Yi ng ら[1 9] が示した超音波の材料中の散乱理論を用いて 、 Wi lli am

ら [20] は、クリープホイド体積率と音速の関係を理論と実験面から示した 。 |吋村ら [21 ] は、クリープ煩傷

とノイズエネルギ一法の関係を実験と理論面から検討したc

3 
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Fig.1-2. パルスエコー法による超音波特性の計調IJ 方法.
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電磁気法は、ポイドや微小き裂だけでなく材料の組成や組織により、材料の電磁気特性が変わることを利

用して、 f員傷を評価する方法である 。 電気的手法としては電気抵抗法 [3 ‘ 9] が、磁気的にはバルクハウゼン

法かよく使われる c ほかには渦電流法や残留磁気密度法などがあるが信頼性が乏しい [9] ι 電気奴抗法は、 h

位差を測定するので電位差法とも呼ばれている c この方法は、損傷量を評価するのに、被測定物に ー定の電

流を流しておき、き裂の発生や進展に伴う電圧の仁昇を険出する方法である c 直流と交流に分けられるが、

直流電位差法はき裂進展のモニターリングに使われている 。交流電位差法は、表皮効果を利用して直流法よ

り高感度のき裂検出ができるとともに、き裂進展以前の現象(転位密度、ボイドの体積密度)を診断できる c

SUS304鋼のクリープ損傷へ適用した例を Fig.1-4 に示す [22] c J ¥. ルクハウゼン法は、強磁十世(本が磁化される

ときに位堅が不連続に移動して、バルクハウゼン ・ ノイズが発生することを利用した方法である c この周波

数特性が材料の微視組織に反応するので、損傷評価に利用される 。 Fig. 1 -5にバルクハウゼンノイズのクリー

プ損傷の結果を示す[23 ] c これら電磁気法では、影響因子の分離など試験方法の定量化をはかる必要がある 。

とくに鉄鋼材料では、劣化 ・ 損傷と磁気的性質変化に関するデータが乏しく、定量的把慢を困難にしている

[3]0 

時五気化学法は、腐食のモニターリングに よ く使われている方法である 。オーステナイト系ステンレス鋼の

応力腐食割れに対する鋭敏化度を検知するために、チオシアン酸カリウムを含む硫酸溶液中で活性化させ分

同試験を f丁う電気化学活性化法 (EPR法 : El ectrochmi cal Potentiokinetic Reactivation method)[ 5 ] がある 」 クリー

ブ損傷中、オーステナイト系ステンレス鋼では粒界に析出物 (MηC(，等)が析出していくことから、この手法

を用いて損傷評価しようとしている [24] c この方法は表面近傍の材料変化しか観察できず、観察部分も局所

的であり、計測に際して測定物の表面を洗浄しなければならないという問題かある c

レプリ力法は、材料表面の組織をアセチルセ ルロースのプラスティック膜に転写して、顕微鏡で組織変化

ボイド、析出物の生成を観察するもので、現在広く用いられている c レプリ力法は Fi g. 1 -6 にぷす 1 5 ] よう

に、被試験体を破壊することなく観察できる利点がある 。表面状態が全体の慣傷状況を代表している場 f?に

ま有利な方法であるが、オーステナイト系耐熱鋳鋼HK40製の水素気改質炉反応管で-は外表面にクリープボ

イドが出るのは寿命の末期だという例 [25] もあり、レプリ力法では安全な余寿命予測が難しいことが指摘

されている 。 また、現場の熟練者の経験的な判断で行なわれる場合が多く、膨大な時間と労力を要し、同く

限られた範開の検査しかできないという問題点がある 。 レプリ力法による評価手法には、 A パラメータ法

ボイド生成数密度法、ボイド面積率法なとがある c

A パラメータ法 [3 .26] は、クリープボイドの定量化法として、イギリスの ERA、 CEGB およびアメリカの

EPRI で提案されている手法である 。 その手法を下記に示すc Fig.1-7 [ 26 ] に示すように、試験片の光学顕微

鏡または走査電子顕微鏡において、応力方向に直線を引き、この直線と粒界の交点数 (Fi g. l ・7 では九州、)に

占めるクリープボイドの発生粒界と損傷粒界 (no) の割合を A パラメータとしている c この手法は、 Cr-Mo­

V鋼や Cr-Mo 鋼の溶接部の熱影響部 (比I\Z)を対象にして提案されている 。 光学顕微鏡では 400 惰で、 400 以

上の粒界数の計測が推奨さ れているが、結晶か粗大化したり、粒界の識別が凶難な組織には注意か必要とな

る c Fig . 1-8 には、 Cr-Mo-V 鋼の A パラメータ法による評価例を示す[27] 0

硬さは、実質的には非彼壊的で、 Eつ制約はあるが局部的な測定か行なえるとともに、鋼等では引張強さ

と良い対応を示すので代表的な機械的性質の ーっとして品質管理!面でよく使われる c高温でのクリープ煩傷
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劣化の進行にともなってて耐熱鋼部材の硬さが変化することが多く認められており、それは応力が高い程著

しい c この硬さ変化を利用して、その損傷度を評価するのが硬さ法である[3. 28] 0 試験片形状、試料質量、

厚み、試験片の広さ、試験面の粗さ、試験機、実施方法等、留意すべき点が多いが、大半は JIS による規定

がある 。 劣化. t員傷過程中に生じる硬さ変化は、材質および損傷の種類、によって差違が出てくると考えられ

るが、一般にその程度はわずかである 。 それゆえ、損傷評価としては 一層の計測精度向上が要求されている

[1]0 

以上、現状のクリープ損傷や経年劣化による材料組織の変化に対する非破境評価技術を述べた 。いずれの

技術も、ある材料、特定の損傷形態(例えばボイドが支配的な損傷)、特定の部位(例えば表面だけ)では、

損傷度を評価でき劣化度や余寿命診断に適用できる可能性があることが示されている 。 しかし、民傷評価に

よ く 用いられる超音波法やレプリ力法が、多数存在する高温機器のクリープ等による劣化診断を、簡便かっ

迅速に行える訳ではない。いずれの方法においても非測定物は高温で使用されているものであるから、表面

が酸化膜で覆われている 。 以上のすべての方法では、その酸化膜を取り除いて研磨する前処理が要求され

る 。

本研究では、多数の対象物に対して簡便かつ迅速に計測でき、被測定物の研磨が不要という条件を満足す

ると思われる電磁超音波共鳴法(Electromagnetic Acoustic Resonance: EMAR 法 )[29] を利用して、クリープ損

傷による高温プラントの構成材料損傷評価を迅速かつ簡便に行なうことを提案する 。 EMAR 法は、非接触

で趨音波を送受信できる電磁超音波探触子(Electromagnetic Acoustic Transducer: EMA T)と超音波共鳴法から

構成されている c 共鳴法を EMAT に適用することにより、変換効率が低い EMATの欠点を飛躍的に改善で

きた[29. 30] c 圧電センサーを用いた従来の方法では、接触媒体を使用するため、超音波特性、特に減衰の

測定では不十分な測定精度であった c しかし EMATを用いた音速・減衰測定では、使触に関わるエネルギー

損失が生じないため、音速・減表の絶対的な測定が可能にな った。その結果、結晶粒徒測定 [32ト 音弾性!心、

力測定 [30.31ト疲労損傷評価 [33-35]、高温下での金属基複合材料の弾性定数測定 [36] 等に利用され、従

来の接触式の超音波法では測定できなかった微小変化を捕らえることができた。 また、非岐触で超音波を

金属材料中に送受信できるので、表面を研磨する必要がない。その結果、従来の圧電センサーによる超音波

法やレプリ力法に比べ、簡便で迅速に測定を行えるという実用ヒの長所もある。本研究では、 EMAR 法を

用いて高温用金属材料のクリープ損傷にともなう内部組織の変化と超音波特性の変化、特に減衰係数との関

係を解明し、 EMAR 法の実機への適用性について議論することを目的とする 。

試験片には、ボイラ一機器に広く使用されている 2.25 o/c Cr-1 ~ Mo鋼と耐熱材料としてよ く 使用されるス

テンレス鋼 (SUS304) を用いた 。 大気中で、それぞれ 923K と 973K の温度下で数種類の単軸応力を負荷し

クリープ損傷の進行にともなう超音波特性の変化を調べた。 EMAT としては、板材の厚さ方向に憤波を伝

ばする横波用 EMAT と、丸棒の長手方向に偏向しながら円周方向を伝ぱする表面波横波を発生する軸対称

SH 波 EMAT の二種類を用いたc またクリープ試験方法として、以下に示す 2 種類、の万法を用いた 。

1) 中断試験法: 1 本の試験片に対して、定期的にクリープ負荷を中断後、室温にて超音波特性を計測をし

た後、再びクリープ負荷を繰り返し霞終的に破断に至る 。

2) 連続試験法:多数の試験片を用意し、それぞれを異なるひすみに至るまでクリープ負街を行い、その後、

室温にて超音波特性を計測する 。
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実際の破断寿命(時間)を決定できない連続試験法では、クリープ負荷中の伸びと時間の関係に基づき、修

正 O法と破断パラメータ P" [37 匂 38] から破断寿命を推定し、試験終了時の寿命消費率を求めた。 その結束、

寿命消費率と減衰係数の聞には、よい相関関係があることが分かった c さらに、連続試験法の試験片を用い

て、光学顕微鏡、走査型電子顕微鏡 (SEM) さらに透過型電子顕微鏡 σEM) により、内部組織の変化を観察

した 。 その結果、減衰係数は、材料の微視組織、特に転位組織の変化に反応して変化することが明らかに

なった 。 また、弦モデル [39] により減衰係数と転位組織の関係が対応つけられることが分か っ た c

本論文は、 6 章から構成される 。 第 2 章では、横波用および軸対称 SH 波用の EMAT の超音波送受信の

原理について説明し、次に板および丸棒における超音波共鳴法を説明する 。 そして最後に、その EMAT と

超音波共鳴法を組み合わせた EMAR の特徴を説明する 。 3 章では、金属組織と超音波特性の関係を説明す

る 。 特に減衰係数と結晶粒界散乱、ボイドや析出物による散乱、転位による減衰との関係を述べる 。 転位に

よる減衰では、弦モデルについて説明する 。 第 4、 5 章では、それぞれ 2.25%Cr-l o/c: Mo 鋼および SUS304 鋼

のクリープ損傷を EMAR 法を用いて損傷評価をし、クリープ損傷による超音波特性の変化を示すc その超

音波特性がクリープ損傷にともなう材料微視組織との変化との対応を行なったOその裏付けのために光学顕

微鏡、 SEM、 TEM による組織観察も行なった。 第 6 章では、本研究の結論および今後の課題について述べ

る c
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2 章電磁超音波共鳴法

2.1 はじめに

金属中の弾性波は、伝ぱにともなって様々な要因によりエネルキーが散逸あるいは吸収されて、やがて

消滅してゆく 。 ー般に、時刻 t(1 での弾性波の振幅へ}は、時安IJ t においては

ベ = Ao叫(-α (t ーら (2-1 ) 

に減じる 。 α は弾性波がエネルギーを失う割合を表し、減衰係数と呼ばれている c 減衰係数が、金属材料の

結晶粒径、ボイド、転位組織等の組織変化の情報を与えることは古くから知られている [40司41 ] 0 従来の超

音波計測では、主に圧電センサーが用いられている。このセンサーは、変換効率が高いという特徴を持つ

が、送 ・ 受信に音響結合材を必要とするため、その厚さやセンサーの押し付け力が減衰測定に多大な影響を

及ぼし、減衰係数の再現性と精度が悪いという欠点がある。また、その減衰係数の測定値には、保触子、パッ

ファーや音響結合剤内でのエネルギー損失や、音響結合剤 ー探触子聞などの境界面での反射 ・ 透過によるエ

ネルギー煩失を含み、 一般にこれらは金属内で消費されるエネルギーを上回る 。 したがって微視組織の変化

(ポイドや微視き裂の生成、第 2 相粒子の析出、不純物元素の偏析、転位密度の増加など)に反応して起こ

る減衰係数の変化だけを、高精度で再現性良く測定することは難しかったc

章では、電位超音波共鳴法 (E l ectromag ne ti c Acoustic Reso na nce:EMAR 法 )[29 . 3L 42] の特徴、及びそ

の手法を用いた減衰係数の測定方法を示すc 非接触型の電磁超音波探触子 (EMAT) [43 .44 ] を超音波共鳴法

に用いることで、共鳴状態での同位相の多重エコーを受信し、 EMATの S/N 比を向上させ、その結束変換効

率を大幅に改善させることができるとともに、非接触のため超音波減衰の絶対値を計測をすることができ

る c

2.2 EMAR 法

2.2.1 E九1AT

EMATは、導電性あるいは磁わいを示す材料にのみ超音波を送受信できる組音波探触子である c その作

動原理は、被測定物の電位気的特性により大きく 二つに分類することができる 。 ひとつは、非磁性材料に対

してローレンツ力を駆動源とするローレンツ型であり、他方は強能性材料における儲わいを駆動源とする佐

わい型である 。 本研究で用いた EMATは、板材に対しては、ローレンツ型と健わい型の偏向憤波用 EMAT

を、丸棒材には、磁わい型の軸対称 SH 波 EMAT を用いた c それぞれの作動原理について述べる 。

2.2.1.1 横波用 EMAT の作動原理

磁わい型とロー レ ンツ型 EMATの概略と作動原理を Fig.2- 1 (a) 、 (b)に示す [ 29 1 0 どちらの EMAT も a 対

の永久磁石と平面のトラック状コイルから構成されている c Fi g.2・ l (a)のように永久磁石によって試料表面

に垂直な静磁場 Ho が生じている状態で、コイルに高周波電流を流すと、表面と手行に動磁場 Hω が誘起

され、これら 2 つの合成磁場は、斜め方向に作用する c 強敏性体では、合成磁場の方向に磁わいが生じ、こ
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の効果によってせん断変形が誘発される 。 動磁場が高周波で伝動すると、このせん断変形も振動し、これが

横波を引き起こす波源となる c

Fig.2・ 1(b)のローレンツ型の横波発生原理 r45] は次の通りである 。 コイルに高周波電流を涜すと、金属武

面に時間的に変化する磁場が生じ、この変化を打ち消そうとする方向に、つまりコイルの電流とは逆方向に

渦電流 (eddy curre nt ) が励起される。この渦電流と永久磁石が作る静磁場とが作用しあい、 金属材料内の

由電子に働くローレンツカを産み出す(フレーミングの左手の法則より)。 この結果、ローレンツ力を受け

た電子との衝突などの相互作用により超音波が発生する 。 ローレンツ力は、金属表面と平行であり、試料表

面に垂直な方向に伝ばする横波を引き起こす。 どちらの EMAT も受信時は、励起時と逆の過程により超同

波を受信する 。 強磁性体では、佐わい効果が支配的であるが、ローレンツ力も作用する 。 両省によって発

生する横波はお互いに同位相である [43 ] 0

2.2.1.2 磁わい型軸対称 SH 波 EMAT の作動原理

丸棒に使用した磁わい型軸対称 SH 波を受送信する EMATの概略を、 Fig . 2-2 に示す [47 ] 0 この EMAT は、

軸方向の静磁場を与えるソレノイドコ イ ルと円周方向に動磁場を与える蛇行コイルから構成されている 。軸

対称 SH 波の発生原理は、 ま ずソレノ イ ドコイルに直流電流を流すことにより、試験片軸方向に静磁場 Ho

を生じさせる c 次に、蛇行コイルに高周波電流を流すことにより、コイル直下では静磁場に直交する方向に

変動磁場 Hω が励起する 。 試験片表面では、この 2 つの磁場の合成磁場 ("0+ Hω) で磁化される 。 磁化を

周期的に変動させると、位わいのため周期的に試験片表面がせん断変形し、これが超音波源となる 。 この軸

対称 SH 波は、円柱や円管の外表面を軸方向に偏向しながら、周方向に伝ぱする表面 SH 波の l つである 。

2.2.2 超音波共鳴

2.2.2.1 板厚共鳴

厚さ dの板材の板厚方向に伝ばする連続超音波を考える 。 超音波は板材の両端で反射を繰り返し、受信

面において多重エコーを形成する。超音波の周波数を掃引すると、板厚と半波長の整数倍が等しくなったと

き全ての反射波の位相が受信面で 一致する 。 このとき多重エコーが共鳴を起し、受信信号の振幅スペクトル

がピークを示すc この周波数を共鳴周波数という c 板厚共鳴の場合、 n 次の共鳴周波数1" は次式でうえられ

る c

λ = nc/2d (2・ 2)

