
叢

雲
塁

9
ぢ

霧

雲

£

墓

3
ヒ

醒

落

8
皇

a
萎

器

茎

3
を

2
9
＄

塗

£

3
蔭

言

2
．毅

窪

窯

≧

盛

お

叢

…

：

雪

£

ト

層状複合組織の制御に関する研究

経常研究

組織制御研究部

田頭　扶，藤井忠行＊，城田　透

平成1年度～平成3年度

要　　約

　材料の組織を層状に制御したり，異種の材料を環状に複合化することによって新しい機能や特性の発現が期

待し得るため，近年さまざまな手法での研究開発が行なわれている。本研究は，組織制御の手法である固相無

塩，醐液反応等を活用し，それぞれにおいて層状の複合組織を得るための2つのサブテーマからなっている。

　圃相反応による組織舗御として，当研では既にWやMo等の高融点金属で，“再結晶法”による大型単結晶

の創製技術を確立しており，ここではこれをさらに発展させ，多暦結晶材料（単結晶の層状材）の創製を試み

ている。単結硝化は2次再結晶過程で生じる異常結晶粒成長現象を利嘱しており，この開始温度や時間がCa，

Mgなどのドープ元素量に支配されることから，ドープ蚤を層状に制御することにより2～5層目多層結晶材

料の創製が可能であることを確かめた。さらに，再結晶過程での粒成長挙動や多屡結贔の方位関係，および機

械的性質についても調査検討を行なった。

　置液反応による組織欄御としては，多孔質体へ溶融金属を強制的に加圧溶浸させる方法により摺状複合組織

の形成を試みている。ここで，多孔質体として網対密農の異なるアルミナ半焼結体を，溶融金属として

Pb－S籍合金を用いた加圧溶浸の実験により，アルミナの表弼部に層状の複余組織を形成させ得ることを確かめ

た。この実験において，多孔質体の相対襟度，国持圧力，溶漫温度などのプロセスパラメータの影響効果を明

らかにするとともに，得られた複合層のSEMやEPMAによる組織観察も行なった。

1　まえがき

　近年，材料に対するニーズの多機能化，高性能化の要求

に伴い，材料の複合化技術に多くの期待が高まり，さまざ

まな形態や材料組合せでの複合化の試みが行なわれている。

一般に，複合化された材料の基本的な形態は分散型，繊維

型及び層状型に大別されるが，それぞれについても多様な

手法の適用が可能であり，個々に固有の技術的特長と課題

を有している。本研究は，層状型の形態の複合化に主眼を

置いており，組織制御の手段としての固栢反応および固液

反応の手法を活用したもので，いずれも層状の複合組織の

形成を甜旨したものである。

2　固相反応による金属多層結晶材料の製造

2．｝　緒　　言

　一般に多くの金属材料は通常の製造工程を経て得られた

場合，その材料の金属学的組織は強い加工および焼鈍集合

組織をもつ多結晶状態で使用されるのが普通であり，特殊

な場合には単結晶状態で

＊現在二反応矧郷研究部

摺いられる。しかし，結晶状態である限り，結晶方位によ

る物理的，化学的，機械的性質に異方性が生じることはよ

く知られている。特に，単結晶材料の場合，これらの異方

性が顕著に現れる。しかし，板の多層化（積摺化）と接合

技術によって板面内異方性を小さくし，しかも靱性のある

材料にすることが可能であろう。また，金属材料の“多層

化”技術によって近年盛んに研究開発されている厨状複合

組織をもつ材料の性質を調べることは興味深い。

　幸い，タングステン，モリブデン，クロム等，高融点金

属の大型単結品化の製造技術は二次再結晶現象を応用した

“再結贔法”（物質の層変態から分類すると固桐法の範

疇）により確立している蓋～3）。高融点金属単結晶材はそれ自

身，多結晶材の極めて脆弱な結贔粒界がない点で大きな利

点があるが，すでに述べたように，単結晶材は強い結晶異

方性があるばかりでなく，～度表画からクラックが導入さ

れるとその進行は単く，ヘキ開破壊を生じる。もし結晶方

位を異にする単結晶板を多数贋状（積層）化した多層結晶

材が容易に製造されるならば，使用条件によっては面内異

方性が小さく，靱性と儒頼性に富んだ材料を生みだす可能

性が高いと思われる。本研究はこのような視点にたって，

2次再結贔法を応用したモリブデン金属の多層結鹸材料の
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製造を行った。さらに2次再結晶粒の成長挙動，得られた

多層結晶板の結晶方位関係，機械的性質について報告する。

2．2　実験方法

　多層結晶材を製造するには素材の作製工程に十分に配慮

する必要がある。本実験におけるMo多層結晶素材の作製

は以下のように行った。まず，三酸化モリブデソ（MoOl）

粉末に酸化カルシウム（CaO）を湿式法で10質量ppmドー

プした粉末（Cs）および100質量ppmドープした粉末（C1）の

2種類のドープ濃度の異なる粉末を水素雰囲気中で還元後

ドープ粉末とした。次に図1に示すように，2種類のドー

プ粉末を交互に積層（Cs＋Cl＋Cs＋Cl＋……）し，3

t㎝／cm2の圧力でプレス成型後，水素雰囲気中1850℃，20

時問保持して焼結Lた。焼結体は1200～600℃の温度で最

終圧延率70～80％まで熱間および温問圧延を施した。圧延

材は任意の形状に切断後，1800～2200℃の温度で2次再結

晶焼鈍を行ない多層結晶材を得ると共に，以下に述べるよ

うな2次再結晶粒成長の観察，一次再結晶集合組織と2次

再結晶粒との結晶方位関係および高温での機械的性質につ

いて調べた。

C、

σ’

C，

0’

0、

f　　　～

Cs
Cl

Mo多層焼結体

熱間および温間圧延高温焼鈍
（1200℃一600℃）（！800℃一

　　　　　　　　　2200℃）

C1
　　　圧延率Cs
　　（70％一80％）

Mo多層結品

図1　Mo多層結晶の作成工程，CsおよびClはドープ量（CaO
　　量）の相違を示す層

写真1　2次再結晶粒の成長遇程
　　　　（（乱），（b），（。〕はそれぞれ1900℃，50分，70分，90分焼鈍

　　　後，矢印は成長方向を示す）

Cs→
C1一→

Cト、
Cs’

U　・次再結晶粒

2．3　実験結果および考察

2．3－1　2次再結品粒の発生と成長の様相

　一例として，濃度の異なるドープMo粉末を5層積層し，

前述した作成工程で得られた圧延加工試料を真空高温炉

で。1900℃，50分，70分，90分聞保持後，得られた試料の

板厚断面の金相組織を写真1に示す。1900℃，50分焼鈍

後，写真1（・）で観察されるようにドープ濃度の低いCs層

（両表面層，中心層）で単結晶層が出現している。つい

で，70分後の焼鈍ではCs層で出現した単結晶層がドーブ

濃度の高いC1層に向かって浸蝕しながら成長する。その成

長は90分後の焼鈍でC1層内で衝突して結晶粒界を形成す

る。結果的には3層結晶板が容易に得られる。上述した2

次再結晶粒の発生と成長の様相を図2に模式的に示すと次

のようになる。まず第1段階（乱）では2次再結晶粒はドープ

濃度の低いCs層で発生する。（核発生の機構はすでに多く

の論文で記述Lてある4～眉〕。）第2段階（b）で2次再結晶粒が

Cs層内で成長し完全に単結晶層となる。第3段階（・〕でCs

（b〕

（・）

（d）

図2　2次再結品粒の成長過程の模式図（（b），（。〕，（d）は写真1の

　　（・），（b），（。）に対応する）

層とC帽間の粒界はC1層に向かって成長が進行する。第4

段階（d）でC1層内のほぼ中央でCs層にて出現した単結晶層
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が衝突し結品粒界を形成するという興味深い2次再結晶粒

成長挙動を示す。したがって，このような2次再結晶粒の

発生と成長の過程から，積層型多層結晶材料はドープ濃度

の低い層の数によって単結晶層の数が決定される。すなわ

ち，本製造法の場合，素材作製段階で3層積層することに

より2層結晶（双結晶），5層積層で3層結晶，9層積層で

5層結晶材料が得られることになる。写真2に本法によっ

て得た多層結晶板のマクロ組織を示す。

写頁2　Mo多層結晶：（乱〕　2重層、（b）　3重層，（。）5重層

2．3．2　多層結品板の結晶方位関係

　本製造法によって得られたMo多層結晶板の結晶方位関

係について図3に2層，3層および5層結晶の各々の結晶

層の方位を示す。2次再結晶核粒はすでに述べたように，

C　s層から発生しているがその方位は板厚に対する位置に

よって決定されている。すたわち，両表面層から発生した

2次再結晶粒方位［｛100｝十｛310｝］＜011〉近傍方位とな

り，中心層から発生した場合，｛112｝＜111＞近傍方位であ

る。また，表面層と中心層の問から発生した場合｛113｝

＜332〉および｛112｝＜111〉近傍方位であるという結果を

得ている。このような2次再結品粒方位の出現は一般に圧

延および1次再結晶集合組織が板厚方向に対して優先方位

2層結晶（双結晶） 3層結晶　　　　　5層結晶

成分の集積度の勾配（Texture　Gradient）と密接に関係し

ている。また，得られた2次再結晶粒方位は1次再結晶集

合組織成分の優先方位成分との間に＜100〉または＜110〉

軸を共通回転軸として10＾～30回の関係にあり，1次再結晶

方位成分中弱成分が2次再結晶粒方位となっていることが

見いだされた。

2．3．3　多層結品材の機械的特性

　本法で製造されたMo多層結晶材は超高温耐熱材料の一

つである。したがって，高温においてその強度を発揮しな

げれぼならない。そこで，得られた多層結晶材料の機械的

特性の一つとして高温クリープ強度に対する垂下特性試験

を行った。垂下試験は一種の高温曲げ試験である。多層結

品試料の中央に荷重1kgを垂し，水素雰囲気中1850℃，

！0時間保持後，試験片の曲げ角（垂下値：α）を測定した。

層結晶数と垂下値との関係を図4に示す。明らかに，層結

品数が1（単結晶），2（双結晶，2層結晶），3（3層結

品），4（4層結晶），5（5層結晶）と増加するにLた

がってα値が減少し耐垂下性が向上Lていることが理解出

来る。しかしながら，この結果は，巨視的には高温靱性を

表Lているものと考えることが出来るが，多層結晶の強度

特性を評価する場合，各層結晶の結晶方位関係および結晶

粒界に帯状に存在するドープ元素（この場合Ca濃度）の役

割を今後十分に検討してみる必要がある。

40

姻

　　　30
弓

寧
←

潮　20

十・・

10

＼

1850℃×10時間

　　　　　　　R・D
□・・趾［伽。1・伽1川。1／1表面層から成長・た結晶カ位

図・・趾111・川1／1巾心屑から成長・た結晶方位

鰯・冊／・・l／…／＋l11・1仙11表面および中心硝から成長・た結晶方位

図3　2層結品，3層結晶および5層結晶板の結晶方位関係

1　　　　2　　　3　　　　4　　　　5

　　　　　結晶層数

図4　結晶層数と垂下値の関係

2．　4　　・」・　　　手舌

　以上，本研究課題では固相反応による金属多層結晶材料

の製造として，2次再結品法によるMo金属の多層結晶化

を試み，再結晶粒の成長挙動および多層結晶の結晶方位関

係，機械的性質について調べ以下の事項を明らかにした。

1）金属マトリック中にドープ元素量を調整し，層状に積

層させることにより2次再結晶粒の成長を制御出来る。そ

の結果，金属多層結晶材料が容易に製造可能であった。
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2）　2次再繕晶粒成長（異常結晶粒成長）はドープ濃度の

低い層頒域で2次再繕晶粒の核粒が発生し，高い層領域に

成長する。また核粒の優先繕晶方位は1次再結晶集合組織

の優先方位成分との閲に＜100〉または〈m〉軸を共通圃

転軸として王ぴ～30。の関係にあった。

3）多層結晶材料の高温垂下特性値は層結晶数の増カ邊と共

に著しく減少し，耐垂下性が向上した。

　　　　3　加圧溶漫による層状複合組織の形成

3．1　緒　　言

　溶湯加圧あるいはカ邊圧溶浸は濡れ性の悪い材料組合せに

おげる複合化法として特に膚効な方法であり，分散型や繊

維型の複合材料の製造技術に多用されている。しかし本研

究は，金属～セラミックの層状の複合組織を得ることを目

的にカ嘔溶浸法の適周を試みたものである。す抵わち，図

5に示すように，ここでは多孔質のセラミックに溶融金属

をカ買圧溶浸させ，セラミックの表繭部に層状の複合組織を

形成させるものである。金属～セラミックの組合せでは分

散強化複合材，あるいは繭者の接合という観点からこれま

で多くの研究が行なわれているが，上記のような層状複合

化プ四セスはこれまでにない複合形態であり，新しい材料

特性や機能が期待できるものと考えられる。さらにプ螂セ

スの面での新しい試みとして，溶浸の温度を半溶融領域ま

で拡張している点がある。本研究では，このような複合化

プロセスの技術的可能性を確かめるため，低融点合金を用

いた基礎的実験を行ない，本プロセスに関わる基本現象な

らびに間題点を探ることを主な冒的としている。

溶融又は半溶融金属

／

ρ

越
鰻

300

セラミック多孔質体

！
観網　　　　　複含組織（溶浸部）

200 A

㌔、

　万

0　　　　　　20　　　　　　40

　　　　　　　　Sn（wt一％）

　　　　　図6　Pb－Sn平衡状態図

60

状態図を示すが，合金組成は実験条件に応じて調整した。

例えぱ，温度一定（T＝2至0℃）で園相分率を変える場合は

図中AB線に沿って，また鰯相分率一定（ψ鶯50％）で温

度を変える場合は同じくCD線に沿ってそれぞれ組成を変

化させた。

　溶浸実験に先立ち，セラミックの相対密度と開放気孔率

及び閉塞気孔率を測定し，それらの関係を求めた。これら

の溺定はテトラリソを浸漬液に用いたアルキメデス法によ

り行なった。

　図7はカロ圧溶浸実験に用いた装置であり，金型，ポソ

チ。．加熱炉などから成る。カロ圧溶浸実験の手順は以下のと

おりである。まず，金型内でアノレミナ多孔質体とPb－Sn

合金を重ねて所定の温度に加熱し，合金を溶融または半溶

図5　カ旺溶浸による層状複含化の概念

3．2　実験方法

　実験に用いたセラミックは粒径約！μmの高純度アルミ

ナ粉を半焼結させた多孔質体，稲対密度75，80，90，95％

の4水準に気孔状態を焼結制御したものを準備した。多孔

質体の寸法は28mmφ×15mmの門柱状のものである。

　溶浸用の金属にはPb－Sn合金を用いた。図6に本合金の

上ポソチ

カ邊熱煩
溶融又は半溶敵

『
一一‘‘一■‘i一

シヒータ

○
・“・■

’・
O

繍熱材O 金型
‘

簸 O
O 1…、辻 ○

O O
○ O

‘

下ポンチ
セラミック多孔、

，

ポソチ台

溶融又は半溶融金属

セラミヅク多孔質体

図ア　加圧溶浸実験装置の略図
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融状態に保持する。この状態でポンチにより所定の時間加

圧を行なった後，溶浸されたアルミナ試料を金型から取り

出して空冷する。

　条件因子として，アルミナ多孔質体の相対密度，圧力，

加圧時間，固相分率及び温度を取り上げた。表は溶浸実験

の実験条件である。得られた試料については，条件因子と

関連づけて溶浸量や溶浸複合層のマクロ，ミクロ組織の調

査を行ない，溶浸挙動の検討をおこなった。

表　実験条件

条件因子 水 準

相対密度R（％） 75～95
加圧時問 七（SeC） 30～180

圧力 P（㎏f／cm2） 60～200

固相分率g（％） 0～75
温度 T（℃） 210～270

3．3　実験結果及び考察

3．3．1　アルミナ多孔質体の気孔状態

　一般に，多孔質体に存在する気孔のうち表面に通じてい

るものは開放気孔，表面に通じていないものは閉塞気孔と

呼ぱれており，このうち開放気孔の存在が溶浸に不可欠な

前提条件となる。そこで，上記アルミナ多孔質体の気孔状

態を定量的に調べた。図8は本実験で使用したアルミナ多

孔質体の相対密度と開放気孔率及び閉塞気孔率との関係で

ある。図中，破線は全ての気孔が開放気孔である場合を示

す。これより相対密度が低くなると開放気孔が多くなるこ

とがわかる竈相対密度75％及び80％の多孔質体では存在す

る気孔の大部分が開放気孔であり，逆に95％のものはほと

んど閉塞気孔であることがわかった。

3．3．2　溶浸性に及ぼす条件因子の影響

　加圧溶浸の実験で得られた試料の縦断面の一例を写真3

に示す。黒く層状に取り巻いている部分がPb－Sn合金の溶

浸した部分であり，加圧溶浸によって層状の複合組織が得

られている。この層状複合組織の厚さは，実験条件に依存

するものであるが，溶浸量W（溶浸前後の試料の重量差）

とほぽ比例関係にある。そこでこれ以後，定量的測定が精

確簡便である溶浸量を指標として溶浸挙動に対する条件因

子の影響効果を検討した。

　図9は加圧時間と溶浸量との関係である。溶浸量は加圧
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後急激に増加し，以後緩やかに」定値に近づく傾向を示し

た。この結果から，他の条件因子の影響をみる場合の加圧

時間は180sを標準条件とした。

　図10はアルミナ多孔質体の相対密度の影響である。溶浸

量は相対密度の増加とともに減少するが，これは前述のよ

うに開放気孔の量が減少しているためである。

　図11は圧力の影響を示したものである。無加圧あるいは

圧カレベルが低い範囲ではほとんど溶浸したい。溶浸のた

めにはある値を越えた圧力が必要であり，溶浸への圧力の

効果が大であることがわかった。

　図12は固相分率の影響を示したものである。固相分率の
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影響も大きい。すなわち，固相分率がある値を過ぎると溶

浸量は急激に減少したが，固相分率の低い条件では固相分

率の増加にも拘らず，溶浸量の増加がみられた。

　なお，温度の影響についても調べたが，これは比較的小

さいものであった。

3．3．3　多孔質体における溶浸状態

　得られた試料についてPb－Sn合金の溶浸状態を金属組

織学的に調べた。写真4は試料の表面部のマクロ組織をみ

た一例であり，灰色の部分が溶浸している組織である。未

溶浸部との境界は合金とセラミックが入り組んだ傾斜組織

となっている。写真5は溶浸部における中央部のミクロ組

織である。この写真では白い部分がPb－Sn合金であり，ミ

クロ的にみると合金はかなりまばらに分布していることが

わかる。さらにEPMAによってPb－Sn合金の溶浸層の厚

さ方向の分布状態を調べた。EPMAによる各元素の厚さ方

向に沿うライソプロフィルの一例を図13に示す。溶浸層で

1mm

ト111＋アーミ1一

写真4　溶浸層のマクロ組織
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写真5　溶浸部分のミクロ組織

溶浸部　　　　　　　　　　　アルミナ

図13溶浸層における厚さ方向のEPMAライソプロフィル

はPb，Snともラインの振幅が著しい。これは写真5にみら

れるようにPb－Sn合金がかなり分散した状態で存在して

いるためである。この振幅は未溶浸部に近づくにつれ大き

くなり，合金が漸減していることを示している。しかし，

溶浸層全体でみるとライソの振幅の最大値・最小値はほぽ

」定であり，マクロ的にみれぼ，溶浸はほぼ均一に行なわ

れたとみてよい。

3．4　小　括
　本研究は，溶融・半溶融金属の加圧溶浸を応用し，セラ

ミック材の表層部に金属～セラミックの複合組織を形成さ

せるための複合化プロセスを提案したもので，基礎的な実

験によって溶浸の条件ならびに溶浸層の組織・構造の特徴

を明らかにした。しかし，溶浸の詳細なメカニズムについ

ては不明な点が多く，今後の課題として検討が必要である。

またさらに機能開発を考慮すれぱ，このような材料の材料

特性も合わせて調査しておくことが必要である。
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応カ誘起変態によるバリアント選択過程の解析に関する研究

経常研究

組織織御研究部

宮地博文，古林英一＊1，申島宏興＊2

機能特性研究部

梶原節夫

平成元年度～平成3年度

要　　約

　鋼のオーステナイトからマルテソサイトヘの変態で，緒羅学的に響価な方位関係をもって生成する複数の兄

弟晶（バリアソト）のうち，特定のものだけが選択的に形成される現象を説明するモデルとして，（工）ベイソ歪

みを外力が助ける度含いの大きいバリアソトが選択されるという訂BS｛Ba1n　Strain）Model」と，（2）オーステナ

イトの｛m｝＜u2＞双編せん断歪みを外力が幼ける度合いの大きいバリアソ奈が選択されるというげS

（Twinni㎎Shear）Mode1」が最近提案された。爾者はこれまで公表されている鉄鋼の変態集合組織データをう

まく説闘できるように見える。しかしそれらは変態のどの段階の変馴こ力が影響するかという点に関しては見

解が異なっている。この、煮を明らかにする一つの方法として薯塞らは，変態時における鐙禰の拘東応力の影響

を適当な繕晶系に適用してバリアソト選択現象を調べれぱ解決できると考え，計釧こよる予測と検証実験を

行った。

　すなわち，M呈点以下への冷却（外力はかけない）により，マルテソサイト変態が薄板内で起こるとき，周り

の母橘からこれに作用する絢束応力は板爾法線方向で低下する。このため狗束応力が変態を妨げる割含は，法

線方向への変形の割禽が大きし）ミリアソトほど小さい。その程度は，「BS壬デル」では板繭初期方位とベイソ

歪み量に依存し，一方訂TSモデル」では初期方位のみに依存することがわかった。そして（00！）板爾初期方

位の薄板内で　1εl　l≦1ε呈1（ε1はベイソ圧縮軸方向への歪み，ε・はそれと垂慮方向への歪み）の正方晶マル

テソサイトが生成するとき両モデルに相違の現れることが予測されるに至った。

　そこで上の条件を満足する材料を用意して検証実験を行った。すなわち，M、が室激付近にあるFe－30Ni含金

を冷延焼鈍し，立方体方位の発達Lたオーステナイトの薄板に浸炭処理を施して炭素をO．8％固溶添加したの

ち深冷処理して一翻を正方晶マルテソサイト変態させた。同試料中のγおよびαの集合艦織を狽碇し，バリア

ントの同定をおこなった繕巣，訂BSモデル」を支持する結果が得られた。

1　緒　　言

　マルテンサイト変態においては，母欄とマルテソサイト

棚の間に一定の結晶方位関係がある。結晶の対称性を考慮

すると，一個の母相から結晶学的に等価な方位関係を持っ

た複数の兄弟晶（バリアソト）が生成し得る。しかし実際

にはこれらのすべてが常に生成するわけではなく，材料に

外力が加えられたり内部応カが存在するときは，限られた

ものだげが現れることがわかってきた。これはバリアソト

選択現象といわれる。

　マルテソサイトのバリアソト選択現象を説明するモデル

＃1現在1反応糊御研究都

糊退官

として以下のものが提案されている。

a）形状変形モデル

　これは変態の形状変形，すなわち変態を巨視的にみれぱ

晶癖耐こ平行なせん断歪みと，垂薩な体稜膨張歪みという

変形歪みの含成と見なせるが，これらと外力との相互作用

による仕窮を考え，この形状変形を外カが助ける度合いの

大きいバリアソトが選ぱれるとするPate1とCobenによる

説である1〕。

b）晶癖面モデル

　生成するマルテテソサイトの晶癖面の極が，変態の基と

なった塑性変形においてあまり活動していないすべり系の

すべり方向と対応しているというBokmsとParkerの電顕

観察をもとに，Bor炊とRicb搬anが変態集合組織の説鋤こ

応用したモデルである。活発な系の転位では下部組織が発
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達し，これがバリアントの成長を抑制するという説明がな　　　　　LiuとBungeは変態にともなう表面起伏の高さを顕徴鏡

されている2〕。　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　観察により測定した。そして，選択されたバリアソトの表

C）濡動すべり系モデル

　マルテンサイト変態に付随するせん断変形と外力との直

接自勺相互作用を考えるモデルである。即ち，

　K－Sの方位関係にある｛1u｝γや＜011＞丁は，ちょうどγ

相のすべり面とすべり方向に当たっている。外力に対して

分解せん断応力が大きく活動しやすいすべり系を方位関係

にもつK－Sバリアントが選ぼれるというのが活動すべり系

モデルである3～η。

d）双晶せん断モデノレ

　これもマルテソサイト変態に付随するせん断変形と外力

との直接的相互作渕を考えるモデノレである。即ち，

　｛1u｝γ面上の双晶の生ずる＜u2＞、方向へのせん断変

形が外力により最も助長されるバリアソトが選ぼれるとい

うモデルである葺呈一I靱。

e）格予変形そデノレ

　マルテンサイト変態の現象論における格子変形（ベイソ

歪み）と外力の相互作用を考え，外力によって格子変形が

助長されるバリアソトが選ばれるという考え方をとる
呂～11〕。

　こ二れらのうち，a）～C）は実験結果との一致が悪い（・）

及びb））ことや物理自勺根拠に欠ける（・））ことが指摘され

ている螂〕。一方d）及びe）に関しては十分な検討がされ

ていない。著老らは材料に作用する「外力」が単純引っ張

りや単純圧縮などの場合には，両モデルは同一の結果を導

くことを証鯛した呂〕旬これに対し特別な内部応力（拘束応

力）が作用するときは，両そデルに棉違の現れる場合があ

ることがわかった。以下これについて言十算と検証実験を

行った結果を述べる。

　　　2　薄鋼板内におけるバリアント選択現象

2，1　拘束応力の巽方性の効果

　　橋本は薄鋼板内におげるマルテソサイト変態において

バリアソト選択現象が起こることを指摘し，これを次のよ

うに考察した亘副血郷ち，変形（歪み）を伴うマルテソサイト

変態が固体内で起こるときは，まわりの母相からその変形

を妨げるような拘束応力が働く。薄鍋板ではこの拘束応力

に異方性が現れる。すなわち板面法線方向の拘東応力は他

にくらべて著しく小さいため，変態に伴う変形が同方向に

容易になり，その影響をより多くうけるバリアソトが選択

的に生成する凸

面起伏は高く，選択されなっかたものは低いことを示した。

彼らはその理由を次のように考察した。即ち，表面起伏が

低いのは，変態時のせん断方向が板面にほぽ平行であるた

めである。これは格子変形に対するまわりの粒からの低抗

が大きい。こ二のため，バリアソトは選択されない。彼らは

これを舳n－shee士effectと呼んだ1若〕。

　著者らは室温で変態前後のオーステナイトとマノレテソサ

イトの爾方の組織が生成するFe－30Ni合金を用いてこれを

実証した1孔’副。即ち，図1（呂）は表1に示す岡合金のオーステ

ナイト相の｛OC1｝極点図である。同図によると，オーステ

ナイト相には明瞭な立方体方位が発達している。一方，図

1（b）はこれを冷却により（外力はかげない）マルテソサイ

（・）　　紗舳

　ND・／（・〕⑳　　　肌〕

11ヨ　4

（b）　　　　RD

1234　5

、／
麗バリアソトZ・・

図1　Fe－30N1合金の｛O01｝極点図

　　（乱〕オーステナイト

　　（bx里）の立方体方位のオーステナイトから変態した立方晶

　　　（1ε11＞1ε皇1）マルテソサイト。

　　バリアソトZのみが観察される。

表1含金の化学成分（重量％）

合　　　　金

Fe－30Ni

Fe＿30Ni＿O．8C

N三　　　C　　　　N その他

29，67　　　0．001　　　0．O0／ A三：0，025 Mn：O．08δSi：O．002　S：0．O03

29，67　　　0，80　　　　0．O1 Al：0，025 Mn：O．08δS三：O．002　S：0．003
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ト変態させたときのマルテソサイト棚の｛001｝極一点図で

ある。次節で述べるように，マノレテンサイト変態におげる

格子変形としてベイソの格子変形を仮定すると，岡図のマ

ルテソサイト柵には板面法線方剛こベイソ収縮軸をもつバ

リアソトZ成分のみが生成している。

　以下にバリアソト選択に及ぽす拘束応力の影響を，格予

変形モデルと双晶せん断モデルについて具体自勺に計算した。

2．2　椿子変形モデルによる佳事量の計算

著者らは蜘こ発表した一連の鞭告において，オーステナイ

ト（絡子定数a皿）からマルテソサイト（C及びa）への格

子変形がベイソ変形により行われると仮定した帆1一川瑚。本

報皆の解析においてもベイソ変形を仮定した。ベイ1■変形

はオーステナイトの一つの軸方向への収縮ひずみε1と，こ

れに垂直な他の二つの軸方向への膨張ひずみε。により

　εF（c－a。）／a。　　　　　　　　　　　　（1）

　ε宝＝｛a一（a．／仰）｝／（a．／仰）　　　　　　　（2）

で表される日ここで収縮轍（c軸）はX，Y，Zのいずれ

か一つの軸に平行にとることができるので，ベイソの変形

により生成するバリアソト（以後ベイ1■バリアント）は三

つあることがわかる。これらをそれぞれ，バリアントX，

バリアソトY，バリアントZと口乎ぶことにする。

　今，板面法線方向に沿った拘束応力が△σ。だげ減少する

と，変態に関わる系がしなけれぱならない仕事は，これに

より

　△W＝△σNcosθヨξ・ε1＋△σNcosθ㌧・ε2

　　　　＋△σ。cosθiピε。　　　　　　　　　　（3）

だけ減少する。θiξは，板の法線方向とバリアントiのなす

角，θi可およびθ㌔は膨張軸となす角である。また△σ。は変形

（ひずみ）を常に妨げるように働くから，収縮に対して

正，膨張に対して負である。

　（3）式によると，△σ。が一定のとき，△Wは板の初期方位

（θξ，θ可，θ｛）およびベイソひずみ成分（ε1，ε。）により変化す

ることがわかる。

2．3　双晶せん断モデルによる△Wの計算

　f㏄の双晶せん断は｛1m。＜n2＞。せん断系で双晶の生

ずる方向のせん断である。

　今，板の法線方向の拘束応力が△σ齪だけ減少すると，せ

ん断変形に関わる系がしなげれぱならない仕事は，これに

より

　△W＝△σ。γ、cosφ・cosλ　　　　　　　　　　　　（4）

だけ減少する。

こごでγ、は同モデルにおけるせん断ひずみであり，φは板

繭とせん断面のなす角，童たλは板面法線方向（△σ。の方

向）とせん断方向のなす角である。

　上述のせん断系は全部で12通り存在する竈脳goら蜆〕はこ

の中で△Wが最も大きいもの，つまり応力に対して分解せ

ん断応力が大きく活動すると恩われる系と繕びついたバリ

アソト（即ち，せん断方向に最も近い収縮軸（C軸）を

もったバリアン奉）が優先生成することを示した。（4）武に

よると△Wは，せん断ひずみ量γ、が一定ならば，板の初期

方位（φおよびλ）により変化することがわかる。

2．4　バリアント選択の予測

2．4．1　r格子変形モデル」に1おける初期方位及びベ

　　　　　　インひずみの影響

（！）　！εl　l＞1ε。1の場合

　εF－0．2，εF0．言2（Fe－30M含金のf㏄→b㏄変態にお

けるベイソ歪み1直〕）の場合について，三つのバリアソトの

△W値を十分に多くのγ方位について（3）式により言十算し，

結築を図2（乱）のステレオ三角上に示した竈同剛こよると各

バリアソトの△W値はγ方位と共にそれぞれ変化している

ことがわかる鉋

　一般にマルテソサイト変態のしやすさは，△Wの大きさ

に比例すると考えられるので，三つのバリアソトにおける

それらの「差」が大きいγ方位ほどバリアソトの選択が容

易に起こるであろう15〕。図2（・）によると，それらの「差」は

図2

　（a）　　　　　　・22
　　　　　．25　　　　　　　－
　　　　　l　　　　l、　パリアソトY
…τr㍗く蝸バリアント、

　　　1・一　　1　’ぐ東／
　　　　　　　　　　　　　、1、〆．23
　　　　　　　　　噸　　岬・’　パリアントZ
　　　　　　　　　　　　　　l、、■

　　㍊ダ　　、1拭≡ld

111、、　　　洲1“。
　　　　　　　　　　　　　　　＼ぺ。。≡Xも

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　．12　　　　　　　　　n
　　　　　　　　　　　　　　　　　｛　　　　　　　　　　　　　　　　105＼
　　　　　　　　　　　　　　11　　　＼、
1εil＞1ε里1
　（ε1肱一〇．2，ε王＝O．王2）　　　　（x△σN）　　　　　　001

