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　　核融合科学研究所 （NIFS ）に て 開発 され た 低放射性 V −4Cr −4Ti合金 の YAG レーザー溶接材の 照射環境下 で

の 溶接後熱処理 （PWHT ）の 影響を九州大学応用力学設置の タ ン デ ム 型加速器 を用 い て考察 した．8731（ で の 溶接

後熱処理 に よ り， Ti （O ，
　C，

　N ）析 出物が島状 に 形成 さ れ る領域 と され な い 領域 が 形成 され る が ，
こ れ らの 領域 の

形 成 が 照 射前の 硬度
・シ ャ ル ピー

衝撃特性の 回 復 と密接な 関連 が あ る．溶接後熱処理 は低 温 照射 （573K ）で 高 い

照 射量まで そ の 効果 が 期待 で きるが ，873K 照 射 で は新 た に微細 な Ti（0，　C，N）析出物 が 形成 され，こ れ に よ り硬

度が 上 昇す る こ とが 明 らか に な っ た．
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1．緒　言

　核融合科学研究所 （以下，NIFS と呼ぶ ） で 開発 された

V−4Cr −4Ti 合金［1−3］（以下 ，　 NIFS −HEAT 　2 と呼ぶ ）は，160

kg を超 え る 大型溶解 に もか か わ らず，米国 で 製作 さ れ た

同種 の 大型 溶解［4，5］に 比 べ ，酸素濃度 を 1／2 か ら 1／3 の

148 （wt 　ppm ）程 度 まで 低 減 し，　 Nb 等 の 放射化不純物 も大

幅 に低減す る こ とに 成功 した．一方，核融合炉等の 大型 構

造 物 の 製作 に は
， 各種の 溶接 匚6−8コ，

セ ラ ミ ッ ク ス ・金属接

合 や 管材化 ［9］等の 技術開発 が 必 要 で ， こ の 溶接材 の 照 射

効果 に 関連して も精力的な研究匚10，11コが な され て い る．

　
一

般 に 溶接金属は 溶融部 が急冷硬化 して お り， し たが っ

て 硬度 は上 昇す る が延性が低下す る こ とが知 られて い る．

また ，この 硬化部で は溶接 に伴 う各種 の 欠陥 に よ り，溶接

割れ な どが 生 じや すい ．本合 金 に お い て もレ
ー

ザ
ー

溶接 に

伴 い 溶融 部の 硬化 が 起 こ っ て お り，機械的特性 の 低 下 が 懸

念 さ れ，溶 接後 熱処 理 に よ る溶 接 残 留応 力の 低減 が 必 要 と

され る 匚12，13］．そ こ で 本 研 究 で は，レーザ ー溶 接 さ れ た

NIFS−HEAT 　2に 対 して 最適 な溶接後 熱 処 理 条件 を検討

し ， 熱処理 を施 した 後の 内部組織観察 お よ び 照 射実験を行

うこ とに よ り，よ り大型構造物の 使用環境を模擬 し た 溶接

材料 の 開発を目的とした．

方法 （Bead　on　plate）に よ り作製 （こ の Bead　on 　plate法 の

詳細 に つ い て は，論文［8］参考 の こ と） した。試料 を レ
ー

ザ
ー
照射方向 に 平行，溶接進行方向に垂直な面 に 切 り出 し

た後，厚 さ を O．1か ら0．25mm 程度 ま で 機械研磨 に よ り薄 く

した，電子顕微鏡用 の 試料 は，切断時に 侵入 した 水素除去

の 目的 で 673K （2　hr）の 焼 鈍 を真 空 中 で 行 っ た 後，溶 融 部

（Weld 部）中心 か ら HAZ 部，非溶融部 へ と直径 3mm の 円

盤試料 に打 ち抜き作製 し た．

　溶接後 ， 溶融部中心か ら 1mm の 部分 の み を切 り出 し各

種不 純物元素 の 分析 を行 い ，溶接前 と比較 した 結果を表 1

に示す．こ れ よ り，内部酸素量が 139 か ら 158（wtppm ）と

わずかに 増加す る が，溶接 に伴 う顕著な不純物元素 の 混入

は ない こ とが わ か る．重 イ オ ン 照射は 九 州大学 応 用 力学研

究所設置の タ ン デ ム 型加速器 を用 い ，2．4　MeV の Cu2＋
イ オ

ン を 試料 面 に 対 し て 垂直 に 照射 した．照 射条件 は，低 温

（573K ）お よ び 高 温 （873　K）に お い て O．75か ら 12　dpaま で

の 照 射 を，照 射 強 度，5．4 × 104（dpa／s）で 行 っ た ．

　内部組 織の 観察は ， 損傷 ピーク 近 傍 （500nm ）まで 研 磨

し た 後 ， 背面研磨法 に よ り薄膜化 し
， 透過電子顕微鏡観察

を実施 した．微小転位 ル
ー

プの 型 （格子問原子型あ る い は

表 1　 本研 究 に 用 い た試料 の 溶接前後の 不純 物分析 結果．

2 ．実験方法

　本研 究 に 用 い た 試料 は，厚さ 4mm の NIFS−HEAT2 の 板

状試料を 1273K （2　hr）の 真空焼鈍後，　 YAG レ
ーザ ーを高

純度 の ア ル ゴ ン 雰囲 気中で 試料面 に対 して 垂直 に 入 射す る

H C N 0

Before　welding 29 51 123 ユ39

Weld　metal 35 49 129 158

（wtppm ）
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空 孔型）判定 に は，超高圧 電 子 顕 微鏡 （HVEM ）を用 い て，