ここで、 cは憤波の位相速度である 。 共鳴周波数から板厚あるいは音速を測定する方法を共鳴法と呼ぶo j土

鳴法は特に薄板の音速測定には有効である c 従来の圧電センサーを用いた共鳴法では、 Fi g.2・ 3(a) に示すよ

うな探触 子ー音響結合剤 ー 試料からなる複合共鳴モードが発生するため、複雑な補正が必要である [ 48 ] 。 し

かし、探触子に非接触で超音波の送受信ができる EMAT を用いることで、試料内のみの共鳴スペクトルを

得ることができる (Fig.2・ 3(b) 参照)。 また、 EMAR 法では共鳴周波数の測定精度が向仁するたけでなく、計

測も簡便化できる。一 方、 EMAT には送受信の効率が低いという欠点かあるが、共鳴状態の多重エコーを

送受信することによってその効率が飛躍的に向上する 。 この EMAR法は 、 共鳴法と EMATか互いの欠点を

12 
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長所で補って、その測定精度を高め三ものである c ま七、共鳴状態の多重反射波にスーパーヘテロダイン処

理 [49 ] をして、振幅と位相を検出することで、 10中の相対精度の共時周波数測定を可能にしてしる [31 ] こ さ

らにプリント基板段術により、コイル部を送信と受信を分けた層状のシートコイルで製作することにより、

S刊比と測定精度の向上を図った c

2.2.2.2 軸対称 SH 波の共鳴

軸対材、 SH 波は軸方向に偏向し周方向に伝ばする表面 SH 波である c r、 0、ごで表される円筒嘩惇系で、軸

吋称、 SH 波の軸方向の変位を Uz (r , 8, t) とおくと、均質等方媒体に対する運動方程式は式 (~-3) て表される こ

0 ・u I a ・u _ 1 au_ 1 a-u_ I 
P~= .U I 一一子+一一-=-+ -，. 一一十|at'; . I ar'; r ar r ・ a 8 ・|

( ~-3) 

ここで、 p は密度、 μ は剛性率である c

また周期堵界条件 U_(め=u _(8+ 2 .7r) を適用すると変位 u司は、式 (~ -4) で表せる c
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ここて\j: R(rj は半径 r \こ依存する変位振幅、 ωは SH 波の角速度、 n は整数である c これを式 (~ -3) に代入し

整理すると、式(~・5)\: ïd: Q 乙 二て v =ぷ万は横波の音速である ー
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この微分方程式はベヅセルの微分方程式であり、その 一般解は定数C，、 C::を用いて次式のように表すことが

できる 。

R(r ,) = clJ
n 
(r ,) + C~χ (r ,) (2-6) 

ここでは Jn と えそれぞれ n 次の第一種および第 二種ベツセル関数であり、

r '= rω/v\ (2-7) 

とした。中実棒において 中心で R(rソが有限値となるように cヲ=0 とする c また、円柱表面で応力が 0 とする

境界条件から、式 (2-8) で表される振動数方程式を得る c

凡J n (k 、Ru )-k ,Ru1n+1 (k九)=。 (2・8 )

ここで、久=ω /V、 は 波数、 RU は棒の半径である G n は蛇行コイルの平行部間隔 b と半径から
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n <== 2IrRa/2� (2-9) 

によって決まる整数であり、蛇行コイルのターン数に相当する 。 本研究では n=49のコイルを使用した c 式

(2 -8) を解くことにより離散的な共鳴周波数ん(n) (m = l 、 2 、 3…)が得られる c 直径 14mm の鋼棒に n=49

( Ô=0 .45mm)の条件で‘共鳴するときの各共鳴モードん(n) (m =l 、 2 、 3…)における長幅の半怪方向分布を

Fig.2 -4 に示すC 基本モード (m=l) が最も外表面で振動し、高次モードになるにしたがって振幅の最大値が

内部に移動することがわかる 。 よって様々なモードの軸対称SH波を使用することにより半径方向の組織変

化を評価する可能性をもっている 。

r-ー『

コ 1.0 
c'o ...__, 

m=l 

ー- - -m =2 
~ 

'てコ
…..... .・ H ・ .. m= 3コ

0・4

-ー-・・・崎

己.

ε 0.0 c'o 

勺
~ 
N 
-ー
-0.5 -~ 

E 
、司

。

Z -1.0 
。 2 4 6 

Center Surface 
R [mm] 

Fig . 2-4.φ 1 4mm 鋼製丸棒の軸対称 SH 波 (11=49) の振幅分布.
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2.2.3 共鳴周波数と減衰係数の測定方法

2.2.3.1 エネルギー損失

援態式の圧立探!佳子を用いた減衰係数の場合、超音波によるエネルギーの~! I失は、以下の要因によって生

じる (Fig. 2-5 参照 )0 1)試料内の減衰、 2)探触子、バッフア(遅延材)及び音旬結合剤内の減表、 3)各jえ界面

での反射や透過によるね失、 4)超音波の回折による 1t j失。試料内部の円 ~tlを与えるのは 1) のみである。他

のltl失要因は、何らかの補正によって取り除かなければならないo 4) に対しては、始正式が Seki ら [50] に

よって提案されている。しかし、 2)、 3) の要因を補正するには、弘界面での透過不や反射本あるいは試料、

バッファ、音叫結合剤の音叫インピーダンスが必要になるが、これらは、周波紋、温度、探J組子の密'1 状笠
に大きく依存し、過切な愉正ができない場合がほとんどである。特に、実被中の吉伸結合剤のインピーダン

スは大きく変化する。 Papad北is[51] はバッフア内での反射波を利用して 2)、 3) の !3 叫を除去する方法を提

案しているが、測定可能な条件が限られており、減衰係数のJ判定法としては不充分である。

EMAT を探勉子に用いるお合は、非接触測定が可能であるので、上述の 2)、 3) のい失はなく、超音波の

td失は 1) とのである。そして祈たに 5)略械-t気変換の J14の 1~J失がto失が JCわる。欽~~材-料の川合、内同

一江気変換のdqのt! I 失は 1) の 2%以下であ り、 5) は 1) に比べ無視できる [52 ] 0 4) の回折j j失には、紋他解

析的に補正ができる。したがって、探勉子に EMATを用いると試料のみの減衰が容易に得られ、絶対的な

・，:ぷ係政の測定ができる。さらに共円法の多主反射信号を用いることで使用できる反対波の政も多く、再現

性とF度が向上する。

PZT 

Couplaut 

Sample 

Fig . 2-5 . 圧 ' むセンサー接触何での反射.
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2.2.3.2 測定方法

Fig.2-6 に EMARにおける測定システムの慨略と装置概観の写真を示す。 測定システムはEMAT、スーパー

ヘテロダイン周波数分析器、パーソナルコンビュータにより構成されている 。その周波数可変部は局所発信

器(シンセサイザ)だけである 。 検出部は、 E発信器 (25MHz)、局所発信器、及び混合器によって信号発生

部に繋がっている 。設定されたゲート内の受信信号のうち発信ノトース卜波の周波数成分だけをアナログ信っ

処理を通じて検出し、そのスペクトルデータ(振幅と位相)を ND変換後にコンビュータに送る c EMATは、

測定物に多重反射波を励起し、それが終了後多重エコーからなる残響信号を受信する c パースト波周波数

は、 0.5-20MHzのうち任意の帯域を 300-500Hzの刻みで掃引する 。 周波数は、 O.lHz の精度で設定する 。 す

べての測定条件はコンビュータから入力し、必要な計算もここで行なわれる 。 作動原理は、他の資料 [30] に

ゆずるが、高い精度と実用性をもっ。この計測装置は、汎用性が高く、センサー (EMAT に限らず、さらに

は超音波に限定しなしっとソフトウエアを適宜選択することにより、多様な計測ニーズに応える装置である c

EMAR 法による共鳴周波数および減衰係数の測定方法を以下に述べる 。 EMAT を高出力のパースト波

( -lüOOV問、幅-'∞μsec) で励起し、試料に超音波を駆動する。板材であれば超音波は試料表面で向白反射

を繰り返し、同じ EMAT が多重反射エコーを受信する。丸律材では長いパース卜波を用いるため、多数の

音源から放射された軸対称SH波は周方向に何周も伝ぱし互いに重なり合う 。 EMATはその多重エコーを受

信する c ゲートで選択した受信信号にスーパーヘテロダイン処理 [49] を施し、振幅と位相を取りだす。 こ

れを時間軸上で積分することにより振幅スペクトルが得られる 。娠幅スペクトルを周波数の関数として表す

ことにより Fig.2-7(a) に示すような共鳴スペクトルとなる c 共鳴状態においては位相が ー致しており極めて

高いピークを示すが、共鳴周波数から少しすれたときは振幅スペクトルは小さくなる 。 ピーク近傍をLorcntz

関数で・最小自乗近似し、その対称軸1 を求めることにより共鳴周波数を得る (Fig.2・ 7(b) 参照 )0

次にその決定した共鳴周波数で EMAT を駆動し、試料内に定在波を発生させる 。 駆動を停止すると、娠

幅Aは時間とともに指数関数的に減衰してし 1 く c EMATの駆動を停止した直後から振幅の時間変化を測定

すると、 Fig .2 ・ 7(c ) に示すような減衰曲線が得られる。減衰曲線を指数関数に近似することにより式 (2・ 1) の

減表係数 α が得られる c

2.3 まとめ

本章では、電磁超音波共鳴法 (EMAR 法: Electromagnetic Acoustic Resonance) について説明した c EMAR 

法は、非接触で超音波を送受信する電磁超音波探触子 (EMAT: Electromagnetic Acoustic Transducer) と趨音波

共鳴法からなる 。 この組み合わせは、共鳴状態での同位相の多重エコーを受信するので、 EMATの S/N 比を

向上させ、変換効率を大幅に改善させることができるとともに、超音波減衰の絶対値を計測することができ

るものである c また、本研究に用いた横波用 EMAT と軸対称 SH 波 EMATの趨青波発生原理を説明した 。 そ

して EMAR 法による減衰の測定方法および計測システムの特徴を示した。
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3 章超音波減衰と金属組織

3.1 はじめに

超音波が金属材料中を伝搬する際には、超音波ビームが広がるために生じる同折損失α[)、結晶粒や組織

境界での散乱による損失、、そして内部摩擦に基づく吸収損失α八に起閃する超音波伝搬エネルギーの減哀

が生じる c この中で金属材料の組織に基づく超音波エネルギーの減衰は、散乱減衰 α、と吸収減衰 α1 の和で

与えられる [53 ‘ 54 ] c 前者は、小物体(クリープのような経年劣化に伴って発生する析出物やボイドなど)に

よる散乱や結品粒聞の結晶方位の違いに起因する結品粒散乱、後者は、転位との相互作用、磁気弾性効栗、

熱弾性効宋を含むc 本章では、結品粒、経年劣化による析出物やボイドや転位などの金属材料の微視組織の

変化が超音波減衰に及ぼす影響について述べる 。

3.2 結晶粒界での散乱

多結局金属内ので超音波散乱は、各結晶粒の方位が異なるため、音響インピーダンスに不連続が生じる

ことによる 。 Bhatia ら [40 ， 55 ] は、超音波の波長が結品粒径に比べ十分に長く (Rayleigh 散乱領域)、結晶方

位が完全にランダムで平均値からのずれが小さい時は、 α5が周波数fの 4乗に、平均結晶粒径Dの 3 乗に比

例することを導いた 。 よって、減衰係数 ar は、次式のように表わされる 。

α s = SD3f4 
(3-1) 

ここで、 S は散乱因子と呼ばれる定数で、結品の弾性異方性に依存する 。

3.3 析出物やボイドによる散乱

固体中の超音波のような応力波の散乱は、弾性特性の不均質性から生じている 「 その散乱の強さは、密

度や弾性定数、寸法、形状に依存する c 析出物やボイドが材料中に分布している中を超音波が伝帰するとき

の散乱では、析出物等を散乱体、母材をマトリックスとした 2相系を考える c 散乱体は半待 aの球体で等方

等質体とし、均質なマトリックス中に均一に分布し、 l つの散乱体からの散乱は他の散乱には影響しない(

多重散乱はしなし\ )と仮定する (Fig.3-1 )。 散乱による減衰係数は、超音波の伝播方向に垂直な万向への散乱

体の役影断面積 y と単位体積当たりの散乱体の個数 n から式 (3-2) のように表せる[ 54.56 ,57]0 

α=jnyk! 

n = _q -

4πa 3 3 

(3-2) 

(3-3) 

ここでは、本研究で用いた EMAT は横波を発生するので、憤波についてのみの散乱断面積 y をぷす [56J o

y=MG22(2j+1)|lJA 12+ 1 、 |B l 「 +K] a 31D ， 121
告 I(K 1 a y: r-/1 (K 1a)伽| (3・4)
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Fig .3 -1.散乱体と母材の材料特性 .

k， 、 K， はそれぞれ母材の縦波、横波の波数を表すc q は散乱体の体積分率、 VS1 は母材の横波の音速であ

る 亡 係数 A] 、 B] 、 DJ は文献 (56‘ 57) に計算式が与えられている 。 散乱体の密度と弾性定数をセロと置けば、

ボイドとなる c ボイドの場合のへ、 Bj 、 Dj 及び減衰係数の計算市i5果の一例 (K，a=O.0382 ， j=1 ，2 ，3) を TabJ e

3 ・ 1 に示すc 断面積yは式 (3 ・4) において、 }=1 から∞までの和で与えられるが、 Table3-1 から J=3 は}=1 、 }=2

のときと比較してその値は十分小さいことが分かる 。 つまり K， aくく 1 な らば式 (3 ・4) 中の j 壬 3 で十分であ

ることが分かる 。

TabJe 3・1.係数へ， BJ ， DJ の計算例 (k J a=O.0204 ， K， a=O.0382) ・

。 =10[μm]
A B D Y

J 
α[μsec- 1 ] 

q=O.Ol 

j=l 5.811xl0-8 9.915xl0・5 1.515xl0-5 3 .4 1xl0・ l 弓 / 
j=2 1.452xl0-S 1. 139xl0・4 1.860xl0-5 7.17xl0-15 / 
j=3 3.887xl0-12 5.975xl0-8 7.824xl0叩9 2.71xl0-21 ν 
Sum 

一------
~ーー

10.58xl0・ 15 4.04xl0 ・R

一----
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また、実際の測定状況では K， Gくく 1 であるので、 Rayleigh 近似が成り立ち、析出物及びボイドの散乱断

面積 y は 横波に対して式 (3-5)、 (3-6) で表わせる [56， 57]0 式中の添え字 1 は母材を 添え字 2 は散乱体を

あらわす。 Table3-~ (こ式 (3-6) の散乱断面積 y を用いたボイドの散乱による減衰係数 α の計算結果を示すc

ボイド半径 α=1 、 5 、 10凶、ボイドの体積分率 q=O.∞01 、 O.∞ 1 0.01 、 0.1 で、周波数は ~.~5 o/c Cr-lCﾆ Mo 鋼

の丸棒(中14mm) の 1 次モードの共鳴周波数 3.9MHz を用いた c Table3-1 の計算結 とほぼrPJ じ結果になって

いる 。

なく、

このように、ボイドや析出物の散乱による減衰係数を算出する際に、復維な式 (3-4) を用いる必要は

Ray l eig h 近似を用いた式 (3-5)、 (3 ・6) を用いることができる。

y =千(1

y = na2 (Kja t 

K,2 _ K3 . k3K ?- どが
3• -3--: -4 よー!_ +10~ -6'-2_
K; K;' K; K~ K;' 

(K  L LXJ 引1-1 0 ~ + 6 '~2 -6 '~'2ー -+9.....: I 
kj kj kj Kj':' Kj':' ) 

。 (1+ 長)
五(1+岳)+4

十五 -9) 

Table 3-2. 減衰係数 α の計算結果(ボイド)・

α[μsec j ] 。 =1 [μ吋 。=5[μm] 。=10[μm]

q=O.OOOl 4.05xl0.jO 5.07x10.8 4.05x10 ・ 7

q=O.OOl 4.05xl0.9 5.07x10.7 4.05x10-6 

q=O.Ol 4.05x10-8 5.07x10・6 4.05x10♂ 

q=O.l 4.05x10・7 5.07x10-5 4.05xlO ・4

ウヴ

(3・5)

(3-6) 



x 

。

Dislocation segment 

/ 
y 

Pinning points 

Fig.3-2 . 転位の弦モデル .