、17

n1

（b）

．17

32蔓1

33

　　　　　　．1｛
　．16

17　1　　　　　1
　1　　　　　101－
　1　　　　　　　一一ぺ

2ユ2レー　　　　＼
一’　　　　　　　　　　15

1εll＝1ε。1
（εドーO．1，ε。＝0－1）

王13

　　　　　バリアントX

／1　　　　　バリアントY
　　　　　バリアントZ

　　．I3

㌔　　1　　　．12

　＼1王02　1
　　・　　　■　　　丑2

　　　31

　　　　t　　　1O會・、1
　　　　　＼1　　　　一五
　　　　10ま・、

　　116　　＼、

（×△σ。）　　　ooユ

ベイソ歪みに対する拘束応力の行う仕藷に及ぼす初期方位

の影饗。各バリアソトに対する計算結果をステレオ三三角上

にプロッ　トした。

（乱）1ε11＞1εヨ1

（b）1εil＝1ε。1

一331一



金属材料技術研究所研究報告集玉5（1994）

（O01）γ方位で最大であり，（11玉）方位で最小（零）であ

る。従って（O0！）γ方位はバリアソトの選択が最も起こり

やすく，逆に（u1）γ方位は全く選択されない。

（2）　1εl　l≦1ε。1の場合

　1ε］1＝1ε。1（ε1＝一0．1，ε宝＝o．1）の場合について三つ

のバリアソトの△W値を十分に多くのγ方位について（3）式

により計算し，結果を図2（b）のステレオ三角上に示した。

同図によると，△W億そのものはγ方位と共に変化する

が，三つのバリアソト閲の養は全く認められなかった。即

ちバリアソトの選択は全く起こらないと考えられる。

2．4．2　双晶せん餓モデルにおける初期方位の影響

　マルテソサイト変態前の十分に多くのγ方位について，

せん断変形による△W値を（4）式により計算した。双晶せん

断モデルのせん断系は，2．3節で述べたように全部で12

通りある。これらの系の活動によって生成するバリアソト

は4通りずつ（の三組）に分げることができる一〒〕。このう

ち△W値が最大で活動する可能性が最も高いと思われる一

つをそれぞれの組の代表として選び，その値を図3のステ

レオ三角上に示した。

．ヨ1

表2　ベイソバリアソトの選択に及ぽす（O01），（ユOユ）及び

　　　（ユ11）方位の影響。

　　格子変形モデル及び双最せん断モデルのそれぞれについて

　　選択されるバリアソトの数を示した。

　　モデル

初鞘方位

｛001｝

｛101｝

｛m｝

格子変形モデル

1ε11＞1ε呈1

3（又は2）

1εi　l・・1ε呈1
双晶せん断モデル

！u

　　　　　　　．47　　　　　　　　　バリアソトY
　　・”　　　1　／
　　　＝　　　　1　　　バリアソトX

ダ／午＼x
4！1　1＼j、”
　．　1　　　　■互01　、’、　　　ノくリアソトZ

メザ考＼l1蝋d
　　　　　　　　　　　　　　l，2ヨ　　　　　　　　　　　　　「＼’ぽ　・・

。、、　　　・・～1狐
　　　　　　　　　　　　　ψ・≡、

　　　　　　　　　　　　　　　　　　、23　　　　　　　至1
　　　　　　　　　　　　　　　t　　　　　　　　　　　　　　ヱ05＼
　　　　　　　　　　　　！1

（X△σパγ、） O01

図3　双晶せん断歪みに対する拘東応力の行う仕割こ及ぼす初期

　　方位の影響。各パリアソトに対する討算結果をステレオ三三

　　角上にプ冒ツトした。

　同図によると，三つのバリアソトにおける△W値の

「差」は（C01）及び（101）γ方位で最大であり，バリア

ソト選択がされる。一方（111）γ方位はr差」が最小

（零）であり，バリアソトは選択されない。これらの結果

を表2にまとめた。

3　検証実験と考察

　前節で行った計算の結果格子変形モデルと双晶せん断モ

デルにおいて最も大きな相違が現れるのは，ベイソ歪みが

1εl　l≦1ε空1の正方晶マルテソサイトが，板面初期方位

｛001｝の薄板内に生成する場合においてであることがわ

かった（図2（b），図3及び表2参照）。

　邸ち，同条件のとき格子変形そデルではすべてのバリア

ソトが生成する（バリアントは選択されない）のに対し，

双晶せん断モデルではバリアントZ成分のみが生成すると

考えられるからである。

　この点を明らかにするために以下のような実験を行った。

螂ち，オーステナイトの立方体方位（板面に｛OO王｝方位）

が発達しやすく，またM昌が室温付近にあって変態煎後の

オーステナイト及びマルテンサイト両相の測定が可能な

Fe－30Ni合金を高周波真空溶解炉により溶製して以下のよ

うな処理を施した血まず均質化焼鈍後10m㎜厚に熱延し，

これに強冷延を施して0．15mm厚の薄板を作成した。次い

でこれに浸炭処理（液浸900℃×50h空冷）を施して炭素

をO．8％固溶添加した。分析結果を表1に示す。これを

両面から化学研磨して30μm厚としたのち，深冷処理して

一都をマルテソサイト変態させた。生成したフレッシュマ

ノレテソサイトのベイン歪みは，ε1≒一〇．14，ε。≒O．工1と推

定される1帥。この値は目標とした1ε一竺1ε王1には達しな

いが，後述するように，この程度の差異によっては結果に

影響をうげなかった。次いで，同試料中のオーステナイ奈

及びマルテソサイトの極点図を測定した。，極密度はX線

の最高強度を等分割し，それぞれの等高線をアラビア数字

で示した。オーステナイトの｛00！｝極点図を図4（乱）に1示

す。同図によると浸炭処理後もきわめて集穫度の強い立方

体方位が発達しているのがわかる。また正方晶マルテソサ

イトのc軸の極点図を図4（b）に示す。ベイソの方位関係に

おいては，オーステナイト中の三つの＜001＞軸のそれぞ

れは、それらがベイソ変形の収縮軸（即ち回転軸）として

活動するとマルテ1■サイトのc轍（｛O01｝極）に変換する。

それらは変態後も極点図上で極の位置は変らないので，こ

のC軸の有無を見れぼバリアント選択の有無を直感的に理

解できる竈都合のよいことに，マルテソサイトの正方晶度

が高くたると，この｛001｝極は｛100｝及び｛0！0｝極（a

軸及びb軸）と分離して測定できる。図4（毘）と図4（b）を比

較すると，マルテンサイ奈のすべて（3通り）のc鋤
（｛O01｝極）が坐成していることがわかる一。

　以上の結果マルテソサイトのバリアント選択現象は「格

子変形モデル」による予測とよく一致することが聰らかに
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（a）　　　　RDO！OlY〕

　ND
・・（・⑥　　　晶）

4　結　　論

12　　4

　　RD

バリアソトY

！　r－1一、、、㌔

、、1　＼

図4　Fe－30N1－O．8C合金の極一1気図

　　（乱）オーステナイトの｛ooユ｝極

　　（bX・）の立方体方位のオーステナイトから変態した正方銀

　　　（1εll≒1εパ）マルテソサイトのC軸極。

　　すべてのバリアソトが鰯察される。

なった。

　既に述べたように，格子変形モデルと双晶せん断モデル

は，試料に作用する力が巣純圧縮や単純引張りの場合に

は，岡一の結果を導く。なぜなら，双晶せん断系への分解

せん断応力を最大とするような麟純圧縮の軸及び引張りの

轍はそれぞれ＜118＞と＜441＞方向であるが，これらはそ

れぞれ＜00！＞及び＜110＞に非常に近い。同方位は格子変

形モデルにおけるベイソ歪みの収繍と膨張の方向とも一致

しているからである勒。

　一方，変態におげる拘東応力はすべての変形に対し，そ

れを妨げるように働く。すなわち変形の向きによらない。

従って，これが低下した板面法線方向へは，双晶せん断及

びベイ1■変形における収縮や膨張のいずれも容易に起こる

ようになる。この点が単純圧縮や単純引張りによる作用と

異なる点である。そして式（3）と式（雀）でみたように，格子変

形壬デノレと双晶せん断モデノレは異なった結果を導く。

　薄板内でのマルテンサイト変態（外力をかげない）にお

げるバリアソト選択過程を双縞せん断モデルと格子変形モ

デルについて計算した。また計算結果に対する検証実験を

行った。得られた結果は以下の通りである竈

（！）バリアソト選択現象は，母棉の緒晶方位とベイン歪み

量に依存する。

（2）格子変形におけるせん断変形とベイソ歪みに及ぼす拘

東応力の影響は，立方体方位の母相からbCtマルテンサイ

トが変態するとき最も顕著に現れる。

（3）板面法線方向に最も大きたベイソ歪み成分をもつバリ

アソト，即ち，ベイン変位が拘束応力によって妨げられる

程度が最も小さいバリアソトが優先的に生成する。
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高密度エネルギー熱源による異種表面層の形成に関する基礎研究

経常研究

組織制御研究都

入江宏定，塚本進，浅琳義一

平成元年度～平成3年度

要　　約

　篭予ビームやレーザは徴少砥穣に大パワーを投入できるため熱集算1・特性が鰹れている。このため爾熱源を利

用し素材バルクの熱的ダメージを鍛小隈に抑制し，表繭のみの特悠を改善する表繭改質鍾術が注團きれている。

漆概究ではさまざまな表繭改質技術のうち，表繭近傍に異なる成分の層を形成する合金化及びクラディソグに

ついて基礎的に研究した。電子ビームとレーザは熱集吻特性では岡等の性質を膚するが．同時に異なる性質の

プロセスでもある。例えば驚子ビームは莫空申で，レーザは雰騨気ガス申で材榊こ照毅されるが一また前著は

後箸に比べ優れた制御催1三を菊する血これらを利用すると，電予ピームは添カ員材を供給する、点ではかなり糊約を

受けるが，均質な溶融綴を形成することは容錫である。一方レーザは材料添カllの一煮では容易であるが，反雛な

どの闘魑一煮があり繋材と添加材料を均質に混合する一煮では闘魑がある。そこで本研究では電子ビームは含金化

を1事1心に，レーザはクラデ4ソグを中心に研究を進めた。

　電予ビームの研究では広面稜の表繭を1剛駒こかつ均質に処理する綴一叙から，篭子ビームの腐速撤旬と新しく

粥発した遂極予コイルにより線粂のピームを形成することに成功Lた。線条ビームは均一な溶込み深きが得ら

れるが，溶融金属は申央部で盛．ヒがり，簡端でアソダカットを形成する懐向がある血これを解消しかつ添カ航

繁が均質に混含する溶融金属の流動を確保するため，電予ビーム振動のパターソを闘発した。そしてフ4ラー

ワイヤ創≡葛いて均質に含金化することカミできた。一カレーザでは材料添加方法について検討した。板状の材料

を鮎布する方淡では添加材料と素材との犠着性が璽要である。しかし徽秋の金鰯では反射が大きく，粉末材料

の傑給が望ましい。粉釆材料でも光沢悠の金属と化含物では著しくレーザ照鋭条伶が異なり，素微の溶葬独を最

小螂こ抑えクラッドの希釈を抑欄するためには，前者では比較的少鐙の粉末を低バワー，低速で処理すること

が望ましいが，後者では多鐙の粉末を高遼，商パワーで処理する方が望ましい血添加元素が溶醐靭こ発熱反応

を坐じるかどうかでも粂伶は著しく異なる。発熱反応が顕著な材榊こ対しては綴止状態でのバルス照射を繰返

すことが溶融金属の混含を防止でき奥好な緕榮が碍られる。

　　　　　　　　　　1　緒　　言

　高職度エネルギーど一ムは材料を加熱したとき，照射箇

所近傍での温度上昇は非常に小さく，材料の熱的ダメージ

を鍛小限に抑えることが可能である。本特性を利用し材料

の極く表面層のみを溶融し，そこでの合金化や異種材料薦

の形成が可能である。ごの表繭層形成による表繭改質技術

はいくつかの提案の後≡一螢，非常に多くの研究者により研究

　闘発が進められてきている。これらの研究は初期の可能

性遺求の研究を除き，近年ではすでに実用レベルでの研究

が盛んである。しかし非常に多くの課題があらためて指摘

されており，実用化のプロセス上での基礎約な現象燦明の

璽要性が認識されている。そこで本研究では電子ビーム及

びCO。レーザを利用した合金化とクラディソグ技術におげ

る課魑を基礎的に解幽することを冒約として行った。

　2　電子ビームによる表面合金化に関する基礎研究

　電子ビームは真空巾で材料をカl1燃できるとともに，徴少

繭穣をカ買熱でき，金属への吸収率も100％に近く，かつ欄

御性も優れた熱源である。しかし真空中で処理するため粉

末などの材料の添加は予備実験の緒果，非常に諜魑が多

く，クラディソグよりも含金化技術に適していることが判

砂ヨした。しかし表面改質は広帯域の表繭を処理することが

要求されるため，集中熱源特性を保持しつつ広帯域表面を

処理する必繋がある。そこで本研究では4綴予コイノレ及び

ビーム高遼偏向技術により線条電子ビームを形成し，表櫛

処理することを試みた。そしてこのビーム特磐11と，禽金化

を行ったときの溶融特性についての基礎約検討を行った。

2．1　線条電子ビームの形成とそのビーム特性

　本研究では，次に述べる2つの方法で線条の電子ビーム
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を形成した。第1は，図1に示した4極子コイルにより偏

平た楕円形電子ピームを得る方法である。4極子コイル内

では，印可された磁場により，電子ピームに対して図中の

X軸方向に集束，Y軸方向に発散する力が働く。その結果

X軸方向でのピーム集束点付近（A－A’断面）では，Y軸方

向に伸びた偏平な楕円形電子ピームを得ることができる。

図2にはこのようにして得られた線条電子ビームの両軸方

向におけるパワー密度分布の一例を示す。いずれの対物距

離D。（集東レソズ中心から測定位置までの距離）において

も，Y軸方向に10mm程度の幅を有した偏平なピームが得

られている。また，そのパワー密度分布は，Y軸方向では

ほぽ台形分布となるのに対し，X軸方向では，X軸方向で

EB

　収束レソズ

四極子コイル＿

　偏向コイル＾
1’、

　　　　　　　1　，
　　　　　　　1，
Y軸方向での＿’　、

ビーム径分布　’　）
　　　　A＿L．．y．
　　　　　　τ
四極子コイル’ドハ
を用いない場合’　　’

　　＼
’1

〃
　1　　　』
　1　ρ
　1　　　　　■

　l　　l
一一㌔一一」A’

　、
　、

・田
Y

・苗

図1　4極子コイルによる偏平円形電子ピームの形成

楕円形ピーム Vb＝70kV　I止＝IOOmA　I昌＝0．4A　I蛇＝1．17A

D。 X軸方向での Y軸方向での
（㎜） パワー密度分布 パワー密度分布

230

250

270

1㎜ 1O㎜

］
図2　楕円形電子ピームのパワー密度分布

の集束点（D。：250mm）及びこれより下側（D。＞250mm）

で正規分布，上側で台形分布波形となる。この特性の電子

ビームをX軸方向に走査することにより，浅くて幅の広い

溶融層を形成できる。

　第2の方法は，電子ピームを走査線と直角方向（Y方

向）に周波数5kHz振幅±5mmで高速偏向することによ

り，模擬的に線条電子ビームを得る方法である。この場合

Y方向での実質的なパワー密度分布は，ピーム偏向波形を

制御することにより自由に選択できる。たとえぼ三角波形

の振動ビームではY方向に均一な矩形分布が，またサイソ

波を用いると，両端でのバワー密度が増加した分布が得ら

れる。一方X方向での分布は，前述した偏平ピームと同様

に，焦点位置もしくは下側（D。＞D。，D。：焦点距離）で正

規分布，これより上方で台形分布波形となるヨ〕。

2．2　アンダカットの形成機構とその防止

　上述した2つの方法で得られた線条電子ビームを用いて

溶接構造用鋼SM50A表面の溶融を試みた。その結果，い

ずれの場合も浅くて幅広い均一な溶融層がえられたが，溶

融部両端で写真1に示すアソダカットの発生が認められた。

アソダカヅト

5mm

写真1　アソダカットビード

これは前述したビームのパワー密度分布と密接な関連があ

る。図3には，ビーム特性とアソダカット深さの関係を示

す。まず楕円形ピームと振動ビームを比較すると，Y軸方

向でのパワー密度分布が台形となる楕円ビームにおいてア

ソダカット深さが大きくなる傾向にある。また振動波形に

よってもアソダカットの発生傾向が異なり，Y軸方向に均

一な矩形分布となる三角波に比べ，両サイドで実質的なパ

ワー密度分布が増加するサイソ波形の場合にアソダカット

深さが著しく減少する。すたわちY軸方向での分布に関し

ては，周辺での入熱が大きくなるほどアソダカットが抑制

される。一方走査線方向（X方向）でのパワー密度分布

は，いずれのビームを用いても，若干下焦点となる条件，

すなわちバワー密度が比較的高くかつ台形分布となる場合

にアソダカットが最も発生しやすい。

■336一



高密度エネルギー熟源による異種表面層の形成に関する基礎研究

冒1．0
昌

｛

約

難

㌻o．5

只
｛紙

、

ト

楕円形ピーム

V一＝70kV　I一＝100mA　IH＝1．40A L呈＝1．17A　I，＝O．4A

　　　　　O

／●
100cm／m1

下焦点

＿o＿　　V邑＝50cm／min

…●＿　篶＝100cm／min

　　　　　　　　●　　　　　　　　O＼ぺO
　　　　　　　　　　　　、●
X軸方向での収束点

ト→　上焦点
2ユ0　　　　230

　　　　対物距離

　250　　　　　　　270　　　　　　　290

D。　　（mm）

（乱）楕円形ピーム　下焦点　　　（b）三角波形オシレーショソ

　（アソダカットの発生が顕著）　　　ビーム　上焦点

　　　　　　　　　　　　　　　　（アソダカットの発生が抑制）

　　　　写頁2　溶融池形状とアソダカットの発生傾向
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図3　アソダカヅトビード発生に及ぽす電子ビーム特性の影響

溶融金属
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　　　　（b）アンダカットが形成される場合の凝固過程

　　　　　　　図4　アンダカットの形成機構

じており，この直後に凝固する両端都は材料表面より低い

位置で凝固する。その後BからCへと時間が経過するに従

い，両端から中央に向かって凝固面が次第に高くなり，滑

らかに湾曲したアソダカットが形成される。すなわち横断

面でみられる滑らかな形状のアソダカットは，ある時点で

溶融金属がこのような形状を持つのではなく，周囲から凝

固が進行する際に各凝固時点における溶融金属液面の高さ

が異なることにより形成されたものである。一方図4（b）に

示した形状の溶融池となる場合には，溶融池両端での凝固

が，ビーム孔の形成されるピーム直下よりかなり後方の液

面の高い位置で起こるため，アンダカットが抑制される。

線条ピームの両端の入熱を多く配分すると，このように溶

融池両端での凝固を遅らせる効果があり，これがアソダ

カットが抑制できる主因である。

　一方X方向でのバワー密度分布がアンダカットの発生傾

向に影響を及ぽすのは，溶融金属の流動挙動に起因する。

既に報告したように，電子ビーム溶接における溶融金属の

　溶融池形状もアソダカットの発生傾向と密接な関連があ

る。アンダカットが顕著に発生する場合は，写真2（。）に示

すように溶融池両サイドが鋭角的に尖りかつ中央部で後方

へと伸びた形状になるのに対し，アソダカットが抑制され

る場合には，両サイドが丸みを帯びかつ短い溶融池が形成

される（写真（b））。ここで（乱）に示す溶融池が形成されてい

るときの各断面におげる凝固過程を考えることにより。ア

ソダカットの形成機構を検討する。図4にこれを模式的に

示す。図中㈹～働は，A～E断面における凝固過程を示す。

溶融部横断面を詳細に観察すると，図4（邑）に示すような

リップルライソが形成されており，表面ではこれと直行し

た矢印の方向に凝固が進行する。A断面ではピーム直下で

ピーム孔が形成されているため，溶融池液両にくぽみを生

■337一



金属材料技術研究所研究報告集／5（1994）

流れは，溶融池後方へ向かう周期的な後方流と溶融池周辺

を穏やかに流れる周辺流に大別され，バワー密度分布が台

形分布となるときは前者が，また正規分布となるときは後

老が支配的となる4〕。線条ビームにおいても同様な傾向が

あり，X方向での分布が台形となる場合に溶融池中央で激

しい後方流が観察された。その結果，ピーム直下から後方

へと熟が輸送されるため，溶融池両端での凝固がより早く

なり，アソダカットが発生L易くなったと考えられる。

　以上述べたように，アソダカットの発生を抑制するため

には，線条ビームの両端に入熱を多く配分するか，進行方

向へのパワー密度分布が正規分布となるように電子ビーム

を制御することが望ましい。

2．3　フィラーワイヤの添加による表面合金化

　材料表面に合金元素を添加した場合，添加元素が表面全

般にわたって均質に分布する必要がある。合金元素の添加

方法とLてはいくつかの方法が考えられているが，ここで

は最も簡便な方法とLてフ4ラーワイヤの添加を試み，均

質な表面合金化層を得る方法について検討した。

　フィラーワイヤには直径1mmの高Ni系ワイヤを用い，

ピーム前方から線条ビームの中央にワイヤ添加を行った。

この場合，ワイヤ添加位置でワイヤの溶融に入熟が奪われ

るため，局部的な溶込み深さの低下をきたした。このた

め，図5に示すように，ワイヤが送給される中心部での振

動速度を低下させることにより均一な溶込みを得た。写真

3には，三角波振動ビームにより合金化を試みたときの水

平断面における添加元素の分布状態を示す。これを見ると

100cm／minの走査速度では添加元素の偏析が著しく，本

方法で均質た表面合金化層を得ることが困難である。一方

走査速度が50とm／minになると，溶融金属の流動が緩慢な

上焦点で若干の偏析が観察されるのに対し，後方へ向かう

高㌫亨ヨ七庶角留二漁±5mm）午

　　　　　　下焦点　　焦点位置　上焦点

写真3　添加元素の分布に及ぽす電子ビーム特性の影響

湯流れの活発な下焦点において，撹伴効果によりほぼ均質

な合金化層が得られた。Lかしながらこのようた条件下で

は，先に述べたアソダカットの発生が顕著である。

　そこで図6に示すように，振動波形のピーク付近での傾

きを小さくすることにより，線条熱源の両端20％の位置で

駕
胆
ミ

、
n
担
曄

時間

電子ビーム

「mnl

㌧フイラ．ワイヤ

　　■

　　　　　　　　　に必要な熱量

（a）オシレーショソパターソ

（・）入熱分布

　　　　　＝　x
醐
轟1

く

一5．0　－4，0　　　　　　　　　0　　　　　　　　　　　4．0　5．O

　　　　　　ビーム中心からの距離（mm）

　　（b）入熱分布
　　　　　（b〕　オシレーショソパターソ

図5　ワイヤ溶融熱量を付加した電子ビーム振動パターソ 図6　適切な合金化層を得るための電子ビーム振動パターソ
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の実質的な入熱盤を増加し，アンダカットの防止を試みた。

均質な合金層が得られる下焦点のもとで，雨端での入熱量

の増加率b／aを変化させた場合のアンダカヅトの変化を図

7に示す日これによると両端部で王、5借程度に入熱量を増

加するこ1とにより，アソダカットが大幅に抑織されている

ことが判る喧またいずれの条件においてもほぽ均一な合金

層が得られており，アソダカットの発生を抑糊した上で均

質な合金層を得るには，このような波形制御を行った振動

ピームを用いることが効果的である。
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　　図7　入熱分布制御によるアソダカットの抑制

2．4　結　　論
　線条電子ビームにより材料表面の合金化を試み，溶融特

性に及ぽすピーム特性の影響を調べた結果以下の結論を得

た。

　（1）4極子コイルにより偏平な楕円径ピームを成形する

こ1とができた。またそのバワー密度分布は長軸方向で台

形，短軸方肉では集東条件により台形から正規分布へとな

る。

　（2）アンダカットビードは，溶融池側面が溶融金属液面

の低いピーム孔近傍で凝蘭することにより形成される。

従ってこの抑織には，線条熱源弼端部での入熟を増加する

ことにより，側繭での凝蘭を遅らせることが効果的である。

　（3）アソダカットは，走査方向でのパワー密度分布が台

形となる条件下で発生し易い。

　（遂）フィラーワイヤを用いた合金化を試みた結果，走査

方向でのパワー窃度分布が台形となる条件下で，後方への

溶融金属流が強いため，最も添加元素が均質に分布する。

　（5〕波形織御した振動ビームを胤・ることにより。アン

ダカットを抑制した上で均質な合金層を形成できる。

3　レーザビームによるクラディング層の形成に関す

　　る基礎的検討

　レーザ溶融は電子ピームと異なり大気中あるいは制御雰

囲気中で行うことが可能であり，紛末などの添加材料を容

易に供給することが可能である。そこでこの利点を利用し

て従来材料に異種材料層を形成するいわゆるクラディソグ

方法について検討した。このクラデ4ソグ法は大出カレー

ザが繁用化して以来とくに注目を集めている技術であり，

非常に多くの研究・開発がなされている血しかし一般に公

表されている研究繕果は特定対象物に対するものであり，

それぞれの結果も多くの課題一叙を指摘したものが多く，実

用化には多くの問題が山穣している。しかも一般に研究さ

れているクラディソグの研究はすでにアーク溶融やプラズ

マ溶射などで実用化されている禽溶性材料を取り扱ったも

のが大部分で，アーク溶融と岡様に非常に大量の添加材を

僕給し，かつレーザを振動偏向して低速で行う方法である邊

これらの研究では供給熱最も大きくなり，しかも素材の溶

融鐙も増大するため，レーザの持つ優れた特性はほとんど

犠牲にされている。そこで本研究では，主として素材その

ものの溶融を最小限に郷制してクラデ4ングすることを前

提として，クラデ4ソグ材料の添カ邊方法，クラディング材

料の種類毎に含童れる課題について系統的かつ基礎的に調

査した。素材には3至SSMA50B，ステンレス鋼を使用し，

添カ邊材料としては金属としてN1，Cr，T1，Taなどを，また非

金属材料としてWC一至2％Coを使用した。これらは棄材と

添カ邊材との組み合わせを選択して分析を容易にすること，

レーザ吸収率の著しくことなる材料を採用しその影響たど

を調べるためである。

3．1　材料添加方法の検討

　添カ目材料の供給方法として考えられるのは，予めメッキ

やプラズマ溶射などで表面に塗布する，板材などを固定具

で抑える，あるいは粉末を塗布またはガスとともに供給す

る方法が提喝されている旬ステライトなどの笑綾のある自

溶性合金などの大気汚染や素材との混合による欠陥発生の

心配のない材料はガス供給プヲ式で素材を十分溶融しても比

較的間題は発生したいと考えられるが，その他の素材との

性質が著しく異なる材料では非常に間題がある。

　そこで素材にSMA50B鋼，添加材にN1を使用し，図8

に示すように（邑）粉末供給法，（b）フ4ルム賄布（冶臭による

押圧）法，（。）メッキ法の3種類について検討した。なおこ

のとき粉末供給では厚さδ（空閥充足率30％程度）をさま

ざまに変化させたが，フィノレムは王OOμm，メッキは50μ㎜

を使用した竈メルトラソによる溶融実験の繕銀を図9に示

す素材の溶融深さh。と幅w，余盛り厚さh、，及び断面穣S

を測定した。それぞれの添加方法での溶融を表1に比較し

た。このときの粉末はδ鶯1．Ommでの結果である。表で

は比較を容易にするため単位入熱当たりで比較整理した。

一339一



金属材料技術研究所研究報皆集15（199週）

図8　レーザクラディソグでの溶融形状諸量

　　　　レーザ
石　　　　紛末葛

司　　5

レーザ　　　　　　　レーザ
　　　フ4ルム　　　　　メ　キ、

（・） ／b）　　　　　　　（・）

図9　レーザクラデ4ソグ材の供給方法

表で鯛らかなようにメッキ及びフィルム貼布では余盛り高

さは非常に少ない。素材の溶融も低パワー，低速ではほと

んどなく，パワーを上げ速度を増加させると若干増大する。

これに対し粉末供給では余盛り，素材溶融とも断面積が著

しく増大する。これはC○。レーザの金属表面での反射率が

大きくメヅキ層，フィルムではほとんど反射されたものと

考えられる。一方粉末添カ邊では充足率が低く，かつ粉末粒

表面で反射したレーザも内部に進入するため著しく溶融量

が増大したと考えられる。

　次に各添加法での溶融層の滑らかさについて調べた。結

果を表2に示す。表は平均値と変動範囲を示すが，余盛り

高さでの平均値に対する変動率をみると，フ4ルム添加が

低速で低バワーの場合最も安定しているが，これは素材の

溶融が大部分を占めるためで，クラデ4ングより合金化に

なっている。クラディソグは逮度20c㎜／m1nにおいてなさ

れており，このときフィノレムが最も変動率が大きくフ4ノレ

ム溶融と素材溶融が独立で行われ，フ4ルム溶融は塊状と

なり好ましくない。これに対しメッキでは比較的滑らかに

なっている。この結果固体状の添カ肩を行う場合は素材との

密着度が非常に重要になる。なおメッキの場合素材とメッ

キ層問に水素などガス成分が残留するため気孔の形成が激

しい。これに対し粉末供給では比較的多量の粉末を使用し

た方が安定するが，これは粉末そのものの粒度に分布があ

り（このケースでは粉末の大きさは20～75μm，平均50

μm），塗布層が少ないと空閥充足率にかなり場所的不安定

さが生じるためと思われる。

　この結果粉末添カ邊が最も入熱が少なくクラデ4ソグでき

好ましいため，以下の実験では粉末添加法を採用した。粉

末供絵法では，粉末を素材表面に添付するとき，そのまま

で使用，蒸発性液体（アノレコールなど）と混ぜて添付し液

体を蒸発させる，バラフィソなど有機溶剤を使用する方法

が考えられるが，バラフィソ使用時が最も気孔の発生が少

なかった。しかしこのときはバラフ4ソのためレーザ吸収

率が一段と大きくなり，素材溶融量が増大するため，必ず

しも他の方法と同一レベノレで比較することが困難である。

アルコール使用と無使用では前者の法が大きな気孔が発生

し易い由これは粉末表面に水分などが残留したためと考え

られる。また粉末表面も酸化されている可能性が高く，こ

れも気孔発生に寄与する。このように粉末添加では粉末表

面での水分付着など粉末そのものの前処理が気孔発生に大

きく影響すると考えられる。

表1　各供給方法でのレーザ溶融彩状の比較

レーザ照射条件
単位入熱あたりの断面積比

添　加　材
余盛部 素材溶融部 合　　討

P＝妻kWv讐6cm／m1n

O O．04 O，04

Ni一メッキ
p鶯3kWv＝20c㎜／min

O．08 O．1ア O．25

P＝1kWv＝6cm／miη

O．04 O．05 O．C9

Nトフイルム
p鴛3三（Wv＝20cm／m1n

O．02 0，！3 O．15

p鶯炊Wv竺三m／m1n

O．72 O．28 1．O

N1一粉末
P＝珪kWv竈50cm／min

O．32 O．48 O．80

｝340一
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表2　各供総方法でのレーザ溶融形状及びその均一度