室温 に て 電子線を照射 し決定 した （イオ ン 照射 した NIFS −

HEAT2 の 電 子 線 照 射 に よ る ル
ー

プ の 型判 定 に 関 して は ，

論文［14］を参考の こ と）．また，超微小押 し込み 試験機 に て

損傷 ピーク 近傍 の 硬度変化 を測定 し，こ れ よ り照射領 域 の

ビ ッ カー
ス 硬 さ を算 出 し ［14，15］，照射前後 で 比 較 した．

3．実験結果お よび考察

3．1 溶接後 熱処 理 の 必 要 性に つ い て

　図 1 ， 図 2 に溶接材 ， 非溶接材 に 対 して真空中で 873K

お よ び 973K で 1　hrか ら 3000　hr ま で の 熱処 理 を行 な

い ，ビ ッ カ ース 硬さ試験お よ び シ ャ ル ピー
衝撃試験 を行 っ

た結果を示す［12］．熱処理 には酸素の 混入 を抑制す る 目的

で Zr 箔 に て 試料 を覆 い ，石英管 に 真空 封入 して 実施 し た

［16］．図 3 に 873K で の 熱処理 を実施した後，電子顕微鏡

に よ り観察 し た溶融 部 で の 内部 組 織 の 熱 処 理 時 間依 存 性 を

示す．詳 細 な 観察 の 結 果 ，熱 処 理 時 間 が 1hr か ら 10　hr

で すで に微 細 な Ti （o ，c ，N）析 出物 が 高密度 に 形成 さ

れ ，
こ れ に 伴 い ビ ッ カ ース 硬 さ が 上 昇 して い る こ とが わ か

る．一
方 ， 100hr以上 の 熱処理を実施す る と，板状 の Ti

（0 ，C，N）析出物が成長 ・集合化 （島状）して ，ビ ッ カ
ー

ス

硬度お よび シ ャ ル ピー
衝撃特性 が 回復す る．以 上 の 結果 よ

り，本溶接材料 に お け る最適な熱処理 条件 と して ，板状 Ti

（O ，C，N）析出物 の 成長
・集合化が 不可欠で あ る こ とが わ

か っ た．こ の 板状 Ti （O，C，N ）析出物 の 成長 ・集合化 が 熱

処理 温度とも密接な関連 が ある が ， 873K で は 1000　hr程度

で あ る．

　 図 4 に，873K，1000　hr の 熱 処 理 を行 っ た 溶融 部 中

心 ，
お よ び こ の 場所 か ら 5mm ，10　mm （母材 に 対応 ）離 れ

た 箇所で 詳細な内部組織観察 を 行 っ た結果を示 す．溶融部

におい て の み Ti （O，c，N ）析出物が 集合 して 島状 に析出 し

て い るの が 観察 され，こ の 結果 は 図 3 と も一致した．ま た ，

5mm ，10　mm 離 れ た試料で は 1000　hrの熱処理 前 に も観察

され た塊状の Ti （o ，
　c，

　N ）析出物 が観察 され た．図 4 （上

段） の 溶融部中 に示 した暗視 野像 は電子線回折図の 析出物

からの ス トリ
ー

ク で 結像 した もの で あ り，島状 に 析出 した

もの が ，〈100＞方向 に 成長 し た Ti （O ，　C ，N ）析出物 で あ る

こ とが 示 され た．図 4 （下段）で は，溶融部で 島状 に 析出

して い る 領 域 （Ti （o，　c，N ）集合 部） と析 出 の な い 領 域

。
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図 3　 内部組織 （溶 融部） の熱処 理 時間依存性，