3.3 転位による吸収

転位まわりには高い応力場が存在する 。 超音波に伴う応力によって、転位がすべり面上で移動すると、応

力場に急激な移動が起こり、これを妨げようと熱弾性効果により発熱が生じる 。 これは不可逆過程であり、

この過程においてエネルギーの ー部が転位の移動に費やされる 。このような転位の振動による超音波減衰に

ついては、 Grana t o - Lück e による弦モデル [39] がよく使われる。そのモデルについて簡単に述べる 。

3ふ1 弦モデル [39]

転位周りのひずみエネルギーは転位線の長さに比例するために、転位はより安定な状態となるように長さ

を短くしようとする 。 弦モデルは、この性質を、張力を持つ弦と等価であるとしている 。 刃状転位の周辺に

は圧縮と引張りの応力場が存在し、点欠陥が応力場に入り込むことでよりエネルキー的に安定化する 。 これ

を転位の釘付けという 。釘付けされた転位に応力が作用すると固着点聞の転位は円拡を惜くように張り出し

を起こす (Fig.3 -2 ) 。 超音波によって娠動する応力が加わったとき、転位はこれとともに振動し、粘性により

超音波のエネルギーを吸収する c

Fig . 3-2 に示すよ うに転位線の両端が強い釘付け点によって固着されている場合を考える 。 このような釘

付けは、例えば、析出物や粒界などで起こる c せん断応力 τ によって転位がx 方向にとだけ動いた時の運動

方程式は y座標を転位弦に沿ってとると式 (3-7 ) のように表すことができる 。

」
山

一
一

5

一、

y

「
O
F
dc
 

時
一ωB 

+
 

←
p
ラ
一今
年

「
ぴ

τ
d
A
 

(3 ・7 )

こ こ で A は転位の有効質量で A=πρが、 C は有効線張力で、 C=2μb2/JT (1 - り ( vはポアソン比)、 B は転位

運動に対する比粘性係数、 b はパーガースベクトル、 pは密度、 μ は剛性卒である c また x 方向に伝ばする
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周期的応力 T に よ る、 x 方向のひずみを y とすると、運動方樫式は式 (3-8) で表される c

a -T _ a-y 
ーで -pーで =0a x- . (71- (3・R)

y は弾性ひずみ 九l と転位ひずみ九u の和であり、式 (3-9 ) で表される

T _ 1 _ 

y = Y d + Y do = ー + ^b ~ f. ご ( y )dy
μ I ., 11 (3 ・9 )

ここ で Aは転位密度、 lは両端を釘付けされた転位セ グメントの長さ である c したがって式 (3・8) は式 (3 - 1 0)

a 2τρ 0 2τ ^pb a 7. 〆
ーで一一-_-，- =一一一寸) ~(y)dy
ox .c μ a t ':' {ol':' J( 

さ れ る 。の よ うに

(3-10) 

Vは音速)、埼界条件とし てω は角娠動数、τ=τo 叫 [-αx]叫 [iω (t-x / V)] と おき (α は減衰係数、

と仇 0， 1)=~X， 1, t)=O を与えると、式 (3 ・10) か ら 、 A と L( 平均転位線長さ) の関数として表すα と V を 、

(3-11) 

( 4ub':' \ 、 、 ω ':' d
α(ω)=~I 一三一 |ωo-AL';'

{π.C ) V (ω0 '2 _ (V '2 ) ー +(ωd)2

ことができる 。

(3-12) 

( 4ub2 ¥ 
V(ω) = Vo 1 1 -1 寸士 |ωo - A.L';' ザ

〔 πC) v (ω02 -ω '2 )ー +(ωd) '2

α(ω) は 、である c B が著し く 小さいとき、V" ~ ( ~ )' 
B 
d = =ｭ
A 

υo =問2

このとこれまでの実験で得られた B の偵は大き く 1 58 ] 、カるなシ
」m
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で α は車き ω=ωm ω(~/d = π 2C/L~ B 

(3 ・ 13)

となる c
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v=0 . 3 とす

る と 、 ωm=279xlov sec- l と な る c 本研究で使用する周波数範聞では ωは l07sec' } のオーダーである む よって、

(ω/円)ー << 1 と な り 、

B=1600 μNsec/m2 [60] 、 L=() . l μmb=2.48 x 10 } (' m [59] 、

α と Vは以下のように近似できる こ

ここ で、 鉄の場合を考えて.U=80GPa、
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α=(~ヲ72)必4 (3-14 ) 

千=一(笠)必2
(3-15) 

式 (3-14) を見ると、減衰係数 α は転位密度 A に比例し、転位線長さ Lの四乗に比例して増加することが分

かる c 式 (3 ・ 15) を見ると、音速変化は転位密度 A に比例し、転位線長さ Lの二乗に比例して減少すること

が分かる 。 また、転位線長さが変化したとき、より大きい変化を与えるのは減衰係数変化であるといえる 。

注意すべきことは、すべての転位が超音波に対して振動するわけではない。

3.4 まとめ

本章では、減衰係数とクリープ損傷に現れる材料微視構造の変化との関係を示 した 。減衰係数は散乱によ

る減衰と吸収による減衰の和で表され、散乱は結品粒界による散乱、析出物やボイドなどによる散乱があ

り、それぞれの減表係数とそれらの関係を示した 。 また吸収による減表では、転位によるものが支配的であ

り 、 それを説明する弦モデルを示した 。
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4 章 2.25%Cr・1 %Mo鋼のクリープ損傷評価

4.1 はじめに

本章では、ボイラー熱交換器配管によく使われる 2.25 9c Cr-1 9c Mo鋼のクリープ実験を大気中、 923Kで数

種類の応力条件でおこない、電磁超音波共鳴法(EMAR法)によりクリープ進行にともなう音速と減衰係数

の変化を測定した。これらの測定結果とクリープ損傷(ここではクリープひずみ)との関連性を議論する

[6 1.62] 。 試験片には、板材と丸棒を用いた c 板材には板厚方向に憤波を伝ぱさせる体積波用 EMAT(Fig.2・

1( a)) 、丸俸には円周方向に横波を伝ぱさせる軸対称 SH 波用 EMAT(Fig.2・ l(b)) を使用したc 両方のクリー

プ試験において、減衰係数は損傷に対して音速より敏感な反応を示した。クリープの進行にともなって大き

く 増加し、破断直前では、減衰係数が試験前の 10 倍近い値となる結果を得た。 さらに、光学顕微鏡、 Æ

伊J及び透過型電子顕微鏡により、微視組織の変化を観察した。 その結果、減衰係数の変化は、材料の微視組

織の変化、特に転位組織の変化と対応していることが分かった 。 また、 3.3.1 で 示した弦モデル [39] により

減衰係数と転位組織の関係が対応つけられることが分かった。

4.2 材料と試験方法

本研究に用いた板材と丸俸の2種類の試験片形状を Fig .4-1(a)、(b)に示す。 ゲージ部は、板材では幅35mm

長さ 45mm 、 j軍さ 3mm であり、丸棒材では直径 14mm、長さ 60mm である 。 いずれも圧延方向は、長手方向

である c 素材は市販の ASTM A182 F22(l1S G3458 STP24 相当品)を用い、熱処理 1193K、 1 時間保持後、

40deglhr で 923K まで冷却後、空;令を行った c 化学的成分と室温での機械的性質を Table4・ 1 に示す 。

クリープ試験は、縦型単軸レバー式クリープ試験機と加熱電気炉を用い、大気中 923Kで行なった。 応力

は、仮材に対しては 50、 60 、 70MPa を、丸棒材に対しては 45 、 65 、 85MPa を加えた c クリープ試験は上記

の試験機を用いて中断試験法、連続試験法の 2つの方法で行った。中断試験法では、 l 本の試験片を用いて、

20、 30 または 100 時間でクリープ負荷を中断し、炉;令、超音波特性を計測した後、試験を肉閲する 。 倣断

までこれを繰り返す。 連続試験法では、多数の試験片を用意し、各試験片が所定のクリープひずみに達する

まで、クリープ負荷を行い、その後室温にてそれぞれの超音波特性を測定する 。 また、クリープ試験片と隣

接した箇所に参照試料を置き、熱だけの影響を調べた c

4.3 減表測定

板材には、 2 章で述べた磁わい型横波用 EMAT を用いた (Fig.2・ l(a) 参照 }c 有効面積は 7 x 6 mm~ である c

丸棒には、磁わい型軸対称 SH 波 EMAT を用いた (Fig.2 ・ l(b) 参照 ) c 蛇行コイルピッチは 0.9 mm である

(ð=0.45mm)c ク リープ進行にともなう音速と減衰係数の測定は、 2 章で述べた方法により行った c

4.4 組織観察

内部組織変化を考察するため連続試験法のクリープ試験片について組織観察を行った c観察手順と結果

を以下に述べる c
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(a) 板材試験片 .

15 15 

M24x1 

130 

(b) 丸棒試験片.

Fig.4-1. 試験片形状 .

Table 4-1. 2.25σrc Cr・ 1%Mo steel の化学成分 (mass呪)と機械的性質 .

C Si Mn P S Ni Cr Mo Cu 0.20/(: proof stress Tensi1e strength 

Plate 0.12 0.21 0.52 0.01 0.01 0.10 2.13 0.88 0.04 237 MPa 512 MPa 

Cylinder 0.13 0.25 0.56 0.02 0.02 0.08 2.20 0.90 0.13 266 MPa 490 MPa 
L一一一 」ー
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丸棒材クリープ試験片を Fig.4 -2 に示すようにマイクロカッターで切り出した c 三つに切り取ったうち、

一方は光学顕微鏡 (OM) と走査型電子顕微鏡 (SEM) 観察用で、他方は透過型電子顕微鏡 σEM) 観察用に用

いた 。 光学顕微鏡用試験片については 400 番から 2000 番まで紙ヤスリで研磨を行 っ た後、 4000 番のパフ研

磨を行い、表面を鏡面に仕上げた後、化学エッチングを施した 。 SEM 用試験片についても同様の研磨を施

した c また、 TEM 用試験片については放電加工によって薄く切り出した後、さらに紙ヤスリで厚さ 100μm

程度まで薄く仕上げ、電解研磨により試料中心に小さい穴をあげ、その周囲の薄い膜部分を TEM により組

織観察を行った 。 電解研磨に用いた溶液の組成はエタノール:純水''1・n ブトキシエタノール: 60o/r 過塩素

酸 =70:1 2 : 1 0:8 であり、研磨装置として Tenupo l ・ 3 (STRUERS 社製)を用いた c 研磨条件は溶液温度ーrC、電

流 0. 1 5A である c

これらの組織観察の写真をスキャナーでコンビュータに取り込み、その後の解析に用いた。

Sample for OM and SEM 

Sample for TEM 

一一.
EDM Cutting 

Observation face 

Observation face ~ ~ I Microcutter 

F ig .4-2. 光学顕微鏡、走査型および透過型電子顕微鏡観察用試料の作製方法
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4.5 超音波特性の測定結果

4ふ1 中断試験法

中断試験法で得られた板材、丸棒材に対するクリープ曲線をそれぞれ Fig.4-3(a)、 (b) に示す c Fig.4 -3(a) の

板材のクリープ曲線を見ると同条件で行ったにもかかわらず試験片によって大きな違いが生じている 。 これ

は板材の厚さが 3mm と薄く、初期の断面がクリープの進行とともに変形するためである c クリープ試験は

荷重を 一定にして行ったため、断面減少により実際の応力が増加する 。 さらに中断試験法の場合、超音波特

性の測定を行うときに試験片表面に付着した酸化膜を取り除くが、その研磨により試験片断面積が減少す

る c また、試験片表面には巨視的な表面き裂が発生しており、応力集中が起こる 。 これらにより [5J 条件にお

いてもクリープ曲線は試験片によって異なった 。

Fig .4-4 に、板材のクリープ進行に伴う横波の減衰係数の周波数依存性の変化を示すc この結果は、 923K

応力 70MPa 下でクリープ試験を行ったときのものである 。 破断時間は 234h であった c 横波の偏向方向は

荷重方向と平行である 。 また、同図には、 ・ 、 A等で熱履歴だけによる減衰係数の変化も示すo 減衰係数

は、周波数依存性を示すとともに、クリープ進行にともなって大きく増加している 。 破断直前では、初期値

の 10倍以上の値を示すモードもあった。それに比べ、加熱だけでは減衰係数の変化は小さい 。 この傾向は、

横波の偏向万向が、荷重方向と垂直の場合も同じであった o Fig .4・5 に、 3 つの異なる応力 (50MPa、 60MPa、

70MPa)での減衰係数とクリープひずみの変化を示すむ すべての負荷応力で減衰係数は、ひずみが 10% まで

は急激に増加し、その後緩やかに増加している c この 50-70MPaの応力範囲では、負荷応力の速いが減衰係

数変化に与える影響は少なく、減衰係数の変化はクリープひずみに依存する c なお、中断試験法の場合は、

酸化膜除去の影響が含まれる 。 例えば 50MPa と 70MPa におけるクリープ試験を比較した場合、 50MPa のと

きの破断に至るまでの時間は、 70MPa の場合より長い。これは 50MPa のときの方が、クリープ総試験時間

測定回数ともに多くなる c つまり 50MPa では、研磨量および研磨回数か多いことを意味する 。 よって断簡

積減少量は応力が低いほと大きく、断面積減少による応力増加のため末期に近づくにしたがって、減衰係数

の負荷応力による差違はなくなる 。つまり板材では観察される減衰の変化は初期の設定応力を |間接反映した

ものではない。 また熱履歴だけの試験片では、減衰係数の変化はクリープ試験片における変化に比べて小さ

いc このことからクリ ープ試験片の減衰係数はクリープ損傷による微視組織の変化を示すものである 。

なお、 Fig .4・5 では周波数 3MHz 近傍での測定結果を整理したc この周波数を用いた理由は、 EMAT の変

換効率がが大きく(データの信頼性が高し\ )、回折損失の影響が少なく、粒界散乱の影響が比較的少ないた

めである 。 周波数が低いほど回折損失は大きくなり、金属の組織変化を反映した減衰の測定には適さない。

また周波数を上げると回折損失は減少するが、同僚に変換効率も低下し、さらに粒界散乱による煩失が増加

する 。結晶粒径の変化もクリープに伴う減衰変化の重要な肉子ではあるが、これか俊先的に減衰に関与する

測定では問題がある c つまり測定対象に応じて周波数を選定している c

板材の場合、試験片表面には巨視的な表面き裂が発生しており (Fig .4-6 参照)、き裂部に応力集中が起こ

りクリープ進行が加速さ れると考えられる c

Fig .4-7 に、減衰係数と寿命消費率 t/t，(クリープ時間 t と彼断時間 I との比)の関係を示すr これを見ると

彼断まで減衰係数は単調に増加していることが分かる c
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Fi g .4-5 . 異な る応力下での減表係数とクリープひずみの関係(偏向方向は応力方向に手行.中断試験法，応力:

70.60,50 MPa. 温度: 923K). エラーパーは熱履歴だけの試験片の減衰係数変化. 共鳴周波数は 3MHz 近傍.
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丸棒材では軸対称 SH波の 1 ........ 10 次の共鳴モードを用いて測定を行った 。 Fig .4-8-FigA・ 10 にそれぞれ 85 、

65 、 45MPaの応力でのクリープ試験における減衰係数と共鳴周波数の関係を示すc それぞれの破断時間は、

56h 、 377h 、 1240h であったc これらを見ると、全てのモードにおいて減衰係数は周波数とともにほぼ単調

に増加していることがわかる c 軸対称 SH 波の場合、 "'1 ，.， 1 で示したように各モードが半径方向の異なる位

置の組織変化の情報を表していることから、試験片の断面全域に損傷が進行していることが分かる r板材と

同僚に加熱だけでは、減衰係数の変化は小さい。

また、加熱だけによる第 1 次モード(共鳴周波数 3.9MHz近傍)の相対音速変化 ðVN(1 (VIl:初期の者速)の
様子を Fig.4-11 に示すc ここでは、 2本の試験片を用いた 。 いずれの試験片においても、 100時間までは、音