レーザ照射条件 添加　湊
溶　　融　　部　　形　　成

1瀦W（mm） 深さh口（mm） 商さh、（mm） 断睡稜s（㎜m！）

十〇．1！ 十〇．05 令O 十〇一C7

Ni一メッキ ユ．48 O，38 O．C2 O．32
一〇、06 一〇．05

■ 一〇．05

十0，05 十〇．H 十〇 斗O．12

M一フイルム 1．5玉 O．34 O，19 C．57
一〇．07 一0．15

一 一〇、2！

p雌1kW Ni一粉末 十C．73 斗O．2！ 十C．ユ7 令O．50

O，85 O．ユ7 o，44
（！、O）

O．94
v＝6cm／㎜1n 一〇．4玉 一〇．玉ユ 一0．34 一〇．47

N1一粉末 十0．ユ6 ÷O．05 十〇．08 十〇．ユ4
！．39 O，27 O．27 O．56

（o．5） 一0．15 一0．03 一〇．玉ユ 一〇．ユ8

M一粉宋 十〇、15 十0．07 斗O．玉2 十〇．ユ3
ユ．09 O．25 0．07 0．33

（O．3） 一〇．玉δ 一〇．04 一〇．07 一0．09

令O．O1 十〇．01 令O．Oユ 十0．0！

Ni一メヅキ 工．59 ユ．！0 0，05 ユ．29

一〇、O1 一〇 一〇．02 一0．01

令0．05 斗O．14 十〇．03 十〇、玉6

Ni一フイルム 2．20 O．62 O，04 1．12
一〇．08 一〇、09 一〇．02 一〇、ユ7

P＝3艮W N1一粉末 十〇．28 十〇．02 十〇．05 十〇．Oユ

2．54 1．C7 O．5ユ 2．50
v＝20cm／min （1．O） 一C－28 一〇．03 一〇．C3 一〇．02

N1一粉末 十〇．07 令O．03 十〇一04 十〇．07

2，28 工．06 O．！9 玉、80
（0．5） 一〇．05 一〇．04 一〇一03 一0．06

N一粉末 十〇、C3 十〇．04 十〇．04 十〇．05
2I25 O，90 0．05 1，55

（O．3） 一〇．06 一〇．03 一〇、03 一〇．04

3．3　添加材料の種類にっいての比較

　一般にクラディソグでは添加材料は寝的により決定され

るが，ここではプロセス面からみた添カ罧材料種類について

比較した。レーザは対象材料により著しく吸収率が異なる。

このため吸収率の高い溶射材料のWC－12％Co粉末と吸収

率の低い粉末Niついて比較した。吸収率がことなると溶融

最が薯しく変化する。術者の禰違を比較的安定した索材漆

融部について比較したものが，図10である血図では添加鰯

の厚さとレーザパワーを比較してある。溶融禰の変動はか

なり複雑であるが，溶込み深さについては一定の規則が観

察された。爾者の相逮はレーザ汲収率の大きいWCが圧倒

約に大きい。しかも全体の頓向としてはそれぞれバワーに

応じた最大溶込み深さを達成する添カ礪の厚さが存在する。

一方Ni添加では層の厚さとともに素材溶融鑑は減少する。

このときの余盛・り厚さのパワー依存性を図11に示す日N1は

繁材溶融に比べて余盛りの大きさは非常に大きいがその変

動幅も著しく増大し，かつ大きな気孔を内在する。WCで

は余盛りの高さより索材溶融量が大きいことが多く，高遮

溶融ではじめて岡等となる直しかし気孔の発生は箸しく少

ない日WCでのN1と比較した大きな相違は上述の吸収率の

大きさにも依存するが，WCとCoが反応した際，反応熱を

発生すると言われており（定量的な反応熱は解晩されてい

ない），これにも起困するのではないかと慰われる。そし

Ni一粉末 WC一至2Co一

紛末

　　⑮

P｛k坤〕12ヨ4
肝　　o△口　⑫

～　⑮ム躍①

　　　　o④　　　　　　　　　　　　　他
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　1
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　’　　　⑩
寝2　　　　　　　　　　　　①／　⑭

3　。　　　、　　　。△
　　　　　　　　　　　　　　♂　・口
湊　　1　　　　口　Φ　、
璽　執　　　　　　。・
　　　い　　　　⑳　　　　　　・o一
　　　、、　　　　　　　　　　　△’／　　　一〇、
ぷ　　　　、口
　　　　　、　　　o
牝！　、、、　　　　　　o　　　　　び
警　ム…蠣一一一ム抄一婁∠観
斜　　　　　　　　　　　／ムー一　＼
捷　　　　　　　　　　　金　　　　　　ム
　　　⑮＼榔　　　　　　㊥一鶴へ
　　　　　　　　　　　　　　　　　㊥＼
　　　墨　＼l　l　　　　　　㊥
　　　㊥、燦㌔　＝駿
　0

　　0　ユ　2　3　0　王　2　3
　　　　　　　　　添加材の厚さ（㎜㎜）

　　　図10M及びWC紛末供総でのレーザ溶融状態

て気孔の減少はこの反応熱による商湿化と索材にによる希

釈率の増大に起困すると考えられる。この燃焼反応に近い

現象はステソレス鍬こl　Taをクラディソグしたときにも観

察された。これらの結果からNiのような材料では比較的少

量の添加材料を低速で溶融すると素材の希釈率が減少する

のに対し，WCのようた材料では多最の添カ目材を高速で溶

一3垂1一
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図11Ni及びWC粉末供給でのレーザ溶融状態

融した法が好ましい結果が得られる。

3．4　照射条件の検討

　上記は諸図でも明らかなように比較的レーザを絞り狭い

溶融での実験の結果であるが，一般にクラディングは広い

表面の処理が要求されることが多い。そこで素材溶融をで

きるだけ抑制し，広帯域の処理法について検討した。対象

材料を素材SMA50B鋼，クラヅド材NiとL，レーザ径な

どを中心に変化させた。上記のように本材料の組み合わせ

では添加層をあまり増加させずに低速で処理することが望

ましい。この前提で行った結果が写真4である。写真での

d～は焦点と試料表面との距離で，大きいほどビーム径は

P＝4kW，v＝3．3mm／s，H．一シールド，Fl＝254mm

d畑（㎜m） δ＝0．3mm δ＝0．5mm

十10
■、

・墨　　甘。」＝蝦．’野

臓饒誰’溝一

十20 一撃欝’　　　　　　　　　r’1
獺　　　　　　　　　　　　　’
　　　　獺　　　．一．　　　　　土・i．．」．、．　l／l’」．．

織・’瞳繍榊繍肥’灘葦

榊籔鱒 二小ギ郁11撃卿1’

’

十40

十50

．．1

大きくなる。写真で明らかなように，0．3mm厚の添加で3

0mm以上焦点をはずした方が素材の希釈の少ないクラッ

ド層が形成される。図12はこのときの硬さ分布を示Lたも

のであるが，明らかに溶融部では硬さが未溶融部より低下

しており，素材の希釈は少ない。また添加厚さO．3とO．5

mmでは後考の硬さが低くなっており，より純Ni層に近く

なっている。この条件でさらに横側に溶融層を重ねて行っ

ても，比較的均質な層を形成することができた。さらにこ

の上に多層のNi層をクラッドしても良好な結果が得られ
た。

　一方WCのように素材溶融の顕著な材料では多量の添加

材を高速溶融で処理することが望まLいが，この場合でも

広帯域を処理するとパワー密度が減少するため高速化が困

難であり，素材の多量溶融は避け難い。そこで前述の

Ta－SUS系を例にとってレーザのバルス照射を試みた。こ

のパルス照射は照射中は素材を静止させて行う方法で，素

材の移動に伴う溶融金属の流動を防止し，反応熱の発生を

抑制する方法である。しかしCO。レーザは単発パルスを発

生することは困難であるので，図13に示すように5Hzの
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z
⑦　400
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9
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匡

灼300
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100
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図12Niクラッド時の硬さ分布

t1 t！

5Hz
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写真4　焦点位置を変化させたときのNiクラッド層 図13　連続静止パルスレーザクラッド法
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高密度エネルギー熱源による異種表面層の形成に関する基礎研究

パルスを発生し，間欠的に素材を一定距離駆動し溶融金属

の流動を最小限に抑制Lた。この結果の一例を写真5に示

す。Taは高融点金属で極めて表面張力が大きく，完全には

純Ta層を形成することはできなかったが，素材ステンレ

ス溶融層の上にTa濃度の濃い層が形成できた。WCと炭素

鋼でも同様の実験を行ったが，この場合は添加材のWC

とCoとの反応であり若干結果が異なるが，マイクロピッ

カース硬度2800以上の純WCに近い層が形成できた。

高濃度Ta層

合金属

ステソレス
　溶融層

写真5　連続静止パルスレーザクラッド法によるTaクラッド層

3．5　結　　論

　大出力CO。レーザを使用し，素材の溶融量を最小限に抑

制することを前提として，クラディソグ法により異種層を

形成するための基礎的検討を行った。検討項目としては材

料添加方法，添加材料の種類によるレーザ照射条件の選定

が中心であるが，非常に多くの検討因子が存在することが

判明した。

　材料添加方法の検討では，粉末添加と連続体材料とでは

前老のレーザ吸収率が著しく大きく好ましい。連続体材料

（フィルムなど）では素材との密着性が重要となる。また

粉末添加では金属系と非金属系では著しく結果が異なる。

前者では素材溶融が少ないが，一度に多量の添加材を溶融

すると気孔の発生が顕著であるため，比較的少量の材料で

低速，低バワーで処理することが望ましい。一方後老では

気孔の発生は少ないが，素材の溶融量が多くなる傾向のた

め多量の添加材を高速溶融で処理することが望ましい。ま

た材料によっては反応熱を発生するケースが存在する。こ

のときは溶融金属の流動を伴うと素材の溶融を抑制するこ

とが困難なため，連続的な静止パルス溶融を行うのが望ま

しい。また上言己の方法を繰り返して，広帯域で，厚いク

ラッド層を形成することは十分可能である。
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マイクロX線CT法の基礎技術に関する研究

経常研究

計測解析研究部

山内　泰，岸本直樹，増顕千利＊’

生囲　孝＊ヨ

平成元年度～平成3年度

小凹信行糊，

要　　約

　遜常のX線源と間接撮影システムを組含わせた顕微断層撮影装置を闘発した。CCTV周CCOカメラを基にし

たSYSTEMlと，趨高感度冷却型CCDカメラを基にしたSYSTEM2及び同システムに寓空間分解能蛍光板を

組含わせたSYSTEM3の三三種の方式を試みた。SYSTEM1では，φ30Cμの鋼線を識別することができ，本方式

による断層搬影が可能であることが示された。SYSTEM2では，セラミクス管のマルチスライス断鱈擬影で

20μmを切る分解能が得られた。さらに商解像度を達成するため，微細桂状組織の蛍光膜を開発した。適切な

葡処理を施したガラス基板にCs亙を糞空蒸着することにより蛍光膜を作製Lた。蒸着申に塞板ホルダーをmK

程度に冷却・保持すると，粒径200nm以下の徴綱柱状綴織が得られることがわかった。空閲分解能は，5μm

よりも良いことが示された直このサブミクロソ蛍光膜を使周したSYSTEM3では，SiC／C複含材料の3次元断

燭撮影で玉Oμm以下を達成した由この性能の中で投影像の分解能が約半分を占めており，蛍光膜の高分解能化

が引き続き璽要であることがわかった。特に光の拡敵を抑さえる対策が今後の課纏である。童た，本システム

を用いて3次元分の再構成データーを実渕時閻内に得て，縦断」譲像などの機能を実現し，薪しい材料評棚技術

とLての可能錐を示した由

1　緒　　言

　X線断層撮影法の特徴の一つは，原理的に非破壊である

ため，多くの断層像を固転軸に沿って充分に細かく撮影し

て3次元像が得られることである’〕■瑚。材料の研究において

光学顕徴鏡やSEM等の顕徴鏡がよく周いられるが，その

観察は試料の切断した2次元繭に隈られている。そのた

め，運良く惜轍を含んでいる繭で切断されているかどうか

が間魑となる直3次元像であれぱ試料全体の情報が得ら

れ，知るべき情報を得る可能挫がはるかに高くなる。

　高分解能を胃指したマイクロCTはシソクロトロソ光の

出現と共に現実化し，ミクロン程度の分解能を持つ童でに

なっている。一方，通常のX線源を用いた研究でも発散拡

大法により10μmオーダーの繕果が轍皆されており，歯科

標本又はそれ以下程度の比較的小さい物体を対象としたX

線CTならば充分可能だと考えられる。

　本研究では，3次元マイクロCTの開発に賢するため，

闘接法により透遇X線を2次元で検出する小規模CTシス

＃噸銘機機研究部

純表繭界繭研究都

＃ヨ客貫獅究官（大阪篭気遜信大学）

テムの構築を試みた竈

　本システムの特徴は，次の二点である。

王）X線での拡大を行わず，蛍光板により可視光に変換し

た後，拡大する方法を採っている。この方法では，蛍光板

を物体に近づげることにより，X線像の幾何学的ボケをX

線源サイズの1／王00程度に抑えることが可能である。

2）　可視光像の検舳こはCCDカメラを用いて2次元像を

得ており，試料を1回転させるだけで縦方向の掃引をせず

に3次元分の測定を行うことが可能である。

　この方針に基づいて，通常のTVカメラを利用した

SYSTEM1，冷却型CCDスチルカメラを利周した
SYSTEM2，それに高空間分解能蛍光板を使用した

SYSWM3それぞれの性能等に関する検討を行った。

2　　SYST1三M1

2．1　↑Vカメラを用いた戯層撮影装置

　構成は図1に示すとおりである竈試料を透過したX線は

蛍光板で可視光に変換された後，レソズを通り全反射プリ

ズムで噛げられ通常のTVカメラのCCD上に3借程度の拡

大像を結ぶ直測定の際の制御・データ収集及び逆投影処理

は，劇中”Pと示すバーソナル・コンピューターを基に2種

類のフレームメモリーとGPIBカードを増設しCRTと回転
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FLUORESCENT
　　　SCREEN　SAMPLE　X－RAY　SOURCE

P則SM

VISIBLE
U

　CCDCAMERA

LENS

VIDEO

TURN　TABLE

　　　　　MEMORY
M繭。：〔

［コ

図1　SYSTEMlのブロック図

台を駆動するステップモーター制御系とを加えた構成で行

う。なお，断層像の再構成はShepp－Loganフィルターを用

いた逆投影法によって行い，計算に要する時間は256×256

で1枚当り20分程度であった。

2，2　性　能
　結果を写真1に示す。線源には見かけの線源サイズが約

1mm×1mmのMo管球（40kV・30mA）を用いた。外
径1mmのセラミクスパイプの内と外にφ300μmのCu線を

取付けたものを試験試料として線源から115mmの距離に

置き，その後方約5mmに蛍光板を配置して測定し，64×

64画素の断層像を再構成した。比較的明確に2本のCu線

が黒点として現れており，またセラミックパイプもグレー

の円として認められる。なお，雑音低減のために縦方向

200画素，横方向6画素，256フレームの積算処理を行って

おり，2πを100分割した測定に1時間程度を要した。

3　SYSTEM2

CERAMICS
　D－lMM 鰯・嚢繋護

3．1　冷却型CCDカメラを用いた断層撮影装置

　より高い解像度での再構成像の充分な信号・雑音比を得

るため，SYSTEM1をもとにカメラを長時問信号蓄積の行

える冷却型CCDカメラに換えた改良を施した。図2に全構

成の模式図を，写真2，3にそれぞれ試料ステージ・撮像

系と制御・データ処理系の概観を示す。カメラの変更にと

もなって，可視光学系を改造して倍率が7倍程度になるよ

うにし，ピデオ入出力用フレームメモリーを取り除き，カ

メラの制御及び画像データの収集もGPIB経由で行うよう

にした。

　高い解像度を得ることを目的に，線源を見かけの線源サ

イズ1×1mmの通常の封入管球から見かけのサイズO．1

×O．1mmが得られる回転対陰極式の徴細集東X線源（Mo，

40kV・30mA）に換えた。蛍光板は蛍光体を比較的厚く塗

布した効率の高いNo．4を用い，角度分割を細かくするため

1πを200分割して一画面あたり10秒間蓄積露光した。一

回の測定に約80分を要した。また，あらたに蛍光板や

CCDの感度むらやX線の照度むら，熱雑音や迷光による

　　　　　　　FLUORESCENT
　　　　　　　　　SCREEN　　SAMPLE　X－RAY　SOURCE

PRISM

VISIBLE

COOLED
　CCD

LENS

TURN　TABLE

↓ 扇←一MEMORY

写真1　管球線源を用いSYSTEMlによって得られた断層像 図2　SYSTEM2のブロヅク図

一346一



マイクロX線CT法の基礎技術に関する研究

SYSTEM2の試料ステージ・撮像系の概観

”蜷二）

A．FOIL
T－15UM

・’・繭棚醐、了ワ・廿’

襲茅ダCERAMICS
　　　　　　D＿lMM

写真4　回転対陰極線源を用いSYSTEM2によって得られた断層

　　　像
　　　厚く効率の高い蛍光板No．4を使用した。

写真2

　◆
“

トラストでTi線，セラミックパイプとも再生できている

が，A1箔はまだ不明瞭である。

　A1箔の像は透過X線像の幾何学的ぽげから予想される

よりもかなり低い解像度しか得られていないことを示Lて

いる。この原因として考えられる変換後の可視光の蛍光板

中での散乱によるぽけを減らすべく，蛍光板を薄手の

No．3に戻すとともに，露光時問を20秒にLて信号強度の低

下を補って断層撮影を試みた。

　結果を写真5に示す。蛍光板と露光時間を除き，条件・

試料とも写真4と同じである。写真5b－d）は一度の撮

影データをもとに再構成した異なる場所の断層像である。

それぞれ写真5a）に示す横からみた透視像上で，上から

3／96，中央および94／96の所で水平に切った像である。写

写真3　SYSTEM2の制御・信号処理系の概観

バックグラウンド等を除くため，X線源のシャッターを開

かたい暗レベル露光と試料を置かない白レベル露光を行っ

て各画素毎に補正している。さらに，回転対陰極の回転に

伴う振動の影響を逃れるため防振ゴムによる対策を施して

いる。

3，2　性　　能

　結果を写真4に示す。外径1mmのセラミックパイプの

内にφ50μmのTi線を取付け，外側に厚さ15μmのA1箔を

ほぽ2回転巻いたものを試験試料として線源から約200

mmの距離に置き，その後方約5mmに蛍光板を配置して

測定L，256×256画素の断層像を再構成した。明瞭なコン

㌻

写真5　回転対陰極線源を用いSYSTEM2によって得られた乱）

　　　透視像及びb），c），d）一回の測定から得られた上中

　　　下3枚の断層像
　　　薄く解像度の高い蛍光板No．3を使用した。
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真4に比して明らかに細かく解像できている。A1箔が一重　　　　　　　　　　　　　FLASHING

の白点状の欠陥も見ることができる。
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　a）　　　　　　　b）
　　　　　　　　4　Cs■蛍光膜の作製

を荒亡鴛鴛㌫楓ぷ㌶芝禁　・l！／／／！
た結果，この分解能は変換後の可視光の蛍光板中での散乱　　　　　　　　∠二三＝Σ7

が主に効いていると推測された。そこで，真空蒸着法に　　　　　　　　　　d）

よって，サブミクロン微細柱状組織のCsI蛍光膜の作製を
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　図3　CsI蒸着工程
試みた。

　優れた蛍光体であるCsIの蒸気圧が，比較的低温で高い

ことから真空蒸着により均一に塗布する研究が行われてき

た。現在ではX線イメージイソテソシファイヤー等で実用

化されている。その基礎となった，Stevelsらの報告では

CsIの蒸着膜は1Oμm程度の柱状晶になり易く，また100

μm程度の膜厚では製膜後の熟処理により膜厚と同じ程度

のサイズでクラックを導入することができると言己されてい

るヨ〕。この地割れの性質がX線イメージイソテンシファイ

ヤーに利用されている。もう一つの興味ある記述は膜の成

長が下地の形態に強く影響されることである。近年，この

性質を利用して直径数μmの光ファイバーを束ねた端面の

上に，各ファイバーに連続した柱状の構造を作成し高分解

能化を図ることも行われている4〕。また，このような結晶

成長を制御して徴細構造を形成する研究以外にも，穴径1

μm程度の無数のピソホールをリソグラフィー技術によっ

てシリコソ基板上に作成する方法が報告されている5〕。そ

のピンホールの中にCsIを真空蒸着によって充填し，CsIの

微細な柱状構造を作成するのであるが，真空蒸着による充

填では，厚さを穴径程度以上にするのは困難である。

　そこで我々は，真空蒸着によるCsI蛍光膜の結晶成長を

制御する方法を更に改良することとし，徴細なサブミクロ

ソの径の柱状組織の生成を試みた。

4．1　蒸着膜の作成方法

　作成手順を図3に模式的に示す。蛍光膜を支持する透明

基板には，平均板厚150μmのガラス板を使用した。約5

mm巾に切りだした長さ18mm程度のガラス板を溶剤を用

いて超音波洗浄を施した後，タンタルの薄板で作られたホ

ルダーに固定した。これに再度洗浄を施Lたのち，
1O■日Torr程度の真空中でホルダーの直接通電によりカバー

グラスを軟化点直下まで加熱・フラッシソグした。次い

で，金をターゲットとする直流マグネトロンスパッター

コーティソグ装置のプラズマに曝して，スパッタクリーニ

ソグすると同時に金を極めて薄く付着させた。

　以上の前処理を施した基板をホルダーとともに真空蒸着

装置に設置した冷去1」ステージに下向きに取付けた。この冷

却ステージはステソレススチール製で，冷却ブロック内に

PLASMA

（当G．LD

C）

／／／／！／・1

e）

液体窒素を循環させることにより，ステージに取付けた基

板ホルダーを約170Kまで冷却することができる。

　蒸着源にはタソタルボートを用い，直接CsI粉末を載ぜ

ボートの通電加熱により昇華させた。CsIの添加材には

TlIを使用Lた。T1Iの蒸気圧がCsIよりもかなり高いた

め，単に混合物を昇華させるとT1Iが先に蒸発してしまい

蒸着膜中への添加がうまく行えない。そこで，蒸着ボート

内にセラミクス片で遮熱した小型のボートを設置し，その

中へT1Iを混合したCsI粉末を入れることにより，CsIと

TlIの蒸着速度を調整した。CsIの蒸着終了後，変換光の反

射と表面の保護のため，その場でアルミニウムをタソグス

テソ・ソレノイドヒーターを用いて薄くオーバーコートし

た。

4．2　結　　果

　上記の手順で作成したCsI薄膜のうち，蒸着中にステー

ジの冷却をしたロット40と，冷却しなかったロット35の蛍

光膜のSEM観察像を写真6に示す。表層のAlオーバー

コートの下にCsIの層が見える。ホルダーが常温の場合で

は，ミクロンオーダーのグレイソとなっている。これは，

既に報告されている冷却なLで数10～100μm程度の膜厚

を作成した場合の柱状組織の径の値であり3〕’〕，今回は膜厚

a）　　　　　　　　　　　　　b）

写真6　CsI蛍光膜の走査電子顕徴鏡像
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が5μm程度と柱の径と同程度であるため，柱状組織が明

確に観察できていないものと考えられる。一方，ホルダー

を170Kまで冷却した場合には，同じ5μmの膜厚にもかか

わらず，200nm以下の径の極めて徴細な柱状組織が認めら

れる。これは，冷却により蒸着分子の移動が抑制され，結

晶粒の統合が狭い範囲でしか生じないために，より細い粒

径のままで柱状に成長したものと考えられる。

　X線回折の測定結果を図4に示す。冷却を施したb）と
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図4　C昌I蛍光膜のX線回折パターソ

施さなかったa）とでは大きな差は見られず，ともに（100）

面が表面に平行となる配向を示している。蒸着時の基板温

度が570K以上では（111）面が表面と平行となるが，常温

では（100）面が平行となることが知られており，この結果

は妥当である3〕。b）では（110）たどのピークもわずかでは

あるが認められ，粒径の徴細化もしくは低い製膜温度の影

響が現れたものと考えられるが，結晶の配向を大きく乱す

までには至っていない。Alのピークはオーバーコートによ

るものである。

　写真7にロット40の蛍光膜を用いて冷却型CCDカメラ

を用いて間接撮影したタソグステソ線のX線投影像a）と

その強度のラインプロファイルb）を示す。タングステソ

線の境界の部分での強度変化は急峻で，ほぼ3画素程度で

8割以内に収まっている。この写真では1画素のサイズが

1．7μmに相当するので，これより蛍光膜の分解能が5μm

よりも良いことが分かる。膜の粒径と比較して大きな値で

あるが，原因として考えられるのは，試料から蛍光面まで

の1～2mm程度離れているためにX線像のボケが1～
2μm程度見込まれ，残りが光の散乱と拡散によるものと

考えられる。CsIの可視光域での屈折率は！．7程度と大き

く，柱状結晶の内面で全反射を生ずる角度範囲が広い。

従って，積極的な拡散防止策を取らなくても，結晶粒の長

手方向から外に広がりにくい性質を示すと予想されるが，

SEM像や回折スペクトルに見られるようにサブミクロソ

結晶が平滑た形状にならないことや粒間隔が小さいことな

どの効果が大きく，光の拡散を生じるものと考えられる。

　　　　　　a）　　　　　　　　　　　　b）

写真7　CsI蛍光膜で撮影したタソグステソ線の透視像とライソ

　　　プロフアイル

5　SYSTEM3

5．1　高分解能蛍光板の使用

　本システムでは，前節で述べた方法で新たに作成した

CsI蛍光膜を使用し，また光学系等にも若干の改良を施し

た。また，計測の制御にバーソナルコンピューターを主に

用い同時にCT再構成処理も行い得る構成になっている

が，ローカルエリアネットワーク（LAN）にも接続してあ

り，LAN経由で他の計算能力の高いエソジニアリング
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ワークステーショソ（EWS）を援用Lて，再構成処理を迅

速に行う事ができる。

5．2　複合材料の観察

　図5に本システムで観察した試料の模式図を示す。直径

5μmのカーボン繊維で織った布にCVI法（気相反応含浸

法）〒〕でSiCを析出させた，SiC／C複合材の板から巾0，3

mm奥行きO．7mm分を切りだLたものである。SiC／C複合

材は，中性子照射による放射化が少たい軽元素より構成さ

れており，核融合炉用低誘導放射化材料として注目されて

いるが，その性格上不純物が混入するとその低誘導放射化

性能が劣化する。そのため，純度の高い合成法である

CVI法が研究されている。

1嚢萎

1萎萎

1嚢

d）

写真8　SiC／S試料の横断層像

図5　SiC／C試料の切り出し位置

　この試料の通常のCT横断層像を写真8に示す。X線吸

収係数分布がコソトラストを与えるため，密度だけでなく

元素情報，例えぼSiCとCの相違がコソトラストに現れ

る。写真8では，SiCは，C繊維に含浸されているばかり

でなく，表面に堆積してSiCのみの濃いコントラストと

なって現れている。このSiCの堆積は，カーボソ繊維の布

の織り合わせた隙問にも認められ，蒸気が回り込むことの

できるところはどこにでもSiCの蒸着が生ずることがわ

かつた。

　写真のライソプロファイルにBと示したピークは断屑像

中のAで示すわずかなギャップに対応する。このピークの

半値巾が2．5画素程度であることと1画素が3．5μmに相当

することから，分解能は10μmよりも良いことが分かる。

この高い分解能は，蛍光板の性能のみならず，パワーを余

り落とさずにkWオーダーを保ちながら比較的小さな線源

サイズを達成できる超強力X線源のファイソフォーカス

モードにも，負うところが大きい。256x256×192画素の

3次元像の再構成もLANを活用して1時間程度で行い，

任意の断面，即ち通常の横断面だけでなく縦断面も試行錯

誤しながら見ることができ，より詳細な観察ができる。

　写頁9a）に，本手法の特徴である3次元観察の例とし

1二10．1mm

写真9　SiC／C試料の縦断層像及び透視像

て，CT縦断面を示す。1司じ方向から見た通常の透視像で

あるb）と比較して構造が詳細に観察できる。例えば図中

にCと示した，SiC充填密度の高いカーボソ繊維屑と思わ

れる中問的濃淡レベル層が認められる。また，点Cでの横

断層像からも中問濃淡レベルの高密度充填層が広がってい

るのが確認できる。
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6　結　　言

　3次元マイクロCTを通常のX線源を使用して実現する

ことを試み次のことがわかった右

1）徴綴焦点の回転対陰1極X線源を用いれば，透遜X線像

を一度可視光に変換する闘接撮影方武で20μm以下の分解

能を得ることができる。

2）通常のTV周CCDカメラに比べ績号蓄穣のできる冷却

型CCDカメラを用いた方が飛躍的によい性能が得られる。

3）　空閲分解能をさらに向上させることを閏約に，散乱や

拡敵の少ない徴細な柱状組織を有する蛍光膜を闘発するた

め，CsIの真空蒸着法の改良を行った。その緕果，遼当な碗

処理を施した基板を用いて，蒸着時の温度を170K程度に

保つことにより，サブミクロソの粒径の柱状組織が生成さ

れることがわかった。その蛍光板としての分解能を評価し

たところ5μmよりも良いことが示された。

4）　この新しい蛍光板を使燭することにより，空閲分解能

を！0ミクロンを切る穫度にまで向上させることができた。

5）　これらのシステムは，より高い空間分解能の3次元マ

イクロCT装置の；土1発一点として開発したものであるが，現

在の性能でも，物体内のミクロソレベルの構造を非破壊で

実用的時閥で調べることができ，復含材料や篭子都品など

を対象とした幅広い応月ヨが考えられる。

6）　開発した蛍光膜の粒径は，珂視光での分解能の限界で

ある1μmよりもかなり小さく，細粒化は限界に達してい

るが，可視光変換像の分解能には，まだ改善の余地が残さ

れているむ今後は，変換光の散乱や拡敬の蜘止二策の検討が

重要である。
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複合コンピュータシステムを用いた画像計測に関する研究