47

N 工工
一Eleotronio 　Library 　



The Japan Society of Plasma Science and Nuclear Fusion Research

NII-Electronic Library Service

The 　Japan 　Sooiety 　of 　Plasma 　Soienoe 　and 　Nuolear 　Fusion 　Researoh

Journal　of 　Piasma 　and 　Fusion　Research 　VGI．84，　No．1　 January　Z〕08

（非集合部）に 分けて 観察 した結果を示 して い る．Ti（0 ，　C，
N）析 出物集合部 で は，板状 の Ti （0，　C，N ）が 高密度 に析

出 して い る の に対 し ， 非集合部 で は析出 は観察 さ れ な い ．
一

方 ， 5mm ， 10　mm 離れ た 試料で は微細 な Ti（O，C，　N）析

出物が観察され た。

3．2 低温 （573K ）における照射効果

　図 5 に 1000hr の 熱処理後 の 溶融部 よ り5お よ び 工O　mm

にお ける場所で 573K で 重 イ オ ン 照射実験 を行 い ，内部組

織 を観 察 した 結果 を示 す．図 で は，溶 融 部 で は Ti（O ，C ，N ）

析 出物 の 集合 部 と非 集 合 部 を 区別 して 示 して い る．

　溶融部 で は 照射後 ，
い ずれ も ドッ ト状 の 微小 欠 陥 集合体

が 高密度 に 形成 され た ．075dpa 照 射 に よ り形成 さ れ た微

小欠陥集合体 の 数密度 は ， Ti （o ，
　c ，N）集合部 ：4．1× 1022

mrm3 ，非集合部 ：3．5 × 1022　m
−3，1000　hr熱処理 の ない 試

料 ：4．7 × 1022m
−
3
で あ り，非集合部 にお い て 微小欠陥 の 形

成 が抑制 さ れ る 傾向が 見 られ た．7．5dpa 照射後 の 微小欠陥

集合体数密度 は，Ti （0，　C，N）集合部 ：8，4 × 1022　m
−3，非

集合部 ：9．8　×　1022　m
−3
，1000hr 熱処理 の な い 試料 ；1．0 ×

lO23　m
−3

で あ り，Ti（0 ，　C，N）集合部 にお い て 微小欠陥 の 形

成が 抑制 さ れ た ．

　
一

方，溶融部 よ り 10mm 離れ た 試料 に お い て も，溶融部

と 同 様 に ド ッ ト状 の 微小欠陥集合体 が 高密度 に 観察 さ れ

た．しか しなが ら，い ず れ の 照射量 に お い て も照射後の 微

小欠陥数密度 は 熱処理 の 有無 に よ る有意な差 は確認されな

か っ た．したが っ て ，組織観察か ら溶融部 で は熱処 理 の 影

響 は確認 さ れ た が非溶融部で は そ の影響は顕著で は な い ．

　図 6 に 1000hr熱処 理 後 の 溶融部 お よ び 溶融部 か ら 10

mm の 場所 にお け る 573　K で の 重イオ ン 照射実験後 の 超微

