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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・一プな どに よ

る劣化
・損傷を 受 け る が，組織形態が複雑で あ る た め ミ

ク ロ レ ベ ル で の 定量 的把握 は 十 分 に な され て い る と は

言 えない ．近年で は ミク ロ 構造の デ ジ タル 解析技術が発

展 しEBSD 法 （Eleciron　Back　Scatter　Diffraction　Pattern：後

方散乱電子 線解析）が 結晶構造変化 の 際 に，広 く応用 さ

れ て 成功 をお さ め て い る，しか し，EBSD 法か ら得 られ

る指標が どの 程 度定 量 的 に 損傷と関 係 づ け られ る指標

で ある か は 明確 で は ない ，

　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 EBSD法 に よ る観察及 び 評価が

可能 で あるか にっ い て検討する．また，併せ て ナ ノ イン

デ ン ター
を用 い て ，微小領域 の 硬 さ計測 との 関係 を調べ ，

さ らに，転位 密度 の 変化 とEBSD 観察に よ っ て 得 られ る

パ ラ メータ の 関係 を検討す 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

タ用 の 高 Cr フ ェ

ライ ト系鍛鋼 で あ り，Table　1及 び
’
rable　2 に 化学組成及

び熱処 理 条件 を示 す．焼 き 戻 し材 に つ い て ，839K〜903K

に お い て 127．5MPa 〜245MPa で の ク リープ 試験 を行 っ た，
こ の うち 839K − 245MPa の ク リープ条件 に 関 して は，中

断材
』
14580．35h （50％ ）を用 い，973K − 196MPa で は，20〜

80％ ，903K − 127．5MPa で は，20％ と60％ の 中断材を用い

た，

Table　l　Chemical　composition （mass ．％ ）．

CSiMnNiCrMQVWNbN

0．夏5　　 0．03　　 0．64 　　 069 　　 100 　　 0、99　　 0 】9　　 1、Ol　　 OO5 　　 004

Table　2　Heat　treatment　condition．

Normahz童ng 1氈tempering 2sttemper孟ng

823Kx5h −
・o ．Q． 843Kxl4h → A．C ． 923Kxl7 ．5h→ A ．C ．

2．2 試料調整 EBSD 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，そ こ で，未 使 用 材
・中断 材

・破 断

材 そ れぞれ に つ い て 粗研磨（耐水サ ン ドペ ーパ ー＃180〜

2000 ま で ），精研磨（砥 粒 サイ ズ 3μ m
〜0．1μ m ア ル ミ ナ

懸濁液），仕上 げ（機械的及び 化学的研磨の 併用 が で き る

コ ロ イ ダル シ リカ研 磨）の 三 手順 で 研 磨時間 を変 えて 行

っ 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

4．6）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，ま た，硬さを計測

した 後 で の EBSD 観察 を行 い EBSD 指 標 と硬 さ と の 対 応

関係 を調べ た ．なおEBSD 指標に は，　KAM （K  el　Average
Misorientation）を用 い た ．
2．4　微 小 硬 さ測定　微小 硬 さ測定 は株式会社 ミ ツ トヨ

製 微小表面材料特性評価 シ ス テ ム MZT −522を用い ，ク

リープ試 験片並 行部中央断面の 粒 内，粒 界 近 傍 をナ ノ イ

ン デ ン テ
ー

シ ョ ン 法 に よ り圧 子 を 圧 入 した，そ の 後，
SEM に よ り圧 痕部の 縦 ・横幅 を測 定 し ビ ッ カ

ー
ス の 硬 さ

式（皿SZ2244 ）に よ り硬 さHVn を算出 した，試 験荷 重 は，
ブ ロ ッ ク幅以 内に圧 痕を圧入 出来る よ うに，5mN で測定

を行 な っ た，

　　　　　　　 3　実験結果及 び 考察

3．l　EBSD 観察　Fig．1に破断材 の 同 じ場所 を500倍 と

10000倍 の IPF（inverse　Pole　figure）マ ッ プ を 示す ，マ ッ プ に

は 特 徴的な マ ル テ ン サ イ トラ ス 組 織 が 明 瞭 に現 れ 境界

の 半lj断が容易に で き る，粒の 直径が60〜90prn程度 で あり，
供 試材 の 旧 オ ース テ ナ イ ト粒径 と ほ ぼ一

致す る，さらに

旧 オース テ ナ イ ト粒 界 もTEM よ り も容 易 に観 察で き る

こ とが分か る．ま た IQ値（  age　Quality）がそれ ぞれ 180．8，
190、6で あ り，CI値（Cenfidence　lhdex）も0．701，0，624と比

較的に 高い こ とか ら，本観察条件 は 良好で あ っ た と認 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 らブ ロ ッ ク の 成長及 び転位密度 の 変化 に ク リ
ープ が

及 ぼ す影響 に つ 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，
3．2　ミス オ リエ ン テーシ ョ ン 解析 Fig．2に   4値 とク