経常研究

計測解析研究部

深町正利，木村　隆，本閥一魔，小川一行

平成王年度～平成3年度

要　　約

　複数のコソピュータを結びつけてS更M靱一カル・エリア・ネットワークを機築し，電予プローブX線マイ

クロアナライザー（EPMA）のX線函像データを応用した材料組織の評価作業を効率よく迅逮におこなう方漆

を闘発した。この複合コソピュータ・システムを用いることで，（！）鰯々の分析作業に応じてX線顧像データを

処理・解析するために必翼な応用プログラムの作成と，（2）大鑑なX線蘭像データの処理と解析をすること，そ

の緕果を図形や函像の形で出カすること，などのコソピュータ・データ解析に必要な作薬を効率よく迅速にお

こなうことができる。

　コソクリート組織の評価を，例とLて，試みにとりあげてみた。その縞果，このコンピ皿一タ・システムを

応溺することで，材料性能の向上にともなう栃料綴織の遼歩に禽わせて，EPMA分析能カを向上させて，充分

な精度をデータ処理能力をもって，材料組織評伽を行うことができることがわかった竈

1　緒　　言

　本研究は，はじめ，材料組織の計測・解析コソピュータ

　システムを周いて定量的におこなう材料組織評価方法の

闘発を蔵約として提案され凄した。しかし，結晶粒度，介

在物分布状態の計測などは陳腐であり新規性が無い，との

指導を受けました。信頼がおけて，糖度や処理速度におい

て実馴こ耐えるような材料組織の計測・解析・評棚技術の

闘発は材料醐発，材料検査において大切な基礎技術ではあ

りますげれども，理解のいただげるような研究環境が得ら

れる捌の機械をまつことにし童した。研究対象を時代の

二一ズにかなうとされた艀MA　（E1ectr㎝Micro－Pmbe

X－ray　Anaiyzerの絡名で，真空中に固体状態の試料を置

き，細く収東させた電予線束で試料を照射してX線，電

子，光，などを発生させ，主として成分元素のミクロな分

布状態を調べることを帥勺とした機籍分析装蟹）コソ

ピュータ・カラー・マッピソグ技法の高精度化を指向した

基礎的な検討に変更しました。

　以上の経緯で，EPMAを1コ1ノピュータ・マッピソグを処

理速度を逮くし精度をよくすることで材料組織評価に突用

するのに資する基礎技衡の錦発をおこなった。

　近年，EPMA分析における新しい動きはコソピュータで

支援されて分析がおこなわれるようになったことです。金

属材料技術研究所においても、はやい時期にコソピュータ

で支援されたEPMAを導入し金属材料組織の評価に応月蔓

してきました竈EPMAが・コ1■ピュータで支援されることに

よって材料組織評伽技術の分野にあらわれた新しい動きの

ひとつは，分野データが系統約に試料表面の統計学の冨薬

で地域マヅプ・データとよばれるデータの形で収集され

て，測定結果が信号強度の強弱をカラーマップや濃淡マッ

プとして表示されるようになったことです鉋

　しかし，服MA分析においては，特性X線信号がX線鐙

予1個1個として計測される程度に信号鐙が少ないことが

聞魑です。化学分析に比層する1～2％の分析精度を得る

ためには，計測時聞が！0秒で10点程度分析点を選んで平均

値と偏叢値を検討する方法がとられます。コソピュータで

支援された爾分析では，分析、点玉点あたりの討湖時閥は

O．1秒を越えることはあり童せん竈その理幽は，遜常5！2×

5！2分析、；叙（函索）で面分析がおこなわれ，繭分析データ収

集時閥が7時閥を越えてしまうために，長時闘装灘を使用

する場合における作業環境安全性を保証し，分析装灘を精

度よく機能させる保証をするためには装置と作業環境に対

する投資が非常に高価につくからです。したがって，X線

函像データは，膨大な数の分析点が並んだものではある

が，1分析点当たりの信号鐙が非常に少ないこ二とになりま

す。このようなデータを解析してイ誠逐のおける材料組織評

価をおこなうことは困難であると考えられてい婁す。

EPMAのX線函像から誤った材料組織評伽がされている

ことがよくあります。一般白勺には面分析鰯像データでは成

分元素のおおまかな分布を鋤る手段として使うのに止める

のが安全とされています。しかしながら，繭分析データは

統計学で僑頗のおげる調査方法として珍重される，しっか
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い調査がおこなわれた地域メッシュデータでありますの

で，X線画像データから信頼のおける糖度のよい材料組織

評価が可能なデータ解析方法の考察・開発が求められてい

童す。

　面分析で得られる函像データをデジタル・コソピュータ

処理することで付放1価値の高いデータに変換して，精度の

よい材料組織評価を可能にすることがいろいろと試みられ

ています。しかし，魑像データはデータ量が大きいため

に，機器分析データの解析・評榊こおいて実用になるシス

テムを実現させるためには，当然のこととして，高速度の

大容量のコソピュータが必要になります。この研究では，

コソピュータの専門家ではない分析作薬者が扱い易く，手

にも入れ易い小型コソピュータを複数有効に組合わせるこ

とでEPMA分析X線頭像を処理・解析する方法を開発す

ることを試みました日その目的に沿った，コソピュータ・

システムを作り，データ処理を高速度でおこなう可能性を

検討しました。5台のコソピュータをネットワークするこ

とで（1酒像ノイズの軽減，（2臓像変換，（3）材料組織評価に

必要なパラメータの摘出，言十測，データ’解析，などに有効

なことを蜴らかにすることができました。本研究で構築し

た複合コソピュータ・システムを応用することで，こ二れま

で，2～3ヶ月の時閥を必要とした材料組織評棚の作業を

1～2週間でおこなえることがわかりました。

　ところで，材料組織は常に進歩しており，それにとも

なって組織分析・評価方法を進歩させることが必要です。

複合コソピュータシステムを用いて分析データを処理する

こ二とで，データ解析のソフト面では材料組織の進歩にあわ

せてデータ処理方法を迅速に改良し対応していくことが可

能であることがわかりました。

2　方　　法

0．1　複合コンピュータ・システムの構成

　複数のワークステーションをSRMネッ奉ワーク」二で結

合させて，EPMAX線圃像データの分析を目自勺とするシス

テムを構築しました日その構成を図1にしめします。

SRM（SharedResourceManagementの略名，データ，プ

ログラム，プリソター，プロッターなどをネットワークさ

れたコソピュータが効率よく利用できるように管理される

コソピュータ・システム）サーバーユ台，ワークステー

ショソ4台，共用プリソター1台，共用プロッター王台，

共用ハードデ4スク1台で複合コソピュータ・システムが

構成されています。これら装置は市販のものを使い，また

システムを構成する装置を動作させるのに必要な基本ソフ

ト（OS）も市販のものを使用しました。

　共用で使用するプリンターの他に，各ワークステーショ

ソにはそれぞれ独立のプリソターを付属させました日その

理歯は，（！）プログラムの開発時にプログラムリストを手軽

にチェックできるので作業しやすいプ艀グラム開発環境と

S脳サーバー

　　　　　n…斗

プロツター
　　　　　プリンター

図1　複含コソピュータシステムの構成をしめす。

することができる。（2〕このシステムでは，解析した結果を

グラフィック機能を応用して函像，図形の形で多量の情報

を効率よく把握できるように工夫しています。ワークス

テーショソにはCRTに表示された函面をそのまま紙上に

自黒画像としてダソプする機能があり，この機能を使うと

データ解析途申の画像を記録しておく事が分析作業効率を

向上するのに有効た場合が多いこと，（3）また分析内容に

よっては，CRTからダンプされる画像で充分な場合もあり

ます。このような場含には，共用プロッターで函像を出力

するよりも迅速にデータ処理ができる，などの理歯で各

ワークステーショソにブリソターを付属させました。な

お，共用プリソターは，高速度印字機能を使って，プ艀グ

ラムの1部分ではなく全体にわたるような長い範囲を詳細

にチェックする場合に，プログラム・リス奈をつくるのに

使用しました。応用プ饒グラムの開発では，きれいに印字

されたチェックしやすいプログラム・リストを迅速に手に

入れることが，分析作業の生産性を高めるのに必要です。

複合コソピュータシステムで使用しているエディターはよ

く整備された使い易いものですが，しかし応用プログラム

の全体をCRT函面でチェックするのはきつく，困難で，苦

しい，いわゆるプログラム開発の3K作業であり，体力の

限界を越える場合があります。作業環境の向上と生産性の

観点から高速度で美しい字体で印字できるプリソターを設

置しました。

2．2　応用プログうム

　EPMAX線画像データの分析に用いる応周プログラム

は，データの入力，転送，処理，解析，分析結果の出加こ

わたって，必要なものをすべて本研究で開発しました。

　システムのハードウエアを制御・管理するOSとして

BASICとUNIXを使用しており，これらOSをべ一スにし

て応用ブ回グラムはBASIC言語とC言語で作成しました。

ネットワークにはこれまでにコンピュータ画像処理用とし

て設置されたコソピュータをすべて加えました。いろいろ

な性能のものがあり，BASICだけをOSとして動作するも

の，BAS互CとUN至Xとの弼方で動作するもの，UNIXのみ

で動作するものがあります。応用プ四グラムをOSを

BASICにして動作させる場合に8AS呈C言語で，UNIXを
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OSとする場合にはC言語でプログラムを作成しました。

　ワークステーショソの性能に差がありますが，SRMシ

ステムを用いることで，これら性能のちがうコソピュータ

を共同させてEPMAのX線函像データを1つの冒的の下

で分析作業をさせることができます。コ1■ピュータをネッ

トワークして利用する利点とされる

　（1）装置，プログラム，データなどの資源を有効に利用

できる。

　（2）処理速度を速くできる。

　（3）　1次元的な作業管理ができる。

などがあげられています。これらの利点を満足した

EPMAX線画像データ分析複合システムを作ることができ

ました。

2．3　複合つンピュータ・システムの運用方法

　コソピュータで制御される市飯のEPMAを使用してX

線画像データを収集します回このX線画像データを（1）磁気

テープに記録してこれを媒体として複合コソピュータ・シ

ステムに入力する，または（2）EPMAと複合＝コ1■ピュータ

・システムとを繕んだデータ転送用バス（GPIB）を使っ

て転送する，などの方法を用いて複合コンピュータ・シス

テムに入力します何X線函像処理は本研究で開発した複合

コソピュータ・システムでおこないます。

　X線函像データはSRMサーバーが共用データとして

ハードディスクに管理します。複合コンピュータ・システ

ムに接続されたワークステーションは，どれでも，いつで

もこのX線函像をワークステーショソのRAMメモリーに

複写してそれぞれのワークステーショソ独禽の目自勺の下で

データ処理ができます。処理した函像データはSRMが管

理するハードデ4スクに，腕の新しい函像データとしてま

たは元のX線函像データを置き換えて記録することができ

ます旬

　X線函像データをSRMサーバーに管理させておくこと

によって，X線函像データに対するデータ処理のプロセス

を，EPMAと複合コンピュータ・システム閥のデータの転

送，函像データ解析，データ出力などの各作業に分割し

て，それぞれのワークステーショソに専門の作業を割り当

てることができます。また，1つのX線画像データに対し

て，鰯点を変えたデータ解析を複数のワークステーション

でおこない，得られた分析結果を複合自勺に解析をすること

もできます。

　応用プログラムはワークステーショソを使って開発しま

す。SRMサーバーは応用プログラムも管理しており，

SRMハードディスクに記録されている応用プログラムを

複合コソピュータ・システムに接続されたワークステー

ショソは，どれでも，いつでもワークステーショ1■の

RAMメモリーにブログラムを複写して使用できます日そ

れぞれのワークステーションで作成Lたり修正したりする

応用プログラムを郷の応用プログラムとしてSRMハード

ディスクに記録したり，修正したプログラムをもとのプロ

グラムと置き換えたりすることができます。この応用プ回

グラムにたいする複合コソピュータ・システムの機能を応

用して，プログラムを分割して応用プログラムの開発を複

数のワークステーショソでおこなうことができます。ま

た，すでに開発してある応用プログラムを別の分析作業に

転用する場合には，予備作業をしてデータ解析の実行ぐあ

いをみながら，必要があれぼ，別のワークステーショソで

適当な修正を応用プログラムにカ目えます。すなわち，材料

組織評棚作業の目自勺にかなった精度が得られるように調整

し，また作業効率のよい函像データ解析作業の環境をそた

えた応用プログラムにカストマイズし本作業を迅遠におこ

ないます。

　3　複合二1ンピュータシスチムの応用と性能評価

3．1　概　　要

　本研究で構築した複合コンピュータ・システムの材料組

織分析・評価に対する性能テストにはコンクリート劣化試

験に用いた試料を使用しました。このコソクリート試料

は，目下，つくぱ研究所の建設にたずさわっている“閲

組”の研究所より提供をいただいたものであり，来年移転

予定の研究棟の建材としても用いられている，とのことで

す。セメソト斗粘土十砂を素材としたコソクリートに，数

カ月にわたり，硫酸塩水溶液（！C％Na．Sα）を欧きつげて

コンクリートを劣化させる試験をして，試料に生じるコン

クリート組織をEPMAのX線函像データを解析する方法

でコソクリートの性能評個が可能かどうかを検討し童した。

硫酸塩水溶液をコンクリートに作用させることによって予

定されるコンクリート組織の変化は，セメント成分と水と

が反応してコソクリートを硬化させる組織として形成され

ている水和物（Ca（O列）。）とNa．Sαとが化学反応して，石

脅（Na2SOぺ2H20）やエトリンガイト（3CaO・A120パ

3CaSOぺ32H里O）を形成し童す。その際に膨張して，コソ

クリー奈に割れや欠落を生じることです。

　EPMAを応用してコソクリート組織を評棚する作薬に

役立つであろうことがらとして，（1）コンクリート中に分布

する穴や割貿を電子顕徴鏡として観察すること，（2）コソク

リートの劣化にともなうローカルな化学組成の変化を観察

すること，（3）劣化にともなう鉱物の発生の確認とその分布

状態を調べることなどが考えられますが，はたして可能か

否かを検討することが依頼されました。複合コソピュータ

　システムを応周することで，X線函像データを用いた最

新の分析技術としてコソクリート組織劣化の評価ができる

ことを鯛らかにすることができました。

3，2　コンクり一トに分布する鉱物の同定作業

　劣化反応の飾後の試料に存在する鉱物の確認は，本研究

で開発した散布図分析法を用いておこないました日散布図

分析は，複合コンピュータシステムの開発にともなって実
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　　　　　　　　　　長石 あ

Ca　　　　　　　　　　A1

図2－a　劣化試験前におけるコソクリート組織をCa－Si系およ

　　　　びA1－S1系散布図で調査した。
図3－a　劣化試験後におけるコソクリート縫織をCa－Si系およ

　　　　びA！一Si系散布灘で調査した血

Na　　　　　　　　　　　Ca
　　　　■■　　　　　L　　■　　『■　　　　　　　　　　　■　1　　　■　　　■　　　　　　■　■　　　　　　　L各∵脊一…止1　■　1：一■o…．■皿1＿一一．一　＿　、
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図2－b　劣化試験靭こおけるコソクリート綴織をNa－S系およ

　　　　びCa－S系敵布関で調査した也

燭化した，EPMAのX線函像データの解析方法です。2種

類の成分元素を対にして組合雀て成分元素濃度間の関係を

解析することで，分析試料に存在する化合物を同定精度を

向上させることが可能になります。童た，その化含物のミ

クロな分布状態を迅速に精度よく画像表示してコソクリー

ト組織評価に資することができます。

　図2－a，bと図3－a，bに散布図の例をしめします。

分析ではNa，Ca，Al，Mg，O，Fe，K，Sの8元素のコソク

リート試料での分布をX線画像でしらべまLた。このう

ち，Ca－Si，Ca－A三，Ca－S，Na－Sを対に組合わせた散布図で

コソクリー奈の劣化試験前後の組織変化をしめしました。

散布図は2つの統計量の間の関係を解析する目自勺で表計算

に用いられている相関分布一周辺度数分布表をコシピュー

タ・グラフィックス技法を応用して函像化したものです。

劣化就のコンクリートに存在するコ1■クリート相として，

ポルトラソドセメント十粘土，長石，石英，アルミナの存

在が確認できました。徴細な水和物（Ca（OH）・）の存在も推

定できました。

　劣化したコソクリート試料では，（セメソト十粘土）の

領域にNaとSが侵入していることや，反応をうげた長石

から生じた2種類の鉱物に分解していることが認められ，

図3－b　劣化試験後におけるコソクリート綬織をNa－S系およ

　　　　びCa－S系散布図で調査した。

水和物と硫駿塩が化学反応して形成された徴細な石衡とエ

トリンガイトの生成が捷定できます。

　この分析においては8元素（Na，K，Mg，A1，Si，Ca，S，

Fe）を分析の対象としました。2元素を組含せて対にする

と，散布関が28できます。複合コソピュータ・システムで

SRMハード・デ4スクにX線函像データを管理させてお

いて，複数をワークステーショソで処理することにより

データ解析の速さが使用したワークステーションの台数だ

け向上し，ワークステーショソ王台では3ヵ月かかる解析

を至遁間で終了することができました。函像データ解析に

必要なプログラムの整備を迅速に1できたことと，顧像デー

タをあつかう方法を合理化することができて，勤務時闘を

有効に無駄なくうめることができたことが分析作業の迅速

化に寄与しています。

3．3　鉱物分布図の作成作業

　敵布図分析法では，存在を確認された鉱物の試料表面に

おける分獅図を作りコソクリー奈組織の評伽こ提供するこ

とができます。鉱物分桐望1を作成する原理は鉱物を特定で

きる成分元素の濃度値範囲を散布図を構成する2成分元素

について指定し，この指定された濃度値範闘をもつ分析点

（函素）だげを選んで函像を構築することにあります。顧
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素の色や濃淡度を鉱物ごとに変えることで，複数の鉱物の

分布を1枚のマッブ上に描くことができます。

　図4と図5は，散布図で存在を確認や推定できた鉱物の

コソクリート中に分布する様子を，鉱物ごとに色分けして

鉱物分布図として観察したものです。図4は劣化試験前の

コンクリート試料で，図5は劣化試験後のコソクリート試

料です。

　図6はそれぞれの鉱物の成分元素濃度がコソクリートの

劣化試験前後で変化する様子を濃度値の頻度分布ヒストグ

ラムでしめしました。CRTに表示された鉱物のカラーマッ

プ上にマウスを使用Lて分析領域を設定すると，その領域

の成分元索濃度値の頻度分布をヒストグラムに表示します。

このように，測定した全成分元素について濃度値の頻度分

布を複数の領域についてヒストグラムの形で迅速に比較す

る機能を備えています。例では，中ぬきのヒストグラムが

劣化試験前の化学組成を，高さを半分にした塗り潰したヒ

ストグラムと縦線を入れたヒストグラムで劣化試験後の化

学組成を表示しています。セメソト領域の化学組成が変化

しています。また，長石が2つの鉱物に分解していること

図4 劣化試験前におけるコソクリート組織を鉱物分布図で調査

Lた。左図はアルミナ（紫色），長石（緑色），石英（赤

色），セメソト（黄色），穴（黒）の分布をLめす。右図は

同じ試料位置での，セメソト（黄色），穴（黒），水和物

（緑色），石膏およびエトリソガイト（赤色）の分布をしめ

す。領域の広さは8mm×8mm。

’マ；，’1＝潟棚

章

三

夢．．

汽．

図5　劣化試験後におけるコソクリート組織を鉱物分布図で調査

　　　した。左図はアルミナ（紫色），長石（緑色），石英（赤

　　色），セメソト（黄色）．穴（黒）の分布をしめす。右図は

　　セメソト（黄色），穴（黒），水和物（緑色），石膏および

　　エトリンガイト（赤色）の分布をしめす。領域の広さは8

　　mm×8mm。
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図6　劣化試験にともなう化学組成変化をセメソト（左図）と長

　　石（右図）についてしめす。

がわかります。複合コンピュータ・システムでは，複数の

ワークステーショソで鉱物分布図をX線画像データを処理

して構築して，SRMサーバーに管理されているプロッ

ターに出力することができます。SRMサーバーはワーク

ステーショソから送られてくる鉱物分布をあらわす画像を

ハード・ディスクに記録しておき，プロッターの空きを

待って次から次へと自動的に出力します。この機能を応用

することで，プロッターを使用するスケジュールを気にせ

ずに各ワークステーショソに仕事をさせることができます。

1枚の画像の出力に3～5時間かかりますので，複合コン

ピュータ・システムを24時間体制で運転することで，画像

データの出力などの機械的な作業を夜間などの勤務時間外

におこなうように管理して，分析者の判断が必要なデータ

処理時間を昼間におこなうことで，分析作業の効率を向上

させることが可能です。

　最近はウインドウ機能がワークステーショソに付与され

ていて，複数のデータ解析を1台のワークステーショソで

同時におこなうことができます。本研究においても，ウイ

ンドウ機能をもつワークステーツヨソでマルチジョブ分析

をこころみましたが，処理速度が極端に遅くなり実用的で

はありませんでした。複合コソピュータシステムではコン

ピェータ1台ごとに1つの作業をさせています。ツステム

に接続するコソピュータ台数に比例して処理速度が速くな

ります。

　結論として，複合コンピュータ・システムをもちいて，

精度のよい迅速なEPMA画像データ解析に取組める分析

環境をつくることができました。コソクリート組織の

EPMA分析・評価のような経験のつみ重ねのない新しい

分析作業についても，作業依頼老の目的・意図を聞き取る

ことで，分析方法を確立し，引き続いて大量なX線画像

データの処理・解析をし，結果をグラフィック表示するこ

とにわたる分析作業を短時問に迅速におこなうことが可能

であることがわかりました。複合コソピュータシステムを

活用することで，当研究所における新材料組織の進歩速度

に合わせて材料組織評価方法を改良していけることはもち

ろん，時代の要求であるr時短』に対応させて分析作業環

境を整備していくことが可能とおもわれます。
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4　結　　言

　EPMA分析で得られるX線画像データを解析して鉱物

分布図を高逮度で，効率よく，精度よくおこなうことを目

的として，複数のワークステーショソを繕合したシステム

をつくり，その効用を検討した。その繕果次の結論がえら

れた。

（至）複数のワークステーショソを分析作業を目的に結合し

たSRMローカル・エリア・ネットワーク・システムと呼

ぱれるシステムを構築した。このコソピュータシステムで

はハードディスク，プリンター，プ縢ツターなどのハード

ウエア設備として，応用ブログラムなどのソフトウエアを

システムに組込まれた各ワークステーションが共有して資

源を有効に使用する工夫がされている。構築したシステム

は分析データ解析システムとして機能した。

（2）複合コンピュータシステムの目自勺は，X線函像データ

を解析して，作業依頼老の必要とする情報が迅速に，精度

よく得られる分析作業環境をつくることである。当研究所

の分析作業としては経験のない，コソクリート組織の解析

のような分析作業においても，作業依頼者の求める組織評

棚を短時間に行うことができた。そのごとに寄与した困子

として

（3）応用プログラムの開発と分析作業を平行しておこなう

ことが必要であること

（4）応用プログラムの開発時閲を短くすることができるこ

と

（5）処理逮度が逮いこと

（6）　1組のX線繭像データを岡時に多面的に解析すること

で複合化されたデータ処理が可能であり必要な材料組織評

価方法を考案・開発することが容易であること，などが複

合コソピュータシステムに付与されているごとをあげるこ二

とができる由

　本研究で開発した複合コソピュータシステムは，小規模

なものであり，現在のコンピュータ事僑では多少時代遅れ

に入りつつある。欠損部品の調達も困難になった。しか

し，なお，健在であり，一般分析サービスに対応できてお

り，当研究所の宇宙実験材料の先端自勺な材料組織解析にも

急きょ応用されたりしている。

　この研究に働力と支援をいただいた方々に感識します。
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微小欠陥の非破壊定量評価に関する基礎研究

経常研究

損傷機構研究部

増田r二利，福原照明，植竹一蔵，山脇　寿，

困中義久，斎藤鉄哉＊1，伊藤秀之＊2

平成元年度～平成3年度

要　　約

　構造用金属材料に存在する微小欠陥の定最的た非破壊評価に対する基礎白勺研究において，弾性波及び電磁気

を用いた評倣手法について検討を行った。

　弾性波を用いた材料評価に係わる研究では．趨音波が材料に対して斜に入射する場含において，先に提喝し

た数値実験法を駆使し，実周的なセソササイズにおける趨音波入勘点と欠陥の関係，趨音波伝搬における音場

に1ついて，さらに材料申の亀裂端都による敵乱波に起因する端部エコーの生成機構など，弾機波動論的塞礎間

題を解鯛した。また，材料の徴視艦織変化に対する底爾からの反射超音波の周波数を解析することによりク

リープ損傷評価が可能なことを明らかにした。

　電磁気的特性を用いた材料評榊こ係わる研究では，漏洩磁東探傷において，徴小欠陥の定鐙的評価に重要と

なる磁気セソサ寸法，欠陥寸法及び漏洩磁束値との関係の実験式を導出した。これにより実用的なセソサ設言十

が容易となった。また，低サイクル疲労において発生する近接欠陥の評価に対し，双極子そデルによる理論と

実験の爾面から検討し，漏洩磁束の時閥軸波形のピーク値による評櫛方法及びベクトル軌跡バターソ認識によ

る評価方法を提案Lた。

1　緒　　言

　構造材料の表面及び内部に存在し，肉眼での検出が不可

能とされる欠陥を検出，評価できる非破壊検査技術の確立

は，構造物の杜会的安全性，経済性の、煮で極めて重要であ

る。近隼，大型化，軽量化，高強度化した構造物の安全と

信頼性の確保においては，非破壊検査による材料評価の重

要性が認識されている。これらの構造材料の強度そして欠

陥検出法の高性能化の鶴点から徴小欠陥の検出と定量的評

価法の確立が重要となってきた竈そこで本研究に凱・て

は，弾牲波及び電磁気による手法を用いて，欠陥と音場そ

して欠陥と漏洩磁束それぞれの挙動について理論的及び実

験的に検討し，徴小欠賄の検幽及び定量的評価法の確立を

貿指した基礎的な検討を行った日

　　　　2　弾性波を用いた材料評価に係る研究

　超音波探傷は材料内部の見えない部分の欠陥の検出・評

価にとって有力な武器であるが，材料中の繕晶粒など趨音

波散乱による趨音波減衰との戦いでもある曲減衰は周波数

に大きく依存し，周波数が高いと減褒も大きい。従って，

削膏棚解析研究灘　柵退職

高い周波数を周いた場合，十分なエコーを欠陥あるいは底

面から得るためには板厚の薄いものに限定される。案用鍋

構造部材の内部欠陥では減衰のため使用できる周波数は5

MHz程度で，波長は1mm程度となる。従って表面欠隔と

違って内部欠陥の場合には検出可能な徴小欠陥はmmオー

ダーで，如榊こ0．ユmm以下の糖度で計測できるかである。

減衰が少なげれぽもっと高い周波数が使用でき，波長も小

さくなり，このオーダーは小さくなっていく屯

　材料中の欠陥からの趨音波反射（エコー）は超音波の波

長に依存し，波長より十分大きい欠陥は十分なエコーが得

られる。しかし頓いた大きな面状欠陥では別な方向に反射

して受信エコーは小さくなってしまう。この場合，欠陥の

繭端部からの徴弱な散乱波を検出して端部位置を求め寸法

推定する端部エコー法がある。しかし，徴弱なエコー信号

のため非金属介在物など徴小な散乱源からのエコーとの区

別が困難なことが多く、端都エコー圃有の縛徴抽出が必要

である。その際，材料内の超音波の伝搬方向と欠陥からの

反射方肉を正確に把握しておかないと定量自勺評価はできな

い。どの周波数の趨蓄波ピームがどの点からどの方1旬伝搬

し，欠陥に入射するかは使用する探触子ごとに異なり，探

触子の特性に大きく依存しており，趨音波探傷技術の基本

約な閲題である鉋趨音波による欠陥評価，材料評価はまさ
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にこの探触子の特性評伽にかかっているといっても過言で