速は 3q.弱減少し 、 その後はほとんど一定であった。 熱的に組織が安定するに 100時間程度必要なことを示

す c この音速の減少は、加熱による剛性率の低下、つまり弾性的な軟化と対応しているが原因は明らかでな

L '0 

次に Fig .4・ 12-Fig.4-14 に 85 、 65 、 45MPa における第 4 次モード( 共鳴周波数 5MHz 近傍)の減衰係数とク

リープひずみの関係を示す。85MPaて・ は、ひずみの増加にともなって減衰係数も単調に増加しているが、 65 、

45MPa では、減表係数は、クリープひずみが 2-3q までびずみとともに増えた後、わずかに減少または 一;疋

こなり、その後再び増加していく 。 これは応力により微視組織の変化形態が異なるためだと考えられる 。

Fig.4-15 に、 45 、 65 、 85MPa におけるクリープひずみと寿命消費率的の関係を 、 Fig .4-16 には第 4 次モード

の減衰係数と t/t，の関係を示す 亡 Fig .4-15 のように、寿命消費率 t/i r とクリーブびずみの関係を整理すると、

Fig.4-3 における時間とクリープフずみの関係より良 L ，相関関係が得られる c 45MPa と 65MPa ではt/t =0.3付

近から 0.6 にかけて減衰係数が ー定またはやや減少するが、 85MPa ではほぼ単調に増加している 。

他の共鳴モードを用いた場合でもこれらの減表係数変化と同様の変化が得られた O 今後は、減衰係数と寿

命消費率の関係に注目する c また、板材において応力による減衰係数の違いはほとんど見られなかったが、

丸棒材では板材と比較して局部的な断面減少の影響力三小さく、応力の違いによって減衰係数への影響が異な

ることが現れている 。

Fig.4-17 、 Fig .4-18 に 65MPa、 45MPa の試験片について第 4 次モードの音速変化と寿命消費率の関係を示

すt また減衰係数とクリープひずみもあわせて示すo Fig.4-18 に ついて音速は、 t/t =0.6 までほとんど変化が

ないが、 t/I ， =0.6以降のクリープ末期では増加する c 最終破断近くでは 3o/c近い上昇が見られた c これは Fig.4-

11 における熱だけの影響の時と反対の挙動を示してし t る c これは、熱だけの場合は、拡散による組織変化

が支配的なのに対して、応力が加わると拡散に、変形による転位構造の変化が加わることにより異なる組織

的変化が起きていることが原因と考えられる 。 クリーブでは時間の経過につれて内部組織が刻々と変化し

ているが、音速は寿命の 6 割程度まで変化が小さし ' 0 また減衰係数とクリープひすみの変化は Figs .4-15 と

4-16 に示した結果と同様である c クリープ損傷を評価する場合、減衰係数のようにクリープの進行による

組織変化に伴い敏感に変化するものと、音速のように単調に増加するものを組み合わせることが損傷評価に

有効と考えられる 。 ただし、ここでは材料組織の変化に敏感な減衰係数の変化について特に注目していく 。

板材において、減衰係数はクリープ変形にともな L ，単調に増加し、その増加の割合も丸俸の場合よりかな

り大きかった c 板材では、 Fig・4-6 に示すようにクリープ進行につれ、板厚方向および幅方向にも大きなく

ぴれや表面き裂が荷重方向に垂直に数多く発生した 。転位の増殖による減衰係数の変化は、市販の構造用鋼
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の疲労 [34‘ 63 ] や純銅や純アルミの塑性変形 [64， 65] に対する測定結果から 0.05μsec - J 程度であると見積もら

れているが、 Fig .4-4-4-7 の減衰係数の変化は、これらの値よりも大きい。 そこで、表面にき裂の入った試料

き裂を取り除いた後、再び減衰係数を測定した。 その結果、 α=0.05μ.sec - J 程(α=0.3μsec - J ) の表面を研磨し、

このことから板材の減衰係数が大きいのは、表面き裂による散乱が原因と考えられる 。 ょっ度となった c

て表面き裂での散乱による減衰係数値は、クリープ進行に伴う他の因子の影響をかき消すほと大きく、板材

における減衰係数が単調に増加する原因は表面き裂であると結論できる 。

また、断面減少の影響が大きい板材よりも、より均一な応力状態となっている丸俸材の方が試験条件(応

力や温度)を反映した結果が得られるといえる 。 このため組織観察を行う連続試験法では丸棒材を用いる 。
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Fig.4-9. 軸対称 SH 波の減衰係数の周波数依存性(中断試験法‘応力: 65MPa. 温度: 923K). 
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1.0 

Fig.4 - 15. 異な る応力下での寿命消費率とクリ ープひずみの関係

( 中断試験法 ‘ 応力 : 45. 65 , 85MPa. 温度 : 923K) ・

Fig .4-16 . 異なる応力下での第 4 モードの寿命消費率と減衰係数の関係

( 中断試験法 . 応力 : 45 , 65. 85MPa. 温度 : 923K). 
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4ふ2 連続試験法

連続試験法では、丸棒試験片に 65MPa と 45MPa の応力を負荷した 。 それぞれ 14 本、 13 本の試験片を用

いて、異なるクリープひずみの試験片を作成した o Fig.4-19 に、 45MPa 負荷時のクリープ曲線の 一部を示すc

このように同一応力でもクリープ曲線は異なる o Fig.4・20(a)、(b)には、 65MPa、 45MPa の場合の連続試験法

で得られた試験片のクリープひずみと時間の関係を示す。個々の点がそれぞれ 一つの試験片を表す。中断試

験法の場合と異なり、クリープひずみとクリープ時間は良い相関関係を示していない。つまりクリープ時間

が長い程、クリープひずみが大きい訳ではなく、同一条件のクリープ試験を行ってもクリープ時間とクリー

プ損傷の聞に強い相関関係はない。言い換えると、時間はクリープ損傷の目安とはいえな l'c 

65MPa、 45MPa の場合の減衰係数と共鳴周波数の関係を Fig.4-21(a)、(b)に示す。 これを見ると中断試験

法と同様な傾向である。しかし、同 ー試験片をモニターする中断試験法とは異なり、連続試験法ではばらつ

きが大きいことがわかる。この結果は Fig.4-20 におけるクリープひずみと時間の関係と同様であり、試験片

毎の微視組織の相違を反映していると考えられる。

次に 1 、 4、 9 次モードにおける丸棒材の減表係数とひずみの関係を Fig.4・22(a) 、 (b) に示す c 65MPa では

減衰係数はひずみが約 29そから 6% 付近まで増加を示し、ピークに達した後 13 o/c まで減少し続け、最小値に

達した後 15% まで再び増加に転じるている 。 ま た 45MPa の場合も、同様なピーク現象は見られるが、ピー

クが現れるひずみは 3o/c前後と 65MPa の場合より早いc このピークは、板材の中断試験法がクリープ進行

こ伴い単調に増加する場合 (Fig .4-5) には見られない。 また丸棒材の中断試験法 (F ig .4-13 および Fig .4-14)

と比較してもピーク後の減少量は大きい。
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Fig.4-22. 軸対称 SH 波の第1. 4, 9 次モードの減哀係数とクリープひずみの関係
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4.5.3 推定寿命消費率と減衰係数

中断試験法において、減衰係数、 クリープひずみと寿命消費率には強い相関関係があるこ とが分かっ た c

しかし応力や試験片形状、試験方法が異なると彼断ひずみも異なり、クリープひずみから寿命を推定す る こ

とは一般に難しい。 そこで、クリープ曲線から寿命を推定し、連続試験法の試験終 了時の推定寿命消費率を

もとめ、減衰係数との関係を調べて、損傷評価に役立てることにする c

寿命を推定する場合、以下に示す二つの方法を考えられる 。

(1) 多数の破断試験をした試験片の寿命の平均値を破断寿命とし、その他の試験片の寿命消費率を求める方

法である 。 この手法では Fig.4-20のようにクリープ時間とクリープひずみに相関が見られない ときには 、

きな誤差を生じる 。

(1りクリープ曲線を数式で近似することにより寿命を推定する方法である 。 利用する近似式に大き く影響を

受け、末期のデータに大きく依存するという欠点がある 。 しかし、 三次クリープ域の試験片の寿命評価には

有効な方法である 。

本研究ではこれらの欠点を互いに補うように寿命の推定を行った。 まず何)について具体的な方法を述べ、

その後結果について示す。

一般的な通常型クリープ曲線は式 (4-1)[66] で表すことができる 。

E = EO +A{l-exp(-at)}+Bt +Cexp{c(t -lo)} (4・ 1)

第一項が初期ひずみ、 第二項が遷移クリープ、第三項が定常クリープ、第四項が加速クリープを表す。 ただ

し第四項の f は t>t(l ( tn : 三次クリープ開始時間)の時にしか成り立たない。 2.25 o/é Cr・ l o/é Mo鋼は析出物により

強化されているため 、 組織変化(析出粒子の凝集・粗大化)が常に起こり 、 定常状態が存在しなし\ 0 つ まり

第二期クリープ段階は第一期クリープと第三期クリープを合成したものとして現れる 。この場合クリープ曲

線は次の式 [37.38.67.68] で表される c

ε = EO +A{l 一叫(一αt)} + B {叫 (ßt)-l} (4・2)

ε=い A{l一叫(-αt)}+B{叫(αl)-1} (4-3) 

式 (4-2)、 (4-3) はそれぞれ 0法 [67.6旬、改良 0法 [37 ，38] と呼ばれる 。 両者の違いは 宅次ケリープ1貞の指数部

のみである 。 第一項は初期ひす子人第二項は 一次クリープ、第三項は三次クリープをそれぞれ表すc 。法で

は破断までのデータが必要であるのに対し 、 改良 0法では破断近傍(寿命の 90o/c 付近)のデータで十分であ

る 。 また、改良 0法は曲線近似に用いるパラメータが少ない。 よって本研究において 、 式 (4-3) を近似曲線

として用いることとする 。 改良 0法を用いるにあたって、初期ひずみの項を取り除 く ことで、三つのパラ

メータ (A 、 B 、 α) で表すことができる o A は加工硬化のパラメータであり 、 加工硬化が激しいほど減少する o

Bは弱化に関するパラメータであり、 Bが低下すると三次クリープの出現が遅れ一次ケリープ域でのひずみ

速度低下が顕在化する 。 組織が安定であるほどBは低下し 、 見かけ上の定常状態が現れやす く なる 。 クリー
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プ曲線から複数試験片法の丸棒試験片の推定破断時間 1 を求める手順を以下に示す。

(1)数本の試験片を用いて異なる応力下で破断するまでクリープ試験を行う。

(2) (1) のデータを式 (4-3) で最小自乗近似することにより パラメータ A、 B、 α を決める 。

(3) 式 (4-4) で表される破断パラメータ P" を求める [37.38] 0

p_ = 工 ln Er 一 ε (l -A
UαB 

(4-4) 

ここで εr は破断ひずみを表す。 このパラメータを使うのは最小自乗曲線とデータとの破断前付近に主じて

いるずれを補正するためである 。

(4) 破断パラメータ P" と推定破断時間 t，には式 (4・5) の関係があり [37 ，38] 、 (1) で得た破断時間を用いて C と

q を決定する c

tr = C(λq (4-5) 

(5) 他の試験片に対しても同様に、式 (4・3) をクリープ曲線にフイテインゲし、パラメータ A 、 B 、 α および

破断パラメータ P" を求める 。 この彼断パラメータを求めるには破断ひずみ εr を定めることが必要である。

今回、破断試験片の破断ひずみが約 30c，;そであり、破断近傍ではひずみ速度が急激に大きくなることを考慮、

し、すべての丸俸材試験片においてひずみがお慢で破断するものと仮定した c 彼断ひずみ Er が多少ずれて

も、これは式 (4-4) で対数項に含まれるため破断パラメー夕、つまり推定破断時間に与える影響は小さし ' 0

(6) 求められた彼断パラメータとすでに破断試験片について (4) で求めておいた C と q を用いて式 (4-めから

各試験片の推定破断時間 t，を求める c 各試験片のクリーフ・時間 t を推定破断時間 1 で割った値が推定寿命消

費率t/t である

Fig.4-23 に L述の方法により求めた丸俸材の近似曲線、クリープ曲線及び推定破断時間の例を示す。 この

結果は応力 45MPa で 1810h で破断した試験片の場合である 。 実験値と近似曲線を見るとクリープ末期にお

いてずれが生じている 。 破断パラメータ P を用いずに破断ひずみが 25% で彼断するとした場台、推定破断

時間は 2360h となり、長寿命側に推移する c 破断時間は破断パラメータを用いたことにより、 t ，=19持Oh( φ

印)となりクリープ末期のずれは補正される c また応力 65MPa で 330h で破断した試験片では、倣断時間は

359h (P" 用いず)、 335h (P" 用いる)と推定された 。 応力 45MPa と同様にクリープ末期のずれは補止された c

Fig .4-24 に、 Fig.4-20 のクリープひずみと時間の関係を 、 本手法で算出した推定寿命消費率を用いて整f聖

した o Fig.4-20 に比べてばらつきも少な く、クリープひずみと推定寿命消費率との問に良い相関関係がある

ことがわかる c 特に 45MPa のデータに対しては、本手法の有効性がうかかえる c ただし、応力による違い

は見られた c

Fig.4-25 に丸棒材の 65MPa と 45MPa での第 1 次モードにおける減衰係数と推定寿命消費率の関係をぷす。

減衰係数は初期にはほとんど変化はないが、推定寿命消費率が40% 付近から 60勿付近まで増加した後、 80o/r

付近まで低下する c さらに 80 o/t: を越えると再び増加する p 減衰係数とひずみの関係 (Fìg .4-22) と比較すると

ほぼ同様の傾向を示していることが分かる c しかし減衰係数とひずみの関係では、応力によってピークが

るひずみに違いが見られたが、減衰係数と推定寿命消費率の関係では、応力の値に関係なく寿命の 607c 前
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Fig.4-25 . 推定寿命消費率と軸対称SH波の第 1 次モードの減衰係数の関係

(連続試験法.応力 : 65. 45MPa‘温度 : 923K) ・
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後で ピーク を示している 。

中断試験法と連続試験法では、減衰係数が減少し始める時期および再び増加する時期に違いが生じてい

なって いる c 中断試験法の変化 σig .4- 17 および Fig.4- 1 8) は連続試験法と比較すると変化の時期が多少早

る 。 これは、中断試験法では繰り返し荷重や計測毎の酸化膜除去により試験片の断面積が減少して真応力か

高く な り損傷が加速さ れたと考える 。 また推定寿命消費率が 80% 付近においては、減衰係数がほぼ同等の

最小値を とっている 。 ク リ ープ末期においては、試験片聞のくびれ等により試験片聞の寿命のばらつきが特

に大きく影響する こ とから考えると、試験片間のばらつきに影響されない変化があると考えられる c Fig.4・

~6 に 45MPa の第 1 次モー ドの減衰係数、音速比とクリープひずみと推定寿命消費率の関係を 示すc この減

衰係数および音速の変化は、 Fig.4- 17 や Fig.4-18 の中断試験法の結果と同じである 。 減衰係数と音速変化を

同時にモニターすることでクリープ損傷を的確に診断で きると考え られる 。 また、連続試験法の試験片によ

~ 
10 ロ

伺
』圃

∞ 

。

Fig.4-~6. 軸対称 SH波の第 1 次モードの減衰係数，音速，クリープひずみとクリープ時間お よ び推定寿命消費
率の関係(連続試験法，応力: 45MPa，温度 : 9~3K) ・
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4.6 組織観察

内部組織の観察は、 Fig.4-25において矢印で示した減表係数の特徴的変化に対応する試験片を用いた。ぞ

れぞれ未使用材、初期から中期にかけて減表係数が極大値をとるピーク材(t/tr=0.6位)、中期から後期にか
けての極小点を取る試料(t/tr=0.7前後)、破断に最も近い末期材 (t/\=0.9)である。 TEMにより 転位組織と炭

化物を、 SEMによりボイドと炭化物を、光学顕微鏡により結品粒とき裂をそれぞれ観察した。

光学顕微鏡による観察結果の一例を Fig.4-27に示す。初期と t/tr=0.6付近のクリープ損似材である。いず
れもフェライト粒内に微細な析出物が分散した組織を示している。粒内の黒地はj汚状パーライトである 。 ク

