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図２　造形まま材のIQ+IPFマップ
（a）111J/mm3-90°材，（b）125J/mm3-67°材

図５　111J/mm3-90°材の650℃，120MPa破断材
（破断時間6339.1h）のIQ+IPFマップ

（a）破断部，（b）平行部

「三次元積層造形法により作製した改良9Cr-1Mo鋼のクリープ特性」（P.5）のカラーページ
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１．緒　言
　三次元積層造形（Additive Manufacturing, AM）
は，複雑形状部材が製造可能であることから，構
造部材の新規製造プロセスとして様々な材料への
適用が期待されている。高い信頼性が要求される
高温・高圧部材としてAM材を規格化・実用化し
ていくためには，クリープ特性等の材料特性デー
タが不可欠であるが，その蓄積は十分に進んでい
ないのが現状である。
　改良9Cr-1Mo鋼（ASME Grade 91鋼）は，高
効率火力発電プラントのボイラ配管等で広く用い
られる高強度フェライト耐熱鋼である１）。同鋼の
AM材は核融合炉の構造部材等への適用が検討さ
れている２）。
　著者らはこれまで，改良9Cr-1Mo鋼を代表的な
AM法であるレーザー粉末床溶融結合法（Laser 
Powder Bed Fusion, LPBF）により作製し，同
鋼の通常製法材で得られるマルテンサイト単相組
織ではなく，δフェライト＋マルテンサイトの二

相組織が得られることを明らかにしてきた３）。高
温相であるδフェライトは，LPBFによる超急冷
凝固により冷却中に固相変態せず凍結されたもの
であり，マルテンサイトは一度凝固したδフェラ
イトがレーザーの熱影響部で再加熱されオーステ
ナイトに変態した結果得られたものである３）。こ
の組織形成メカニズムを踏まえ，エネルギー密度
や一層毎のレーザー走査の回転角（スキャンスト
ラテジー）といった造形条件によって各相の面積
率を制御できることが分かっている３）。
　LPBF材のδフェライトとマルテンサイトの間
で溶質元素濃度差は確認されていない３）。同鋼の
通常製法材でもδフェライトが観察される場合が
あるが，それは凝固中にフェライト安定化元素が
偏析することで安定化されたものであり，LPBF
材のδフェライトとは生成メカニズムが全く異な
る。改良9Cr-1Mo鋼の通常製法材はマルテンサイ
ト組織によって強化されており，δフェライトが
存在するとクリープ強度が低下することが知られ

論　　文

　近年注目されている三次元積層造形法により作製した材料を高温・高圧部材に適用するために
は，そのクリープ特性評価が必要である。高効率火力発電プラントのボイラ配管等で広く用いら
れている改良9Cr-1Mo鋼をレーザー粉末床溶融結合法（LPBF）により作製し，クリープ試験を
実施した結果，LPBFにより作製した改良9Cr-1Mo鋼は通常製法材よりも優れたクリープ強度を
有していた。クリープ破断材の組織観察を行い，LPBF特有の超急冷によって得られたδフェラ
イト相がクリープ強度に寄与していることを明らかにした。
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ている４）。一方で，Cr量を増加しフェライト相を
母相とした場合には，マルテンサイト組織を有す
る耐熱鋼よりも優れたクリープ強度が得られるこ
とが報告されている５）。したがって，LPBFによ
り作製したδフェライト+マルテンサイトの複雑
な二相組織がクリープ特性に及ぼす影響は不明で
ある。
　本研究では，LPBF条件により組織を変化させ
た改良9Cr-1Mo鋼の造形まま材のクリープデー
タを取得し，組織解析を行うことで，クリープ変
形挙動に及ぼす組織の影響を解明することを目的
とした。

２．方　法
　ガスアトマイズ法によりASME Grade 91鋼相
当の原料粉末を作製した。ASMEで規定されてい
る成分範囲６）とガスアトマイズ粉末の化学組成を
表１に示す。この粉末を用いて，LPBFにより直
径15mm，高さ90mmの丸棒を三次元積層造形し
た。造形条件は，これまでの研究３）により緻密な
造形体が得られることがわかっている表２に示し
た２条件とした。以降，それぞれの条件で作製し
たLPBF材を，エネルギー密度とスキャンストラ
テ ジ ー の 値 を 用 い て111J/mm3-90 ° 材，125J/
mm3-67°材と呼ぶ。積層造形した丸棒の写真を図
１に示す。この丸棒から積層方向と応力方向が平
行となるように平行部径６mm，標点間距離30mm
のツバ付き丸棒クリープ試験片を機械加工により
作製し，クリープ試験を大気中，650℃で実施し
た。
　造形まま材とクリープ破断材のミクロ組織は走
査型電子顕微鏡（Scanning electron microscopy, 
SEM） に 付 属 し た 電 子 線 後 方 散 乱 回 折 法