はない。こ二れらは欠陥の大小を間わず共通する基本的な問

題であり，本研究の中心課魑である。

　探触子の基本的特性として指向性のほか，超音波ピーム

の材料への入射点と材料中の趨音波ピームの屈折角の正確

な斑握が必要である。現在，JIS…〕にその測定方法が規定さ

れてはいるが高精度探傷を考えるとそれらの決定過程に多

くの閥題を含んでいる。

　ここでは，超斎波が材料に斜め入射する際の送受音場に

起困する斜角探触子の入射点と屈折角の決定過程の解析の

閥魑に前鞭〕で提案した数値実験法を適用し，その数値実

験法の有効性を既知の標準欠陥による実験によって確認し

た。これを踏まえて入射点と鰯折角の測定条件の新たな提

案を行うとともに波展より大きい欠陥の定盤評価法を捷案

した。

　波長より十分に小さい欠鮪の場合には十分なエコーが得

られず透遜した趨斎波波形の変化となって現れるが，探触

子の特牲に大きく係わる趨音波の伝搬距離の正確な把握は

この場合においても上記と同様に重要である。特にこの場

合には1ケの徴小欠陥の検出よりむしろo．1㎜㎜以下の徴

小な欠陥群の評価のほうが適している。これは繕晶粒によ

る散乱減衰と類似し，散乱減衰の評価に繋がる。その際，

波形の変化が強調されるような探傷方法として周波数の帯

域を広く考える方法が必要とされる竈こ二こでは垂直探傷に

おげる広い周波数帯域の趨音波パルスに対して，徴小欠陥

群がそれに負11胴なる応答を示し，底面エコー波形に変化が

現れるかを周波数解析することによる材料評伽法を検討し

た。本研究ではクリープ損傷を対象とし，結晶粒界に徴視

欠陥が存在する場合の評価方法について検討した3〕。

2．1　数値実験による超音波探傷法の評傾

2．1．1　はじめに
　超音波探傷では波長より十分大きい欠陥の場合はそのエ

コーから欠陥の有無と寸法測定を，また波長より十分小さ

い分布欠陥の場含にはそれらを通過した趨音波の変化から

材料の組織自勺変化の判脳が行なえる。その際，これらエ

コーの挙動を支配する困子の解明無くしては定最的材料評

価は不可能で，それらは材料中の超音波の波長と探触子

（セソサー）の振動子の寸法で決まる指陶慨など音場特

惟，欠鰯など反射源の反射指向性など散乱音場特性であ

り，その一部としての端部エコーである。さらに音束変位

4〕，減衰が狐1わって探触予位澄，エコー位置，エコー高さ，

工・ト波彩の変化となって現れる。これらは使」≡薗する周波

数およびパルス形状で一般に災なってくる。特に斜角探触

子の入射一点と屈折角の把握は斜角探傷の基礎として高精度

化にとって不可欠である。

　今迄，これらが復雑にからむ影響困予についての基礎的

間魑を検討した研究は著者らを除いて見当たらない。ここ

では前轍で搬囑した重ね合せ法による数値実験法の適月彗

により入射点と屈折角の理論的意味付げを行い，さらに数

値実験法を発展させ，バノレスによる討算によって微小反射

源からの・工ニコー僑号との区別が一般に困難な端部エコーに

ついてその特徴を計算によって見いだし，趨音波材料評価

法の基礎基盤に資する。

2，1．2　計算方法および実験方法

　討算方法は前の報告刮に提案し，示したものを使用し

た。基本的考え方は，趨音波斜角探傷のシミュレーショソ

で，図1（・）に示すように，二重媒質のうち，第一媒質中に

振動子を考え，第二媒質（音速異方性を考慮する場合は図

1（b）による）1刺こ凹または凸の反射源，または征意の形状

の灰射源Sを考える日ここでは第一媒質はアクリル樹脂を

考え，第二媒質は鋼およびアルミ合金を考える。波動は第

一媒質申は縦波を，第二媒質申は横波を考える。いずれも

徴小な音源要素または反射源要素から構成されていると考

媒質1

j’
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斜角探触子

振動子

む目。

→

　α

ぺ　反射源
“、

o。

γ・’

『1’　　　　　　　　買

（邑）Q点における音の璽ね合せの

　　春十算法と座標

α。

音逮分布

vlα〕

アクリル樹脂

ぺβ〕 Ai含金

音逮分稚　　　㌣

虹
ψ
竈

ノベ！紬、、、の三芋計算で媒質、に普速婁異方陸が

　　　　　　　　　ある錫含の蓄速分稚

　　　図1　数値実験の剤’算モデル
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徴小欠陥の弊破壌定鐙欝悩に闘する錐礎級究

え，N個の徴小振動子から構成される振動子Bから放射さ

れる趨音波（連続波，バルス）を観測点（Q一煮）で異なっ

たNケの経賂で重ね含わすことにより（1）式のように，音圧

が討算できる。

　　　　　　　　　H　P｝・exp　〔壬φ王〕　＝ΣCトDトt…王≡ゴ　　　　　　　　　　　　　　（1）

　　　　　　　　j，1

飾後走査

碗　　　　後
　←　　　一今

・KゴeXp　〔三φj〕

／
“

藷

ST8，A三　　　　昏

。〇五。09曲飾Oサ

o　　　　35
ト

ここでCぽ音源に関する定数。Dは距離特性。㌘は2つの

媒質閲の弾慨波の斜めの通過率，Kは減衰に関する最竈Φ

は位梢である。

　また，逆に点反射源（Q点）から放射される趨音波をx

位置の受億面B上でN個の徴小受信要素で重ね合わせれぱ

受信波形および受儒斎圧が計算できる。観測点がM鰯のか

たまりで反射面Sを構成していれば（2）式に示すように，さ

らにM回の重ねあわせによりその反射源の受億音圧（エ

コー）を僑ることができる。

　　　　　　　　　M　hヨ虫＝exp　〔iφ苦坦〕　コ＝Σ　ら。坦・exp　〔iφ。皿〕　　　　　　　　　　　　　（2）

　　　　　　　　　Q需1

　趨音波斜角探傷では探触子を前後に遼査（斜角探触子で

は前方に超歯波が紺るからその方陶を煎，反対を後と決め

ている也従って紙弼上では左右に対応する。）するときの

ユコーの動き，すなわちユコーダイナミックス（煎後走査

グラフ）が欠1陥の形状判別の重要なカギとなる。この場含

の計算は振動予のX軸上の位鰻を変化させ，その度侮に上

記の計算を繰り返すことになる。

　本研究では，固体巾の弾性波の反射屈折伝搬挙動に大き

く依存し，その本質が鯛かでない斜角探触予の特性である

入射一歳（趨斎波が材料のどの位置から入射するか）と鰯折

角（材料中どの角度で伝ぱんするか）におよぽす閃予の解

幽から闘体巾の趨音波伝搬挙動を明らかにし，趨音波探傷

技術の陶上をはかる。

　斜角探触子の入射、拭と朋折角の理総酌意味づげを行うた

め次の数値実験を行った。

　斜角探触子の入射一叙は試験材に斜めに趨音波が入射する

際，探触子のどの位置から入射すると考えればよいかにつ

いて，点音源ではそれが球繭あるいは円筒面の曲靭幸1心か

ら放射された場含，趨音波は門弧状に拡がるから（こ二の状

態は遼鑓灘背場という），その反射はその舶率中心に全て

渓ってきて最大のエコー高さを示すはずであるとする考え

が基本である。実際の探触予は振動子がある有限の寸法を

もっているから一点音源とはなり得ず，屈折を伴うので音場

が舳げられ，入射、点をどの位齢ことったら良いかは半門柱

の試験片による郷定によって決めることになっている。

従って；1蛙発、点からして1蟹陳さが存在している。

　ここではこの駿昧さをもっと意疎のあるものとするため

数値実験を行うわけである。反射源は入射点用としてJIS

に規定されている標準試験J＋STB－A1l〕（図2（乱））のR100，

　　　　　　　　　　　後　　　前（a）　J玉S橿誓茸隻壽氏騒灸月’

Y
！

X
　　　　　　　　　○仮の入射点S　が　βX■・・。　　　』ル。臓鮒

仮の入射点

S？B－A1試験片

（b）入毅点測定用数値突験法と座標

35

Y

（。）

　　　　　　　　　　　　　X　　　△S．1㌧O
　’一　　／　　β。

　Yノ
箏＼・　S。。、。職片

　■　　　　d＝30，70
　　　　　　　　β。：公称屈折角

煽折角測定周数｛直実蟻灸法と座標

図2　斜角探触予の入雛点と棚振角を測定するJIS標離試験片と

　　それらの数値実験のため廠機のとり方

にカ肢てR50，R25の鍋製半門柱試験片を仮定し，図2（b）

に示すように計算座標をとり，探触予をX軸、ヒを動かしな

がら（2）式によりヱコー高さの計算を行った。この場含の討

算上の仮の入射点として振動子の呼1心軸が探傷醐こ交わる

点とした。

　斜角探触子の鰯折角はその入射点から趨音波が放射さ

れ，角度に対して索直な機穴反射源から反射したエコーは

趨音波ピームの最大強度の探触予位鐙で鐙大エコーを表わ

し，三角法によって反射源の位置が求められるとする蝋純

な理論に基ずいている。入射点が峻昧であるからそれを用

いた屈折角の測定方法は駿昧さをそのまま引きずっている。

ここではそれを打破するために測定方法と同じブロセスの

数値実験を行った。それは鰯折角測定用としての
STB－A亘の随径50mmの機穴を考えI〕，図2（。）に示すよう

な計算座標をとり，（2）武を用いて入射一煮の場含と岡様な計
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算を行った。

　さらに実用的な間題として，標準試験片材料に圧延の際

に横波の音速異方性（図1（b））がある場合，斜角探触子の

入射点と屈折角はどうなるのかについて計算した。

　反射源が欠陥の場合にも本数値実験法は適用可能である

ことを示すために，き裂状欠陥の端部エコーの理論的意味

づけのため第2媒質申に1隔6mm，厚さO　mmの帯状平面

反射源を考え，そのエコーダイナミックスの計算を連続波

とバルスの両方で計算した。

　バルスによる計算には次式のn波正弦バルス麦（t）を使用

した。

　f（t）二sin（ωt）s三n（ωt／（2邊）），O＜乏＜紅丁

　㈹＝O，　　　　　t＜O，t＞nT　　　　　（3〕
ここでtは時間，Tは周期，ωは角周波数である。

　重ね合わせは各パルスの観測点への到達時聞差だげずら

せた計算を行っており，連続波（位相差）と同じ結果とな

ることを確かめている。

　実験には公称屈折角45度と70度の斜角探触子，趨音波探

傷器，JIS標準試験片STB－A玉，半円柱試験片（R50，

R25），接触媒質としてスピソドル油を使用し，探傷面上に

おげる探触子をO．5mmピッチで鋼製スケールにそって手

動で前後（紙面上では左右に相当する）に走査し，そのと

きのR面から反射した趨音波のエコー高さを探傷器のデシ

ベル（dB）ツマミで読んだ。

2．1．3　計算緒果と考察

2．1．3．1　斜角探触子の入射点と屈折卸

　図36〕はR100，50，25の凹面門筒を反射源とした斜角探触

子（振動子サイズは10mm，周波数は5M肋，公称屈折角

は45度）の数値実験による前後走査グラフを実験との比較

で示す。JISではR至00の試験片による測定が規定されてい

る。遠距離音場（R至00の場合）では前後走査グラフのピー

クは一つで，これで入射点が決定されるが，近距離音場と

考えられるR25ではピークは二つ現れ，入射点が求められ

ない血従って，入射点の測定が可能な条件はピークが一つ

しか存在しない前後走査グラフが現れるRの範囲である鉋

金属材料技術研究所研究報告集15（1994）

　　　　　　　　　　鰯折角70度の探触子の場合にはR1OOの遠距離音場の範

馴こおいても前後走査グラフのピーク位置は大きくマイナ

ス側にずれ，探触子の目盛りからその量だけプラスの入射

点のずれとなる結果を得ている日

　図4は反射源をST3－Aiの直径50mmの横穴（凸面）と

し，周波数5MHz，公称屈折角70度の斜角探触子の前後走

査グラフに関する数値実験結果で，実験結果とともに示す。

これは斜角探触子の屈折角の決定過程を示すもので，屈折

角はグラフのピーク位置におげる試験片上の目盛りを入射

点を基準に読んで決めるが，先の入射点のプラスのずれが

屈折角決定に係わってくることを示す竈

　一方，図5f〕アルミ合金中に音遠異方性が存在するとき

斜角探触子の入射点，屈折角は如何なる影響を受けるかに

ついて数値実験したものである。音速の分布（ψF　Oと45）

によって入射点，屈折角の測定は大きく影響される血入射

点測定時と屈折角測定時ではずれの方向が逆になるので屈

囚
｝

約

煙

n
肖

τo　決定された屈折角鰯折角（度）

一5

一1o

　　　　　　探触子距　　（mm）
一～田　　　一1畠　　　掌　　　　1宮　　　珊　　　　珊

メ

戸イ線のピー二

！

／纈

。実験
△X：入射点のずれ
2．2δZ10×王OA70

斜角探触子

屯∵丁唯
　　　・入射点　．ヨ探触て位置卯ソ　　　。

図4　直径50mmの横穴による探触子屈折角の決定過程の数値実
　　験（図2の（。）に対応）

屈折角目盛（度）

図　o
｝

榊

擢1三

〔

H－lO
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月1d　　　　　　　　　　　冊O

萬25

柵

（　旧
①
勺

杣
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鞍
要
一1固

　　　　　探触子位置（mm）
一～日　　　　　一1日　　　　　田　　　　　　1日　　　　　　己日　　　　　ヨ日

　　ムベ　　　　　　　　　　　　　△X

φ。＝45

公称屈折角：70度

異方性なし

ψ。に0

△X：入射点のずれ量

図3　半円柱試験片の前後走査グラフによる入毅点の決定過程の

　　数健実験（図2の／b）に対応）’

図5　入鋤点のずれが屈折角のずれを拡大するように作用する公

　　称屈折角70度の探触子の例（図1（b）の音連異方性が存在す

　　る場合）
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微小欠陥の葬破壌定鐙評棚に関する蓬礎聯究

折角の測定値に大きな誤差を生じる。従って，この場合に

は入射点の測定値は無視した方が探傷繕果に過大な誤養を

生まなくてよいといえる血

　このように，提案している数値実験を使用することに

よって従来解析が困難とされていた入射点測定の条件，屈

折角と入射点との絡みを晩らかにした。音遠異方性が存在

する場合，この絡みは大きなずれとなって現れてしまい，

反射源の形状としては閥題がある。しかしJISの標準試験

片はIWの試験片が原形となっており，ISOにも取り入れ

られるなど変更されるには程遠い帥。従って，欠点を認識

して使用していくことが望まれる由

　趨音波探傷は常に欠陥と波長との係り合いで考えねぱな

らない。従ってこれらの成果は欠陥の大小に関わらず共通

した趨音波斜角探傷技術として矛蝿できる。

2．1．3．2　端部エコーの数値実験による評価

　材料中の欠陥からの超音波反射（エコー）は超音波の波

長に依存し，波長より十分大きい欠陥は十分な工：コーが得

られる。しかし傾いた大きな面状欠陥では郷な方向に反射

して受信エコーは小さくなってしまう。この場合，欠陥の

爾端都からの微弱な散乱波を検繍して端部位置を求め寸法

推定する端部エコー法がある。しかし，徴弱なエコー信号

のため非金属介在物など徴小な散乱源からのエコーとの区

別が困難なことが多く，端都エコー圃有の特徴抽出が必要

である。ここでは，バルスによる数値実験からき裂状欠陥

の端部エコーは前後走査グラフにおいてはどのような特徴

を示すか，欠陥の上端と下端でエコーバノレス波形の形はど

うか，端部エコーはどのようにして起こるか，について検

討した数例を述べる。

　図6は図中で右」二のポソチ絵に示すような探傷において

公称屈折角45度の通常の斜角探触子をモデル探触子と仮定

し，探傷面に垂直な6醐mの帯状平面欠陥の上端部と下端

都の端部エコーの前後走査グラフに関するパルスを用いた

数値突験結果である竈計算は（2）式をパルスに置き換えて

行っている。図中には連続波の結果も妥当性を示すため比

較して示している。

　斜角探触子を前後に動かすとき上端部と下端部でそれぞ

れエコー波形が高くなること，および図示するように爾老

のエコー波形は互いに反転していることを示す。次にこの

反転現象はなぜ起こるかについて考えてみる也

　図7は王．5波の波形を用い端部エコーの生成機構につい

ての数値実験で，面状反射源の上下端都と同じ位置に二つ

の点反射源がある場合（図7（・））のエコー波形の生成過程

を比較して示す。面状反射源からは沢山の点反射源を仮定

して図7（b）に示すように，微小時間打（Tは初期波の1

波長の周期を表す）ずれたそれらを重ね合わすと中聞部分

は干渉して消滅し，端部の散乱波のみ（図7（・））が残る由

その際，波形は1．5波の初期波形とは異なり，互いに反転

した波形が上端部と下端都にそれぞれ残る。これが端部エ

コーの特徴である。反転しない2つの同じエコーパルスは

端部エコーではたく2つの独立した徴小欠陥である。図ア

（・）には時聞軸」二で二つのパルス閥距離を測る際，ゆるやか

なカーブで始まる波形の立ち上がりよりも山から谷，谷か

ら山に向かい横軸を切るゼロクロスで測るほうが急峻で測

り易く精度よく測れる可能性が高いことも示す。簡老は計

（乱）振動子
、■’ ’＾〃一　　’

振動子

AB　・

（邑）点反錯源

時閥

t1 t！
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図6　端部エコーの煎後走査グラフのバルスによる数値実験（上
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算では全く一致するが実験では徴小反射源からのエコーと

の璽なりなどで立ち上がりを読むことは難しく一致するこ

とを確かめるのは困難である。

2．1．4　小　括
　前轍で提案した数値実験法を用いて2つの未解決の間題

にメスを入れた。一つは斜角探触子の重要な特性である入

射点と鰯折角の理論自勺意味付げを行った。これには斜めに

弾性波が固体媒質に入射するときの音場と凹面と凸面の門

筒面反射源の絡み合う過程で入射点と屈折角が決定され，

それは公称屈折角によっては音速異方性が存荏すると大き

なずれとなることを指摘し，超音波探傷の技術向上を図る

上で探触子の送受信特性の解明で貢献できた。もう1つ

は，上記数値実験をバルスで行えるよう高度化し，斜角探

傷を模擬した計算で端部エコーの特徴である上端エコー波

形と下端エコー波形の反転現象を蒋現するとともに，その

生成機構を明かにし，き裂状欠陥の定量的計測技術向上の

指針を示した。

　今後の問題としては管内面き裂，複数欠陥，複雑形状欠

陥等の計算モデルの検討，これらの反射指向性，エコーダ

イナミックスの基礎的問題等の検討が挙げられる。さらに

音逮異方性が存在する場合のこれらの問題が遣加される。

2．2　周波数解析によるクリープ損傷の評価刮

2．2，1　はじめに
　材料の趨音波探傷・評価では材料中の巨視的欠陥の評価

のみでなく使用中発生する徴小欠陥，徴視欠陥である損傷

・劣化の評価も重要な課題である。火力発電プラソトでは

使周材料の寿命予測が行われている。その際，クリープ損

傷の評倣がなされるが決め手になる評価技術は存在しない。

ここでは趨音波の波長より1／100以下のミクロボイド群の

発生によるクリープ損傷の検出・評価を線形システム理論

の応用のなかで，その周波数応答で評価するこ二とを検討し

た。

2．2．2　理論的基礎

　図8に示すような線形システム理論において趨音波伝搬

システムという概念を導入する。すなわち形状寸法が全く

等しい非損傷材と損傷材を考える。今，非損傷材を超音波

伝搬システムに置き、それにある波形を入力しても脳力波

形は変化しないとする。次に損傷材をそのシステムに置き

同じ入力波形をイソプットした場合波形に変化があったと

する。これは損傷が原因である。そこで非損傷材では波形

の変化は無いから非損傷材を伝搬した波形をそのまま入力

波形として使用することができるとする。その場合の関数

をF（ω）とし，損傷材を通遇した波形の関数をG（ω）とすれ

ぱ，損傷に関係したそのツステムの周波数応答関数H（ω）は

次式にて表わされる。

　　　　　G（ω）
　H（ωト　　　　　　　　　　　　　　　（4）
　　　　　F（ω）

　童た，そのシステムのエネルギーは次式で与えられる。

　　　　工
　E＝一一∫H2（ω）dω．　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（5）

　　　2π

実際の計算では周波数スペクトノレの有効範囲内で計算して

いる。またF（ω）には非損傷材の底面エコーの時閥波形を

フーリエ変換し，G（ω）には損傷材の底面エコーの時間波形

をフーリエ変換したものを用いている。

2．2．3　実験方法
　クリープ損傷試料は次のようたものである刮。クリープ

試験はASTM　A302C鋼の颪径10㎜㎜，標点間距離50㎜m

の試験片，容量5尤の単式クリープ試験機を使用し，試験

温度は450，500，550Cの条件で試験したものである。損傷

材は破断近傍の平行部から，童た非損傷材は試験片の掘み

部から，直径9mm長さ20mmの試料を切り出し爾端繭を

研磨後ラップ仕上げし，超音波燭波数応答解析に供した。

　趨音波周波数応答解析は図9に示す装置構成で試料の長

手方向の底面エコー波形をデジタイザーで計算機に取り込

んで行った。

非損傷波形
　　｛（t〕

システム
h（t）

超音波伝

システム

9（竜）＝㈹＊f／t）・・・・・・…コンボルーショソ穫分

　↓　　　↓　　↓………フーリェ変換
G（ω）＝H（ω）・F（ω）

織虫子　　↑ノR

試料〕

郷好　　R

図9　クリープ損傷評価用実験装置構成

図8　超音波伝搬システムの概念の提案

2．2．4　実験結果および考察

　馴0は損傷を受げた試料で計測した超音波エコー波形を

示す。損傷が進むにしたがってエコーの位置が後方にずれ

るとともに波形は変化し．波長が長くなっているのが分か
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蜜度滅少率

一〃／D×1oヨ＝

　エコー高さ＝

処女材 ／乱）

O（dB）

損傷材

o．9

（b）

0，92　（dB）

／・）

伴って周波数スペクトルのピーク位置が低い周波数の側に

ずれていくのが分かる。これらの周波数スペクトルは探触

子，装置の周波数特性が含まれており，普逓駒ではない。

それらを除去し，密度の低下のみの周波数応答を求めたの

が図12である。密度の低下によって周波数応答のパターン

が異なっており，これによってクリーブによる密度低下の

評価が可能なことが分かる。図13はこれらのエネルギー損

失の結果で，クリープ損傷による密度低下によってエネノレ

ギー損失は増カ邊しており，これから損傷の評価が可能とな

ることが分かる蓼

　ここで使用した損傷材は破断材であり，その損傷程度が

最大に近いため，本手法が寿命予測に必要な初期クリープ

損傷材に適用できるかについては検討が残る。

9．45 2．O

0，34（dB）

21．25

（d）

一10．O（dB）

　　　　　　図1C　クリープ損傷材の工・・一波形

る由前老は趨音波伝搬速度の低下を意味し，後者は周波数

スペクトルの変化を示唆する。剛1はこれらの周波数スペ

クトルである。クリープ損傷の尺度としての密度の滅少に

！．0
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　図11　クリープ損傷材の超音波．周波数スペクトル

図12　クリープ損傷の周波数応答
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図13　クリープ損傷による超音波伝搬エネルギ損炎
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2．　2．　5　　∫」、　　　寺舌