リ ープ材(Fig.4-27(b)、 (d))の方が、将状パーライトがやや少ないように見える。多数の顕微鏡写れをスキャ

ナーでコンビュータに取り込み、各々の結晶粒の面積を測定し、結品粒が球状であると仮定して平均直径を

A出した。結晶粒径と推定寿命消問卒の変化をFig.4-28に示す。いずれの応力においても結品粒径は減少し

ている。しかし、その減少ほは 3-5μm程度と小さい。 45MPa の t/tr=0.93 において結品粒が応力方向に伸び

ているのが観察されたが、ぞれ以外の試料に、このような結晶粒の変形は見られなかった。

(a) t/tr=O (65MPa) 25μm (b) t/tr=0.58 (65恥1Pa)
25μm 

ノ
バ

(c) t/tr=O.O (45MPa) 25μm 
(d) t/tr=0.60 (45MPa) 

25μm 

Fig.4-27. 光学顕微鏡による組織鋭察写ス(クリープ試験前と推定寿命消担率0.6近傍，述続試験法，応力:

65 ， 45MPa，温度 : 923K). 
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Fig .4・28 クリープによる結晶粒径の変化(連続試験法、応力: 65‘ 45MPa，温度: 923K) 

ボイドは、この 一連の観察では見られなかった。 Fig.4-29 に 65MPa において破断した丸棒試験片を 、 Fig.4-

30 には、その破断面直下の光学顕微鏡観察結果を示す。くびれ部分では大量の粒界及び粒内にボイドが発

主しており、それらが連結し、巨大なき裂を生じて破断に至ったことが分かる c また、結晶粒は引張り方向

に細長く変形していることが分かる。しかし、推定寿命消費率 t/t r=0 . 87 までは断面は減少しているものの、

局部的なくびれが見られず。ボイドは観察されなかった。 また、 Fig.4-30 で示したように結晶粒の変形はこ

れほと顕著ではなかった。これらの観察結果は破断直前で急にボイドが生成・連結し、結晶粒がのびたこと

を示唆する c

次に結晶粒内と結晶粒界に存在する炭化物およびボイドの観察を試みた。観察結果の 一例を Fig.4-31 に

示すc ここでも光学顕微鏡観察と同じ初期と t/tr=0.6付近のクリープ損傷材 (45MPa と 65MPa において)を不

す。炭化物が初期から全域にわたって無数に分散していることが分かる 。 これはこの材料が析出炭化物の分

散により強化されているためである。炭化物ではその大きさに大きな違いがある 。粒界炭化物のエネルキ分

散型 X線分析装置 (EDX)による成分分析を行った。 EDX のヒーム径は 1μm であった。 その結果を Fig.4-31

に同時に示す。 丸印内の炭化物の分析を行っている。炭化物は分析領域より小さいため母地の影響も含ん

でいる 。 分析結果では、粒界析出物は母地と比較して Cr、 Mo を多く含んでいることが分かる 。 よって Cr­

Mo 系の炭化物であると推定できる 。

炭化物の大きさ、数密度を求めた c 炭化物の大きさは、結晶粒径を求めたときと同僚、顕微鏡写真をス

キャナーでコンビュータに取り込み、各々の炭化物の面積を求め、それらを全て球形と仮定し半径を計算し

た 。 結果をそれぞれ Fig.4・32 -Fig .4-33 に 示す。 Fig.4-32(a)、 (b) を見るとクリ ープ進行につれ、炭化物の大

きさは単調に増加していることが分かる c これは 、 母相に固溶していた不純物か析出し、炭化物の凝集・粗

大化が常に進行していることを示すc 長時間クリープしているのMPaの方が 65MPaの方にくらべ結品粒界
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Fig.4-29. クリープ破断した試験片写真(応力: 65MPa， 温度 :92.3K). 

Load direction 
44 ‘・‘
司司司 l1li""'" 

Fig.4-30. クリープ破断した試験片の光学顕微鏡写真(応力:65MPa，温度:923K). 
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Fig.4-31. SEMに よる組織観察写良 (ク リ ープ試験前 と推定寿命消皆本0.58，連続試験法，応力 :65 ， 45問、 '

温度: 92.3K). 
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での炭化物の粗大化は t/tr に対してより早 く 進行する c Fig.4-33(a) 、 (b) において粒内の炭化物の数宿度は寿

命前半に増加した後、減少している c 寿命前半では炭化物の凝集・粗大化が進行するものの、新たな炭化物

の析出の影響が大きく、その結果数密度は増加する 。 しかし、ある程度析出が進行した後に、炭化物の凝

集・粗大化が卓越し、炭化物の数密度は漸減すると考えられる 。

取後に T主M 観察の代表的写真を Fig .4・34-Fig.4-43 に示すo Fig.4-34-Fig .4・37 が 65MPa、 Fig .4・38- Fig.4-43 

が 45MPa でクリープ負荷を加えた試験片の TEM 写真である 。 これらの写真から、転位密度と転(立線長さを

求めた。 転位線長さは、顕微鏡写真をスキャナーでコンビュータに取り込み、その画像上の長さを測定し、

その平均値から求めた c 転位密度の測定には Keh の方法 [59] を用いた c ただし、観察部の厚さを O.2~lm と

仮定した [59] 0 TEM 観察を減衰係数 αの変化と対応つけた 5 つの段階に分け、その聞の組織変化を述べる c

(1) 初期(クリープ試験前: Fig .4-34 及び Fig.4-38)

未使用材では転位密度は低く、粒内には 1μm 以下の棒状の炭化物にからんだ転位や自由な可動転位がわ

ずかに見られた 。 粒界には最大で 2μm の炭化物が見られる c

(2) 前期 (α が増加し極大値を示す前まで: Fig.4-39) 

クリープ変形が進むと、粒内の転位密度は増加し、粒内の炭化物に絡みついた転位が多く存在する 。 粒内

の炭化物の数も寸法も増大する 。

(3)α の極大値 (Fig.4-35 及び Fig.4-40)

減衰係数が回大値を示す tArd-6 では、粒内の転位密度はさらに高くなり、粒内の炭化物に絡みついた転

位線が多く見られる 。 粒内の炭化物の数も増え、寸法も大きくなり l~lm 以上のものも見られる c セ)~笠の

形成が見られた (Fig .4-40(a) 中矢印 )c また、炭化物の間隔が狭まっている 。 この狭まりはセル壁中の転位の

平均間隔を挟めることになる c

(4)α の傾 IJ \値 (Fig .4・36 及び Fig.4-41) 

減衰係数が悟小値を示す l/t ，=0.67-0.77 付近では、粒内の転位密度は低下し、炭化物に絡みついた転位線

も少なくった、それに対してセル壁周辺の転位密度は高くなり、セル壁も明確になってきた 。 (Fig.4・41)。 セ

ル組織からサブクレイン組織へ移行していっている 。 炭化物の間隔は、 l/t r=0.6 (、f近より広がっている 。

(5) 末期 (α の極小値から破断近くまで: Fig.4-37 及び Fig.4-42-Fig.4・43)

クリーブ末期t/t ，=0.87-O.93 では、サフグレイン内の転位密度は増大して~ \く 。 転位線も長 く なっている 。

また炭化物に絡みついた転位も増加している c サブグレインが細分化されている (Fig .4-43)。
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Fig.4-32. クリープ中の炭化物の大きさの変化(連続試験法司応力: 65 , 45MPa ， 温度: 923K) 
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Fig.4-34. TEM に よ る組織観察写ム ( クリ ープ試歓前). 
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Fig.4-35 .TEM に よる組織観察写具 (t/1r=0 . 602 連続試験法 ， 応力 : 65MPa ， 温度 : 923K). 
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Fig.4-36. TEM による組織観察写 E(1/1r=0.77，込続試験法，応力: 65問、，温度 : 923K) 
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Fig.4-37. TEM による組織観察写真 ( tArd-87，述続試験法 ョ 応力 : 65MPa，温度: 923K). 
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Fig.4-38.TEM に よる組織観察写長 (クリープ試験前)
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Fig.4-39. TEM による組織観察写真 ( t/t r=O.38， 述続試験法 m 応力 : 45MPa， 温度: 923K) 

58 



Cel1 waI1 

(a) 
2μm 、

、
，
，

，

A
U
 

/
1
1
 

1μm 

Fig.4・ 40. TEM による組織観察写ム (t/1 r=0.60， 連続試駿法，応力 : 45MPa，温度: 923K). 
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Fig.4-41. TEM による組織観察写真 (tArd-67，辿続試験法，応力: 45MPa，温度: 923K). 
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Fig.4-42. TEM による組織観察写兵 (1Ard-87，連続試験法，応力 : 45MPa，温度: 923K). 
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Fig.4-43. TEM による組織観察写真 (tArd-93，連続試験法，応力: 45MPa，温度: 923K). 
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4.7 組織変化と減衰係数

クリープ損傷にともなう多僚な組織変化の中から、減表係数に影響を及ぼす因子を取り上げ、下記の影響

する組織因子それぞれについて定量的検討をした 。 ポイドや微小き裂はごく末期以外で発生していなかっ

たので除く 。

1 )結晶粒界による散乱

2) 析出物による散乱

3) 転位による吸収

4.7.1 結晶粒界による散乱

Fig .4-28 からクリープの進行とともに結品粒径は小さくなっていた。その減少量は 3-5μm ほどであ った c

結晶粒径が、超音波の波長に比べて十分小さい時は、結晶粒界での散乱は式 (3・ 1) で表される [53] 0 この式

に S=2.25xlO・ 11 I 凶eç:3/μm 3 [32] とクリープ前の状態の平均結晶粒径 D=30μm、周波数f=4.0MHz を代入して減

衰係数を計算すると α= 1.56x10-3 !lsec- I となり、これは実測値より 一桁以上小さい。よって結晶粒による散乱

の減表係数への寄与は小さく、粒径変化の効果も無視してよい。

4.7.2 析出物よる散乱

EDX による母材および析出物の炭素を除く元素分析結果を Table4-2 に示す。 EDX のビーム径が 111m の

ため、析出物の分析結果には母材中の Fe の影響が含まれている c 炭化物を 2.25Cr・ 1Mo 鋼で発生する Cr 系

の炭化物の一種である M~3Cfo と仮定し [70] 、 Table4・2の成分比から密度 p=6.2x l O-ì k g/mJ を求めたc 炭化物か

らの散乱による減表係数を求める場合に、炭化物の弾性定数が必要であるが、確定できないのでつぎの4つ

の場合を仮定して計算した。

(a) 弾性定数 E、ポアソン比 v が母相と同じ 。

E=213GPa, v=0.3 , p=6.2x 10Jkg/m3: 

(b)E、 v が Cr と同じ 。

E=235GPa, v=0.3 、 p=6.2xlO-�kg/m3; 

(c))E、 v、 p が Cr と同じ 。

E=235GPa、 v=0.3 ， p=7.19x103kglm3; 

(d)E、 v、 p がが Mo と同じ 。

E=340GPa , v=0.3 、 p=1.02x 10-l kg/m 、

散乱体の大きさは α=10、 5 、 1μm とした 。 その大きさは観察している超音波の波長 (>O.3mm) より十分小さ

いので、 Rayleigh 散乱が生じると考えられ、減衰は式 (3・2) "-'式 (3-5) で表される [53]。計算結果を Table4-3

に示す。炭化物による散乱では散乱体の大きさ、体積分率は当然として、弾性定数と密度も大きな影響をお

よぽす。 散乱体が Crの弾性定数を持つと仮定した炭化物(b)のとき、最も大きい α の値が得られた 。 ここ

では、散乱におる減衰係数の影響をみるため、炭化物(b)を散乱体とし、体積分率が q=O.α)00] --0 .01 聞の減

衰係数を計算した c 計算の上限は従来までの定量的検討結果 [71- 75] から推定したc その結果を Fig.4-44 に

示す 。 SEM 観察から析出物の大きさは 2μm 程度であったが、 Fig.4-44 の結果で析出物径 α=2μm に対して
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Table 4-2. 母材 と析出物の化学組成 ( 炭素を除く )( 質量守).

Matrix 

Precipitation 

Table 4-3 . 異なる散乱源か ら散乱によ る減衰係数の計算.

伊)Ca巾æA (b)α巾æB (c)G (の地

α[附1 ]

村.1 苧:0.01 q=O.1 宇治.01 村.1 q=O.01 村1.1 午:0.01

α=lfl.un ヱ 16以10戸 ヱ 161x1CY 3.01以105 3.010x1CY ヱ~x10< ユ主Ex10や 1.5<XM05 1.5切χlCY

5~un ヱ701x1CY ヱ究nx107 3. 762xlOみ 3. 762xl0 7 ヱ700x1Gr ヱ700x10マ 1.兜7x1ゲ 1.兜7x107

lLun ヱ 161x10K ヱ 161x10ゆ 3.01似1~ 3.01似10" ヱ主Ex10r肘 ヱ主13xlO" 1.5<;X)xl 01< 1.5<XM0吋
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Fig.4-44 . 炭化物からの散乱のシ ュ ミ レ ーシヨン ( 炭化物 (b) ).
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α=0.01μ.sec . J になるには、炭化物の体積分率が 100% を超え現実的でな L ¥ 0 それゆえ、炭化物のクリープr

傷に伴う減衰係数変化への寄与は小さい結論できる 。

4.7.3 転位による吸収

第 3章で示したように転位による吸収は Granato と Lückeの弦モデルを用いると、減衰係数は式 (3・ 14) で

表される c 注意すべきことは、式 (3-14) がすべての転位を対象としているわけではな く、超音波のようなご

低い応力に対しても振動できる可動転位だけを対象にしていることである 。 したがって、結品粒界に拘即

されている転位などは、 α に貢献できないc 転位長さと超音波の波長との間には 104 樫度の相違かあり、直

接一本の転位を超音波によって検出することはできな ~ ¥ 0 しかし、転位は金属内に大量に存在するため、そ

れらの構造変化が超音波の伝ぱ領域全体にわたって起こった場合式(3・ 14)により可動転位の平均の密度と長

さを評価することが可能である 。 実際、電磁超音波共鳴で測定した減衰係数は、多結晶の純銅や純アル三ニ

ウムの弾性変形 [64 ， 65] や疲労過程 [34] にともなって敏感に変化し、それにより金属内で起こる転位構造の

変化を説明できることが明らかとなっている。金属のクリープ変形においても、転位組織に大きな変化が宅

じることから本研究の減衰係数の変化がこれを反映していることは充分に考えられる c

Fig.4-45(a)、(b)に、 TEM 観察から求めたクリープ進行にともなう結晶粒内の転位の平均密度 ^J と平均転

位線長さ LJ の変化を示す。 ここで対象とした転位は、粒界やサブパウンダリーに堆積した転位ではな く、結

臼日粒内の炭化物や他の転位に釘付けされた転位および可動転位だけである 。なぜならば、これらの転位こそ

が減衰変化の主要因となり得るからである 。 クリープ開始前の転位密度は 10 Jè m è オーターである、これ

ま良く焼鈍した低炭素鋼般に見られる転位密度である [69 ] 0 へと LJ は花M 写真から求めた結晶粒内の

炭化物や他の転位に釘付けされた転位および可動転位の密度と平均長さであり、八と L は式 (3・ 14) の点欠

陥に釘付けされた転位の密度 A と平均長さ L である c へは t/t ，=0.6 まで増加し、その後 l/1r=0.8 まで減少して

いる、そしてその後破断まで増えている c また Lj も t/t ，=0.6 まで 一定またはわずかに増加し、 t/t =0.8 位まで

減少、その後破断まで増加する c また t/t ，=0.6 での ^ J は t/t ，=O での ^J での 4 倍近くに増大しているが、 LI で

は1.5倍程度しか増えておらず、測定データのばらつきを考えるとほぼー定と見てもよいと考えられる 。 こ

の TEM 観察による LI と ^J を用いて、式 (3-14) から減衰係数を算出した c その結果を Fig.4-46( a)、(b)に示

す (0印 )0 また図中には実測値の減衰係数α も併せて示す(・印 )c ここで、剛性率 G=80.8GPa、 α鉄(b.c ・C ・)

の J\ーガースベクトル b=2.48x10 J( 'm[59]、角周波数伊24.50x 10I>sec. J ({=3.9MHz、第 1 次モード)、ポアソン

比 0.3 を用いたc 比粘性係数Bは、未使用材において減衰係数が測定値と等しいと仮定し推定した。

Fig.4-46の計算値を実測値と比較するためには、 八l ∞八、 LJ ∞ L という関係が必要である 。 つまり、式

(3 ・ 14) 中の A と L は，超音波の微小振幅においても可動な転位に対するものであり 、 TEM 観察によって得

たへと L J には必ずしも 一致しないc すなわち、 TEMで観察された孤立転位が実際に超音波により伝動でき

る転位であるかどうかを知る方法はなく、また孤立転位の転位線上には 一般に点欠陥が吸右 ・ 釘付けしてい

る。超音波によって振動できる転位長さ Lは隣り合う点欠陥の距離に相当し、転伶の全体の長さ LJ よりも

小さいからである 。 しかし、堆積していない転位であれば超音波によって娠動しない用由はなく、また、転

位を釘付けする点欠陥同士の相互作用を考えると、長い転位線ほど隣り合う点欠陥の距離が広がると考えら

れる 。 Fig.4-46 を見ると計算値αの変化は実演IJ値 αの変化とよ く対応している F 仁の仮定の長当性を示すと

63 



nu 

-
E
・
・

4

ー
ェ

/
Y
4
¥
 

I
A
工J

T
 

0.8 0.6 

r
 

a,.‘ /
/

 

す
t

(a) 65MPa. 