小押 し込み硬 さの 試験結果を示す．図で は比較 の ため，溶

接後 の 熱処理を行 っ て い ない 試料の 硬度測定結果 も合 わせ

て 示 して い る．溶融部 で は照射 量 の 増加 に 伴 い 硬度 の 上 昇

が見 られ た．7．5　dpa 照射後 に は，ビ ッ カー
ス 硬 さが 350程

度 まで 上 昇 して お り，熱処理 を行う前 の 約 1．5 倍近 くの 硬

［ 溶融 翻 ］［玉 ［ ］ ［二亙 ］

爭　　　 譲毒
毳　 　 nt

図 4　 873K ，1000hr 熱処 理 時の 各領域 に お け る内部組織 （上 段 ：

　　 低倍率，下段 ：高倍率）．

度を示す こ とが 明らか に なっ た．また ， 溶融部 よ り 10　mm

離れ た試料 で は，熱処理 に よ りビ ッ カ
ー

ス 硬度が 350程度

まで 上 昇 し，顕著 な硬化 を示すが ，照射量 が 増加 して もほ

ぼ一定の 硬度 （約350）を示 して い る．

　 こ れ まで に著者 ら［10，12］は，JMTR を用 い た 低照射量

（約 0．l　dpa）の 中性子照射実験 よ り，こ の 温度領域 で の 硬化

の 主要 な原 因 は 照 射 に 伴 う格 子 間原 子 型転位 ル
ープ の 形成

で あ り，こ の 温度領域 で は 溶接後 の 熱処理が 照射後 の 硬度

上 昇 を抑制す る こ と に 効果的で ある こ と を明 らか に して い

る．本実験結果 は，こ の メ カ ニ ズ ム が 高照 射領 域 ま で 有効

で あ る こ とを示 して い る が ， 本研究で 実施 し た長時問 の 熱

処 理 （873K ，1000　hr）に よ り微小 な Ti （O ，
　C ，N）析出物 の

形成とこ れ に伴 う母材 の 硬度上昇も否定で きず ， よ り詳細

な検討が 今後必要 と なる，

3．3　高温 （873K ）に おける照射効果

　図 7 に 1000hr 熱処 理 後 の 溶融部 に 873　K で 重 イ オ ン を

12dpa まで 照射 し，内部組織 を 観察 した結果 を示す．溶融

部 で は，内部組織を Ti （o，　c ，　N ）析出 物の 集合 した 部分 と

非集合部に 区別 して 行 っ た．島状 に 集合 した部分 で は，Ti

（O ， C，N）析出物 は，照 射量 の 増 加 に 伴い 数密度 は
一

旦減少

眉
圏

図 5　 573K 照 射時 の 内部組 織の 照 射量 依 存性 （溶融部 お よ び溶融

　　 部 よ り 5，10mm の 場所 ）、
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図 6　 溶融 部お よび 10mm 位置 で の 照射 に よ る硬 度変化 （573K ）．
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図 8　 873K 照射 時の チ タ ン 析 出物 サ イ ズ ・密 度 の 照射量 依 存 性 ，