　線形システム理諭の適用で，材料の有している超音波周

波数応答によって徴小な欠陥群からなるクリープ損傷の検

出・評個を珂能ならしめた。これは損傷評価のみでなく広

く材料のミクロ組織の評伽からマクロな欠陥評価の可能性

を秘めており新たな展開が期待される。それらは振興調整

費研究の申で鋼の結晶粒の大きさの評価と超音波滅衰の間

題，内在する欠陥および強化材等の周波数応答による評価

の閥題として研究が継続されている。

　3　電磁気的特性を用いた材料評価に係わる研究

　近年，自動車部品等への鉄鋼材料の利用においては，製

造ラインでカ目工された材料をそのまま製品の部品として用

いることが提案されるようになり，強度が問題となるよう

な部品では，要求される検出欠陥の寸法がより徴小となる

傾向にある。

　このようなこ二とから，電磁気的手法による材料表面徴小

欠陥の検出精度向上について検討することが重要となり，

本研究テーマについて検討することとなった。

　電磁気的手法の中でも，表面欠陥の定量的検出に優れる

漏洩磁束探傷試験法において，前年度までは欠陥とセンサ

寸法との関遠について検討を行い，欠陥の高精度な評価に

おいてはセンサ寸法が重要であることが明らかにできた。

このような結果を踏まえて本研究テーマにおいては，

1）徴小欠陥を精度よく評価するにはセンサ寸法が重要と

なることから，漏洩磁束探傷におけるセンサ設計に役立つ

実用自勺な実験式を導出すること

2）構造材料におげる低サイクノレ疲労割れには徴小欠陥が

近接して存在するが，このような欠陥の分離評倣が困難と

され，童た，近接欠陥の漏洩磁東探傷についてこれまでに

明らかにされた例がないことから，近接欠陥の定量評価の

ための基礎自勺な検討を行うこと

3）　また，これまで漏洩磁束の基礎研究を直流励磁により

行ってきたが，表面欠陥の検出精度を向上させるには，材

料表面に磁東を集中させることができる交流励磁法の適用

が有効との観点から，交流励磁による漏洩磁束探傷試験法

の基礎について研究することとした。

3．1　センサ寸法と漏洩磁東測定値

3．1．1　はじめに
　漏洩磁東の高精度な検舳こ対しては，センサ及び欠陥寸

法と漏洩磁東測定値との定量的な関係を明らかにすること

が重要である。本探傷法は，測定条榊こよって深さO．3

mm以下の割れ状の欠陥が検出可能とされている。これら

の徴小欠陥を含む割れ状欠陥の定量的評価に対L，センサ

寸法，欠陥寸法及びリフトオフが関連する漏洩磁東測定値

の実験式の導舳こついて検討L，漏洩磁東探傷におけるセ

ソサ設計に有用な指針を示すものとした。

3．1．2　センサモデルと出カ

　ホーノレ素子の出力は，その素子面に直角に交わって通過

する磁東密度の大きさに比例する。そこで，図14に示すよ

うにXY軸上で幅w，長さ‘のセンサ（ホーノレ素子）モデ

ルを考える。このモデルの二つの出力端竃極はx＝0及び

Wに位置しており，それらはY軸に平行な軸上にある。ま

た，ホール素子の厚さは無視できるものとする。

　いまホール索子面上のP（x，y）を通るX軸に平行な

軸上の電圧Eを考えることにする。この素子に供給する電

流をIとして，素子面に直角に交わる空間の磁束密度を

B。（x，y）とするとき，このホール素子の電圧は

　E＝R目I∫ごB喧（x，y）dx　　　　　　　　　　　　　　　　………（6）

　　　　R。：比例定数

と表せる。

　ここで考える溝状欠陥の長手方向がホール素子の長さ‘

に比較して十分に長い場合，Y軸に平行な軸上の各点の漏

洩磁東はほぽ均一と考えられるため，漏洩磁東の分布はX

軸方向のみの変化を考えれぱよい。したがって，素子面全

体を直角に横切る磁東密度Bは，ホール素子面内の平均値

として次式のように表せる日

　B＝δ（RHI／w）∫1B。（x）dx　　　　　　　　　　　一・・……（7）

　　　　δ：比例定数

　上式は，欠陥の直上でホール素子を走査したときのセン

サモデルより導かれる漏洩磁束値である。したがって漏洩

磁東測定値は，方形状素子の一辺を無隈長欠陥に平行に置

いたとき，欠陥に直交する素子幅Wによって変化すること

（O，1）

Y

電流竃極

P（X，y）

一一一⑬一一一一

出カ電圧
電極

X

（0，O）　　　　　　　　　（w，O）

図14　セソサ（ホール素予）モデル形状
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になる。

3，1．3　試験片及び測定法

　ホール素子は市飯のGaAs（ガリュウムひ索）及び

InAs（イソジュウムひ素）の組成による5種の寸法（O．18

4×0．18w閉m～6．O‘×至．8w　mm）のものを用いた。試

験片はSM50A鋼板（220‘×50w　x王0t　mm）を用い，人

二〔欠陥は，深さd＝0．2～遂．Om柵，幅2a＝O．29～2，43

mm，そして試験片の幅方向全長にわたる長さのものを放

電加工によって作製した。材料の磁化はDCで行い，漏洩

磁東の垂直成分を測定した。

3．1．4　測定結果及び考察

3．1．4．1　センサと欠陥寸法に係わる漏洩磁東測定

　　　　　　　　値の実験式

　ホール素子モデノレによる漏洩磁束値は，式（7）で表ぜるこ

とを示したが，ここで式（7）における係数δ（R目亙／w）は比

例係数εとセソサ寸法W口との穣として表すことができる。

また穣分の項はセンサ幅内を遼過する真の漏洩磁東の全量

を表しており，それは材料の磁化状態が同じであれぼ，欠

陥深さd，欠陥幅2a，リフトオフhに依存する。した
がって武（7）は，これらの関数として次式のように書き表せ

る。

　B，二εwPdqa『h里　　　　　　　　　　　　　　　　………（8）

　図15は，欠陥深さdとセンサ幅wとの比に潜する漏洩磁

束測定値の関係を示す。本関は測定データを直線近似した

ものである。図の横軸こ平行方向の実線は同一深さの欠陥

に対するwとB、の関係を示し，縦軸に平行方向の実線はセ

ソサ幅を一定にした場合の　dとB竈の関係を表す鉋これ

らの関係は，リフトオフが変化することによって縦軸方向

にほぼ平行移動する。また，欠陥1魑2aが変化した場合の

漏洩磁束溺定値はほとんど一定であったことから，ここで

は，2aに1よる漏洩磁東測定値の変化は無視できるものと

した。

　同屡はり，次式で示される実験式が得られた。

　B，＝βポid皿Wm　　　　　　　　　　　　　　　　　　・…・・…（9）

ここで，β＝王8．77×10－

　　　　i讐C．9

　　　　n＝0．29h斗1．18

　　　　m意γhLη

　　　　γ＝1．4

　　　　j＝O．28

である。

　漏洩磁東測定値は，真の漏洩磁東とそれを検出するセソ

サ及び測定位置（リフトオフ）が関連してくるため，いず

れの変数に対Lてもリフトオフが関与していることが式（8）

より示される。欠脇深さdによる漏洩磁東は材料表面とセ

ソサ閥距離（リフ奈オフ）hによって異なり，センサ1隔W

による漏洩磁束測定最もまたリフトオフhによる影響を受

ける。童た，式（9）では，漏洩磁東が欠陥幅2aに依存しな

←

o
X

囚

王000

500

100

50

王o

O．85

　　　　　　　耐冊　　　　て“も．ムo・18

　　　1．OO・一5－　　0・
　至．8
3．82　　．一．＿一一一　〇・

／「’脇一一一一一一一一一1パ

三．82

O．33

O．2

＿＿＿一＿一一一一　　　2．O

　　　　　　－h　頸刑

O．1 O．5　1　　　　5　10　　　50
d／w

図15欠陥深さとセソサ輻の比d／wに対する漏洩磁東B，

いとしているため，武（8）におけるa＝は式（9）において1と置

かれている由通常はリフトオフを一定にして測定が行われ

るため，hを定数と考えれぱ実験式（9）はセンサモデルより

示される式（8）と形式自勺に一致する。本実験式を疲労亀裂に

対して適用した繕果について以下に示す。

　図16は，疲労亀裂試験片（d＝0．4m船，2a竺O．O05

mm）に対する，漏洩磁束測定値と実験式（9）による計算値

との対応を示す。ここで実験式（9）における係数βは材料の

磁化状態，材質などにより異なる値をとるため，ここでは疲

労亀裂試験片に対する測定より得られた値βi6．O×王0…｛

を適用した。

　剛こおげる計算値と繁測値とで比較自勺よい一致が示され

る。図より，リフトオフhが大きい場合の漏洩磁東測定値

は小さくなり，セソサ寸法による差がないことが示される。

したがって，この場含は小さい寸法のセンサを使う効果が

小さい。一般に適用される実用自勺なリフトオフhは探傷感

度などを考慮して，h二〇．3～C．5鰍mの範囲にあり，この

領域ではセンサ寸法が測定値に及ぼす影響が比較的大きい

といえる。

　得られた実験式から次のことが推測できる。再現性よく

測定できる漏洩磁束の下限値が3～4×！0■｛Tとすると，

ここで用いた最小のセソサ幅w・・O．！8mmであれぱ，d鶯

O．2mm（B、鶯3．7×10…T）の疲労亀裂検出の可能性がある。

また，岡じ試験条件において，d竺O．2mmの疲労亀裂検

出のためにはw＝O．3mm（Bヨ竺3，2×1O］』T）以下の小さい

セソサを測定に用いる必要がある。
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B，（x1〇一’T）

図16疲労亀裂に対する漏洩磁束測定値と計算値との対応
　　　m
B、＝一　｛tan■1
　　2π

d一（x＋s）

3．1．5　小　括
　これまで明瞭でなかったセソサ寸法による漏洩磁東測定

値の変化の頓向が明らかにでき，漏洩磁東探傷におけるセ

ンサ設計に有用な指針を示す実験式を得ることができた。

本実験式によれぱ，深さO．2mmの疲労亀裂検出のために

はセソサ幅がC．3㎜m以下の小さいセンサを測定に用いる

必要があることが捷測できる竈

3．2　近接している表面欠陥による漏洩磁東とその評価

　　　　方法

3．2．1　はじめに
　低サイクル疲労などにおいては，近接して徴小欠陥が発

生することがある。こ二のように近接した欠陥においては，

それぞれの欠陥端部の磁荷の相互作用により漏洩磁東が複

雑な波形となるため，欠陥を明瞭に識別，評価することが

困難である。しかし，これらの近接する欠陥に対する基礎

的な検討は，これまでに行なわれた例がなく，これらの漏

洩磁東を明らかにし，その評価方法を開発することは，こ

れらの徴小欠陥を弁郷及び定量評価する上で重要である由

そこで，近接した二つの表面割れ（近接割れ）による漏洩

磁束を磁気双極子モデルと実験より明らかにし，その評価

法の開発について検討した。

3，2．2　磁気双極子モデル

　剛7に示すような溝状の欠陥が，材料表繭上に近接して

存在するとき，二つの溝の近接によって溝端面に分布する

徴小磁荷が変化しないものと仮定すると，漏洩磁東の接線

成分B且及び法線成分B、は，次式によってそれぞれ表すこと

ができる。

（X＋S）2＋Z（Z＋dl）

　　　　d一（x＋2al＋s）
一tan…一

（x＋2aドトs）2一トz（z＋d一）

　　　　　　d2（x－2a2－s）
十tan■1

（x－2a2－s）2＋z（z＋d2）

　　　　　d。（x－s）
べan■’　　　　　｝　　　　　・・⑯
　　　（x－s）2＋z（z＋d2）

B、＝
　　4π

　　（x＋s）2＋（z＋dl）2
｛1、

　　　（X＋S）2＋Z2

　　（x＋2al＋s）2＋（z＋dl）2
一皿
　　　　（x＋2aI＋s）2＋z2

　　（x－2a王一s）2＋（z＋d2）2
＋1訂

　　　　（x－2ars）2＋z呈

　　　　（X－S）2＋（Z＋d。）2

－1皿　　　　　　　　　｝
　　　　　（X－S）2＋Z望

・伽

　ここに導出した解板そデルは，二つの割れが近接して存

在しても，互いの割れ端面の磁荷が変化しないと仮定した

場合に成り立つものであり，二つの割れが大きく接近した

ことにより各端面の磁荷の大きさが変化する場合には成立

しない。

3．2．3　試験片及び測定法

　試験片には構造用鍋SM50A（2201×50w×10tmm）を

用い，それにワイヤカットによる放電加工で割れを模擬す

る溝をカ倶工した。放電カ邊工溝は試験片の幅方向に長く，そ
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れらが平行になるように配置されている。また試験片に加

工した溝寸法は，深さd鴛！～4mm，1隔2乱：0．3～2．4

mm，近接割れ閲距離2s＝O．7～23．7mmの範鰯とした。

　試験片の磁化にはDCを適用し，セソサにはホール素子

（0．18‘×O，18w　mm）を用いて漏洩磁東の法線成分を測

定した。漏洩磁束の測定は，溝の長手方向に対して直角に

横切るようにセンサを走査させて行なった。

3．2．4　測定緒果及び考察

3．2．4，1　磁気双極子モデルの計算と実測による漏

　　　　　　　　洩磁東波形

　図18は磁気双極子モデルより導かれた式（⑩，（1Dを用い

て，等しい深さの割れ（深さ王胴m，幅0，3㎜m）が近接す

る場合の漏洩磁東波形を計算した縞果を示す。接線成分と

法線成分波形が近接割れ間糎離によって変化する様子が示

される。

2s（㎜）　　　接線成分 法線成分

o．玉

O．2

O，3

O．5

割れ深さ　　dI＝d。＝1，Omm

割れ幅　　2aI＝2a。＝O．3mm

リフ斉オフ　　　h＝O．3mm

2s（㎜）　　　　　　　　　法線成分

o．7

／．7

2，7

O．7

玉．o

2．O

図18近接割れの漏洩磁東波形（責■膜）

3，7

4．7

　接線成分波形に二おいては，近接割れ闘距灘2sが小さく

なるとともに二つの正ピークが近付き，最後には一つの

ピークとなる。法線成分波形においては，一つの割れが正

負の二つの等しいピークを持ち，近接割れ閥距離が小さく

なるとともに，近接する側の割れ端繭による正負のピーク

が重たり，それらの欄互作榊こよる小さいピークが生じる。

この小さいピークは近接割れ閥距離が小さくなるとともに

小さくなり，最後には判挑が不w能とたり外側の正魚ピー

クだけになる。

　図19は，人工灘（以下，単に割れと呼ぶ）の測定により

得られた漏洩磁束の法線成分波形を示す。横軸はセンサの

図19近接割れの漏洩磁爽波形（測定）

移動距離，縦軸は漏洩磁東の振1幅である。剛8と圃様に，

近接割れ閲狸離2sの変化によって，割れ近傍の漏洩磁束

波形が次第に変化している。ここでは等しい深さの割れが

近接する場含の測定結果であり，近接割れ間距離が0．7

膿㎜あたりまでの変化の傾向は，図18における単純化した

モデルによって示される法線成分波形の変化とよく対応し

ている。

　図20は近接して存在する割れの一方の割れ深さが1㎜m

一定で，他方が玉，2，3，4mmの場合の近接割れ閲艇

離2sと漏洩磁束の関係を示す。漏洩磁東は，割れ深さ1

m㎜の割れによる漏洩磁東のピーク・ピーク確を取った。

薦はり，小さい方の割れの磁術に及ぼす影響は，近接する

割れの寸法及び近接割れ棚蔓離によって異なるこ二とが示さ

れる鉋このような現象は，近接する小さい方の割れを漏洩

磁東測定値から評価することがこ二のままでは困難であるこ

とを示している。

　また，近接割れではそれぞれの割れによる漏洩磁東の絹

互作用によって生じる波形の徴小変化を検出するセソサの

分解能が重要になってくる。そのためにはできるだけ小さ

いセソサを用いて，リフトオフを小さくすることが必要で

ある。
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　　　dI＝lmm

10　　　　　　　　　　　20
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図20深さの異る割れが近接する場含の小さい方の割れにおける

　　近接距離と漏洩磁束の関係

3．2．4．2　近接割れ評価法の検討

　近接割れに対し，次の二つの評価法すなわち漏洩磁東法

線成分のピーク値による評価法及びベクトル軌跡パターン

認識による評価法について検討を行った。以下にこれらの

評個法について示す。

　（1）．漏洩磁東法線成分のピーク値による評価法

　二つの等しい寸法の割れが平行に近接して存在する場合

及び近接して存在する割れの深さが異なる場合，これらの

外側の割れ端面による各ピーク値は近接割れ閲星巨離によっ

て変化しない。このことから，深さの等しい割れ及び異な

る深さの深い方の割れは漏洩磁東のピーク値から評個可能

である竈しかし深さが異なる場合の小さい方の割れは，大

きい方の割れの磁荷の影響が大きく，原波形のままでは評

価できない。この場含には，次に示す波形の減算によって

小さい方の割れの波形を摘出して評価可能である日

　図2雌，近接割れ聞距離2s＝O．7mmの場含で，測定

波形の矢印で示した部分は小さい割れによる波形の変化を

示し，大きい方の割れ深さd・が大きくなるにしたがってそ

れは不鯛確となって行く竈これらの原波形では小さい波形

の振1隔が読敢り難いが，減算処理後の波形では振幅を十分

に読取ることができる。大きい方の割れが小さい方の割れ

深さの2，3，4借となると小さい方の割れの漏洩磁東

は，波形処理によってそれぞれ7．6，3．8，3．δ（x！0■叩）

として得られている。このように二つの割れが非常に近接

している場合の小さい方の割れ寸法の評価は，波形処理後

に読取った小さい方の割れによる漏洩磁東値を，各d宝ごと

の2sと漏洩磁東の関係に整理しておくことにより，波形

割れ深さ（mm）　　垂直成分波形　　　　　波形処理後

dF　l

d呈＝2　睾

＼
⑩

ト

dI・＝l

d戸3　需　　　　　　　　　　　。。
　　　　○う　　　　　　　　　　　　　　　6

dF　l
dF4

N
吋o

振幅　　（×ユo■’T）

　　2s＝O，7n－rn

旧
o「

図21近接割れによる漏洩磁東波形処理の効果

処理後の測定値により推測が可能となる。

　（2）ベクトル軌跡パターソ認識法

　漏洩磁東の時間軸波形では，近接割れ間距離が小さくな

ると，欠陥の弁別が困難となることから，より明瞭に近接

割れが弁別，評価できる手法の一つとLて新たに以下の方

法を提案する。

　漏洩磁東の検蝪は複数素子により構成されるセンが川

を用いて行い，岡時に得られる漏洩磁東の接線及び法線成

分をX－Y座標系の横軸と縦軸にそれぞれ入力する。すると

図22に示すように，割れによる漏洩磁東の変化は円弧状の

軌跡を描き，B，軸の振幅を示す法線成分の正負のピーク

P亘，P。は門弧の上下に位置し，B互軸の振幅を示す接線成分

のピークP。は円弧の右端に位置する。ここで示される軌跡

の大きさは漏洩磁束の大きさに比例する。したがって，割

れ深さは軌跡の大きさから評倣が可能である。

　図23は，磁気双極子モデルによる式（⑩，㈹を用いて言十算

したベクトル軌跡パターソの変化を示す。これは近接割れ

の寸法が等しい場合で，図におげる2s＝2mmでは横軸

に軸対称な同じ大きさの門弧状の軌跡が二重に描かれ，離

れた二箇所に同じ寸法の割れがあることを示している。近

接割れ間距離が小さくなるとともに，同じ大きさの二重で

あった円弧が外側の大きな円弧と，それに内接する小さな

円弧とになる。両方の割れが更に近接して存在すると，そ
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P一

法線成分

P。

B。

接線成分

P3

図22　ベクトル軌鋤バターソ模式灘

割れ深さ

割れ幅

リフトオフ

d1＝1．o㎜m

d；＝1．0mm
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図23響しい深さの近接割れによるベクトル軌跡パターソ

の小さな門弧も消滅して外側の一つの門弧だげとなるが，

外側の門弧と横軸との交点の最大値の点で門弧の凹みがで

き，これが近接割れの特徴を表している。割れ深さは門弧

のB，軸方肉の振幅の最大または最小値で評価することが

できる。

　また深さの異なる近接割れにおいては，内側の小門弧が

B。軸」二にはなく，その位置は2sの大きさに依存して外側

の門弧に内接して示される。

　近接割れの弁郷と評価は，これらの近接割れのベクトル

軌跡パターン認識手法を用いることにより，時閥軸波形の

観測で行うよりも，糖度よくできると考えられる面しか

し，この手法では時閥成分が示されていないので，近接割

れ間距離や割れ位置を知りたい場合には，時間軸波形も圃

時に得ておく必要がある。童た，深さの異なる割れが近接

する場合のベクトル軌跡パターンの評価においては，時闘

軸波形の場合と同様に，近接割れの各深さd1，d・及び近接

割れ間距離2sの変化の関係をあらかじめ求めておく必要

がある。また，リフトオフの増加は漏洩磁束の大きさを減

少させるため，ベクトル軌跡パターソにおいては漏洩磁東

の大きさを表す門弧が小さくなり，深さが異なる近接割れ

では小さい方の割れによる門弧の認識が困難となる。した

がってリフトオフは，できるだげ小さくして測定すること

が近接割れを精度よく評価する上で重要となる。

3．2．5　小　括
　近接割れの磁気双極子モデノレを導出し，その漏洩磁束波

形を計算と実測より明らかにできた。近接割れの評価法と

して時間軸波形のピーク値による方法とベクトル軌跡パ

ターンによる方法について示した。

　時間轍波形による評価では，波形のピーク値で近接割れ

が評価できる。しかし，割れ深さ比が異なる場合の小さい

方の割れは，大きな割れの磁荷による影響が大きく，原波

形からの評価が嗣難である。したがって，ここでは大きな

割れによる波形成分を原波形より減算処理して，小さな割

れによる波形成分のみを取り出して，補正，評個すること

が可能であることを示した。

　童た，新しい評倣法として，二つのセソサを用いて漏洩

磁東の接線及び法線成分を同脚こ測定し，これらの合成に

よるベクトル軌跡から欠陥寸法を評棚する方法を提示した。

返接割れの特徴的なベクトル軌跡パターソとその大きさか

ら，近接割れの評価が可能であることを明らかにした。

　　　　　　　　　　4　総　　括

　材料の徴小欠陥の非破壊定量・評価について趨音波探傷

技術と漏洩磁束探傷技術を用いて検討した。

　前者では趨音波の波長に対して欠陥カミ十分大きい範囲と

して趨音波斜角探傷の基本特性である斜角探触子の入射点

と屈折角の弾性波動論的意味付げを行ない，また，端都エ

コーの生成機構を明かにして欠鮪検脳・評価の定最化を可
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能とし，欠陥の大小に共通した基礎問題を明らかにした。

また，波長に対して欠陥が十分小さい範囲として線形シス

テム理論の適用から損傷の周波数応答による損傷評棚法を

提案し，ミクロボイドの発生と成長で起こるクリープ損傷

の検出・評価が可能なことを明かにした。このアプローチ

は他の材質・欠陥評価法として振興調整費研究へと発展さ

せ研究を継続している。

　後老では徴小欠陥の定量的評価に対し，セソサ寸法の影

響を考慮した漏洩磁東値を明らかにする案験式を導出Lた竈

本実験式は，漏洩磁東探傷におげるセンサ設計において有

用な指針を示すものである。童た，近接して存在する割れ

の評価においては，その漏洩磁東波形変化を明らかにし，

その評価法の開発について検討した。時閥軸波形のピーク

値による評価法とベクトル軌跡パターソ認識による評価法

を提案し，その有用性を明らかにした。交流励磁による探

傷においては，周波数による漏洩磁東の振幅と位相の優向

がつかめた。欠陥の定量自勺評価の基礎を鯛らかにする上

で，更に，浸透深さ，材質，表面粗さ等と漏洩磁東との関

係を検討することが璽要と考えられる。
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疲労損傷のその場観察技術に関する研究
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要　　約

　疲労損傷は材料，力学，環境が欄互に影響を及ぽし含う複雑な挙動であるが，その本質は材料表繭やき裂先

端で転位運動により生じるすべり変形，並びにすぺり変形で露出する新生腫上での吸着・酸化であると考える

ことができる。本研究は，このようた考えに立ち，遼査型トソネル顕徴鏡を用いた大気申と水溶液中での材料

表繭と破睡の観察，及びダイヤモソドチップの引っかきで露出させた薪生繭上の吸着・酸化に対応して放出さ

れる光電子の測定を行うことに1より，疲労を中心とした材料損傷を高傍率で，しかもその揚状態で評価するこ

とを冒的として行ったものである。

1　緒　　言

　機械や構造物の信頼性を確保するためには，材料損傷メ

カニズムを解明することが重要である。疲労損傷を例にと

ると，図1に示すように，荷重負荷時には転位運動により

すべり変形が生じる。岡時に，すべり変形で材料表面に露

出した新生面には周囲の水分子や酸素分子が吸着し，それ

に続いて酸化が進行する。荷重を除荷すると，新生面の吸

着・酸化のためにすべり変形は完全に元の状態に扉らず，

不可逆的となる。荷重を繰返して行くと，不可逆自勺変形が

蓄穣され，疲労き裂が発生する鉋その後の疲労き裂伝ぱ過

程においても，き裂先端で同様なすべり変形と新生面の吸

着・酸化が生じる。したがって，疲労損傷の最も根本自勺な

現象は転位運動によるすべり変形及びそれにより露出した

新生繭の吸着・酸化と考えることができる曲この点は程度

の差はあるが，ぜい性破壌，腐食，応力腐食割れなどに関

する材料損傷に共通するものである。そこで，疲労を始め

とする材料損傷メカニズムを解鯛するためには，転位運動

によるすべり変形を原子レベルで観察し，また吸着・酸化

を高精度でその場状態で把握することが重要となる。本研

究は，このような点に関し，原子レベルの分解能を有し，

さらに真空中のみならず大気申や水溶液中で使用できる走

査型トソネル顕徴鏡，及びρAオーダの測定能カを有する

光電子測定装置を導入し，疲労を申心とした材料損傷の新

しい評価法を開発することを目的として行ったものである。

酸化膜

ガス吸着

新生繭

荷重

↑

荷璽

　・つ
イ戸

1
／
11

紗

図1　材料表耐こおけるすべり変形と吸薦・酸化の模型図
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2　疲労き裂伝ぱ特性

　材料損傷は材料，力学，環境に係わる因子が相互に影響

を及ぽし合う複雑な挙動であるが，上述したような転位運

動によるすべり変形及びそれにより生じた新生面の吸着・

酸化が重要であることを，疲労き裂伝ぱを例にしてまず述

べる。

　図2は室温大気申，高澄大気中，3％NaC1水溶液中の

du／dNと△K／Eの関係である一〕。ここで，d盆／dNはき裂伝ぱ

速度，△Kは応力拡大係数範囲，Eはヤング率である。ま

た，図中に示す最大荷重一定△K減少法を採用し，き裂閉

口を起こさない条件下で試験を行った。このため，横軸の

△Kはそのまま有効応力拡大係数範囲△K哩齪となり，材料亀

身が有する特有の疲労き裂伝ぱ特性を得ることができる。

　図2（乱）はRT80高張力鋼と1Cr－1Mo－0．25V低合金鋼の疲

労き裂伝ぱ特性である。室温大気申の結果を基準にして比

較すると，高温大気中の三Cr－1Mo－O．25V鋼の疲労下隈界

△K由舳は大きくなり，これ以上の定常伝ぱ域でのda／dNは

加遼している偉一方，3％NaC1水溶液中の△K巴舳は逆に低

下している。図2（b）はSUS403ステソレス鋼の結果である

が，図2（・）の高張力鋼と低合金鍋の繕果に比べると，疲労

き裂伝ぱ特性の環境依存性は小さい。

　図3は図2のような繕果から実用自勺にも重要た△K直舳を

抜き出し，△K。舳近傍の破面上に形成されていた皮膜の厚

さに対して示したものである。

　転位論によると，き裂先端の皮膜が存在せず，新生面の

状態であるときには，△K哩舳はき裂先端から転位が射出さ

れる下隈として，次式で与えられる洲

　△K。鮎／E＝（0．38～0．59）x10…畠（m］”）　　　　　　　　　（王）

　図3で3％NaC1水溶液中でSM50BとHT80高張力鋼並び

にS雀5C炭素鋼において得られた△K借舳／Eの実験値は式（1）

で与えられる理論値と一致Lている。この材料と環境の組

合せの場合，き裂先端には単原予層の水分子吸着膜が形成

されていると予測できる1〕。このような薄い皮膜はき裂先

端での転位の射出に影響を及ぼさず，実験と理論が一致し

たと考えられる。一方，皮膜が厚くなると，転位射出は困

難になることが知られている4〕。これに対応し，図3では

単原子層の水分子吸藩膜に始まり，約5n㎜の不働態膜，3

0nm～10μmの酸化膜のように，皮膜厚さの増加とともに

疲労下限界は上昇している。

　図4は室温大気申における5083－Oアルミ合金の疲労き

裂伝ぱ特性の湿度依存性を示している…）。室温大気申のわ

ずかな水蒸気量にも疲労き裂伝ぱ特性は依存し，湿度が高

いほどda／dNは加逮している。

　従来，疲労特性は力学自勺側面から検討されてきたが，図

2から4で示したように，材料と環境も強い影響を及ぼす

ことがわかる。疲労下限界を例にとると，き裂先端から一

つの転位が射出される限界として疲労下限界は決定され，
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図6　アルミエウムの新生面からの光電子放毅挙動

また材料と環境の影響は，極めて薄い水分吸着膜や不働態

膜などを含めて，き裂先端の皮膜が転位射出を押えること

を通して反映されることになる鉋したがって，疲労を始め

とする材料損傷を解明するためには，高分解能で高精度な

評価技術が必要となる。

　　　　　　　　　3　光電子測定

　室温大気中においては光電予を測定することにより，新

生面の吸着及び初期酸化過程が評価でき，かつ図4のよう

な疲労特性の湿度依存性あるいは真空度依存性が説明でき

ることを示す。

3，1　光電子測定装置

　図5に光電子測定装置を示す靱直光源は趨高圧水銀灯を

用い，そノク回メータで波長300～珪00nmの光に単色化し

た。測定は，直径2m㎜の門内を光照射範顕とし，試料表

繭をダイヤそソドチヅプで引っかき，新生繭を露出させて

行った。試料，電子コレクター，超高圧水銀灯は真空槽内

に納められており，1O■品Torrより良い輿空度まで到達でき

る。さらに，0．0003％RH（相対湿度）の乾燥大気と80％

RHの湿潤大気を空気調整器で発生させ，真空槽内に導く

こともできる血また，試料は加熱板により400℃以上まで

加熱できる血

3．2　光電子放射挙動

　図6はアルミニウムの新生衝からの光電子放射挙動を波

長365nm，真空度10』ヨTorr，室温（～25℃）のもとで調べ

た結果である。引っかき後，光電子量は急激に増カ鰺し，最

大値に達する。その後，徐々に減少し，元の酸化膜でおお

われた定常面の状態に戻る。光電子増カ旧過程は空気中の水

分子や酸素分予が新生面に吸着する遇程，また減少過程は

皮膜成長と対応していると考えられている6）血このような

挙動は，光竃子が最大となった電流値互㎜その時の時闘

t皿里罧，これから20秒後の電流値互割畠を用いて整理した。

　図7には3×lO…壇Torrにおげるアルミニウムとチタソの

最大電流と波長の関係である。図の上側のエネルギーEは

次式より求めた。

　E＝bλ竺hc／リ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2）

ここで，hはプランク定数，λとリは励起光の波長と振動

数，Cは輿空中での光速度である竈通常の金属の仕薬関数

は4eV程度であり，これ以上で光電予が放出される。一

方，図7の結果によると，仕事闘数以下のエネルギーで電

子は放出されている。したがって，この電子は新生面の吸

着・酸化反応と関係したエキソ電子であると考えられる。

　図8には，アルミニウムにおいて試験温度を変えて求め

たt。亜、と真空度の関係を示す。試験温度に関係なく，
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図9

　101；　101一　ユ0■呈　玉O…！　10…1　1び

　　　　　真空度（Torr）

アルミニウムにおける玉珊雪／I而。互と真空度の関係

至O上茗Torr以下でt。砒は増大しており，新生面の吸着過程は

高真空側で穏やかになることがわかる。

　図9はアルミニウムにおげる至。皿苫／I。苗蘂と真空度の関係であ

る。I2。ヨ／互。由肚は皮膜成長の目安となるが，この観点からする

と，1O…3Torr以上の高真空側では試験温度に関係なく皮膜

成長はゆるやかであると考えられるが，これ以下の低真空

側では真空度が低く，試験温度が高いほど皮膜成長は速く

なっている。皮膜成長は大気申の水分が重要な役割りをは

たすと考えると，100または200℃よりも室温のほうが水分

は多く存在するので，皮膜成長は室濫で速くなったと思わ

れる。これについては，次で述べる光電子放射に対する室

温大気中の湿度の影響を調べると明確になる。

　剛0はアルミニウムの光電子放射を乾燥大気（～25℃，

O．0003％RH）と湿潤大気（～25℃，80％RH）で調べた繕

果である竈光電子は湿潤大気申のほうが多く放射され，水

分子の影響が大きいことがわかる直

出5
綱ミ　　　　　　　　　　アルミニウム
Q＜4　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　760Torr

o5　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　365n㎜

岩3　＼　　　　　　　　　～25℃
　　　＝、　　＼

篶2＼　　　1。榊
債　　1

い　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　㌧

蒜　　　　　　　　　　　　　　　㌦一
　　0　　　　　　　　　］一0　　　　　　　20　　　　　　　　30　　　　　　　40　　　　　　　　50

　　　　　　　　　　　　　時閻（S）

　図10乾燥大気中と湿潤大気中におけるアルミニウムの光電子放

　　　射挙動

3，3　光電子放射と疲労特性

　前述したように，疲労遇程では荷重繰返しごとに材料表

面あるいはき裂先端にすべり変形により新生面が露出する。

新生面の吸着・酸化が強く起こるほど，荷重除荷時の不可

逆変形が大きくなるので，き裂伝ぱ速度は速くなる。新生

面の吸着・酸化は光電子を測定することによって評伽でき

る。この点からすると，図4の5083－Oアルミ合金の疲労き

裂伝ぱ速度は乾燥大気中よりも湿潤大気中で逮くなってい

る。これは図10のアノレミ・ニウムの光電子が湿潤大気中で多

く，新生面の吸着・酸化が強いことと対応して説明できる。

　新生面の吸着・酸化は真空度にも依存し，図8と9の結

果は光電子放射挙動がlO13TOrr付近を境として変化してい

る。これに対応し，アルミニウム合金の疲労き裂伝ぱ特性丁〕

並びに鉛の低サイクル疲労特性剴は約呈013Torr以上の高真

空側で良い結果となっている。鉛の光電子放射挙動は文献

5）に示してある。

　以上で述べたように，新生面から放射される光電子を測

定することは室温におげる疲労特性を解釈する上で有益な

情報を与える。また，最近では400℃以上の高温において

光電子測定が可能となっていることから，高温酸化の評価
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図11水溶液申で稼働するSTMのシステム図

への応用の遭が開けつつあり，璽点基礎研究のギ光励起エ

キソ電子法による表繭酸化損傷の基礎的研究」（乎成3年

度）で研究が開始されている。

　　　　　　4　走査型トンネル顕微鏡観察

　こ二こでは，走査型トソネル顕徴鏡（STM）を用いること

により，原子レベルでのフラクトグラフィ及び水溶液申で

の腐食遇程のその場観察ができることを述べる。

4，1　走査型トンネル顕微鏡（STM）

　大気中と水溶液中で稼働する2台のSTMを使用した。

図11は水溶液中STMのシステム図9〕であるが，これから参

照電極（RE），対痘（CE），バイポテンショスタヅトを除

き，探針と試料（WE）の閥のトンネル電流を測定する場

含が大気中STMとなる。水溶液中STMの場含，腐食槽に

水溶液を入れ，電気化学反応が起こる状態にすると，トソ

ネル電流よりも大きなファラデ4電流が生じるため，探針

と試料のみでは観察ができない。そこで，剛1のように参

照電極と対極を追カ周し，かつバイポテソショスタッ奈によ

り探針と試料の電位を郷々に設定できるようにする。ま

た，探針は先端の数μmの部分を残してエポキシ樹脂で

コーティソグし，電気的ノイズが入り込まないようにする。

これにより，水溶液中で電位織御のもとでSTM観察が可

能となる。STMヘッドはX，Y，Z方陶で9×9×3
μmとO．6x0．6xO，6μmの走査範囲を有する2種類を使用

した。画像データはパーソナルコソピュータで取得した。

4．2　大気中STM観察

　図12に銀のバフ研磨面に導入したすべり変形を大気中で

STMにより観察した結果を示すm〕。トンネル電流I・はl

nA，トンネル電圧V。は20㎜Vである。すべり変形は種々の

材料損傷に共通して起こるものであるが，銀のような丘㏄

金属ではひずみ量カミ10％付近ですべり閥隔は約2μm，ス

テッブ高さは約C．2μ㎜で一度飽和することが知られてい

るu〕。このような寸法は醐2のSTM像において得られてい

る。ひずみ最がさらに大きくなると，すべりステップの根

元に約10nm閥隔の小さなすべりが生じるが，このような

痕跡もSTM｛象に見られる。

　図13はモリブデン単繕晶を液体窒素中でぜい性破壊して

得た破面の大気申STM像である’2〕面図（邑）と（h）の間で借率は

2桁以土異なっており，剛h）の最高借率の走査範馳6nm

はモリブデン原子数で約50個に相当している。このように

大きく借率が異っても，それぞれのSTM像にはき裂伝ぱ

馴2銀のバフ研磨磁のすぺり変形の大気申STM像
　　王1＝王nA，V一＝20mV

400㎜1

8．ml

三60n狐

（d）800nm　　　　　　　（h）王6n胴

図一3　モリブデンぜい性破薗の大気中STM像

　　L＝InA，VI＝20mV
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方向に平行なクリベイジステップが見られ，互いに良く似