0.4 0.2 
0.0 
0.0 

30 

20 

。

0.2 

E 
1 

」一 0.1

30 

20 

nu 
----a 

。

1.0 

E 
ユ

.....J 

{
N

'5
2
(
)
ヨ
}
一
〈

{
N

'ε
己
(
)
{
民
}
一
〈

1.0 0.8 0.6 

r
 

&
E
a
 

j
'
f
 

ゐ
E
L

0.4 0.2 
0.5 
0.0 

(b) 45MPa. 

Fig.4-45. クリープ進行による可動転位の平均密度^，と平均転位線長さ L，の変化

(連続試験法，応力: 65 , 45MPa，温度: 923K) ・
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Fig.4-46 . クリープ進行による減衰係数の変化の計算値 α と実測値 α の比較
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ともに、減衰係数変化の主要因が転位の娠動によるエネルギー吸収であることを強く裏付ける結果である し

しかし、絶対値は計算値の方がかなり大きな値を示している。これは、式 (3 ・ 14) において減衰係数の変化に

はLの方が影響が大きいことから、計算値α と実測値αの違いはL ，の値の違いによると思われる c またTEM

写真から転位長さや密度を求める場合、試料製作時に消滅する転位も考えられる 。

ムまでの組織観察をもとにしたクリープの進行に伴う減衰と組織変化の関係を Fig .4-47 にまとめる c 減

設係数の変化によって特徴づけられるの四つの段階に区切ってまとめる 。

( 1 ) 初期には粒内の転位密度は高いものでない。 炭化物は小さいものの初期からかなりの量が存夜する 。 í+

在する転位は(まとんどが乱雑に分布している。一部炭化物に絡んでいるものの、転位どうしの交差は少な

い (Fig .4-47(a))o 基本的にクリープ進行とともに単調にひずhみは増加することは、転位の増嫡・運動が倣断

に至るまで連続して起きていることを意味する。つまり全体の転位密度は常に増加する。しかし、クリープ

変形の初期段階では、炭化物の析出効果により、転位の運動は抑えられる 。 このことは TEM 観察 (Fig .4-

39(b))に見られるように炭化物に絡みったり転位や炭化物聞にまたがる転位が多く存在することから分かる o

Fig.4-34 より炭化物間の距離は、この段階で減少し、これが転位の釘づけに寄与する 。 つまり、転位の増殖

と炭化物による転位運動の抑制が釣り合った状態が寿命の 40呪付近まで続く 。 その結果、減衰係数に大き
な変化は見られない。

(11 ) 寿命の 40~ を超えると、 Fig.4-33 にも示すように炭化物の析出効果が飽和するようになり、転位の増嫡

と運動の方が顕著になるため、転位密度と転位線長さは急増する 。 その結果、減衰係数は増加す

る (Fig .4-47(b))o この段階では、セル壁の形成の前段階と思われる転位の絡み合いが見られる (Fig.4-47(c))。

減衰係数が同大値に達するまでのクリープひずみは 3% 程度であり、寿命は 509そになる c

(III)定常クリープに達するこの段階は、セル壁が形成されサブグレイン組織への移行段階にあたる (Fig .4-47

(d)) ç 転位がセル壁に吸収されて可動転位密度が減少し、セル壁内の平均転位間隔 'd も狭くなって l ，く 。 こ

れが他の転位から受ける抵抗力(内部応力 )τを増加させ、これが加工硬化と対応する c 一 方、サブグレイ

ン内では、転位の上昇運動により転位の相互消滅が起こり、んが大きくなり Tは低下する 。 これが回復と対

応する c サブグレイン内のんの増加は、炭化物の数密度の低下と ー致する 。 この加工硬化と回復のバラン

スした状態が定常クリープである [76] c この問、全転位密度やサブグレイン壁の転位密度は飽和して 4定

に保たれ、サブグレイン内の可動転位密度の減少は定常クリープ段階に至るまで続く c その結果、減衰係数
は低下する 。

( I V) この段階では炭化物は、合体して粗大化していき、炭化物密度の低下や炭化物間間隔の増加が起こる 。

この結果、サブグレイン内の転位の増殖が始まり全転位密度やサプパウンダリーの転位密度、サプグレイノ

内の転位密度は増加する。また炭化物聞にわたっている転位の合体が進行し、転位線長さが増加する (Fig.4-

47(e))。 そして減衰係数は急増する。粗大化した炭化物はもはや転位の釘づけ因子として働かず、むしろフ

ランクリード源のように、転位の増殖源になり、破断に至るまで転位を増殖し続ける。

丸俸材の連続試験法では以上の組織変化が起こり、減衰係数変化と対応していることが明らかになった 。

その後の変形が進行して最終的には破壊に至るが、破断部近傍ではくびれが発生するため( Fig.4-29 参照

)、減衰係数の計測はで・ きないc くぴれ部には Fig .4-30 に示したように多くのボイドが粒界や粒内に発生し

ている c これらが連結して巨視き裂を生じさせて破断に至ったと考えられる c 多くの結品料が荷重方向に
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Fig.4-47 . クリープ進行による炭化物および転位組織の変化の模式凶.

(d) 

67 



伸びている。このようなくびれやボイドの発生は寿命の 90%位までは組織観察では見られなかった c この

ことからこれらの発生は寿命の 90% 以上の段階で急激に生じたと考えられる 。 過度に転位が堆積した粒界

や析出物の高応力部分から微小なボイドやき裂が発生し、この結果、くびれ部から彼断に至 っ たと考えられ

る c

4.8 負荷応力と減衰係数変化

連続試験法の丸俸試験片に対する組織観察により、クリープ損傷の進行にともなう減衰係数の変化は転{)i

組織の変化に支配されていることが分かった 。 ここでは、中断試験法と連続試験法における相違や応力によ

る違いを考察し、減衰係数変化の違いからクリープ試験の分類を試みた。

板材の中断試験法では、 Fig .4-5 、 7 に示したようにクリープ変形にしたがって減衰係数αは単調に増加し

クリープ末期では α=0.2μsec- I にもなり、前述したように表面き裂の散乱が支配していたことが分かった e
丸棒材の中断試験法と連続試験法において、負荷応力が 65、 45MPa の結果を比較すると (Fig .4・ 13 、 Fig.4-

14 と Fig.4・..，..，参照)、 α の変化の傾向は同じであるが、減少量は中断試験法の方が小さく減少時期も中断試

験法の方が早いc それらの違いについて考察する。両試験法におけるクリープ初期の α の増加は転位の増

殖による転位密度の増加によると考えられる。 その後の αの減少は、セル壁生成による可動転位密度の減

少量と多数析出してきた炭化物に転位が絡み合ったうことで長さが減少したためである 。中断試験法ではク

リープ試験前後の荷重無負荷時に加熱・冷却が繰り返されるので回復の影響は大きくなる 。通常回復すると

αは小さくなると考えられるが、この回復によりセル壁に集まりかけた転位の平均転位間隔が広がり、可動

転位数が増えたためと、断続的に荷重が負荷される中断試験法の方が長時間荷重がかかる連続試験法よりセ

ル竪の発達が少ないためセル壁周辺の転位密度が中断試験法の方が低くなりこの違いが生じたと考えられ

る c もう 1 つの原因としては、中断試験法は超音波の測定毎に表面の酸化膜を除去するので、試験片径が細

くなり、荷重 一定試験のため応力が高くなりクリープ損傷が加速され、セル壁の転位密度に違いが生じたと

も考えられる c

次に応力の違いよる α の変他の違いであるが、中断試験法の 65 、 45MPa の場合、クリーフ。の進行にとも

ない α に極大値が表れるが、 85MPa の場合、板材の結果と同様、 α はクリープの進行と共に単調に増加す

る c しかし、板材と違って αの値は最大で 0.05μsec- I 程度である 。 よって表面き裂による散乱ではないとい

える c そこで破断時間に注目すると 85MPa の破断時間 tr は約 60h で 65MPa の丸俸材 (t ，=360h) の 1/6 にすぎ

ない。これは熱の作用する時間にも影響する。熱が加わる時聞が短くなり転位の上昇運動による消滅や再配

列といった回復の影響が小さくなる 。 また、炭化物間隔の変化が小さいため、釘付けされた転位線長さに影

響は現れにくいc つまり、 65MPa で存在した α の増加、減少、再び増加といった そつの段階がなく、初期

の段階しか現れずに転位の増殖の影響が大きいまま破断に至るものと考えられる 。

クリープ変形にともなう α の変化をまとめると Fig .4-48 のように 3 つに分類できる 。 曲線 (A) はポイド

き裂による散乱が支配的な場合で、そのときの α の変化量は大きい。板材のように比較的初期から表面き

裂が入る場合がこれに相当する 。 クリープ寿命が短い高応力の場合もこのようなカーブになる c 曲線 (B)、

(C) はともに結品粒界やボイド、き裂による散乱の影響が小さく、転位による吸収が支配的である場合に現

れる 。 初期に転位密度が増加することで α は増加する c 中期の α の変化はサプグレイン組織生成による可
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Fig.4 -48. クリープ進行にともなう減衰係数の変化の負荷応力依存性の模式図.

動転位密度の減少により α の変化機構が決定される 。 末期にはサブグレイン内の転位増殖による転位密度

の上昇と転位線長さの増加の影響が大きく、 αは増加する 。 曲線 (B)、 (C)の違いはサブゲレイン組織の生成

度合に違いによると考えられる 。 つまり高応力ではセル構造を、低応力ではサブグレイン組織を主成し

[77 ， 78]、セル内の転位密度はサブクレイン内のそれよりも高い [79] ことや、サブグレインはひずみ速度が

高いほど大きい [80.81 ]ということから、曲線 (B) 、 (C) の違いは応力に依存するものと推定する 。

4.9 まとめ

2.25 o/c Cr・ 1 o/c Mo鋼のクリープの進行にともなう微視組織の変化を減衰係数を通じて評価した。 減衰係数

は寿命消費率と良い相関関係を示した c また、減衰係数と様々な微視組織との関係が明らかになった 。

(1) 板材ではクリープの進行と共に減衰係数は単調に増加する c その変化量は人き く 、表面き裂による散乱

が主原因であることが分かった 。

(2) 丸棒材では，減衰係数は初期に増加後、減少あるいは停滞しその後急増する c この変化は負荷街重に依

存しない現象であった。 組織観察により、末期に至るまでボイドは発生せず、炭化物は初期から多数存在す

ること、転位は炭化物に釘付けされていることが分かった c また、炭化物や結品粒からの散乱による減衰係

数変化に及ぼす影響は小さかった。TEM観察で得られた転位密度と転位線長さから減衰係数変化を求め、弦

モデルにより減衰係数を算出した 。その結果は測定値とよく対応していた。よってこの減衰係数変化は転仕

挙動により支配されていると結論したc 初期の減衰係数の増加は転位密度の増加、中期の減衰係数はサブ

グレ イ ン組織生成にともなう可動転位密度の減少と炭化物に釘付けされた転位が合体することによる長さの

増加、釘付けされていない転位の回復による長さの減少、これらが互いに影響し合った結果生じたもので

あった c末期の減衰係数の上昇はサプグレイン内の転位の増殖と炭化物聞に張り出した転位が合体すること

により、転位線長さが増加することが原因である 。
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(3)負荷応力が大き く 、短時間で破断が起きるとき炭化物の転位組織への影響は小さ く なる E 丸俸材(85MPa)

では、クリープの進行と共に減衰係数は単調に増加する 。 これは 65MPa、 45MPa での初期の変化である転

位密度の増加が影響している 。このことは、破断が短時間になるほど室温での彼壊と近 く なることを 示唆す

る 。

(4) 減衰は転位組織に敏感に反応するが、クリープ進行とともに単調には変化しないため、減衰係数だけか

ら寿命を評価できないことがある。一方、音速は寿命の 60o/c あたりから単調に増加し、末期には初期値の

3% 増となる c 従って、減衰係数と音速の両者を連続してモニタリングすることで、より 信頼性の高い寿命

評価を行うことができる 。
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5 章 SUS304 鋼のクリープ損傷評価

5.1 はじめに

本章では、耐熱用材料として広く使われているオーステナイト系ステンレス鋼SUS304のクリープ損傷評

価に EMAR 法を適用した。前章と同様に、クリープ進行にともなう音速と減衰係数の変化を測定し、これ

らとクリープ損傷との関連性を議論する 。板材に板厚方向に横波を伝ぱさせる横波用EMATを用いた (Fìg.2・

1(b))。 クリープ試験において、減衰係数は、損傷に対して音速より敏感であり、クリープの進行にともな

い大きく増加し、破断直前では、減衰係数が試験前の 10倍近い値となる結果を得た [82.83 1 c また 、 光学顕
微鏡、走査型電子顕微鏡さらに透過型電子顕微鏡により、微視組織の変化を観察した 。 その結束、前章と同

じく減衰係数の変化は、材料の微視組織、特に転位組織の変化と対応していることが分かった 。

5.2 材料と試験方法

本研究に用いた板材試験片の形状とその写真を Fig.5-1 (a)、(b)に示す。 ゲージ部は、板材では幅 18mm

長さ 35mm 、 厚さ 5mm であり、いずれも圧延方向は長手方向である。素材は市販のオーステナイト系ステ

ノレス鋼 SUS304 鋼を用いた。室温での機械的性質は、 0.2% 耐力が 249MPa、引張強さが 637MPa、破断伸

びが 72.8 %- であったc 化学成分を Tab l e5-1 に示す。横波の偏向方向は、荷重方向と平行である 。

クリープ試験は、縦型単レバー式クリープ試験機と加熱電気炉を用い、大気中で 973K で行なった 。 応力

は 、 130、 120、 100MPa を加えた c クリープ試験は前章と同様に中断試験法と連続試験法によって行った 。

中断試験法では、 20、 30 または 100時間おきにクリープ負荷を中断し、炉j令、超音波特性を計測した後、試

験を再開する c 鍛断まで、これを繰り返す。連続試験法では、多数の試験片を用意し、各試験片が所定のク

リープひずみに達する まで、クリープ試験を行い、 その後室温にて、それぞれの超音波特性を測定する 。 用

いた応力は 1 20、 100MPaであった 。 また本章においてもクリープ試験材と隣接した箇所に参照試料を置き、

熱だけの影響を調べた。 Fig.5-1(b) には破断した試験片の写真も示す。 破断部がくびれて破壊に至ったこと

が分かる c

5.3 EMAR 法による減衰測定

ここで用いた横波用 EMAT の受送信の有効面積は 10x 10 mm2 である 。 減衰係数の計測は 2 章で説明し
た通りである c Fig.5-2 に測定した SUS304 鋼試験片の共鳴スペクトルの例を、 Fig.5-3 に減衰曲線 (第 4 次の

モードにおける)を示す。

5.4 組織観察

連続試験法の試験片について組織観察を行った。 第 4 章で示したように観察試料を製作し 、 光学顕微鏡

(OM)、走査型電子顕微鏡 (SEM)およ び透過型電子顕微鏡 σEM) を用いた c 光学顕微鏡用試料の化学エッチ

ンゲ液は、ピクリン酸 :5g一塩酸 :50ml- アルコール :50ml の溶液を用いた 。 また、 TEM 用試験片については

第 4 章で述べたように、紙ヤスリで厚さ 100μm 程度まで薄く仕上げ、電解研磨により試料中心に小さいデ
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130 

Rolling dirertion 

‘ • 
(a) 試敗片形状 .

(b) ク リープ試験前 と破断した試験片.