す る．12dpa で は新 た に形成 され る Ti （O ，C ，N）析出物 と

集合，合体 を繰 り返 し，比 較的大 きく成長 した Ti（o ，c ，
　N）

析 出物 が観察され て い る．一
方 ， 非集合部で は

， 照射 に よ

る 板状 の Ti （O，C，N ）析出物 の 形成 は，4dpa 程度まで 抑

制され た．4dpa で わ ずか に 形成 さ れ た Ti （O ，　C ，N ）析出

物 は，照射量 の 増加 に 伴い 成 長 し，数密度 も増加 した．溶

融 部 か ら 5mm ，10　mm の 各試 料 で は，0．75　dpa照 射 に よ り

板 状 の Ti （o，　c，N）析 出物 が 形 成 さ れ，照 射量 の 増加 に伴

い 成長 ・粗 大 化 した．い ずれ の 試料 に お い て も， 照 射量 の

増加 に 伴 い
，

ぼ ぼ 単調 に サ イ ズ は 増加 し，粗大化 の 傾向を

示 した．

　図 8 に Ti （o ，c，N ）析出物数密度 お よ び サ イ ズ の 照射量

依 存性 を プ ロ ッ トした結果 を 示す．各試 料 の 数密度を比 較

贈
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図 9　 溶融 部，5mm ，10mm 位 置 での 照 射 に よ る硬 度 変化 （873K ）．

す る と，特 に 溶 融 部 の 非 集 合 部 にお い て Ti （o ，c ，　N ）析 出

物 の 形成 ， 数密度 の 増加が抑制 さ れ て い る こ と が 示 さ れ

た．しか し 12dpa 照射で は ， 集合部 ， 5mm ， 10　mm とほ

ぼ 同
一

組織 が 観 察 さ れ た．こ れ まで ， 著者 ら ［14， 17］は

NIFS −HEAT2 お よ び純 V におい て ，照射雰囲気 （真空）か

らの 酸素等 の 不純物 の 侵入 に伴 う Ti （O，C，N ）析出物 の 成

長 を観察 して い るが ，本実験 に お い て も，高照射量領域 で

は こ の 影響 が 無視 で きな い こ とが わ か る．

　図 9 に 1000hr 熱 処 理 材お よ びそ れ を873　K に て 照射した

試料 に つ い て 超微 小 押 し 込み 硬 さ試 験 を行 っ た結 果 を 示

す，溶 融 部 （図上 段）， 5mm （図 中段〉， 10　mm （図下 段 ）に

お い て 溶接前，溶接後，1000hr 熱処理 後及 び そ の 照 射試料

の 硬度測定結果を示 して い る．図で は 図 1 と異なり溶融部

で の 熱処理 後 に よ る 硬度 の 低下 は確認 され な か っ た が，照

射試料 に お い て は，4dpa まで の 照射領域 で は 熱処理 に よ

り硬度の 上 昇 を抑制 した，5　rnm ，10mm に お い て は 1000

hrの 熱処理 後 に 大 きな 硬度上 昇 が 見 られ ，照射量 の 増加

に 伴 い さ らに硬化 した．溶融部 お よ び 5mm ， 10mm に お

け る照射試料 の 硬度 を比較す る と，い ずれ の 照 射量 に お い

て も溶融部 で 硬化が抑制 された こ とが 示 された．

3．4　照射組織 に与え る溶接後熱処理 の 影響

　溶接後熱処 理 条件 の 最適化 と内部組織 と は密接 な 関連が

あ り，溶接後熱処理 条件 の 最 適化 に は，Ti （o ，c ，N ）析出

物 が 島状 に集 合 す る こ とが 不 可 欠 で あ る．す で に 明 らか に

な っ て い る 内部 組織 の 熱処理 温 度依存性 よ り，低温 で の 熱

処理 で は
， 均

一
な微小 Ti（o ，

c
，
N ）析 出物 が 形成 さ れ が ， 温

度 の 上 昇 と と もに 島状析 出物 が 形成 さ れ る．した が っ て ，

島状析出物 の 形成 に よ り，マ トリク ス 中 に 均
一

に 存在 して

い た不純物元素 （特 に酸素） の 集積 が 起 こ り，島状 に析 出

し て い な い 領域 で は ， 不純物 の 純化 が 期待さ れ る．こ の と
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きの 模式 図 を ， 図 10に示 す．また ，
こ の 島状 の 集合体 は ， 溶