ている。倍率が異なっても同じ図形が得られることをフラ

クタル特性あるいは自已相似性というが，モリブデソのぜ

い性破面はフラクタノレ特性を有していることになり，それ

を特徴づげるフラクタル次元は約1．05であった曲

　フラクタル特性は理論的には無限小まで成り立つが，実

際の現象では下限界が存在する。図13では，図（g）までは明

瞭なステップが形成されるが，図（h）は平坦になっているよ

うに見える。したがって，図（g）のステップ閲隔約20nm以

下になると，フラクタノレ特性はなくなると考えられる。換

言すると，モリブデソのぜい性破面は約20nmを最小寸法

として形成されていることになる。この寸法は図12との関

係で述べた最小すべりステッブ閲隔とほぼ等しいことか

ら，ぜい性破壌においてもき裂先端でのすべり変形あるい

は転位運動が重要であることを示唆している。同様な緒果

はクロムのぜい性破面やTi－6A1－4Vチタソ合金の疲労破面

においても得られている1帥。

　以上，図12とi3の結果から，STMを用いることにより，

現時点でも原子レベルのフラクトグラフィが可能であるこ

とがわかり，今後は傾々の転位運動を取り込んだ材料損傷

評価も可能になると考えられる。

4．3　水溶液中S了M観察

　図14は且％Naα水溶液中のアノード域において
SNCM439鋼をSTMで観察した結果である…’〕。水溶液中で

は探針電圧E．i、鶯一550㎜Vと試料電位Ew。＝一530mVを

別々に設定し，トソネル電圧V、＝E柵一E，i。…20mVとし

て与えられる。トソネル電流至、＝2nAである。図（乱）は測定

開始時，図（b）は12分後のSTM像であるが，明らかに形状

が変化し，アノード溶解していることがわかる。両像を差

し引き，12分間の溶解速度を求めると，平均で0．27

nm／secであった。一方，電流密度i・は6．80A／m2であった

が，これよりファラディ変換で求めた計算値は0．25

nA／secとなり，実験値とよく一致した。

　図15はSNCM439鋼のアノード溶解面の高倍率像を示す。

しかし，測定はアノード電位域からカソード電位域に移し

て行った。このよう液高倍率においても，鉄原子数にして

約70個に相当する長さの約20nmを周期とする凹凸が観察

できた。図13との関係で述べたように，ぜい性破壊は約20

nmを最小寸法として起こる可能性を述べたが，溶解遇程

でも同程度の寸法のマイクロアノードとカソードが重要な

役割りをしていると推測できる。

　走査型電子顕徴鏡を始めとする従来の高分解能測定装蟹

では，水溶液中のその場観察は不可能であった。しかし，

剛4と15の例のように，STMの導入によって原予レベル

に近い領域でその場観察が可能となった。その上に，図14

で述べたように連続観察した2つのSTM像を養し引くこ

とによって溶解量の定量的評棚ができる。したがって，今

後はSTMを腐食疲労や応力腐食割汕こ適用すると，新規

367

367

O　　　　　　X（nm）　　　　4200

　　　　（・）測定闘始時，1戸6．80A加2

3600

Y
（nm）

3600

Y
（n㎜）

　　　0　　　　　　X（n㎝）　　　　4200

　　　　　　　　（b）12分後，i戸6．80A／m2

図14　王％NaC1水溶液中のアノード域におけるSNCM439鍋表睡

　　　のSTM像。L＝2nA，E，i。＝一550mV，Ew戸一530mV，

　　VF20mV
な成果が期待できる。

　大気中と水溶液中でのSTMを用いた研究はそれぞれイ

ソテリジェソト材料研究rイソテリジェソト構造材料に関

する研究」（平成3～7年度）と基盤研究r水溶液中におけ

る材料損傷の原子レベル評価に関する研究」（平成4～6

年度）に引き継ぎ，研究を進めている。

　　　　　　　　　5　結　　言

本研究で得られた主な繕論をまとめると次のようになる竈

（且）材料と環境の種々の組合せのもとで疲労特性を調べ
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　　　　　　　　　　　　　60
心　　　・、「

X（nm）　　　　　　70

（且）立体イメージ

0　　　　X（nm）　　　　70

（b）グレーイメージ

Y
（nm）

60

Y
（nm）

図15　1％NaC1水溶液中で得たSNCM439鋼溶解面の高倍率
　　　STM像。IF　lnA，Eti。＝一115mV，E柵＝一552mV，

　　　VF＿437mV

た結果から，疲労を始めとする材料損傷は転位運動による

すべり変形及びすべり変形で露出した新生面の吸着・酸化

が重要であることが確認できた。

　（2）大気中においては新生面から放射される光電子を測

定することによってガス吸着及びその後の初期酸化を評価

することができ，疲労特性の湿度と真空度依存性を説明で

きた。

　（3）STMを用いることにより，大気中では原子レベル

でのフラクトグラフィ，水溶液中では腐食などのその場観

察ができることが明らかになった。

参　考　文　献

1）Matsuoka，S．，Masuda，H．and　Shimodaira，M．，Metall．

　　Trans－A，21A（1990），2189．

2）Rice，J・R・and　Thomson，S．，Phylo．Mag．，29－1（1974），73．

3）Yokobori，A．T．and　Yokobori，J．，Fatigue　Crack　Growth

　　Threshold　Concepts，（1983），171，AIME．

4）Weeks，R．，Dundurs，J．and　Stippes，M．，Int．J．Eng．Sci．6

　　（1968），365．

5）長島伸夫，升田博之，松岡三郎，材料，40（1991），1ユ00．

6）字田応之，応用機械工学，26（1985），169－

7）遠藤吉郎，駒井謙治郎，“金属の腐食疲労と強度設計”（1982）

　　養覧堂．

8）K．U．Snowden，Acta　Meta1l．，12（196坦），295．

9）升田博之，長島伸夫，松岡三郎，日本機械学会論文集，57A

　　（1991），2270．

10）松岡三郎，鉄と鋼，75（1989），1943．

11）Jaou1，B．，金属の塑性，（ユ969），丸善．

12）住吉英志，松岡三郎，石川圭介、二瓶正俊，日本機械学会論文

　　集，57A（1991），2237．

13）松岡三郎，住吉英志，石川圭介，日本機械学会論文集、56A

　　（1990），209一．

14）升田博之，松岡三郎，長島伸夫，材料と環境，40（王991〕，754．

（誌　上）

1）Near－Threshold　Fatigue　Crack　Growth　Properties　at

　　Elevated　Temperatures　foエ　1Cr＿lMo＿O．25V　and　12Cr

　　Stainless　Steels，Matsuoka，S、，Takeuchi，E．，Nishijima，

　　S．and　McEvily，A．，Metall．Trans．A，20A（1989〕，741．

2）低荷重繰返し速度下の高温疲労き裂伝ぱ特性，竹内悦男，松

　　岡三郎，西島敏，日本機械学会論文集一55A（1989），718．

3）変動荷重△K減少試験法による疲労き裂伝ぱ機構の研究，升

　　田博之，松岡三郎，材料，38（1989），410．

4）変動荷重△K減少法によるHT80鋼の低△K域腐食疲労き裂伝

　　ぱ機構の研究，升田博之，松岡三郎，防食技術，38（1989），

　　378．

5）走査トソネル顕微鏡の疲労研究への応用、松岡三郎，鉄と鋼，

　　75（1989），1993．

6）A　Method　to　Obtain　Ideal　Fatigue　Crack　Properties　for

　　Stee1s，Masuda，H．and　Matsuoka，S．，J．Test－Eual．，17

　　（1989），394．

7）極低繰返し速度下におけるHT80とSUS304鋼の腐食疲労き裂

　　伝ぽの加速現象，下平益夫，松岡三郎，升田博之，西島敏，材

　　料，39（1990），162．

8）光電子放射測定による金属の初期酸化挙動の研究，升田博

　　之，松岡三郎、長島伸夫，防食技術，39（1990），343．

9）走査型トソネル顕徴鏡によるクロムぜい性破面の観察とフラ

　　クタル特性、松岡三郎，住吉英志，石川圭介，日本機械学会論

　　文集，56A（1990），2091．

10）Fatigue　Threshold　乱nd　Low－Rate　Crack　Propagation

　　Properties　for　Structual　Stee1s　in3Pct　Sodium　Chloride

　　Aqueous　Solution，Matsuoka，S．，Masuda，H．and　Shimodai－

　　ra，M．，Trans．Meta1l．A，21A（1990），2189，

一379一



金属材料鼓術研究所研究報告集！5（！9鋤

ωThe　Mechanism　o｛Cor王os1on　Fatigue　Crack　Pmpagation　in

　　Structual　Steels　under　Variable　Loading，Masuda，N．and

　　Matsuoka，S．、Corrosi㎝Scien㏄，30（言990），631，

12）商湿疲労き裂伝ぱに及ぼす荷璽波彩の巖饗，竹内悦男，松濁

　　三郎，西島敏，日本機械学会論文集，55A（1990），2078．

13）走査型トソネル顕微鏡による高温皮膜の観察，松閲三郎，升

　　蘭簿之，池囲雄二，赤池禰洋，越智保雄、臼本機械学会諭文

　　集，5ア（王991），26C2．

ユ4）電気化学STMによる水溶液申の金属表面のその場観察，升囲

　　樽之，長島伸夫．松魑三郎，日本機械学会論文集，57A

　　（199三），227C．

ユ5）STMによるモリブデン脆性破爾の観察とフラクタル特性，住

　　書英窓，松岡三郎，測11圭介，二瓶正俊，日本機械学会論文

　　集，57A（199王），2237．

玉6）金属破面のフラクタル，松鰯三郎，材料と環境，40｛1991），

　　498．

17）Fractal　Character　of　Metal　Fracture　Sur韮aces，Matsuoka，

　　S。，Corrosion　Engineering，40（王99至）I599．

18）金属新生爾からの光電子放射，材料，側（199至），三100．

19）SNCM439鍋の応カ腐食割れき裂成到こ及ぽす繕晶粒径の影

　　響とフラクタル特性，津囲政明，広瀬幸雄，黒瀬雅詞，松岡三

　　郎，黒部利次，囲中啓介，材料，4C（1991），l066．

20）走査型トソネル顕徴鏡による低含金鋼の微小腐食機機の研

　　究，升嗣博之，松濁三≡1郎，長鳥伸失，材料と環境，4C（1991），

　　75些．

一380一



低温高速環境下の破壊評価の高度化に関する研究

経常研究

環境性能研究部

安中　禽，中野恵司

平成元年度～平成3年度

要　　約

　高レベル放射性物質輸送容器用の肉厚球状黒鉛鋳鉄の弾塑健破壌靱性について，黒鉛粒子分布の影響及び広

い範囲の食荷逮度依存幡を明らかにするとともに，材料の破壌靱幡評価法を検討した。

　試験機には引彊速度に応じて，イソストロソ引張試験機，電気油圧サーボ武試験機，新たにデザイソし製作

Lた落重型衝撃引張試験機を使用した。試駿片は25mm厚のコソバクトテソショソ試験片である。

　鋳鉄の厚肉内部は凝醐事の冷却速度が遅く黒鉛粒子閻距離が長くなる。延性破壊領域の縫的破壌靱塗は黒鉛

粒子闘距離が長くなるとともに増カ鶉した。この破壌靱性に及ぼす黒鉛粒子分布と温度の影響については，予き

裂先端と黒鉛を核として塑性変形によって成長したボイドが連結することによってき裂の遼展が開始するとす

るモデルによって説鯛できる。

　一方，動的破嬢靱燈への黒鉛粒子分布の影響は小さかった。そして延性一脆性遷移湿度は応力拡大係数増加

逮度の増加とともに上昇Lた。前着は後者の対数と慮線関係があった。

　渕定した弾塑性破壊靱性から推定される平繭ひずみ破壌靱性を降伏強さで割ったパラメータは延性破壊領域

では応力拡大係数増カ珂速度や濫度によらず一定であり，本材料の材料定数とLて提案される。なお，このパラ

メータを周いれぼ静的試験縞果から，動的破壊靱性挙動の推定が可能になる喧

　得られたデータに基づいて，本材料の延鰹破壊領域におげる不安定破壊評価を行った。球状黒鉛鋳鉄は多く

の黒鉛粒子を含むために延性破壊領域における破壌靱性植も比較的小さいが，厚板表面の応カが降伏強さ以下

であれぼ，臨界表繭き裂深さは葬破壌検査で検出可能な大きさより大きい由すなわち延性破壌領域であれぼ，

輸送容器用材料として使周可能であると患われる。

1　緒　　言

　近年，経済性の観点から，高レベノレの放射性物質の申閥

貯蔵兼用の輸送容器として，球状黒鉛鋳鉄製容籍の開発が

はかられてきた1）。この材料は低温脆性を示すが，その延

性一脆性遷移挙動は負荷速度により変化する。輸送容器の

健全性をより正確に評価するためには，条件によって変化

する事故時の負荷速度を予測し，その負荷速度に対応する

温度の関数としての破壌靱性挙動を推定できることが必要

である。そして，高コストの設備を必要とし，測定の難し

い高速試験を行わないでも，静的試験の結果から，動自勺破

壊靱性挙動を推定できることが望ましい。

　球状黒鉛鋳鉄はS瞳が高く，多量の黒鉛を含むために靱

性の低下は否めない也これまで破壊靱性に及ぼすS1量，バ

ーライト鑑，黒鉛の球状化率などの影響も報告されている

が，破壊に大きな影響を及ぽす因子の一つとして黒鉛粒子

がある。延性破壌頒域における黒鉛盤または黒鉛分布の影

響については，黒鉛粒子閥顕離宝〕童たは黒鉛粒径3〕が増加す

るとともに増加するとの報告もあるが，鋳造体が異なれぱ

他の要困と重なりあい，その影響は明瞭でないことも多
い山。

　厚肉の球状黒鉛鋳鉄鋳造品の場含，鋳造時の冷却遼度の

差により場所によりミクロ組織に差を生じる。最終凝蘭都

の肉厚中央部分は冷却速度が遅いため，黒鉛粒予径が大き

くなり，一般約に強度や伸びが劣ることが多く剴，最弱都

分とみなされてきた曲しかし厚肉球状黒鉛鋳鉄の破壌靱性

については肉厚方向の位置による明瞭な差は認められない

との轍皆印，最終凝固部が低いとの報沓o，さらに黒鉛粒径

の増カ獺とともに増カ邊するとの報皆ηがあり明確ではない。

球状黒鉛鋳鉄厚肉容畿の場合，破壌靱性に及ぽす黒鉛粒子

分布の影響を明らかにすることは，試験片採取の方法や場

所にも関連し，品質保証上重要である。

　本研究は厚肉球状黒鉛鋳鉄について，弾塑性破壊靱性に

及ぼす黒鉛粒子分布すなわち黒鉛粒子間鍾離の影響を閾ら

かにするとともに，動的破壌靱性の広い範囲にわたる負荷

遼度依存性及び温度の影響を幽らかにし，その評価法の検

討を行うことを目自勺としたのである。
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　　　　　　　　　　2　実験方法

　供試材は鋳放しの外径1350mm，肉厚500mmの球状黒

鉛厚肉門筒鋳物の外表面より肉厚の15，30，遂5％の位置か

ら切出した！50mmx125mm×60m膿の多くのブロックで

ある。冷却速度の差のため厚さ方向の位置により黒鉛分布

は異なる。上記15，30，45％の位置から切り出した供試材

を以後それぞれ材料A，B，Cと称する。

　各材料の化学成分を表1に示す。本材料はJIS　FCD

300LTに相当するものである。肉厚方向による化学成分の

差はほとんど認められなかった。ミク向組織観察，イメー

ジアナライザ（LUZEX500）による切断面上の黒鉛分布の

測定を行った。黒鉛粒子の平均直径はその面穣に襯当する

門の直径として換算し測定された。球状化率の計算は日本

鋳物協会特殊鋳鉄部会による球状黒鉛鋳鉄球状化率判定法

によった。

　機械的性質の測定は直径4mm，平行部長さ20㎜mの試

験片を用い，室温から液体窒素温度まで段階的に温度を変

化させて行った血静的及び動的な弾塑性破壌靱性J1・，Jl・の

測定は25mm厚のコンバクトテソション（CT）試験片を用

い，臼本機械学会基準JSME　S　OOlに準拠して行った。一

部は複数試験片法によったが，主としてき裂の伝播開始を

超音波によって検出する超音波単一試験片法によって測定

した。用いた超音波法は試験片上下面の予き裂先端に相当

する位置に取り付げた超音波探触子によって超音波透遇お

よび反射バルス高さの変化を測定し，これからき裂の発生

点を検出することによる破壌靱牲測定法である拮〕。試験機

は引張速度に応じてイソスーソ引張試験機，電気油圧サ

ーボ式試験機，落重型衝撃引張試験機里〕を使用した。

　低温試験では冷却槽内に霧状の液体窒素を噴出させ試験

片を冷却させたが，その噴出を自動制御し試験温度が一定

になるようにした。ただし試験片は遮蔽板によって液体窒

素とは直接的には触れ合わないようにした。

表1　試料の化学成分（重量％）

Si　　Mn　　　P　　　S　　Mg

料Cのほうが若干大きかったが，その差は小さかった。ミ

クロ組織の特性をまとめて表2に掲げる日ただし三次元の

黒鉛直径D・は試料中にはすべて同一直径の球状黒鉛のみ

があるものと仮定して，切断面上で案測した平均黒鉛直径

D・から計算によって求めた。平均黒鉛粒子闘距離は対象と

なる素過程によって異なるのでm〕，そのバラメータN．11”を

示した。これについては後述する。

　静的な機械的性質に及ぽす温度の影響を図2に示す価室

温での引張牲質は降伏強さ237MPa，引張強さ362MPa，

伸び20％程度であった。強度は温度の低下にともなって増

加したが，伸びは一120℃までは室温の値と同程度であっ

た。しかし，それ以下の温度で急激に延性は低下した日静

自勺引張試験における延性一脆性遷移温度は一40℃であっ

た。また，材料A，B，Cの差は強度には見られないが，

材料A，B，Cの順にやや延性が低下する傾向が見られた。

　20

　16

　12

　　8

（　4

冒o5
縞12
｛
黛
謁
醸

A

B

C

50　　　　　　　　　　　　ユ0C　　　　　　　　　　150

黒鉛粒予直径（μ肌）

図1　平面上における黒鉛粒子径の分布

材料

A 3，56　　　2，02　　　0，！8　　　0．C19　　0．O02　　0．04

3，56　　　2．O0　　　0，18　　　0．019　　　0．O02　　　0．04

3，56　　　　2．C4　　　　0．工9　　　　0．002　　　0．002　　　0．04

　　　　　　　　3　案験結果及び考察

3，1　ミクロ組織及び機械的性質

　測定した切断面上での黒鉛直径（門相当直径）の分布を

図1に示す。黒鉛の球状化率は高く，パーライトはほとん

ど見られなかった。材料A，B，Cの煩に黒鉛粒子は大き

くなるとともに数は少なくなっていた。また結晶粒径は材

表2　球状黒鉛鋳鉄の黒鉛粒子分布及び繕晶粒度

A B C
黒鉛粒子数 N。（mm■呈〕 90．6 67．2 49．5

平面上で測定される平均黒鉛粒子径D・（mm〕 O．0391 O．O珪43 O．e5！3

平均黒鉛粒予径（3次元） 1⊃。（mm〕 0．0479 O．0542 O．0628

粒予間距難パラメータ N。…I■！（m㎜） O．105 0．122 0．142

黒鉛球状化率 （％） 98 97 98

結晶粒度番号 5．6 5．1 4．7
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　　　　図2　温度による機械的性質の変化

3．2　静的破壊靱性におよぼす黒鉛粒子分布の影響

　複数試験片法によって得られたJ－R曲線を図3に示す臼

この場合鈍化直線は測定できなかったがJ意2σf∠aで与え

られる鈍化直線とR曲線の交点でJ一。を求めた。JI。は外表面

に近い材料Aでもっとも低く，内部の材料Cで高くなり，

肉厚位’置による差がみられた。

　JI。に影響を及ぽす困子として，化学成分，強度，結晶粒

径，黒鉛粒子の分布などが考えられる。本実験では化学成

分，強度や結晶粒径については肉厚位置による大きな差は

認められなかったことから，JI。の肉厚位瀞こよる差は黒鉛

粒子閲距離の影響が大きいと考えられる由延性破壌領域の

J1。と粒子閥距離パラメータN。■1”の関係を図4に示す。室

温及び一40℃ともN。■1”が増加するにつれて∫一。は増カ邊し

た。

　JI。に及ぽす温度の影響を図5に示す。図申のI付き黒印

は複数試験片法によって得られた値であり，単一試験片法

の結果と併せて図示した曲すべての点はJl。の有効条件を満

足させる直さらに一100℃以下の黒印はKl・の有効条件をも

満足させる。

　J…。は室温からおよそ一70℃までは温度の低下に伴って増

カ邊した。こ二のときの破壊の様相は延性破壌であった。また

図からも明らかなように複数試験片法と単一試験片法によ

る緕果は良く一致し，本材料でも趨音波単一試験片法は有

効であることが示された。

　さらに混度が低下すると温度の低下とともにへき開破面

が増大し，JI。は低下した。この脆性破壌領域では肉厚の位

置による差（黒鉛分布の差）は見られなかった。材料Aの

弾塑性破壌靱性による延性一脆性遷移温度は一95℃であっ

100

80

ボ　　609
≧
ざ

40

20

図3

50

40

冒

≧　　30
き

20

60

50

40

9
、
き　30

20

10

O　A
△　　B

口　　C

J二2巧△Q

　　　O，5　　1．0　　1．5　　　2．O
　　　　　　△a（mm）

J－R箇線に1及ぽす濫度と黒鉛粒子分布の影饗

○室温

△一40℃

三00　　　　110　　　　　玉20　　　　　130

　　　　　N＾■］μ｛μnl）

図4　Jl・とN・一■呈の関係

○A

△B

O　C

．艦．．、晃

’
④
／

／

140　　150

　9’
　1

　〆

戸　　も

一ユ50　－100　　－50　　　0　　　50
　　　　　　　　温度（℃）

図5　Jl・に及ぼす温度と黒鉛紋予分布の影響
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た。

　延性破壌領域におげるCT試験片の予き裂先端からのき

裂伝播開始についてそのモデルを図6に示す。試験片に荷

重をかけたとき予き製先端には大きなひずみをうげた塑性

領域が生ずる。球状黒鉛鋳鉄の延性破壊は黒鉛を核として

発生するボイドの連繕によって起こる直すなわち試験片の

予き裂先端において，黒鉛を核としてボイドが発生，成長

する。そして予き裂先端と最近接ボイド閲の距離がボイド

径に比例するある距離になったとき，予き裂先端とポイド

間の塑性変形が選択的に促進され，予き裂先端との間にミ

クロ的な延性不安定破壌が起こると仮定する竈球状黒鉛鋳

鉄は半径rの黒鉛粒子を含み，各試料内ではrは一定であ

ると仮定する。

　R1Ceらは球形ボイドの成長について，真ひずみをεとす

るとボイドの平均半径Rは次式で表されるとしたH〕；

　dR／R竺O．322exp（3σ／σY）dε　　　　　　　　　　　　　　　（1）

ここにσは平均応力，σ。は降伏応力である口予き裂先端の

最近接黒鉛粒子近傍の塑性変形域においてはσは一定であ

るとすると，（ヱ）式は定数aを用いて

　dR／R鶯a　dε

と表すことができる。ボイドは黒鉛粒子を核として発生，

成長することを考慮すれぼ

　R＝r　exp（aε）　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（2〕

引張試験においてO，14のひずみを与えたときの黒鉛粒子と

ボイドの大きさの関係を図7に示す。実験的にはa鶯2．32

であった。

　CT試験片の予き裂先端から　距離Xoのところに最初の

X。

2工
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竃

3
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机
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　　○　　　　　O

O　　O
　　○

Graphiセe

Nod口1e

　　　30　　　　50　　　　　　100　　　150
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図ア　黒鉛粒子径と粒子を核として成長したボイヂの大きさの関

　　係，室温，真ひずみ　0．ユ4

Crack

αR

Void

図6　予き裂先端のボイドの成長と連繕による延縫破壊のモデル

黒鉛が存在するとする。この黒鉛を核としてボイドが成長

し，予き裂先端とボイド表面との距離がαRになったとき

安定き裂の進展が始まるとすると，き裂進展開始条件は

　Xo－R讐αR　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（3）

となる。ここにαは定数である竈

黒鉛の体積率をfとすると，単位体積当りの黒鉛の数Nv

は次式で表される。

　Nv＝3f／4πr3　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（4）

本材料においては　炭素量から計算してf＝O．113である。

また2次元平面上の単位面積当りの黒鉛粒子数N。は

　NA＝2rNv　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（5）

で表される12〕。ここで2次元平面上で考えて，予き裂先端

から最近接の黒鉛粒子中心までの距離を推定する。図8の

図中に示すように予き裂先端を原点とする極座標を考える。

原点から予き裂先端方向に角度θの範囲内で距離Xと（X

＋dX）の聞で黒鉛粒子が見いだされる確率は確率密度関数

をf（X）とすると次式で表される；

　f（x）dx＝　　｛1一　∫ζ圭（x）dx｝　θxNAdx　　　　　　　　　　　　　　（6）

ここにN・は単位面穣当たりの黒鉛粒子数である。この式

を解くと

　f（x）＝θNAx　exp（一θx2N＾／2）　　　　　　　　　　　　　　　　　　（7）

最近接距離の期待値ξ。は次式のようになる。

　ξA鶯　∫ごXf（X）dX

　　＝∫二θNAX2exp（一θNAx2／2）dx　　　　　　　　　　　（8）

ξ・／N・…”2とθの関係を図8に示す。ξムはθに依存するが，

θ沈π／2のときξ・／N・■1”＝1となり予き裂先端からの最近

接黒鉛粒子間距離はNズ1”に近い値としてよいと思われ
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図8　予き裂先端からの角度と予き裂先端からその角度内で最初

　　　に屍いだされる粒子までの距離の関係

る直したがって予き裂先端から最初の黒鉛までの平均距離

Xoは
　Xo＝βNズv2　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（9）

とすることができると思われる。ここにβは至に近い定数

である。（4），（5），（9）武より

　Xo二（2π／3｛）1花βr　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　GO）

となる。（2），（3），（⑩式より

　ε鴛（豆／a）…n　｛（2π／3f）v2β／（1斗α）｝

すなわち，き裂の進展は黒鉛粒子位置におげるひずみがあ

る一定の臨界ひずみに達したとき起こることになる。

　予き裂先端からの距離をX，予き裂先端闘口変位（CTO－

D）をδとすると，Riceらは予き裂先端のひずみεはX／δ

の関数であるこ二とを示した川。すなわち距離Xの位置にお

けるひずみがεに達したときCTODは
　X／δ＝γ　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（1l）

で表される。ここにγはεが一定であれぱ定数である価

　一方，CTODはJ穣分値を用いて次式によって表され
る；

　δ＝λJ／σ。　　　　　　　　　　　　　　（1②

ここにσ。は降伏強さ，λは定数である。一般には
λ＝1～1／3とされている。（ll），（⑫式より

　J＝（1／λγ）σYX　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（王3）

ここでX＝XoとしてJl・は求められる。

　JI。＝（β／λγ）σYNA■1花　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（ω

　　　＝kσ。N。■珪”　　　　　　　　　　　　（15

kは定数である。温度が低下するにつれて降伏強さは増加

する。従って（渇式は濫度の影響をも示していることになる。

　本実験で用いた球状黒鉛鋳鉄の室温におけるCTODと

J／σ・の関係を図9に示す。ただしCTODの許算はイギリス

規格BS5762（｝979）に準拠した。両者の闘係は近似的に

λ鶯0．62とすることができる旬（1ゆ式はβ／γ賦O．7のとき（k

螢1．1）実験値とよく一致した右すなわち本実験の場含，k

は1に近い値となった竈実験から求めた降伏強さを周いて
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J／σ。とき裂先端開口変位の関係

（1＄式から言十算した結果を図5の延性破壊頒域中に実線で示

してある。温度の影響は降伏強さの増加に起因する影響と

して説醐できるものと恩われる血

3．3　破壌靱性に及ぼす応力拡大係数増加速度の影響

　前述のように静的破壌靱性Jl。は黒鉛の粒子閥距離に依

存した。しかし動的破壊靱性J阯に及ぼす黒鉛の粒子闘距離

の影響は小さくなり，本研究では明かにはできなかった竈

材料Aの破壌靱性Jヨ。，JI。の温度による変化を図10に示す。

温度の低下とともに，延性破壊の範囲ではJ1・，J・は増加し

たが，ある温度以下では低温脆化が始まり破壊靱性は低下

したむこの破壊靱性の低下はへき開破壌が増カ邊するためで

ある。負荷速度（応力拡大係数増加連度K）の増加ととも

に，延性破壊領域におげる破壊靱性は増加した。この破壌

靱性の増加は主として強度の増カ邊によるものと思われる。

そしてもちろん，延性一脆性遷移温度は負荷速度の増カ邊と

ともに増加した曲図11に示すようにKの対数と延性一脆性

遷移温度は直線関係にあった。

3，4　材料定数パラメータの提案

　31・または31・から次式によって静的または動的平面ひずみ

破壌靱性（KI。（J）童たはK咄（J））を推定することができる；

　K颪（EJ／（互一レ2））”2　　　　　　　　　　　（蝸

ここにEはヤソグ率，リはポアソソ比であり，0，3とした。

K…。（J）／σ。及びKI。（3）／σ。と温度の関係を図12に示す。延性破

壊領域においてはKl。（J）／σ。及びKl。（J）／σ。は温度及び負荷速

度に依存しない一定値と見なすことができる。ここで降伏

強さσ・はASTM規格E813に記述されている隈界荷璽の式

によって推定された降伏強さを採用した。本材料ではバラ

メータK…。（J）／σ。及びK1一（J）／σ。は延性破壌頒域の破壊特娼三を

表す材料定数とみなすこ二とができると思われる。
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KI。（J）／σ・またはK肥（3）／σ・と温度の襲係

3．5　球状黒鉛鋳鉄の評価

　この材料の評価を行うために，線形破壌力学に基づく解

析を行い，最大許容欠陥の大きさを算出する。まず材料中

に存在し得る欠陥を想定しなげればならない。輸送容器の

下側中央部の外表面に短径2b（き裂深さb），長径2a

の半楕円形の表面き裂があると仮定する竈そして輸送容器

の水平落下の場合を想定する血輸送容器のこの状態は図13

に示されるように板表面に垂直なこのような形状の表面き

裂をもつ板厚tの板に引張りと曲げが加わったものとして

模擬できる。図中のA点において応力拡大係数は最大とな

る。

　このような場合の応力拡大係数の討算については多くの

論文がある。Is1daらによると，A点における応力拡大係数

は次式によって表される13〕；

　K＝（σTFT＋σ国FB）（πb）1”　　　　　　　　　　　　　（玉の

ここにF。，F曹は補正係数で，b／a，b／tの関数として多項式

で与えられている。表面き裂側の板表面の応力をσとす

る；

　σ竺σ。ヰσ目　　　　　　　　　　　　⑱
輸送容器のセルには均一引張（σ。＝0）と純曲げ（σ。＝0）

の中間の状態の応力が作用する。ここでb／a＝1／4，

tコ400mmと仮定する。本材料の延性破壊領域では，煎述

のようにKl。（J）／σ。は一定と見たされるので次式が碍られ

る；

　σ／σY鴛　｛KI・（J）／σY｝／｛F（πb）1／2｝　　　　　　　　　　　　　（⑲

Fは均一引張りのとき汽，純曲げのときF。である。

　均一引張りの場合のσ。／σ。と臨界表面欠陥深さb。の関係

を図14に示す。図中の実線が本材料の場合の曲線である。

一方，純繭げの場合の同様な関係は図15に示される。延性

破壌領域で作用応力が降伏強さ以下であれば，臨界表面き

裂深さは一般に言われている非破壌検査により検幽可能な

欠陥の大きさより大きい。すなわち球状黒鉛鋳鉄は輸送容

器用材料として使用可能であると思われる。
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　延性破壊の最低温度は負荷遼度に依存する。健全性評棚