Fig.5-1. SUS304 針ク リ ープ試敗片 .

Table 5-1. SUS304鏑の化学成分 (masslk ) ・

SUS304 
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をあけ、その周囲の薄い膜部分を TEM により組織観察を行ったc 電解研磨には 10o/r 過塩素酸ーエタノ-)レ

溶液を用いた 。 研磨条件は溶液温度 -200C 、 50V， 200mA である 。 観察には日立製作所製 H-8C泊透過型電子

顕微鏡(加速電圧 200kV)を用いた 。 これらの組織観察の写真をスキャナーでコンビュータに取り込み、そ

の後の解析に用いた 。

5.5 クリープ損傷にともなう超音波特性の変化

5ふ1 中断試験法

Fig.5-4 に、中断試験法にてクリープ試験を行なったときの 973K、応力 130、 120、 100MPa fでのクリー

プ曲線を示す。 同じ応力下においても異なるクリープ曲線を示すことが分かる c Fig.5・5 、 5・6 には、 Fig.5-4

中の 120、 100MPa 下でのクリープ進展にともなう横波の共鳴周波数 (1-6MHz) に対する減衰係数の変化を

示す。 破断時間はそれぞれ 283h、 826h であった 。 また、 Fig.5-5 には、熱だけによる減衰係数の変化も示し

ている 。 Fig.5-5 、 5-6 それぞれにおいて、減表係数は周波数依存性を示すとともに、いずれの応力下におい

てもクリープ進行にともない、大きく増加している。破断直前では、初期値の 10倍以上の値を示すモード

もあった。 それに比べ、 Fig.5・5 中の熱処理だけでは、変化は小さい。

Fig.5-7 に、 Fig.5-5 、 5-6 における 2つの応力 (120、 100MPa) 下での減衰係数とクリープひずみの関係を示

すc 共鳴周波数が1.5、 2.5 ， 3.5MHz 近傍(第三 8、 11 次のモード)での減表係数 α である 。 すべての負荷応

力で減衰係数は、ひずみが 3 o/cまでは急激に増加し、その後 5 o/c位まで 一定または減少し、最後に破断ま

で増加してし 1 く。 この傾向は 2.25 o/c Cr-1o/c Mo鋼の板材の中断試験法の結果とは異なる 。 むしろ丸俸材(低応

力例えば 45MPa) 中断試験法の挙動に類似している 。 2.25守 Cr-1 o/é Mo 鋼に比べ酸化による表面き裂が少な

かったことや酸化膜除去による断面積減少が少ないためと考えられる 。減衰係数の変化は2.25 9子 Cr-l 匁 Mo鋼

ほど、クリープひずみに依存していない 。 他のモードの共鳴周波数でも同様な変化を示していた c

Fig.5 ・8 には、 Fig.5-7 の結果を寿命消費率1/t，(クリープ時間/クリープ破断時間)で整理したものを示す。

応力が 120、 100MPa のいずれの場合も、 α は1/t，=0 . 5 まで増加し、その後 t/t ，=0.7 まで減少する c そしてその

後は、破断まで増加してし v く 。 減衰係数と寿命消費率の関係は応力に関係しない 。 寿命消費率の方がクリー

プひずみより減衰係数と良い対応がある c

Fig.5 ・ 9 (こは、減衰係数 α、相対音速変化 t1VN"、クリープひずみとクリープ時間(および寿命消費率)の

関係を示すc 3.5MHz( 第 11 次のモード)近傍の共鳴を用いた測定値である ι 応力は lOOMPa である 。 音速は

t/t ， =0.2 までは 0.5 7c 程度増加し、その後 α が極大を示す t/t =0.5 まで減少する 。 その後は、破断まで増加して

いく 。 最大変化量は 2 o/c程度である 。一方、減衰係数は 1/ir=0.4 あたりから増加して t/t =0.5 でピークを示し

いったんは減少した後、再ひ1/tr=0 . 7あたりから彼断まで急増する 。 音速の変化とほぼ反対の挙動を示し、減

衰係数の極大値と音速の最小値が同時期 (t/t ，=0.5) で起きている 。
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5.5.2 連続試験法

連続試験法において、 120、 100MPa の応力を負荷した c それぞれ 4 本 (120MPa) 、 11 本 (1∞MPa) の試験

片を用いて、異なるクリープひずみの試験片を作製した c Fig.5-10(a)、(b)に、連続試験法におけるクリーブ

進展に伴う減衰係数の変化を示すc 減衰係数は周波数依存性を示すとともに、 いずれの応力下においても

クリープ時闘が長い程大きな値を示すc Fig.5-1 O(b)において減衰係数は、クリープ時闘が626h( マ)と 746h(

く> )では、 746h の方が低い値を示している 。 これはクリープ損傷度が異なるためと思われる c

Fi g . 5- 11 に、 1 20、 100MPa 負荷時のクリープひずみと時間の変化を示す。 図中の個々の点がそれぞれ 一つ

の試験片を表す。 高応力では、ひずみの累積速度が増加し、早期に破断する 。 同図の 100MPaの結果で、 626h

のひずみは、 746h のひずみより高い。 これは 626h の方がクリープ損傷を多 く 受けてし 1 ることを 示 し、時間

が損傷の基準になりえないことを示唆する事例である 。

Fig . 5- 1 2 には 4.5.3 で示した修正 O法と破断パラメータ PJ37 ，38] から求めた推定寿命消費率 (t/t，)とクリー

プひずみの関係を示す。 応力の違いに関係なく、クリープひずみは 1 本の曲線上に集まり、推定寿命消費率

とは良い相関関係を示している 。 t/t とクリープひずみの曲線は中断試験法におけるクリーフ・時間の曲線

(Fig . 5-4) に類似しており、応力に依存しない。ここでの P と推定破断時間 tr の関係式(式 (4・5)) に含まれる

疋数の C".q は、 973K で数種類の応力下で破断試験を行ない求めた c 結果を式 (5・ 1 ) に示すc

fr =0 716-Rrl 側 (5 ・ 1)

式 (5 ・ 1) を使い推定破断寿命 lr を求めて推定寿命消費率 t/t r を算出した 。

連続試験法の相対音速変化 ð.VfVlI、減衰係数 α とクリープひずみの関係及びこれらと推定寿命消費率 t/t r
の関係を Fig.5 - 13-5-16 に示す 。 共鳴周波数は1.5， 2.5 , 3 .5MHz 近傍(第 5、 8、 11 次のモード)である 。 低

叫ずみ域 (29c 以下)では、クリープひずみは ð.VfV" 、 α とも相関関係を 示さないが (Fig.5 -1 3(b)、 Fig . 5-14(b)) 、

それ以上では、クリープひずみの増加とともに増加してし 1 く。 この傾向は米山ら [11 J も報告 している 。 Fig.5-

1 5(a)、 (b ) には、ð.VfV" とt/t r を、 F i g.5- 1 6(a) 、 (b) に α と 1/t r の変化を示すo �. VfVlI は、 1/iF0.2 までわずかに

増加し、その後t/t =0.4まで減少し、破断まで増加していく 。 α は、 tlt =0.2 までほぼ -定か、わずかな増加

が見られる 。 その後 t/t =0.4まで急増、 t/t =0 . 6 まで減少、そして増加に転じて破断に至る o Fig.子 ]7 には、減

衰係数、相対音速変化、クリープひず‘みと推定寿命消費率の関係を示すc 中断試験法に対する Fig .5 ・9 と同

僚に共鳴周波数が約 3.5MHz (第 11 次のモード)、応力が l OOMPa の結果である o ð.VfV' J の変化は、 α の変

化に対応するが、反対の挙動を示していることが分かる 。 この挙動は、中断試験法の場合と同じであり

(Fig.5-8 参照 )、 4 章で述べた 2.25 o/c Cr-1 o/c Mo 鋼の連続試験法の挙動に似ている 。

また、 Fig .5-1 8(a ) 、 (b)及び Fig .5-1 9(a) 、 ( b ) に、 120、 1 00MPa での連続試験法 ( 0、ム 、 口)、中断試験法

( ・ 、 企 、 ・ )における音速、減衰係数と推定寿命消費率の比較を示す。 連続、中断いずれも同じ傾向であ

る 。 この こ とは試験法(中断、連続)による組織変化の違いが少ないことを示している 。 したがって、連続

試験法で得た試験片の内部組織を観察することで 、 クリープ進行にともなう超音波特性の変化の要因を知る

ことができる c
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5.6 組織観察結果

Fig.5 -16(b)に示す減衰係放変化を特徴づける 10点の試験片(矢印)の微視組織を観察した。それぞれ未

使用材、初期から中期にかけて (t/tr=0.27、 0.33)、減表が極大点をとるピーク材 (t/tr=0.38)、中期から後期に

かけての極小点を取る試料(t/tr=0.48、 0.6、 0 . 67)、破断に誌も近い末期材 (t/tr=0.86、 0.89、 0.98) である。

光学顕微鏡による結晶粒の観察結果の一例を Figふ20に示す。初期と t/tr=0.38、 0.89のクリープtd似材で、

ある。この写fiの長手方向が応力方向である。初期には粒界に析出物は見られないがσig.5-20(a))、クリー

プ材はいずれも粒界に析出吻が見られた (Fig. 5-20(b)、 (c))。クリープ末期では結晶粒が組大化し、応力方向

に伸びている (Figふ20(c))o Fig.5-21 に結晶粒径の変化を示す。結品粒は組大化し、クリープ末期では2倍近

く達している。
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Fig.5-21.クリープ進行にともなう結晶粒径の変化(連続試験法，応力: 100 MPa. 温度 :973K). 

次に SEM、 TEM により結晶粒界に存在するボイドおよび炭化物の観察を行なった。 観察結果の 一例を

Fig.5-22 に 示す。 初期 (t/tr=O) と t/tr=0.27、 0.38 、 0.89 のクリープ損傷材 (100MPa) である 。 析出物はクリープ

前には存在しなかったが (Fig.5-22(a)) 、 t/tr=0.27 では粒界に析出物が見られた 。 これは粒内の炭化物が結晶

粒界に析出してきたものである 。 t/tr=0.27 では微細な析出物 (く 1μm) であったが、クリープ変形が進むにし

たがって凝集 ・粗大化していった o t/tr=0.38 、 0.89 では大きさは 2-3~lm 程度になった 。 エネルキ分散型 X線

分析装置 (EDX)によ ってこの粒界炭化物の成分分析を行った c その結果を Fig.5 -22の各写真の右に同時に示

すc 矢印の炭化物の分析を行っている c 炭化物は分析領域より小さいため母地の影響も含んでいる 。 分析結

では、粒界析出物は母地と比較して Cr を多く含んでいることが分かる 。 よって Cr系の炭化物であると推

定できる 。

ボイドは、 t/tr=0.38 以降で観察された c SEM によるボイドの写真を Fig.5-23 に 示す。 t/tr=0.38、 0.89 での

写真である c 大きさは最大でも 5μm 樫度で、平均 1 μm であ った 。 Fig.5-24 に粒界に析出した Cr 系炭化物

の数密度を、また Fig . 5-25 にはボイドの数密度を示す。 析出物は、クリープ開始とともに急憎しその後はほ

ぼ一定になる c またボイドは、t/tr=0.38 以降破断までは増え続け、最終的にはボイドが合体してき裂になり

破断に至ると考えられる c
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最後に TEM 観察結果を Fig.5・26~5-36 に示す。 100MPa でクリープ変形させた連続試験法の試料の TEM

写真である。この写真は試験片の厚さ中央部から取り出している。 また、これらの写真から 4 章と同様に

して転位密度と転位長さを求めた。

クリープ前の組織では、もつれ合った転位が見られるが、比較的一様に分布した多数の転位が観察され

る 。 これはこの材料が引きぬきによ り作られたものであり、試験片加工前の溶体化処理でもその加工ひずみ

が残っていたと思われる 。 また双晶も見 られる (Fig.5-26)。 クリープの進行にともない転位は増殖し、絡み

合っ た転位網が多く観察され、 Fig.5・27(a)、 5-28(a) 中の矢印 (A) で示すようにセル壁の形成が見られる。ま

た 5・28(b) 中の矢印 (B) は析出物と推定される、その大きさは 100Â以下であった。 Figふ29 は αが極大値を

示した点(t/tr=0.38) の組織である。規則的なサブグレインの形成が認められ、それにともないサブグレイノ

内の転位密度は減少している。 Fig.5之7， 28 で見られたセル壁が、クリープ進行につれて転位の規則的配列

から次第にサブバウ ンダリーへ変化していっている [76] 0 さらにクリープ進行するとサブグレインの形状

や大きさは変化し、サブグレイン内の転位密度は減少している (Fig.5-30 ，31 ， t/t
r
=0 .48, 0.60)0 Fig.5-30(a) 中の

矢印 (A) はサブパウンタリーを示す。 まだクリープ変形による転位密度の減少過程(回復)が起きていない

部分がわずかに見られた。その部分の TEM観察の結果を Fig.5-36(a ) ， (b) に示す o Fig.5-36(c) の分析結果から

ラス組織の α-Feであることが分かった。さらにクリーフ。の末期段階(Fig .5-32-35 ， t/t r=0.67-0.98) においては、

サブグレインは微細化しながら、さらにサブグレイン内に新たなる転位の増殖が見られ、転位密度の上昇が

見られる 。 破断直前ではサブグレインは、一方向に伸びたような形になり、サプグレイン聞の方位差が大き

く なり、 1 次、 2次すべり面に平行になっている [ 84] と考えられる 。 サブグレイ ンはクリープ進行につれて

微細化され、破断近く σig .5 -35 ， t/t r=0.98) では大きさは 2-3 μm であった 。 本実験の条件では、転位クリープ

が支配しサブグレイン及びセル構造が観察されることは報告されている [77] 。
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Figふ29. TEM による組織観察写止 (t/tr=0.3 8 ， 近続試政法，応力: 100MPa，混度: 973K) ・
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Fig.5-33. TEM による組織観察写兵 (1/t ，=0.86，連続試験法，応力: 100MPa，温度 : 973K)・
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5.7 組織変化による減衰係数への影響

クリープ損傷にともなう様々な金属微視組織変化の中から、減衰係数に影響を及ぼす因子として、 3 章

で述べた 3 因子のほかにボイドによる散乱ついて検討を行った c

5.7.1 結晶粒界による散乱

Fig.5 ・~1 からクリープの進行につれて結晶粒が粗大化していったことが分かる 。 その変化量は初期値の 2

倍近くになった 。 4.7.1 で示したように結晶粒径が、超音波の波長に比べて十分小さい時は、 結品粒界での

散乱は式 (3-1) で表される [53J c この式にほぼ弾性定数のほぼ等しい炭素鋼に対する S=~.~5xlO・ )(1 μse C-'/~lm '

[3~) を用いると、上記粒径増大による減衰係数の増加は α、=~.7~xl0・3 μsec. 1 (j己3.5MHz) にとどまる 。 また、

Fig.5-~1 から結晶粒径は単調に増加していることから、 Fig.5-16 中のt/t ，=0.6付近での減衰係数の減少は粒界

散乱では説明できない。

5.7.2 析出物とボイドによる散乱

光学顕微鏡や SEM観察範囲内において、マイクロクラックは観察されなかった c それゆえ、ここでは析

出物およびボイドによる散乱を考える 。 ここでの析出物は 4章で計算したものとほぼ等しいと考えられる 。

また 、 Cr 系炭化物を散乱体とすると、その大きさは ~~lm 以下であり、それは観察している超音波の波長

(>0.5mm) より十分小さ く 、 Rayleigh 領域での散乱を考えればよいc この散乱による減衰は、式 (3-~-3・6) で

表される [53.57] 0 計算結果を Fig .5-37 に示すc 炭化物を前章と同じ Cr 系の炭化物の 一極である M、よれと仮

疋し [74.77ト 4章で述べたように密度を求めた。 炭化物のE、 vは Cr と同じ仮定した炭化物(E= 195GPa, v=0.3 、

ρ=6.::!x10-'kg!m3 ) を用いた む ただし、母材 (y-Fe) のヤング率やポアソン比には E=195GPa、 v=O.3 を用いた c 析

出物径供与m で α=0.01μsec . 1 になるには、炭化物の体積分率が 100% を超え現実的でないc それゆえ、炭化

物がこのクリープ損傷に伴う減衰係数に及ぼす影響は小さし ' 0

つぎにボイドによる散乱を考える c ボイドの大きさは最大でも 5~..lm であり 、 観察している趨青波の波長

よりも十分小さいので、この場合もやはり Rayleigh領域で、散乱が生じると考えられる 。 散乱による減衰は式

(3-::!) から式 (3 ・6) で表わせる [53 .5 7J o これらの式を用いて減衰係数 α をボイド半径 α=1 、 5 、 10μm、ボイ

ドの体積分率 q=0.OOOl-0.01 闘で求めた c 計算の上限は 4 章と同様に決定した c 計算結果を Fig.5・38 に示す。

ホイド径 a=5μm で α=0.01μsec 1 になるには、やはりボイドの体積分率が 100CÆ を超えかなり現実的でない。

それゆえ、ボイドがこのクリープ損傷にともなう減衰係数に与える影響は無視できる c
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Fig.5-37. 炭化物からの散乱によるシュミレーシヨ ン .
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5.7.3 転位による吸収