融部 に の み 観察 さ れ，レーザ
ー

溶接中 に 強制的 に固 溶した

チ タ ンが 長時間 の 熱処理 に よ り析出した 結果 と考えられる．

　図11に TEM −EDS を用 い た 島状組織 の チ タ ン 濃度の 変化

を 測定 し た 結果 を 示す．（a ）照射前，（b）873K ， 12　dpa イ

オ ン 照射後の 島状組織につ い て 測定を行 っ た 結果 で ある．

照 射前 の 島状組織 の チ タ ン 濃度 は 6wt ％ 程度 で あり，マ ト

リ ク ス の 濃度 よりも 2wt％程度濃化 して い る こ とが示 さ

れ た ．12dpa 照射後 に は 島状組織 の チ タ ン 濃度 が 減少

し，濃度変化が 緩 や か に な っ た．こ れ は 照射 に よ っ て，島

状 組織 か ら溶質 原子 （チ タ ン ）が マ トリ ク ス へ 拡 散 した 効

果 とマ トリ ク ス で は新 た に Ti （0，　C，N ）析 出 物 が 形 成 され

た 2 つ の 原 因に よる もの と推 測 さ れ る．

　詳細 な 議論 に は 島状組織が 形成 され る 機構 を解明 す る こ

とが 不 可 欠 で ある が ， 熱処理 に よ り形成 され た島状 の 析出

が 高温 ・重照射環境下で はチ タ ン あ る い は不純物酸素の 拡

散 に よ っ て 大 きな影響 を受ける こ と も予測 され，島状組織

の 照射環境下 で の 安定性が 今後 の 課題 と な る．

4 ．結言

　 レーザ ー溶接 され た NIFS−HEAT2 の 溶接後 の 熱処理を

真空 中 で 実施 し，銅 イ オ ン 照 射前後の 組織観察並 び に 硬度

測 定 か ら，以 下 の こ とが 明 らか に され た．

1 ）溶接後熱処理条件 の 最適化 と内部組織 と は密接な関連

　 が あ り，Ti （O ，C ，N ）析 出物 が 島状 に 集合 した組 織が 最

　適化 に とっ て 不可欠で ある．

2 ） こ の 島状 の 集合体 は，溶融部 にの み 観察 さ れ ， 溶融 中

　に 強制的 に 固溶した チ タ ン の分布状態 と密接 に 関連 して

　 い る と考え られ る．

3）熱処理後 の 試料をイオ ン照射 して観察 し た結果，い ず
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図10　熱処理 に よ る 島状析 出物 の 模 式 図，

図11 照射 前 （a ），873K （12dpa ）照 射後 （b）の チ タ ン濃 度の 分

　 　 析結 果．矢印 は島状組織 の 境界 を示 すt

れ の 照 射温度 に お い て も低照射領域 で は，溶接後熱処理

に よる 改善効果が確認 され た．特 に 873K 照射 で は ， 溶

融部 の 析出物 が 集合 して い ない 領域 （非集合 部）にお い

　て Ti （0 ，
　C ，N）析 出 物の 形成 ， 数密度 の 増加が 溶接後熱

処理 に よ り抑制 され て い る こ とが 示 さ れ た．

4 ）高照射領域 に おい て ， 熱処理 の 効果が減少す る 理由 と

　して，島状組織の 照射 に よ る消失並 び に 照射雰囲気 （真

空）からの 酸素 の 混入に伴 うTi （0 ，　C，N）析出物の 形 成

が 挙げ ら れ る．
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