にはキャスクの緩衝材の性能に左右される負荷速度と負荷

応カレベルの稚定とその保証が重要である凸

　　　　　　　　　　4　結　　言

　厚肉球状黒鉛鋳鉄について低混高速環境下での破壌挙動

をより正確に推定するために，室温以下の温度において広

い負荷速度範囲にわたって弾塑性破壊靱性試験を行い，黒

鉛粒子や負荷速度の影響を調べた。その繕果に基づいて材

料の不安定破壌健全性の評伽法を検討した。

　温度が低下するに従って破壌は延性破壊領域からへき開

破壊をともなう脆性領域へと移行する。延性破壊領域では

破壌靱性は温度の低下，負荷速度（応カ拡大係数増カロ速度

K）の増加とともに増加する。この破壊靱性の増力邊は強度

の増加に主として原困があると思われる竈

　延性破壌領域における黒鉛粒子分布の影響は負荷遼度の

大きさによって異なる。すなわち静的破壊靱性ふ・は黒鉛粒

子閥距離が長くたるとともに増加する喧このJI。に及ぽす黒

鉛粒子分布と温度の影響は，き裂進展開始が予き裂先端と

黒鉛を核とする塑性変形によって成長したボイドの連結に

よって起こるとするモデルによって説弱できる。一方動的

破壌靱性J，。に及ぼす黒鉛粒子分布の影響は小さい。

　本材料には低温脆性があるが，延性一脆性遷移温度はK

の増カ邊とともに上昇する。前者は後老の対数と蜜線関係に

ある。

　延性破壌領域では弾塑性破壌靱性から推定した平繭ひず

み破壌靱性を降伏強さで割ったパラメータK！・（J）／σ・及び

K固（J）／σ。が温度及びKによらず一定であり，本材料では材

料定数とみなすことができる。このバラメータを用いるこ

とにより，静的破壊靱性試験の繕果から，低温及び高負荷

逮度の場合の延性不安定破壊評価が可能である。

　得られた結果により延性不安定破壊の評価を行うと，厚

板表面における負荷応力が降伏強さ以下であれぼ，最大許

容欠陥深さは非破壊検査で検錫可能な最小欠陥の大きさ以

」二になる。球状黒鉛鋳鉄はその良好な晶質が保証されるな

らば，少なくとも延性破壊領域では輸送容器月ヨ材料として

使用できる可能性があると思われる。
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クリープ試験監視装置によるクリープデータシート作成業務の総合化

環境性能研究部

機川賢二，伊藤　弘，八木晃一

要　　約

　金属材料技術研究所では，昭瀦姐年以來，各種の国産高綴用金属材料について10万時閥を目標とした長時闘

クリープ及びクリープ破蕨試験を実施し，得られた繕果をクリーブデータシートとして園内外に公表し，好評

を碍ている血この閥，クリープデータシート作成に関した周辺技術の遼歩に併せ，新渕定装置や新システムを

導入し，データの信頼燈を高めるとともに，省力化を留ってきた。今般．昭和53年度の導入Lたクリープ温度

監視装澄が老朽化し，更新するのを機会に，温度・ひずみ討測の圏動化はもとより，データのファイル作成，

統婁十的解析，作図．作表などデータシー奈繍集支援の機能を付カ到させたクリープ試験濫観装融こよる新システ

ムを構築した。これによりクリープデータシートの原稿作成作薬が従衆よりも迅速に．ミスなく行えるように

なった。

1　緒　　蕃

　昭和4王年に当研究所でクリープデータシート作成業務を

闘始してからすでに2ア年が経遇した血この間に多くの禺産

高温用金属材料についてクリープ試験やそれに付随した高

潟引張試験が行われ，その取得された膨大なデータは整理

されて金材技研クリープデータシートとして刊行されてい

る。

　クリープ試験やその他の材料試験に関する試験方法は約

30年前のクリープデータシート作成計函時とほとんど変わ

りはないが，クリープ試験に関連する周辺の装置や技術は

この間に長足の進歩を遂げている也そこで，金材技研ク

リープデータシート作成業務もこ二れら技術の進歩をいち早

く取り入れ，試験の省力化，データの信頼性向」二，経費削

減などを図ってきた。

　クリープデータシート作成のプロジェクトが始重った頃

の温度測定は，もちろんR熱電対を用いていたが，熟起電

力はポテンショメーターで計測していた竈その後すぐにメ

カニカルチョッパーを有するデジタル電位差討に蟹き換え

られ，熱篭対と1対王に対応する押しボタソとマイクロリ

レーの回酪により，任意の熱電対と氷点式基準接一魚とを接

続させ，熱趨電力が計測されるようになった。昭和53年に

ミニコソピューターこよるクリーブ温度監規装置が導入さ

れ，従来の測定回路を活かして王日2回の全クリープ試験

機の温度測定を禽動化し，省力化を図ったM。また，この

際に氷点式基準接点が電子式基準接点に置き換えられた。

　一方，データの整理・解析，データシートの出版でもコ

ソピューター化が図られた。金材技研クリープデータシー

トは1万時聞程度のクリープ破断データを取りまとめた初

版を出版した後，改訂版を5万時間程度のデータが得られ

た時点でA版として，10万時閲のデータを含む最終版とし

てB版を出版している。A版には標準的な外挿法による1C

万時閥破断強さの推定値を，B版には設計線図が掲載され

る。これらの統計的解析には関連研究で闘発された評棚手’

法が使われている且）。また，蓄穣した膨大な高温引張及び

クリープ破断データをファイル化し，これらの特性を整理

・解析して図で表示するためのシステムを開発し瑚，鰯和58

年度に出版したクリープデータシートからこの作図システ

ムで開発された出カフォーマットを活用している副。

　このように温度測定の自動化，試験機運用管理，データ

ファイルの作成，データ解析，作図などの作薬をクリープ

試験温度監視装置としてのミニコンピューターOKぽA－

CSystem50／40で実行させてきたが，その後パーソナル・

コンピューターが高性能化したことから，温度汲淀及び試

験機運用管理は従来の装置をそのまま使い，データ解析や

イ乍図などはパーソナル・コソピューター（NEC　PC－980至）

を用いて行ってきた。このため，従来のシステムでは各作

業が綱別に行われ，個々の作薬ごとに数値を入手し，その

数値のチェックなどが必要であり，季閥がかかるととも

に，ミスを生じ易いシステムとなってしまった。そこ二で，

約1C年使用し，老朽化したクリーブ試験温度監視装置の更

新を機に，クリープデータシート作成作薬を総合化するシ

ステムの構築を図った。

　本報皆は，パーソナル・コソピューターによる新しいク

リープ試験監規装置を設置するのに伴って，温度・ひずみ

計測の自動化，試験機運用管理はもとより，個々の試験片

ごとの試験終了報皆欝作成，データファイルの作成，デー

タの解析・評価，作表・作図などの機能を一体として持た
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義1　最新のクリープデータシートと高温引張及びクリープ破断データ数

CDS 材　　　料　　　名 ヒート
高温引 クリープ破断試験

張試験 試験温度 延試験時閲
発　刊

N0． （材　料　規　格） 数
本　数 範囲（℃）

本数
（×10茗h）

年　度

1A JIS　STBA22 11 1王0 500～650 313 6150．8 王976

2A ∫IS　STBA23 10 100 500～650 270 4347．6 王9ア6

3B 3互S　STBA24 12 120 500～650 326 6772．4 1986

4B ∫互S　SUS304－HTB 9 100 600～750 345 8883．5 ！986

5B 3至S　SUS321－HTB 9 ！00 600～750 344 7700．遂 1987

6A JIS　SUS316－HTB 9 100 600～750 351 7551．9 1978

7］3 J互S　SUS42 9 82 400～500 236 7986．9 1992

8B J夏S　STBA12 12 工！1 珪50～550 262 5886．O 1991

9B ASTM　A470＿8 11 ！！0 500～650 294 6053，7 1990

10A ASTM　A565＿6三6 9 90 500～650 264 4860．7 1979

1！A ASTM　A387D 8 75 500～650 187 3780，9 1980

123 ∫至S　STBA25 9 王OO 500～650 240 6205．6 1992

玉3A 3夏S　SUS403－B 9 8王 450～600 238 4890．6 1980

14B J夏S　SUS316－HP 2 24 7C0～850 60 632．6 1988

！5B JIS　SUS316－B 6 72 700～850 166 1164．4 1988

ユ6B JIS　SCH22－CF 14 171 800～1050 279 4549．8 1980

17A JIS　S349 8 73 400～500 王58 5065．4 198王

18B JIS　SBV2 5 51 450～550 u5 2650．2 1987

19A JIS　STBA26 11 110 550～700 264 257遂．3 198王

20A JIS　STBA20 9 81 450～600 250 1！088．6 198王

21A JIS　SCMV3NT 王4 140 500～650 344 6877．O 1981

22B A286 4 43 550～700 106 2386．9 互993

23B S590 3 36 650～800 85 1505．3 王989

24B I日cone1700 2 24 700～850 55 508，4 1989

25A High　stre㎎th　steei 21 210 400～550 357 4315，7 1983

26A JIS　NCF800H　T8 6 66 800～！050 181 1418！．4 1983

27A JIS　NCF800H－P 6 66 800～l050 158 2886．4 1983

28A JIS　SUS347－HTB 9 100 600～750 28δ 6159．2 1983

29B 五ncone1713C 8 49 850～1000 互96 1789．7 1990

30B X－45 4 30 ア50～90C 10王 8C4．7 玉988

31A ASTM　A356＿9 9 90 450～60C 183 2004．6 1984

32 JIS　SUS304－HP 45 ！44 500～650 696 5637．2 王982

33 N155 9 63 550～700 154 808．5 王984

34B U－500 9 76 700～王OOO 211 1346．6 1993

35A J至S　SCMV2NT 8 80 500～650 2玉2 3互13，8 1990

36A ASTM　A542 7 70 500～650 248 3144．2 1991

37A JIS　SCH13 5 42 7C0～950 101 900，2 1992

38A JIS　SCH24 7 64 900～！050 97 582．4 1991

39A JIS　NCF750－B 4 δo 600～900 王01 13173．4 1992

40 JIS　STB52 2 22 600～900 37 4670．2 1989

41 STB52 5 75 400～500 97 6姐3．7 1991

42 ASME　SA＿387Grg1 6 66 450～700 107 369．O

43 STBA27 2 22 450～700 28 47．8
44 JIS　SUS3至6FR 1 12 550～750 23 33．7

含　　　　　計 376 3141 9125 192456．2

A：改訂第1版 B：改訂第2版
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せ，クリープデータシート作成のための業務を総合化する

システムを構築してきたが，その概要について述べたもの

である。

　　2　クリーブデータシート作成に関わる業務

2，1　クり一プ試験

　金材技研クリープデータシート作成で対象としている金

属材料は，現在44材種，376ヒートである（表1を参照）。

このように膨大なヒート数についてクリープ試験を実施し

ている理歯は，クリープ強度が化学成分や熱処理条件に敏

感で，それぞれの材種のクリープ強度を特徴づげるのに複

数ヒートをサソプリソグすることが必要なためである。金

材技研クリープデータシートには，クリープ試験データ以

外に化学分析値，硬さ，結晶粒度などとともに，高温引張

試験データが記載されている。この高温引張試験はJ互Sに

基づいて金材技研で実施している。

　クリーブ試験はJISに基づいて実施されている日試験は

クリープ破断試験が大部分であるが，一部の材料，一部の

温度・応カ条件でクリープ変形試験を行っている。温度計

測はR熱電対を用いて，王則こ2圃自動的に行っており，内

規の温度範囲（JISの1／2）を趨えたものについては温度調

節装置の設定ダイヤルを変えて調節している。使用してい

る熱電対の管理に関しては別報に詳細に報告している舳。

クリープ伸びはダイヤルゲージを用いて測定しているが，

一部自動的に計測している。

2．2　データの整理及びファイル作成

　試験終了後，高温引張試験では，引張強さ，耐力（0．1，

O．2，0．5及び至．0％），伸び，絞りが，クリープ試験では温

度調節装置や加熱炉の故障による温度変動，地震などの影

響の有無を確認した後，破断時間，伸び，絞り，さらにク

リープ曲線から指定ひずみ到達時間や最小クリープ遠度な

どが求められ，試験終了報告書が作成される。この試験終

了報告書に記載されているデータが，原始データファイル

を作成する際のもとになる。

2．3　クリープデータシートの編集作業

　金材技研クリープデータシートはここ数年，1年に4冊

づつ出版している。材料ごとにデータの振舞いが異なり，

決して一筋縄では編集できないものばかりであるが，コソ

ピューター支援による解析・評価，そしてその結果の作図

表示などは作業を進める上での判断の根拠を与えているた

めに役立っている。表2はクリープデータシートに掲載さ

れる各版の内容を示す。解析結果も含めたかなりの数の関

及び表が記載される。これらの統計的解析，作図，作表な

どの作業を実施するためには各材種ごとの原始データファ

表2　クリープデータシートの内容

初　　　　版 A　　　　　版 B　　　　版

製造履歴 O ○ ○

化学成分 ○ ○ ○

引張強度データ O ○ ○

引張強度図 ○ ○ 統計的評価

クリープ破断データ ～10㌦ 3～5x104h ≧105h

応力一破断時間図 ○ ○ 統計的評価

クリープ破断強度の予測 一 ヒートごと，全ヒート（最近） ヒートごと，全ヒート

主破断曲線 ’ ■ ○

設計線図 ■
統言十的評伽 統蓄十的評価

瞬聞ひずみのデータ 凹 ■ O
指定ひずみに達した時閥のデータ 一 ■ O
第3期開始点の時間データ 一 … O
最小クリープ速度のデータ 一 一 ○

指定ひずみ・第3期開始点・破断時闘の図 凹 ■ O
応力一最小クリープ逮度の図 ■ ■ 統計的評価

破断時閲一最小クリープ速度の図 ■ ■ 統計的評価

受け入れ材の金属組織写真 ○（最近） ○ ○

破断試験片の外観写真 ■ ■ ○

最長破断試験材の金属組織写真 ’ ■ ○

試験片採取方法 ■ ○ ○

試験方法 ■ ○ ○

統計約評価方法 ■ 一　部 ○

供試材製造会杜 凹 ■ ○
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イルからそれぞれの作業に必要な情報を取り出したデータ

ファイルを作成しなけれぱならない。

　　　　　　3　従来のシステムの悶題点

3．1　温度及び伸び言十測

　クリープデータシート作成に用いているクリープ試験機

の台数は約uOO台であり，毎日2400ポイソト以上の温度測

定を行う必要がある曲先に述べたように，プロジェクト開

始当時は熱電対の熱起電力をポテンショメーターで手動に

より測定していたが，デジタノレ電位差計を導入し，さらに

電子式基準接点，クリープ温度監観装置を導入するこ二とに

よって温度計測の自動化を図ってきた、クリープ伸びも一

都についてはひずみゲージタイプのセソサーを用いて自動

測定できるようになっている。

　澄度及び伸びの計測を統括し，制御する装置がクリープ

濫度監視装置であった。こ二れは10数年煎のミニコソピュー

ターによって構成されているもので，毎日の測定データを

テープに記憶させるために機械駆動都分を有するもので

あった竈クリープ試験にとって温度は最重要因子であるこ

とから，クリープ温度監視装置は金材技研クリープデータ

シート作成活動において要の装置である。老朽化した装置

の更新では，機械駆働部分が極力少ない装置へ変換するこ二

とが求められた。

3．2　データの整理と解析

　図1は従来のシステムでの試験終了からクリープデータ

シート原稿作成までの作業の流れを示す。作成された試験

終了報告書をもとに，ワードプロセッサーを使って原始

データファイルである高温引張試験データファイル（C－

DSTD）及びクリープ試験データファイル（CDSRO）が作

成される。ここで，試験終了報告書のデータのチェック，

さらに各データファイルについて入力したデータのチェヅ

クが行われる。

　統計約解析，作図，作表などのブログラムは作成された

時期も，また作成されたときの考え方も違っていたため

に，共通のフォーマットではない。このため，それぞれの

プログラムを走らせるには，原始データファイルからそれ

ぞれのプログラムにあった統蓄十解析用，作図用，作表用の

データファイルを作成する必要があった。こ二のためにこの

段階でも入カデータのチェックが必要であった。

　さらに，作表作業はこの作表データファイルから出力さ

れた印字データ表をもとに，ワードプロセッサーを使って

データをキーボードから入力していた。また，作図におい

ても統計計算によって得られた回帰式の係数などを入力

し，先の作図用データファイノレと合わせて作業が進められ

た。このため，入カデータのチェックが必要であった。

　このように，従来のシステムでは，システムの構築のた

めのプログラム開発が同時に行われなかったこともあっ

て，各作業ごとに専用のデータファイノレを作成しなげれぱ

轟潟弓1張■クリープ

…式　験　終　了

萬潴引張試験データ
クリープ試験データ　←
キーポード入力

療始データファイル

書丁亜あり

データチェリク

統言干計算．作鐵，作毅に←
必要なデータの萬編簸

訂正あり

データチェック

作菱　　　　　　　　　　　　　　作図

　データリストの
→　ワ　ー　プ　ロ

　キーポード入力

繍一国
統計計簾繕累の
出力印亭，検書寸

言丁正あり

｛乍　　　表　←　　　検討緒桑の数纏　　　　　　　　　○

　　　　　　キーポード入力

データチェック
データチェック

訂正あり

作　　　表

編　　　築

原　　　鵠

図1　従来ツステムでの試験終了から原稿作成までの流れ

ならず，その度にデータのチェックが必要となる大変わず

らわしく，人手を必要とするシステムであった。

4　新システム構築のための基本的方針

　更新したクリープ試験監視装置では，従来のシステムが

有していた欠点を克服し，さらに将来のより省力化できる

システムヘの橋渡しができるようなものにしようと計函し

た。新しいシステムを構築するに当たって以下の事項を基

本方針とした；

（1）従来の温度，伸びの計測回路はそのまま活用する。

（2）従来のシステムで使用していたソフトウェアはできる

限り活用する。

（3）データシートの形武は従来と同じにする。

（4）一度作ったデータファイルで全ての作業を容易にでき

るようにし，入カデータのチェックの回数を減らし，省力

化を図る。

（5）できるだけ小型のコソピューターでシステムを構成

し，維持のためのコストを低減させる。

（6）誰もが手軽にデータの入蝪力ができるように対話形式

の操作にする。

（7）温度計測結果などのデータはメイソのコソピューター

でも，また端末でも読めるようにする。

（8）データシートの編集作業全てが一貫して将来できるよ

うに1，全ての作業を1つのシステムに総含化する血
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　　　　5　新システムのハードウェァ構成

　クリープ試験監視装蟹のハードウェアの構成を図2に示

す。新システムは，監視室に設置された本体と，2階及び

1階の試験室に設置された端末によって構成され，それぞ

れは小規模LANによって接続されている竈監視室には32

bitバーソナルコソピューター（OKIif800EX至20H），ファ

イルサーバー（OKI　db－lHS，記憶容最；126MB），バック

アヅブ装僚としての光磁気デ4スク装置（記憶容最；工28

MB）が装備され，童た作図用，帖表蝪力用，作表用などの

プリソターが備えられている。1階試験室（主として複武

クリープ試験機を設置）及び2階試験室（単式クリープ試

験機を設置）にも，それぞれ32b1tパーソナルコソピュー

ター及び脳力用プリソターを設置し，温度の定時溺定結果

が蜘力されるようになっている。また，温度や伸びの測定

値はLANを介して直接ファイルサーバーに送られる。さ

らに，各試験室のバーソナノレコソピューターを使って監視

室に設置されているファイルサーバーの憶轍を参照するこ

とができ，試験室作薬を行いながら移動せずに並行して

データの入幽力作業などが行える。なお，この新システム

では，旧システムで使用してきた測定台（作業老が指定の

抑しボタソを抑すこ1とによって各熱電対の熱起電力を測定

できる装燈），リモートステーショソ（リレーなどによっ

て構成されたスキャナーの一種），リレーボックス，配線

などのハードウェア賛産をそのまま使用している。

バソコソ／ファイルサーバー
　　　　　　　　　　　プリンタ群

2
階
試
験
室

！

階
試
験
室

R：リモートステーショソ

図2　クリープ試験監視装擬のハードウエアの構威図

　各パーソナノレコソピューターの操作は，CRT繭面上に日

本語のメニューが表示され，対話形式で行われる。このた

め，データの入力以外はC鮒爾面上の数字の選択及び

カーソル移動だげで操作できるので，誰でも簡単に操作で

き，非常に作業能率が高く，しかも誤操作の少ないシステ

ムにたっている日

　　　6　新しいシステムによる業務の総合化

　新しいクリープ試験監視装置は，温度及び伸びの自動討

測，試験機運用管理，データファイルの編集作業，統討的

解析，作図，作表などの機能を持ったもので，金材技研ク

リープデータシート作成に関する作業が一貫して行える機

能を有するシステムとなっている。

6．1　温度及び伸びの自動測定

　温度計測は，試験片に荷重が負荷された時点でパーソナ

ノレコンピューターに温度測定の命令が与えられ，その後試

験片が破断して命令が解除されるまで継続される。温度は

R熱電対を使って計測される。計測された熱趨電力値は，

試験前に検定されたときの校正値と比較し，表示される。

計測値と校正値との差が温度差に換算され，この値がJIS

及び金材技研の規定（J五Sの王／2）の温度範顕を超えたもの

には冒印（＊及び＊＊）を付けて印字される（図3を参

照）。また，計測値と校正値の養及び測定固数に関する

データはファイノレサーバーに蓄穣され，平均試験撮度の算

出に使われる。なお，＊及び＊＊印が付げられた試験機に

ついては，試験温度の調整が行われる。

　多くの試験機のクリープ伸びの測定はダイヤルゲージの

指示値を毎日あるいは4日ごとに読みとることによって行

われている。この場合に，作薬者は試験機の測定日を闘違

えないことが大泰である。このため，定時測定の出力には

（図3を参照）クリープ伸びを測定すべき試験機が記号で

表示される（A，B，C，Dなど）曲また，一部の試験機で

は変位変換機を使ってクリープ伸びが自動的に計棚でき，

そのデータを使って図4に示すようなクリープ曲線が表示

できるようになっている。

6，2　試験機運用管理

　本システムの中で行われる試験機運用管理機能として

は，クリーブ試験機への試験の割当，試験終了報皆書の作

成などがある。

（！）試験機の割当

　長時閥クリープ試験を高い信頼性を持って笑施するに

は，試験機の過去の実績（赦障記録など）や，常用してい

た試験撮度を調べ，試験条件（濫度及び応力）に遼合した

試験機を選び脳すことが必要である。登た，試験が破断試

験かクリープ伸びを測定する試験かによっても試験機が異

なる。CRT上及びプリソト出力で，試験機の使用状況，常

用温度，最大荷重容盤，試験目約，使用印・未使用などの

惜報を得ることができる。
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金属材料技術研究所環境性能研究部第3研究室 単式クリープ試験機温度測定繕果
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図4　クリープカーブの顯力例

（2）試験情報の入力

　使用する試験機を決めたら，試験片番号（材料名もわか

るように番号が決められている），試験温度，応力，使用熱

電対の検定した熱起電力値などのクリープ試験構報を入力

する。

（3〕試験終了報告書の作成

　試験終了後，試験片の破断伸び及び絞りが測定され，ま

たクリープひずみに関するデータが整理され，それらの

データとともに変形に関するデータ（最小クリープ速度，

指定ひずみ到達時閥など）も含めて入力され，試験終了報

告書が作成される。この報皆書には，試験中の平均試験温

度，故障による試験申断記録，異常温度」二昇や降下の記録

なども併せて書き込まれる。報皆書作成の作業が終了する

と，データはデータシート作成のためのワークファイルに

仮登録される（図5を参照）。

6．3　データ・ファイリング

　高温引張試験のデータ，クリープ破断試験のデータ，ク

リープ変形試験のデータは試験終了後，ワークファイルに

仮登録される（図5）。高温引張試験のデータは！件づつ

キーボードから入力される日クリープ破断試験及びクリー

プ変形試験のデータは試験終了報告書を作成すると自動駒

にワークファイノレの中へ入力される。なお，ひずみデータ

は1点づつキーボードから入力する方法と，自動伸び測定

装置から自動的に入力する方法とがある（ひずみデータ数

は最大300点に需蝦されている）。

　仮登録されたデータはチェックが済むと自動的にそれぞ

れの原始データファイルに入力され，原始データファイル

が作成・更新される。この原始データファイノレから各作業

に適した専用のファイルが作成される。本システムでは，

ワークファイルのデータのみをチェックすれぱ，その後は

原始データファイルのデータを使って全ての作業ができ，

省力化が図られている。
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図6　レーザービームプリソタでの出カ例
　　　（鉄基｝5Cr－26M－1．3Mo－2．王Ti－O．3V，A286）

が粗編集され，その後ワードプロセヅサー機能を使って，

表が整理される。
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編　　　集

原　　　稿

図5　新しいシステムでの試験終了から原稿作成までの流れ

6．4　統詩的解析

　本システムでは，従来の統計解析プログラム剛を全て引

き継いでいるが，新システムに移植するために一部を改良

した。新システムでは，ファイル作成から，許算，討算結

果の出力まで一連の操作で行える。

6，5　作図及び作表

　作図及び作表作薬はデータシート作成で璽要な工程であ

り，最終作薬のためデータのミスは許されない。そのた

め，作薬ごとにデータファイルが作成された従来のシステ

ムでは，作図及び作表の前及び後に念入りなデータの

チェックが行われた竈新システムでは，登録された原始

データファイルのデータが最後まで使われるため，基本約

にはミスが起こらないようになっている。

　作図用に編集されたデータファイルを使って，独自に闘

発した作図用プログラムにより，表2に示した各種の図が

レーザーピームプリソターによって作成されるむこれらの

図は金材技研クリープデータシートの図として近日中に使

周される予定である旬図6に作図の出力例を示す。

　作表の場含，作表プログラムを使ってテキストファイル

　老朽化したクリープ温度監視装置の更新を機に，新しい

クリープ試験監視装置を導入し，クリープ試験からクリー

ブデータシートの編集作業の一部までも含むシステムの構

築を図った血これにより得られた成果は以下のとおりであ

る。

（1）CRT上の1ヨ本語表示をもとに対話形武で操作ができ

るようになったため，コソピューター知識がなくても誰も

が容易に扱えるようになった。

（2）ワークファイルを作成するためのデータ入力以外，他

の操作はCRT上の数字の選択かあるいはカーソル移動の

みとなったため，作業の簡便化とともにデータ入カミスの

減少化が図られた。

（3）監観室及び試験室に設置されたパーソナルコンピュー

ターは小規模LANによって接続されたため，どのコソ

ピューターからも入出力作業が行え，監視室にいかずに現

場で処理が可能となったため，他の作業をミスなく並行し

て進めるこ1とができるようになった。

（4）　ワークファイルのデータがチェックされると自動的に

原始データファイルが作成・更新され，それ以後の各作薬

はすべてこのファイルをもとに実行されるようになったこ二

とから，データチェックなどのための時閲及び労力を大1脇

に低減させることが可能となった。

（5）データシート作成で必要とされる統討約解析，作図，

作表などの一連の作業が連続して行えるようになったた

め，作業工程が従来のシステムよりも低減し，省力化，省

時閥化が実現できた。

（6）今後，このシステムをさらに発援させることができれ
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ぼ，クリープデータシート編集作業の嘗動化が可能になる

ものと期待される。

　　　　　　　　　　　謝　　辞

　本システムは，本文申でも触れたように旧システムの

ハード及びソフト両面の資産を全面的の踏襲し，発展させ

たものである一日システムの開発に当たってリーダー役を

努められた第5研究グノレープ第1サブグループリーダー．

門馬義雄氏，また共同開発老の方々に敬意を表します。さ

らに。新システムの開発に当たっても多くの方々にご支援

・ご協力をいただきました。ご支援いただいた方々に深く

感謝いたします。

　　　　　　　　　　参考文献

玉）接井　信，他：金属材料技術研究所研究報告集4，（王983〕，

　50．

2）横井　信，池鑓定雄、伊藤　弘，馬場栄次：鉄と鍋，65

　｛1979），2076．

3）横井　信，F『馬義雄：鉄と鋼，65（玉979），831．

4）官崎昭光，森下　弘，松崎恵子，門一罵義雄：金属材料技術研

　究所研究報皆集7，（ヱ986），20王．

5）金属材料技衡研究所、NRIM　Creep　D盆ta　Shee乏，No．28A，

　（1983）．

6）伊藤　弘，江頭　満，宮崎秀予，門馬義雄，横井　信：鉄と

　鋼，72（工986），1944．

7）門馬義雄。伊藤　弘，江頭　満，一霜場栄次，富崎秀子，E日中千

　秋1鉄と鋼，75（王989），665．

8）門馬義雄，宮騎昭光，書田吉栄，永弁秀雄，森下　弘，横井

　4藩：隻笑と隻覇、66（王980），S556．

一396一



科学技術庁金属材料技術研究所

編集委員会研究報告集小委員会

編集委員長

小委員長

〃

〃

〃

貝

事務局

吉

門

大

目

新

飯

原

脇

塚

野

塚

和

秀

義

裕

紘

男

幸

雄

仁

久

企画課普及係

研究報告集15

平成6年3月15日　印棚

平成6年3月25日　発行

発行所科学技術庁金属材料技術研究所

　　本　　所　〒1δ3東京都員黒区中目黒2丁目3番12号

　　　　　　TEL　（03）3719－2271㈹

　　支　　所千305茨城県つくぱ市千現1丁員2番1号
　　　　　　TEL　（0298）53一玉000（ダイヤルイソ）

印刷所株式会杜エリート印刷

　　　　　　干300－12　茨城県牛久市楠田町3269

　　　　　　TEL（0298）73－2232

NRIM玉994◎


