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1.緒 言

V合 金 は低 放射 化 特性,高 温 での強度 特 性等 に優

れており,照 射 環 境 ドでの大型 構 造 材 料 として有望 視

されている。しかしながら、本材 料 は溶 融 時 に雰 囲 気 中

の酸 素 、窒素 等 の不純 物 を吸 収 することにより、材 料の

特性 が大 きく変 化す る可 能 性 が指 摘 されている。核 融

合科 学 研 究所(以 下 、NIFSと 呼 ぶ)は 酸 素(0)及 び 窒

素(N)を 低 減 し、加 工性 と低 温 領 域 での靭性 を大幅 に

改善 したV-4Cr-4Ti合 金(以 ド、NIFS-HEAT2と 呼 ぶ)

の製 作 に成 功 した1-3)。 このNIFS-HEAT2は 、160kgを

超 える大 型溶解 にもからわらず 、米 国で製 作された同種

の大型 溶 解4・5)にくらべ 、酸 素濃 度 を1/2か ら1/3の148

(wtppm)程 度 まで低 減 し、Nb等 の放射 化 不 純 物も大

幅 に低 減された。

一方
、核融合炉等の大型構造物の製作には、各種

の溶接6-8)、セラミックス・金属接合や管材化9)等の技術

開発が必要で、精力的な研究がなされている。
一般 に溶接金属は溶融部が急冷硬化しており、従っ

て硬度は上昇するが延性が低 下することが知られている。

また、この硬化部では溶接 に伴う各種の欠陥により、溶

接割れなどが生じやすい。本合金においてもレーザー

溶接に伴い溶融部の硬化が起こっており、機械的特性

の低 下が懸念された為、溶接後熱処理による溶接残留

応 力の低減が必要とされる10・11),,

そこで本研究においても,最 適な溶接後熱処理条件

を検討し、熱処理を施した後の内部組織観察および照

射実験を行うことにより、より大型構造物の使用環境を

模擬した溶接材料の開発を実施した。

2.実 験 方 法

本研究に用いた試料は、厚さ4mmのNIFS-HEAT2

の板状試料を正273K(2hr)の 真空焼鈍後、YAGレ ー
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                                  Abstract 

 To investigate the effect of postwelding heat treatment (PWHT) on jointed materials, laser welded V-4Cr-4Ti 
alloy (NIFS-HEAT2) was used in this study. The hardening of the weld metal was effectively reduced by PWHT at 
873K. The microstructure of after PWHT showed that formation of precipitate free (PF) areas and precipitate 
segregated areas (PS) in only welded metal. The samples with and without PWHT were irradiated in the 
temperature range of 573-873K up to the dose of 12 dpa. After the irradiation, microstructure and Vickers hardness 
of the welded sample were compared of base metal. The effects of PWHT on weld metal, effectively improve for 
the hardness for unirradiated samples and for alloys irradiated at lower temperatures, are not effective or have a very 
limited effect at higher temperature irradiation where plate like Ti(CON) precipitates were formed.
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ザーを高純 度 のアルゴン雰 囲 気 中で試料 面に対して垂

直 に 入 射 す る方 法(Beadonplate)に より作 製(こ の

Beadonplate法 の詳 細 については、論 文8)参 考のこと)

した。試 料 をレーザー 照 射 方向 に平 行 、溶 接進 行 方 向

に垂 直な面 に切 り出 した後 、厚 さを0.1か ら0.25mm程

度 まで機 械 研 磨 により薄 くした。電 子 顕 微 鏡用 の試 料

は 、切 断 時 に侵 入 した水 素 除 去 の 目的で673K(2hr)

の 焼 鈍 を真 空 中で行った後 、溶 融部(Weld部)中 心か

らHAZ部 、非溶 融部 へ と直 径3mmの 円盤 試 料 に打 ち

抜 き作製 した。

溶 接 後 、溶 融 部 中心か ら1mmの 部 分のみを切り出 し

各種不 純物 元素の分 析 を行 い、溶 接 前と比 較した結 果

をTable1に 示 す 。これより、内部 酸 素 量 がB9か ら

158(wtppm)と 僅 か に増 加 するが 、溶 接 に伴 う顕 著 な

不純 物 元素 の混 入 はないことが解 る。重イオン照 射 は

九州 大 学応 用 力学 研 究 所 設置 のタンデ ム型 加 速器 を

用い、2.4MeVのCu2Lイ オ ンを試 料 面に対して乖 直に

照射 した。照射 条 件 は、低温(573K)及 び 高 温(873K)

