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　　　　　　　　　1 緒　 　 言

　高 Cr フ ェ ライ ト系耐熱鋼は，高温プラ ン ト用構造部

材と して 開発され，蒸気タ
ー

ビン ・ボイ ラなどに使用さ

れて い る．これ らの 材料は実機使用 中に クリ
ー

プなどに

よ る劣化 損 傷 を受け るが，そ の メ カ ニ ズム は十分明 ら

か に されて い る とは言えない ．こ れ ま で の 研究で は透過

型電 子 顕微鏡 （TEM ）な ど を 用 い た 組織観察 に よ っ て 劣

化 ・損傷を 評価す る試 み が な され て い るが ，定量的評価

は容易で は な い．一方 ，近年 で は ミ ク ロ 構造 の デ ジ タ ル

解 析 技術 が 発 展 し EBSP 法 （Electron　 Back　 Scatter

Diffraction　Pattern：後方散乱電子線解析）が広 く応用 され

て 成功 をお さめ て い る．そ こで複雑な ミ ク ロ 組織を有す

る 高 Cr フ ェ ライ ト鋼の ク リープ損傷に対 して EBsp 法

によ る観察 及 び評価が可 能で あ るか に つ い て 検討す る，

　　　　　　2　供試材
1，・2）及び実験方法

2．1 供試材　供試材 は タ
ービ ン ロ

ー
タの 余長部か ら採

取 したもの で ある，kble　1 及び Table　2 に化学組成及び

熱処理 条件を 示 す，焼 戻 し材 に つ いて ，873K に お い て

196MPa で の ク リ
ー

プ試験を行 い ．ク リープ破断時間 は

6579h （100 ％）で あ り，中断材 は 1315．8h ．2631．6h（20％ ，

40％）の 供試材を準備した，Fig．1 に 未使用材 ・中断材

（40％）
・破 断 材 （100％）の 供試 材の TEM 写 真 を示 す．供 試

材 は 複雑 な マ ル テ ンサ イ トラ ス （以 後，ラ ス と 呼ぶ ）構造

を示 す．

2．2 研磨条件　EBSP 測定で は 電子 線 の 反 射 回折に よ る

菊池パ タ
ー

ン を元 に 結晶方位解析を行 う ため観 察表面

の 状態が重要となる，観察面 に は砥粒径の 1β 程度の加

工 ひ ずみ 層が導入される の に対 し，電子線の進入深 さ が

50nm と非常に 浅い ため，供試材 における最適研 磨条件

を見出すためこ と が必要 とな っ て くる．そ こで，未使用

材
・中断材破 断材そ れ ぞれ に つ い て 粗研磨，精研 磨，仕

上 げの 三 手 順 で 研 磨時間 を変えて 行 っ た．粗研磨に は 耐

水 サ ン ドペ ーパ ーの＃180−＃2000 を用 い 研磨時間 は 各段

階 につ き，お よ そ 30 分 以 上 と した．精 研磨に は 砥粒サ

イ ズ 6pm ・・O．25pm の ダイ ヤ ス プ レーを用 い，1時間行 っ

た ．仕上 げ に関して は，砥粒サ イズ O．04μm の 懸濁液を

用 い た琢磨を 行な っ た，琢 磨 には，化学的 研磨 と機械的

研磨 を併用 す る こ と の で き る 琢 磨懸濁 液（Struers　op．S）
3）

に よ り表面の 加工 ひ ずみ をで きる 限 り除去 した．研 磨時

間を 長くする と表面が腐食 さ れ過ぎて しまい ，逆 に短す

ぎ る と表面 の 加 工 ひ ずみが 十分 に除去で き なくな る た

め に，本供試材 に対 して の 研 磨時間 は 5 分と した．

2．3　結晶方位解析　結晶方位測定は，日本電子 製サーマ

ル 電界放出形 走査電子 顕微鏡 （JEOL ：JSM7000FS ）に 取

り付けた結晶方位解析装置 （Tex　SEM 　Laboratory：OIM
4．0）で行な っ た．観察 を行 な っ た 面 は，ク リープ試験片

平行部 の 中央断面 で ，外表面近 傍，試 験片 中心 部 とそれ

らの 中央部 の 3 箇所 を測定点 と した，

Table　1．Chemical　composition （mass ．％）． Table　2．　Heat　treatment　condition ．
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　　　　　　　 3　実験緒果及び考察

