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Niイオン照射したHT-9とMA957の超微小押込み試験による強度測定
Ultra-Micro-Indentation Tests of HT-9 and MA957 irradiated by Ni ions
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1.は　じ　め　に

原子炉･核融合炉材料の機械的性質は主として中性子

による照射によって大きな影響を受ける.したがって,

照射損傷の研究においては,照射材の強度変化の測定が

重要な課題となっている.しかし,中性子照射実験は,

長期にわたる炉内照射と多額の費用,試料の放射化など

多くの困難をともなう.そこで中性子照射を模疑する加

速試験として重イオンによる照射実験が行われる.重イ

オン照射によるシミュレーション試験では照射損傷領域

が試験片表面層に限定され,試験片にも寸法制限が生じ

るため従来の試験法とは異なった微小試験片を用いた試

験法の確立が必要とされてきた.

筆者らは,試料表面から深さ1ノバn以下の浅い層で強

度評価を行う超微小押込み試験機(Ultra-Micr0-

Indenter)を開発した1).この装置は,ダイヤモンド庄子

を試料表面からゆっくりと押込み,荷重と押込み深さの

変化を連続データとして記録する装置で,負荷荷重は

10mgfから最大1500mgfまで,庄子の変位(押込み深さ)

を5nmの分解能で測定する.また,庄子の押込み後の除

荷過程の記録も同様に行うことが出来る.

さらに,筆者らはこの試験機によって得られる荷重F

押込み深さdの連続データから,硬度(引張強度)と

ヤング率を算出する方法を確立した2).この超微小押込

み試験法を重イオン照射されたSUS316鋼に適用して,

表面から1〟m程度の浅い領域に形成された損傷域の強

度測定を行った結果,イオン照射材の強度測定が可能で

あることが実証された3).

本章削ま,高速増殖炉(FBR)用の材料として検討され

ているフェライト/マルテンサイト鋼HT-9と酸化物分

散強化型合金MA957についての実験結果の報告である.

実験は,重イオン加速器によるNiイオン照射を受けた試
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料について行われたもので,上述の超微小押込み試験法

によって必要な精度の強度測定が可能であることを示す

ことが第一義の目的であり,シミュレーション実験とし

ての重イオン照射の問題点や妥当性に関する検討はさし

あたって本報の範囲ではない.

2.実　験　方　法

実験に用いたHT-9, MA957の試料は,電力中央研究

所より提供された.試験片は, 43.0×tO.2mmの電子顕微

鏡観察用の試料サイズで,表面をエミリ一紙-パフ研磨

(裏面はエミリ一紙研磨のみ)によって鏡面に仕上げた.

重イオン照射は,東京大学原子力研究総合センターの

重照射研究施設(HIT,東海村)によって行われた.

4MeV Ni3+イオンによる照射量200dpa,照射温度は

525oCであった.この照射温度は高速増殖炉(FBR)の材

料としての使用条件を考慮したものである. 300dpaの照

射に要した時間は約50hrであった.

超微小押込み試験は文献1)で詳述した装置を用いて行

われた.庄子の押込みは100mgf/secの速さで行い,最大

荷重1000mgfに到達した後, 1 sec保持して後,押込み時

と同じ速さで圧子の引抜き(除荷)を行った.この全過

程における荷重と圧子の変位を連続記録した.
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HT-9やMA957にとって,ここでのイオン照射の条件

はきわめて苛酷なものである.すなわち, 525oCの照射温

度は,試料に組織変化と,それに伴う軟化をもたらす可

能性がある.また,多量のイオン照射の際には試料表面

のビーム加熱も起こりうる.イオン照射装置の試料ホル

ダーは図1のような構造で,試料の周縁部分は試料ホル

ダーの冶具に隠れてビームは中心部分だけを照射する.

そこで,強度測定はビームに照射された中心部と照射さ

れてない周縁部の両方について行った.また,比較のた

めに非照射材についての測定も行った.

3.実験結果と考察

HT-9, MA957鋼の超微小押込み試験の結果,荷重Fと

押込み深さdの関係を図2と図3に示す.いずれの場合

もNiイオン照射による押込み挙動の変化は,先に報告し

たSUS316の測定結果3)と比較すると小さいように見え

る.文献2)で詳述した解析法に従って,図2, 3のデー

タをF/dとdの関係に直すと図4および図5のようにな

る.押込み過程における直線部分の勾配が強度パラメー

タBである. Bはピッカース硬度Hvないし引張強度CB

と次の関係にある
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図2　荷重Fと押込み量dの関係(HT-9)
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図3　荷重Fと押込み量dの関係(MA957)
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図4, 5から求めた,それぞれの場合の月の値と(1)式か

ら推定されるHvおよびOBを表1にまとめて示す. HT19

の引張強度4)は常温で約800MPaであり,超微小押込み試

験で推定した値(約700MPa)にほぼ一致する.したがっ

て,表1に掲げた非照射材に対する由の値はHT-9およ

びMA957の室温強度をほぼ正確に与えるものといえる.