結晶粒界・ボイド・析出物による散乱では、クリープによる減衰係数の変化は説明できな t ¥ c それゆれ、

4 章と同様に減衰係数は転位による吸収を反映していると考えられる 。

Fig.5-26-5-35の転位構造の変化の観察結果と従来までの定量的検討結果 [76‘85 ・90]から、クリープ進行に

ともなう転位組織の変化を考える 。 Fig.5-39 に岡崎らの実験結果 [87] を参考にしたクリープ寿命比と転位密

度変化の模式図を示す。全転位密度を pI、サブバウンダリーを構成する転位密度を Psb、サブグレイン内の
転位密度を p とする o P および Psb はクリープ進行にともなって増加し、その後飽和する c ρg は、転位が

sg 

サブバウンダリーに吸収される結果として減少してし 1 く。この減少は定常クリープが始まるまで続く 。定常

クリープ状態では、転位の増殖と消滅が釣り合い、結果として p 、 p 、 p はほぼ-定に保たれる 。 クリ-
sb sg 

プ末期では、急激な変形により、サブグレイン内で激しい転位の増殖が起こり、 Pr、 Psb 、 psg は増加する o こ

のような変化に対応して、運動可能な自由転位の密度 p は初期に極大値を示したのち、減少し定常クリー
/ 

プ中はほぼー定に保たれ、加速クリープでは増加する。これら可動転位の密度p と減衰係数 αの変化(例え
f 

ば Fig.5・ 16(a) ゆ))は非常に類似していることから、減表係数の変化は、可動転位の密度今と密憶に関係が

あると推定される 。

以上の変化に対応する定量的測定結果を示す。 Fig.5-40 に、 Fig.5-26-5-35 の TEM 観察から求めた平均転

位密度八!と平均転位長さ L ， の変化を示す。 ここで対象とした転位は、粒界やサブバウンダリーに堆積した

転位ではなく、結品粒内やサブグレイン内に存在した両端が拘束されていない孤立した転位だけである 。な

ぜならば、上述したように孤立した転位こそが減衰変化の主要因となり得るからである 。ここでのクリープ

開始前の転位密度は 10- '3 m -~ オーダーであり、純金属中の単結品の転位密度が普通 10'2 m -2 程度であること

から [59J、転位密度は高い o ^ l は t/t ， =0.35 までわずかに増加し、 t/tF0.40 で極大値を示した後、 t/t ，=0.50 まで

減少し、そして破断まで増加していく 。 また L ， も転位密度の同僚に t/t ，=0.35 までは、 ー定またはわずかに増

加し、 tArd-40 で極大値を示した後、 t/t ，=0.50 位まで減少しその後破断まで増加する 。

これら百M による直接観察から得たへと LI を用し 1 て、式 (3-14) から減衰係数を算出した。 結束を測定値

( ・印)とともに Fig.5-41 に示す。 ここで用いた定数は、パーガースベクトル b=2 .482xlO ' "m 、 G=80.8GPa

!=3.5MHz である c また Fig.5-40の転位密度、長さを用いて初期の減衰係数(α=0.0053μec- ') から求めた転位

による粘性係数 B(=2 .44μNsec/m~) を用いた。 この B の値は純鉄中の刃状転位の値 B=340μNsec/m~ [60] より

小さい値となっている 。 Fig.5-41 の計算値を実演IJ値と比較するためには、第 4 章で述べたように 八I OC ^ 
L ， ∞ L という仮定が必要である 。 実際、 Fig.5-41 の測定値と計算値は良い '致を示しており、本章におい

てもこれらの仮定の妥当性を示すとともに、減衰係数変化の主要[ßlが転位の仮動によるエネルギー吸収であ

ることを強く裏付ける結果となった 。 式 (3 ・ 14) の周波数依存性に関しても Fig.5-16 で認められ、転位振動

が主因であることを支持している 。 Granato と Lücke は減衰係数と同様に音速に対しても検討し、式 (3-15)

を導出した [39] c 同式は転位密度と転位線長さの増加は音速の減少をまねくことを示している c 趨青波によ

る転位の運動は、弾性率の低下をもたらし、音速の減少につながる。 Fig.5-41 において、減京係数が同大(直

を示す t/t，で音速が極小値を示している (Fig.5-18(b)) ことは、このモデルから理解できる c ただし、クリー

プ進行 (t/t ，>O .4)にともなって、母材から不純物が析出物してゆき 、 母材内での原子間結合力が強まる 。 この

効果は弾性率を単調に増加させ、音速の単調増加をもたらす。 したがって、 Fig.5-9 と 5・ 17 の音速の変化に
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Fig.5・39. SUS304 ステン レ ス鋼のクリープ進行にともなう転位密度変化の僕式図 [87] .

104 



園圃圃圃置園田園薗薗量量薗

1.0 

1.0 

Fig.5-41. ク リ ープ進行による減衰係数の変化の計算値と実測値の比較

( 連続試験法.応力 : 100MPa‘温度 : 973K 共鳴周波数は 3 .5MHz 近傍 )・

/
 

よ
子

/
 
¥
 

Fig.5-40. ク リー プ進行中の転位密度と長さ の変化

(連続試験法 ， 応力 : l00MPa、温度 : 973K). 

0.05 

nu 
n
u
 

n
u
 

ハ
unu
 

20 

n
U
 

1
A
 

{門'E
円
有
)
-
こ
一
〈

¥
 

0 

0.6 

0.4 {
Eユ
}
-
J

0.8 

0.8 

0.6 

0.6 

『

4
E
E
ｭ

-rf'
 

‘, •. 

105 

r
 

&
E
a
 

/
/
 

&
E
L
 

必
斗

ハ
U

0.4 

0.2 

0.2 

0.2 

0.0 
0.0 

0.20 

0.15 

?j 0.10 
r/) 

ユ

ロ



は、転位組織変化の影響と母材の弾性率変化の影響が含まれている 。

以上の考察から、本研究で観測された減表係数の変化が転位構造の変化に起因することが明らかとな っ

た。 Fig.5-26-5 ・36 で示した転位構造の変化や Fig.5-40 の孤立転位の密度変化は、 Fe-3 与を Si 合金 [88 ‘ 89] や Cu ­

AJ 合金 [90] において同様に報告されており、以下のように理解されている [76.86.87] 0 クリープ試験開始と

ともに転位密度は増加し、クリープ変形が進行する 。 その後、増殖した転位が絡み合い、サブグレインの形

成が始まる 。 その後も変形は継続するため、全体の転位密度は増加してゆくが、生成された転位は 主にサブ

グレインの形成に費やされる 。サプグレインの数は増すが、内部の孤立した転位の密度はサブグレイ ン境界

に吸収されて低下する 。 しかし、変形が次第に加速すると、増殖した転位の量がサプグレインの形成に費や

される量を上回り、孤立転位の数が増加する c 最終的には、サブグレインや結品粒界、析出物に過度に堆在

した転位からき裂やボイドが生じて破断に至る 。 本研究においても同様の組織変化が生じたことが考えら

れ、 t/t ，=O.4付近で現れた減衰係数のピークは、増殖した転位が絡み合いサブグレインの形成が始まった段

階に対応すると考えられる 。 このように、電磁超音波共鳴法はクリープ進行にともなう内部組織変化、特に

粒内の転位組織を的確にとらえることができ、非接触損傷評価に有効であると考えられる 。

5.8 まとめ

オーステナイト系ステンレス鋼 SUS304 のクリープの進行にともなう微視的組織の変化を EMAR 法を用

いて音速および減衰係数で評価した 。 また、減衰係数と様ヤな微視組織との関係が明らかになった。

(1 ) 減衰係数は初期にわずかに増加後、寿命の 40-50%聞でピークを示した後、減少し寿命寿命の 70o/c 位か

ら急増する 。 この変化は負荷荷重や試験方法(中断試験、連続試験報)に依存しない現象であった。

(2) 減衰係数は、クリープひずみや時間より寿命消費率とよい相関関係があった 。

(3) 減衰係数はクリープ損傷過程に対して敏感であり、その変化は、クリープ初期から見られたボイドや析

出物の散乱効果よりも転位による吸収効果に支配される。

(4)TEM観察からクリープ変形中の転位密度(全転位密度、サブバウンダリーでの転位密度、サブグレイン

中の転位や自由に運動可能な転位の密度)の模式図を示した。 そのうち、自由に運動可能な転位密度の変化

は減衰係数の変化に対応していた 。

(4) 弦モデルにより減衰係数と転位組織の変化を対応つけることができた。

(5) 減衰係数と音速の両方をモニターリングすることで、より精度の高い寿命評価が可能になる 。

(6)EMAR 法は、クリープの進行にともなう転位組織変化をとらえることができ、クリープ損傷評価と寿命

予測を行える可能性を持っていることを示したc
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6章結論

本研究では、 EMAR 法を用いて高温用金属材料のクリープ損傷にともなう微視組織の変化と超音波特件

の変化、特に減衰係数との関係を解明し、 EMAR 法の実機への適用性について議論したc ボイラ一機器に

広く使用される ~.~5 o/c C r・ l Ck Mo 鋼と耐熱材料としてよ く使用されるステンレス鋼 (SUS304) を、大気中で

923K と 973K の温度下で、それぞれ数種類の単軸応力を負荷し、クリープ損傷の進行にともなう超音波特

性の変化を調べたc さらに、それらの試験片から組織観察を行ない、クリープ損傷中の材料の変化を観察し

た c 非破壊と破壊の両面からクリープ損傷を評価した。各章で得られた要点を下記に示すc

1 章では、現状のクリープ損傷や経年劣化による材料組織変化に対する非破壊評価妓術をまとめた c との

伎術も、ある材料、特定の損傷形態(例えばボイドが支配的な損傷)、特定の部位(例えば表面だけ)では、

実験室段階では煩傷度を評価でき、劣化度や余寿命診断ができることが示されているが実用化されるに至つ

てはいないc また、よく慎傷評価に用いられる超音波法やレプリ力法が、多数存在する高温機器のケリープ

等による劣化診断を、簡便かつ迅速に行える訳ではない。というのもいずれの方法でも、非測定物は高温で

使用されているものであるから、表面が酸化膜で覆われている 。 これからの方法では、その酸化膜を取り除

いて研磨しないと計測できない。これらの検討結果から、非懐触で、迅速かつ簡便に浪IJれ、その変化が材料

内部までの情報を含んだ計調IJ 方法の確立が望まれていた。そして、その変化が材料の微視組織の何をとらえ

ているのかが明確な評価方法が必要であった 。本研究で提案した電磁超音波共鳴法は、以上の要求を満たす

ことが分かったc 検出感度の点でも媛触式センサーに依存する従来法を大きくしのぐものである c

2章では、本研究に用いた横波用EMATと軸対称SH波EMATの超音波発生原理を説明したc そして EMAR

法による減衰の測定方法および計測システムの特徴を示した。この方法により材料の絶対的な減衰係数が測

定できることを示した c

3 章では、減衰係数とクリープ損傷で発生する材料微視構造の変化との関係を示した 。 減点係数は散乱に

よる減衰と吸収による減衰の和で表され、散乱は結晶粒界による散乱、析出物やポイドなどによる散乱があ

り、それぞれの減衰係数と因子との関係を示した 。 また吸収による減衰では転位による寄与が支配的であ

り、これによる減衰・音速変化を表現する弦モデルを説明した c ここで示した関係は、クリープ損傷にとも

なう減衰係数の変化と材料微視組織との対応を明らかにし、主たる原肉を特定するのに用いた 。

4章では、 2.25%-Cr-l o/c Mo鋼の板材および丸棒材の試験片のクリープの進行にともなう微視組織の変化を

減衰係数で評価した 。 減衰係数は寿命消費率と良い相関関係を示した c また、減衰係数と篠々な微視組織と

の関係が明らかになった c板材ではクリープの進行と共に減衰係数は単調に増加する 。その減衰係数は大き

く、表面き裂による散乱が主原因であることが分かった 。 丸俸材では、 減衰係数は初期に増加後、減少ある

いは停滞しその後急増する 。 この変化は負荷荷重に依存しない減少であった 。 組織観察により、末期に至る

までボイドは発生せず、炭化物は初期から多数存在すること、転位は炭化物に釘付けされていることが分

かった c また、炭化物や結晶粒の散乱による減衰係数変化に及ぼす影響は小さかった む TEM 観察で得られ

た転位密度と転位線長さから弦モデルにより減衰係数を算出した。その結果は測定値とよく対応していた 。

よってこの減衰係数変化は転位挙動により支配されていると結論した。初期の減衰係数の増加は転位密度の

増加を反映する 。中期の減衰係数のピークは、サプグレイン組織生成にともなう口]動転位密度の減少と炭化
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物に釘付けされた転位が合体することによる長さの増加、釘付けされていない転位の回復による長さの減少

が互いに影響し合った結果生じたものであった。末期の減衰係数の上昇はサブグレイン内の転位の増殖と炭

化物聞に張り出した転位が合体することにより、転位線長さが増加することが原悶である 。

負荷応力が大きく、短時間で破断が起きるとき炭化物の転位組織への影響は小さくなる 。 丸棒材(85MPa)

では、クリープの進行と共に減衰係数は単調に増加する c これは 6.5 MPa、 45MPa での初期の変化である転

位密度の増加が影響している 。 このことは、破断が短時間になるほど低温での破壊と近 く なることを示唆す

る 。

減衰は内部組織に敏感に反応するが、クリープ進行とともに単調には変化しないため、減衰係数だけから

寿命を評価できないことがある。一方、音速は寿命の 60匁あたりから単調に増加し、末期には初期値の 3lfc

増となる 。 従って、減衰係数と音速の両者をモニターリングすることで、より信頼性の高い寿命評価を行え

ることが示唆された c

5 章では、オーステナイト系ステンレス鋼 SUS304のクリープの進行にともなう微視組織の変化を EMAR

法を用いて音速および減衰係数で評価した。 また、減表係数と様ヤな微視組織との関係を明らかにした。

減衰係数は初期にわずかに増加後、寿命の 40 --50o/c闘でピークを示した後、減少し 707r 位から急増す

る 。 この変化は負荷荷重や試験方法(中断試験、連続試験報)に依存しない現象であった 。 減衰係数は、ク

リープひずみや時間より寿命消費率とよい相関関係があった。減衰係数は、クリープ損傷過程に対して敏感

であり、その変化は、クリープ初期から見られたボイドや析出物の散乱効果ではなく転位による吸収効果に

支配される 。 TEM 観察からクリープ変形中の転位密度(全転位密度、サブパウンタリーでの転位密度、サ

ブグレイン中の転位の密度や自由に運動可能な転位の密度)の模式図を示した c そのうち、自由に運動可能

な転位密度の変化は減衰係数の変化に対応していた。弦モデルにより減衰係数と転位組織の変化を対応つけ

ることができた 。減衰係数と音速の両方をモニターリングすることで、より精度の高い寿命評価が可能にな

る 。 EMAR 法は、クリープの進行に伴う転位組織変化をとらえることができ、クリープ損傷評価と寿命予

測を行える可能性を持っていることを示した 。

今後は、種々の材料において損傷と減衰係数の関係を導いてデータ ベー ス化して 、 高温機器の損傷劣化評

価および余寿命評価に適用していきたい c 寿命・余寿命評価システムを Fig.6-1 示す C このシステムには、本

論文で述べた非破壊的な損傷評価とそのデータベースの他に、正確な材料強度デー夕、実機で損傷したもの

の非破壊および彼壊データや構造解析技術も必要となる c この研究を基に実機での崩傷評価技術の向上を図

りたい 。
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