3．1 結晶方位解析　Fig，3 に琢磨ま で行っ た 破断材の 同

じ場所を 10000 倍で 観察 を行な っ た SEM 像，　 TOPO 像

（Topography＞，逆極点図方位マ ッ プ（IPF マ ッ プ）で ある．

IPF マ ツ プの IQ 値（lmage　Quality），C互 値（Cenfidence

Index）がそれぞれ 190．77，0．63 と比較的に 高 い こ とか ら

今 回 の 観察 が 適正 で あ っ た もの と考 え られ る ．ま た，

TOPO 像 か ら ラス に相当する表面形態が認 め られ る ，そ

こ で 結晶方位測定 に よ り得 ら れ た 解析画像 か ら ラ ス の

成長及び 転位密度 の 変化 に 及 ぼ す ク リープ の 影響 に っ

い て ミス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン の 変化 に着 目して 定量化

を試 み た．
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Fig．3．　SEM 　and 　EBSP 　observation 　for　100％ crept　sample ．

3．2　ミス オ リエ ン テーシ ョ ン解析　未 使 用 材
・
中断材

・

破断材 につ い て ，ラ ス 内の 転位下部組織 をミ ス オ リエ ン

テ
ー

シ ョ ン 分布 マ ッ プ ，す な わ ち，Kernel　Average

Misorientation（KAM ）マ ッ プ と して 表 わ した．　 KAM マ ッ

プ と は，個々 の 測定点 に お ける ミ ス オリエ ン テ
ー

シ ョ ン

を 示す もの で あり，測定点の 近接す る 6点 の 中で 方位差

が 基準値以上 の も の は除外す る た め，基準値未満 の 点 の

平均 によ り測定点 の ミ ス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン を得 る も

の で ある ．

　Fig．4 に KAM マ ッ プに よ る 測定結果 を示す．ミ ス オ

リエ ンテーシ ョ ン は 5
°

以下 の 方位差で あ る と して，5
°

以 上 は境界 とみ な し黒線 にて 示 す．マ ッ プよ り，ク リー

プ に よ っ て ラス 境界が減少す る こ とと，ミス オリエ ン テ

ー
シ ョ ン が ラ ス 境界 に 集 中し て 分布す る こ と が分か る ，

　Fig，5に KAM 　a．。 （Averaged　KAM ：KAM の 面積平均）と

初期値 HVo で 規 格化 した 硬度比 HVIHVo を ク リープ試験

時 間 に対 して プ ロ ッ ト して 示 す ．KAM
。v。

は，2’−4 箇所

臠摩
無4覧4

　　　　（a）Unused　　　　　　　　　　　　　（b）20％ crept

嚢
「

渦
奪
毒盤

　

　

　

 

　

　

　

　
ぎ
ヒ

ぜニじ

鐚
瀞
頭

蕪

懸
撒

　Loading　directio皿

一

b
−H−　ロロ　　　−−−−H−ロ　””う
1 ・

，，
：0
°一・1

°
… af ・acd ・・ l

l ・ 、z ・1
°−2° ・ … f・・ cti ・ ・ l

ia・．3 ：2   3
°

… af ・・ cti ・ ・ 1
・ a 、．、 ：3

り一4σ area・fracti・n　 l
l

。 ， ，
，4
・−5 ・

、 ，eaf ，ac ，i。 ， 【1L＿＿＿瞬一冒r鬯一鬯一一一曽＿一一＿＿1

　　　　 ［コ ・  1
°

　　　　 圏 1
°〜2e

2μ m

　　　　 鬮 2
°〜3

°

　　　　 驤驪 3
・〜4e

　　　　 ■■ ・
・〜5

・

Boundary：＞5°

IcaM 　
。 ，，

　・　（・・5 ・吻 ・ L…
ゐ、

・ 2．5・・2，， ・ 35 ・
a ，，4 ・ 4．5・嗣 15

　　 Fl9・4・Kernel　averagc 　mis ・ rientation 　map 　f・r　steel．

の 視 野 につ い て の 平均 と 上下限 を示 す．ク リープの 初期
に お い て，KAM 　

aV。
と硬 度 比 は 同様 の 低下傾向を 示 す．

な お，破 断時 の KAM 蹴
は 低下 傾向 を示 さな い が，破断

時 に お け る ひ ずみ の 導 入 な ど の 影響 も含め ，さ ら に デー

タ を蓄積 して検討 を行 う必 要 が ある．
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Fig。5．　KAM 　
．v，

　and 　measurement 　result 　of 　hardness　for　crept

　 　 　 steel，
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