Niイオン照射実験による強度変化は, SUS316の実験
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図5　F/dとdの関係(MA957)

表1　実験結果のまとめ:超微小押込み試験による

強度パラメータ月,および(1)式から求まる

ピッカース硬度Hvと引張強度CB.

非照射試料　　照射試料(525oC)

(室温)　　　　　　　　周縁部*)　中心部* 辛)

β (GPa)

HT19　　　Hv

曲(MPa)

5　0　05　9　1

1　6

β (GPa)　　　95　　　　　79

MA957　　Hv　　　　　330　　　　　280

@(MPa)　1 070　　　　　890

辛)イオンビームからマスクされている

**)イオンビームに照射される
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図6　HT-9およびMA957の引張強度に対する熟履歴と

Niイオン照射の効果

結果3)と著しく異なる. SUS316 (溶体化処理材)の室温

強度(約450MPa)は30dpaのNiイオン照射(300oC,

400oC)によって800MPaに上昇した. HT-9に対するNi

イオン照射(525oC, 300dpa)の効果は,これに比べてき

わめて小さく,かつ若干(約10%)の強度低下をもたら

す.照射温度525oCはHT-9の組織の安定性が問題となる

領域である.温度による効果と照射による効果を区別す

るために,押込み試験は試料の中心部分と周縁部分とで

行われた(図1参照).中心部はNiイオンの照射を受ける

が,周縁部はビームから遮閉されていて温度だけが同じ

525oCにあると考えられる.照射試料周縁部に対する図

4および表1の結果は,525oC,501廿の熱処理によってHT-9

の室温強度が約20%低下することを示している.同じ条

件で, 300dpaのNiイオン照射が加わると室温強度は約

10%上昇したわけだから,結局熟履歴も照射も受けない

場合に比べて約10%の強度低下となる.このような引張

強度♂βの変化を模式的に描くと図6のようになる.

酸化物分散強化型フェライト鋼MA957の室温強度は

HT-9よりかなり高く, 1GPaを上回る.しかし,熟履歴

とNiイオン照射による強度変化は表1および図6に見

るようにHT-9の場合ときわめてよく似ている. MA957

においても525oC, 50hrの熱処理は約18%の強度低下をも

たらし, 300dpaの照射は12%の強度上昇をもたらす.

原子炉(FBR)材料として強度を考えるとき,問題と

なるのは,室温強度よりむしろ使用温度(すなわち照射

温度)における強度である.一般に,引張強度は高温に

なるほど低下する. HT-9の強度の温度依存は室温から

300oC付近まではゆるやかで, 400oCを越えると急激に低

下する4).非照射材の525oCにおける引張強度は

400-500MPaと推定されるが,長時間(数年間)この温

度に保持すればさらに低下することもありうる.
一方,照射による強度の変化量は高温になるほど小さ

くなると考えれば, HT-9の場合でも, MA957の場合で

も高温におけるCBの変化(上昇)は300dpaまでの照射で

100MPaを上回ることはないであろう.

結局, HT-9とMA957の強度に対するNiイオン照射の

効果は,オーステナイト系SUS316に比べてはるかに小

さく, 10%ないし100MPa程度であるが,照射温度が

500oCを上回る場合には熟による軟化が無視できない問

題となるであろうことが結論できる.長時間の高温使用

によってどの程度の組織変化と強度の低下が生じるかは,

これらのフェライト系材料をFRBに使用するために検

討すべきことである.

なお,イオン照射による損傷の深さはHT-9でも

MA957でも1JJm程度であるので, SUS316の押込み試

験3)で見たように押込み深さが400nm程度を越えるとB

の値に変化が現れると期待される.し~かしながら,図4,

5に明瞭な変化が見えないのは,照射による強度変化が

小さいことと,照射温度が高いために損傷(欠陥)の拡

散が広い範囲に及んだためと考えられる.

4.お　わ　り　に

超微小押込み試験法を,重イオン照射されたフェライ

ト/マルテンサイト鋼HT-9と酸化物分散強化型合金

MA957について適用した.その結果, HT-9, MA957

いずれにおいても525oC, 300dpaに達するNiイオン照射

が室温強度にもたらす変化は10%程度にとどまることが

明らかとなった.したがって,これらのフェライト系合

金鋼はFRB材料として有望であるといえる.しかし,こ

の室温強度の変化は,525oCに約50時間保持したことによ

る軟化を含んでおり, FRB材料としてより長時間の高温

使用に耐えうるか否かは今後の検討課題である.

(1990年11月28日受理)
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