リープ損傷量 の 関係 を WW
、v， 及 び その ばらつ き幅 につ

い て 示 す．ま た KAM マ ッ プ の 数値化に は，0°〜5°
の 各

段階 で の ミス オ リエ ン テ
ー

シ ョ ン 値 を重み付き の 面積

比 を求 めて 計 算 した．式 （1）で 得 られ る値 を 樹 M 、。。と し

た’
WW

・・e
− ｛鰐 姻 弓　 ・・
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ク リ
ープ 損傷量 鶴 の 増加 と とも に柵 4値 の 低 下傾 向 が

認 め られる．こ れ は転位密度の 回 復 と対 応 してい る と考

え られ，EBSD 法 に よ る KL4M 値の 表示が ク リ
ー．一プ 中の

転位組 織 の 変化 を 詳 細 に 捉 え る もの で あ る こ と が 示唆

される．

3．41L4M に よ る ク リープ 損傷評価式 転位密度 ρ の 時

間 t に 対 す る変化 は，転 位 の 増殖 と回復 の 項の 和 と して，
次式 で表わ され る もの とす る．

害譎 ρ
一A

・ρ
2

た だ しAl，　 A2 ： 変数

　積分 して 係数 の 表記を整 理す る と

P ＝ AI　exp （4t）
ろ exp （Alt）＋ ・XP （A ，

C1）

（3）

（4）

　 （a）x500 　 　 　 　 　 （b）・ 】0000
Fig．　l　lnverse　pole　figure　map 　of 　ruptured 　material
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　 Fig．2　K；4M 　vs　creep 　time　fractlon　for　crept 　material ，

　3．3 硬 さ試 験 と EBSD 観 察 の 対 応　Fig．3 に 硬 さ HV ，、
と 5000倍 の 観察結果で の 圧 痕部を 除外 した 憩 観 マ ッ プ

よ り数値化 し た 硬 さ計測位置 近 傍の 翻 4 値 の 関 係 を示

す，

　硬 さ HV 。が ク リープ損傷 量 の 増加 に伴 い 低 トして お

り，IC｛ts｛t値の 低 F も確 認 で き る、こ こ で硬 さ HV
、
と転

位密度 p と の 関係 が 加工 硬 化 理 論 に 基 づ き 式 （2） で 表

され る もの とす る。

　　　　　HV 一
η・x”　b　Vff　 　 　 （2）

　た だ し ， グラ フ 上 で 概 ね 1／2の 傾き を示 す こ と か ら式

（2）よ りHV とmOt4値 の 問 に も ほ ぼ成 立 して お り，K4M 値

は p に対応す る もの と考 え られる．

fOOO

た だ しCl ：積分定数

　転位密度 ρ の FG にお ける初期値を Pe と して，ρfPeを
時間 の 関 数 と して 式（4）を変形 す る と，次式 とな る．

匙 ρ・
A

・
＋
A

，

− Z1
・P ・

exp ・（．・A
，
t）　 　 （5）

　ρ　　 A
，　　　　　　　　 A

，

　前節の 検討 に よ り，ρ と 1WM 値 の 変化 傾向は比 例す る

と考え られ る こ とか ら，式（5）におい て ρ を 砌 M
。。。

に，ρo

を 翻 4av
、O に読み か え て ， 次式 を得 る，

鶏甥
一
警

凸 ・
嘱

磐物 ←A
，
t）…

　腰 認 IC4A｛tヨv。O の 推定式 に よ り ク リ
ープ 損傷時間

との 関係 を Fig4 に示 す，3 つ の ク リ
ープ条件を用い て お

り，ク リ
ープ条件 が異なる こ とに より，推定線の 傾きや

Al，　 A2 が 若干変化す る．従 っ て，　 Al，　 A2 に 温 度 ・応力

の 依存性 が あ る と言 え るが，時間分岐に よ るプ ロ ッ トで

は K ・IMave／wMaveo が 平均的 に 約 O．8 以 下 で ク リ
ープ破断

に い た る と判断 され る，ま た，ク リープ 損傷初期 に お い

て顕 著 な変 化 が 見 られ た．
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Fig，4　KL4MaVK4A4 （a．。o　and 　ereep 　time　fraction　and 　estimation

　 　 　 curve 　fbr　crept 　material ．

　　　　　　　　 4 結　　　言

（1） ナ ノ イ ン デ ン ターに よ る 硬 さHV 。とaM 値 は ，

　　HV
。

o ・K4 、Ldaveに 近 い 傾向を示 し，さらに，硬さと

　　転位密度 の 関 係 か ら刪 が 転位密度 に対応す る

　　 こ とを 明らか に した，

（2） 1WW の 時間変化に 対する推定式を，転位密度の 変

　　化 式 と同形 式 と して 導き，実 験結果 と対応す る 結

　　果を得た．
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