（Electron back-scatter diffraction, EBSD），走
査透過型電子顕微鏡（Scanning transmission 
electron microscopy, STEM），エネルギー分散型
分光分析法（STEM-energy dispersive spectros-
copy, STEM-EDS）を用いて解析した。SEM-
EBSD用の試料は樹脂埋めし，エメリー紙とダイ
ヤモンド研磨剤を用いて機械研磨した後，コロイ
ダルシリカを用いて化学機械研磨することでひず
みのない表面に仕上げた。STEM観察用の試料は，

直径３mmの円板試料をエメリー紙による機械研
磨で厚さ60μm程度まで薄片化したのち，10％過
塩素酸-10％メタノール-80％氷酢酸溶液を用いた
ツインジェット電解研磨することで仕上げた。

３．結　果
　図２（P.4）に，（a）111J/mm3-90 °材および（b）
125J/mm3-67°材のImage Quality（IQ）マップと
Inverse Pole Figure（IPF）マップを重ねて示す。
IQマップは各測定点のEBSDパターンの鮮明さを
示しており，結晶性が良いほど明るいコントラス
トとなるようにグレースケールで表示した。IPF
マップは測定点の紙面上側（積層方向）の結晶方
位を図の右側に示した標準ステレオ三角形の色に

表１　�ASME Grade 91鋼, Type 1の規格値６）と
ガスアトマイズ粉末の化学組成（mass%）

表２　LPBF条件
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より表示した。
　図に矢印で示した通り，粗大な結晶粒が，
LPBFによる超急冷凝固によって溶融池で晶出し
凍結されたδフェライトであり，微細な結晶粒が，
溶融池周辺の熱影響部での固相変態により生じた
マルテンサイトである。エネルギー密度が大きく，
不規則なスキャンストラテジーを採用した方がマ
ルテンサイトの面積率は大きくなり３），δフェラ
イトとマルテンサイトの面積率は，111J/mm3-90°
材でそれぞれ約80％と約20％，125J/mm3-67°材
で約40％と約60％である。また，造形方向に
<001>が配向した集合組織がいずれの条件でも得
られた３）。
　図２に 示 し た ２ 種 類 のLPBF材 を 用 い て，
650℃でクリープ試験を実施した。最長で6,339.1h
のクリープ破断データが応力120MPaで得られて
い る。 低 応 力・ 長 時 間 側 の ク リ ー プ 試 験 は
10,000hを超えて現在進行中である。クリープ試
験により得られた２種類のLPBF材の応力-破断
時間線図を図３に示す。比較のため，NIMSクリー
プデータシートで報告されている改良9Cr-1Mo
鋼の通常製法材（T91鋼）の破断時間も示す７）。
　LPBF材のクリープ破断時間は，焼戻しマルテ
ンサイト組織を有する通常製法材と比較して著し
く長いことがわかった。応力-破断時間の傾きは

通常製法材の高応力側より大きいものの，その外
挿からは，低応力・長時間側でも優れたクリープ
強度が得られると予想された。
　δフェライトの面積率とクリープ破断時間の関
係を図４に示す。δフェライトの面積率が大きく
なると破断時間が長くなることから，δフェライ
トの存在がT91鋼と比較して優れたクリープ強度
に寄与していると考えられた。また，δフェライ
トの面積率増加による破断時間の増加は，低応力・
長時間側の方が顕著であった。
　δフェライトとマルテンサイトがクリープ変形

図１　LPBFにより作製した改良9Cr-1Mo鋼の丸棒

図３　LPBF材とT91鋼７）の応力-破断時間線図

図４　δフェライトの面積率と破断時間の関係
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挙動に及ぼす影響を評価するため，クリープ破断
材の組織解析を行った。図５（P.4）に，111J/
mm3-90 ° 材 の650 ℃，120MPa破 断 材 のSEM-
EBSDにより得られたIQマップとIPFマップを重
ねて示す。表示方法は図２と同じである。（a）は
破断部近傍の組織，（b）は破面から十分に離れた
平行部の組織である。
　図５（a）の破断部では，ネッキングに伴う顕著
な塑性変形によって，応力方向に<101>が強く配
向する集合組織が形成した。組織の大部分は動的
再結晶によって微細化していたが，一部，粗大な
δフェライトが観察された。クリープボイドは主
にδフェライト近傍の再結晶粒で発生しており，
δフェライト内では観察されなかった。
　図５（b）の平行部では，造形まま材で観察され
たδフェライトの特徴的な組織形態が維持されて
おり，クリープ変形により大きな組織変化は生じ
ていないことがわかった。一方で，マルテンサイ
トは顕著に回復が進行しており，IQ値が改善し
たことでIPFマップの方位情報が鮮明に確認でき
るようになった。このことから，δフェライトの
組織安定性は高く，マルテンサイトでクリープに
伴う組織劣化が顕著に生じていることがわかっ
た。
　続いて，析出挙動の調査のため，STEMを用い
た組織解析を実施した。図６に，111J/mm3-90°
材の650℃，120 MPa破断材のマルテンサイトの

（a）STEM明視野像とSTEM-EDSにより得た（b）
Cr，（c）Mo，（d）V，（e）Nbマップを示す。粒子径
が数100nm程度のCrとMoを含むM23C6炭化物と，
それよりも微細なVあるいはNbを含むMX炭窒化
物が析出していることが確認された。この析出挙
動は，改良9Cr-1Mo鋼の通常製法材のマルテンサ
イトで観察されるものと類似していた。
　図７に，111J/mm3-90°材の650℃，120MPa破
断 材 の δ フ ェ ラ イ ト の（a）STEM明 視 野 像 と
STEM-EDSにより得た（b）Cr，（c）Mo，（d）V，（e）
Nbマップを示す。マルテンサイトとは異なり，
粒子径が１μm程度の粗大なM23C6がδフェライ
トの粒界に析出していた。しかし，その数密度は
マルテンサイトよりも明らかに小さかった。また，
MXがδフェライトの粒界に高密度に析出してい

図６　111J/mm3-90°材の650℃,120MPa破断材
（破断時間6339.1h）のマルテンサイトの（a）STEM
明視野像とSTEM-EDSにより得た（b）Cr，（c）
Mo，（d）V，（e）Nbマップ

図７　111J/mm3-90°材の650℃,120MPa破断材
（破断時間6339.1h）のδフェライトの（a）STEM明
視野像とSTEM-EDSにより得た（b）Cr，（c）Mo，

（d）V，（e）Nbマップ
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ることが確認された。

４．考　察
　δフェライトとマルテンサイトの二相組織を有
する改良9Cr-1Mo鋼のLPBF材のクリープ試験を
実施した結果，改良9Cr-1Mo鋼の通常製法材より
も著しく高いクリープ強度が得られた。クリープ
強度はδフェライトの面積率が大きい方が高く
なったことから，δフェライトの存在によってク
リープ強度が向上したと考えられた。
　通常製法でフェライト耐熱鋼の母相としてフェ
ライトを得るには，γループを避けるためにCr
を15％程度添加する必要がある。一方で，LPBF
による超急冷凝固を用いると，δフェライトが冷
却中に固相変態することなく室温まで凍結される
ため，９％程度のCr添加量でも高い面積率でフェ
ライト相が得られた。このことから，LPBFによ
る超急冷を活用して相変態を制御することで，レ
アメタルの使用量を抑えながらδフェライトを得
る組織制御が可能であることが示された。ここで
得られたδフェライトは超急冷凝固によって非平
衡に生成した相であるが，室温からAc1点まで安
定相であるbcc構造を有している。通常製法で得
られる準安定のマルテンサイトとは異なりクリー
プ中に回復・粗大化が生じにくいため，クリープ
中の組織劣化が抑制され，クリープ強度向上に寄
与したと考えられた。
　クリープ破断材のδフェライトの粒界にはMX
が高密度に析出していた（図７）。Taneikeらは，
9Cr鋼の炭素量を0.002mass％程度まで低減する
ことで粒界に析出するM23C6の量を減らし，粒界
にMXを高密度に析出させる組織制御に成功し
た。Crよりも強い炭（窒）化物形成元素であるV
やNbがMXとして炭素を消費したことでM23C6の
形成を抑制したためである８）。その結果，M23C6

と比較して粗大化が遅いMXによって粒界がピン
止めされ，9Cr鋼のクリープ強度の著しい向上を
達成した８）。このことから，図７に示すように，
粒界に高密度で析出したMXがδフェライトの粒
界を効果的にピン止めしたことがLPBF材のク
リープ強度向上に寄与したと考えられた。
　LPBFに用いた粉末の炭素量は0.1mass％（表

１）であるため，バルクの炭素量の低減でδフェ
ライトでのMX析出が促進されたとは考え難い。
一方で，δフェライトとマルテンサイトの組織形
成メカニズムを考えると，LPBF中にδフェライ
トとオーステナイトの二相が共存する瞬間が存在
するはずである。オーステナイト中の炭素の固溶
限はフェライト中のそれよりも著しく大きいた
め，超急冷によってδフェライトに過飽和に固溶
した炭素は二相域でオーステナイト側に拡散し分
配されると考えられる。これによりδフェライト
の炭素量が局所的に低下したことがδフェライト
の粒界に高密度にMXが析出した原因と考えられ
た。

５．結　言
　ASME Grade 91鋼相当の原料粉末を用いて作
製したLPBF材は，δフェライトとマルテンサイ
トの二相組織を有しており，通常の改良9Cr-1Mo
鋼よりも著しくクリープ強度が高かった。この理
由として，以下の２つの組織学的因子が示唆され
た。

（1）�LPBF特有の超急冷により凍結された高温相
のδフェライトの組織安定性の高さによっ
てクリープ中の組織劣化が抑制されたこと。

（2）�LPBF特有の加熱・冷却サイクルの結果生じ
た炭素のマルテンサイトへの分配により，δ
フェライトの粒界に高密度に析出したMXが
粒界をピン止めしたこと。
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