に お いて0.75か ら12dpaま で の照射 を、照 射強度 、5.4

x10-4(dpa/s)で 行 った。

内部 組織 の観 察 は、損 傷 ピーク近 傍(500nm)ま で 研

磨 した後 、背 面 研 磨 法 により薄 膜 化 し、透 過 電子 顕 微

鏡観 察を実施 した。微 小 転 位ル ープの型(格 子間原 子

型あるいは 空孔 型)判 定 には、超 高圧 電子 顕微 鏡(HV

EM)を 用 いて、室 温 にて電 子 線 を照 射 し決 定した。ま

た、超微 小硬 度 計 にて損傷 ピー ク近傍 の硬度 変 化を測

定し、ビッカー ス硬 さを算 出し、照 射 前後 で比 較 した。

3.実 験 結 果 及 び 考 察

3.1溶 接 後 熱 処 理 の 必 要 性 に つ いて

Fig.1,Fig.2に 溶 接 材,非 溶接 材 に対して真 空 中で

873K及 び973Kでlhrか ら3000hrま で の熱 処理 を行な

い 、ビッカース硬 さ試 験 および シャル ピー 衝撃 試 験を行

った結 果を示す10)。 また 、Fig.3に873Kで の熱 処理 を

実 施 した後 、電 子顕 微 鏡 により溶 融 部 での内部 組 織の

熱 処 理 時 間 依 存 性 を示 す 。詳 細 な観 察の結 果 、熱 処

理 時間 がlhrか ら10hrで 既 に微 細 なTi(0,C,N)析 出 物

が高密 度 に形成 され,こ れ に伴 いビッカース硬 さが上 昇

していることが分 かる。一 方 、100hr以 上 の熱 処 理を実

施す ると、板 状 のTi(o,c,N)析 出 物 が成 長 ・集 合化(島

状)し て,ビ ッカース硬 度 及びシャル ピー衝 撃 特性 が 回

復 す る。以 上 の 結果 より,本 溶接 材 料 における最 適 な

熱 処理 条件 は 、板 状Ti(o,c,N)析 出 物 が成 長 ・集 合化

が不 可 欠であることが分かった。この板 状Ti(o,c,N)析

出 物 の成長 ・集 合化 が熱 処理 温度 とも密接 な関連 があ

るが、873Kで は1000hr程 度 である。

Fig.4に 、873K,1000hrの 熱 処 理 を行った溶 融 部 中

心 、及びこの場 所か ら5mm、10mm(母 材 に対応)離 れた

箇 所 で詳 細 な 内部 組 織 観 察 を行った結 果 を示 す 。溶

融 部 においてのみTi((⊃,C,N)析 出 物 が集 合 して島状 に

Table 1 Impurity level of the alloys

Fig. 1 Aging time dependence of Vickers hardness

Fig. 2 Annealing temp. dependence of absorbed 
               energy

Fig.  3. Annealing time dependence of microstructure



析 出 しているのが観 察 され、この結 果はFig.3と も一致 し

た。また、5mm,10mm離 れ た試 料 では1000hrの 熱 処理

前 にも観 察 された塊状 のTi(o,c,N)析 出 物 が観 察 され

た。Fig.4の 溶 融部 中に示 した暗 視 野像 は電子 線 回折

図の析 出 物からのストリークで結像 したものであり、島状

に析 出 したものが,〈100>方 向 に成 長したTi(0,C,N)析

出 物 であることが示 された。Fig.5に さらに高倍 で観 察し

た結 果 を示 す 。溶 融 部 で は 島状 に析 出 している領 域

(Ti(o,c,N)集 合 部)と 析 出の 無 い領 域(非 集 合 部)に 分

けて観 察を行 った。Ti(o,c,N)析 出 物 集 合 部では,板 状

のTi(o,c,N)が 高 密度 に析 出しているのに対 し,非 集 合

部では析 出は観 察されない。一 方 、5mm,10mm離 れ た

試 料 では微 細なTi(o,c,N)析 出 物が観 察された。

3.2低 温(573K)に お け る照 射 効 果

Fig.6に!000hrの 熱 処理 後の溶融 部 に573Kで 重 イ

オン照射 実 験後 を行 い、内部 組 織 を観 察した結 果 を、

Fig.7に 比 較 の為 、中心より10mm(母 材 に対応)に おけ

る573Kで の重 イオン照 射実験 後 の内部組 織観 察結 果

を示 す。Fig.6に 示 す様 に、溶 融 部ではTi(o,c,N)析 出

物 の集 合 部と非集 合部 を区別 して示 している。

溶 融部 では 照 射後 、いず れもドット状 の微 小欠 陥 集

合 体 が高密 度 に形 成され た。0.75dpa照 射 により形 成さ

れ た微 小 欠陥集 合 体 の数 密 度 は 、Ti(o,c,N)集 合 部:

4.1×1022m3,非 集 合 部:3.5×1022m-3,1000hr熱 処 理

のない試 料:4.7×1022m-3で あ り,非 集 合部 において微

小 欠 陥の形 成 が抑制 される傾 向が見 られた。7.5dpa照

射 後 の微小 欠 陥 集 合 体数 密 度 は,Ti(0,C,N)集 合 部:

8.4×1022m-3,非 集 合 部:9.8×1022m"3、1000hr熱 処 理

の な い 試 料:1。0× ユO'23mm3で あ り、T重(0,C,N)集 合 部 に

お い て 微 小 欠 陥 の 形 成 が 抑 制 され た 。

一方
、溶 融部 より10mm離 れ た試 料 にお いて,溶 融

部 と同様 にドット状 の微 小 欠 陥集 合 体が高 密 度 に観 察

された。o.75dpa照 射 後の微小 欠陥数 密度 における熱

処 理の有 無による有意 な差 は見 られなかったが、7.5dpa

照 射 後 の微 小 欠 陥数 密 度 は,熱 処 理あり:1.2×10:t[3m
『3
,熱 処 理 なし:1.0×IO23Tn-3で あ り、熱 処理 による微 小

欠 陥集 合体 形成 が促進 された。

Fig.8に1000hr熱 処 理後 の溶 融 部及 び溶 融部 から

10mmに 場 所 における573Kで の 重イオ ン照射 実験 後の

超 微小 押 し込 み硬 さ試 験 結果 を示す 。図 では比較 の為 、

溶 接 後 の熱 処 理を行っていない試 料 の硬 度 測 定 結果

も合 わせ て示 している,,溶 融 部 では照 射 量 の増 加 に伴

い硬 度の上昇 が見 られた。7.5dpa照 射 後 には,ビ ッカー

ス硬 さが400程 度 まで上 昇 してお り,熱 処 理 を行う前の

2倍 近くの硬 度を示 すことが明らか になった。また、溶 融

部 より10mm離 れ た試料 では、熱 処理 による硬 化 が顕 著

に示され 、O.75dpa照 射 後 にはわずかな硬 度 の低 下が

見 られ た、,しかし,7.5dpa照 射 後 はビッカー ス硬 さ400

近 くまで硬 化 しており,溶 融 部 と同程 度 の硬 度を示すこ

とが明 らか となった、,

Fig. 4 Microstructure of annealed samples at 873K 
     for  1000hr (low magnification)

Fig. 5 Same as fig.4 (higher magnification)

Fig. 6 Microstructure of irradiated sample (Weld metal, 
    573K)

Fig. 7 Microstructure of irradiated sample (Base metal, 
    573K)



3.3高 温(873K)に お ける照 射 効 果

Fig.9に1000hr熱 処 理後 の溶融 部に873Kで 重 イオ

ンを12dpaま で 照 射し、内部組 織を観 察した結 果を示 す。

溶融 部 では、内部 組織 をTi(o,c,N)析 出 物の集 合 した

部 分 と非集 合 部 に区別 して行 った。島状 に集 合 した部

分 では 、Ti(o,c,N)析 出 物 は,照 射 量 の増 加 に伴 い数

密 度 は 一 旦 減 少 す る。12dpaで は 新 たに形 成 され る

Ti(o,c,N)析 出 物 と集合,合 体を繰 り返 したと予 測され 、

比 較 的 大きく成 長 したTi(o,c,N)析 出 物 が観 察 されて

い る。一 方 、非 集 合 部 で は,照 射 に よる板 状 の

Ti(0,C,N)析 出 物 の形 成 は,4dpa程 度 まで抑制 された。

4dpaで わ ずかに形 成されたTi(0,C,N)析 出 物 は,照 射

量 の増加 に伴 い成 長 し、数密 度 も増 加 した。溶 融部 か

ら5mm,10mmの 各 試 料では 、0.75dpa照 射 により板 状

のTi(o,c,N)析 出 物 が形 成 され、照 射量 の増加 に伴 い

成 長 ・粗 大 化した。いずれ の試 料 においても、照 射 につ

いて、ぼぼ単 調にサイズは増加 し,粗 大化 の傾 向を示し

Fig.10にTi(o,c,N)析 出 物 数密度 及 びサイズの照射

量 依存 性をプロットした結果 を示す。各試 料 の数 密度 を

比 較 す る と、特 に 溶 融 部 の 非 集 合 部 に お い て

Ti(0,C,N)析 出 物 の形 成,数 密 度 の増加 が抑 制 され て

いることが示された。しかし12dpa照 射 では、集 合 部,

5mm,10mmと ほぼ同一組織が観察され,本 実験におい

ても、照射雰囲気(真 空)か らの酸素等の不純物の混入

が示唆する結果が得られた。

Fig.11に1000hr熱 処 理材及 びそれを873Kに て照 射

した試 料 につ いて超 微 小 押し込み硬 さ試 験 を行った結

果を示 す。溶 融 部(図 上 段)、5mm(図 中 段)、!0mm(図

下 段)に お いて溶 接 前 、溶接 後 、IOOOhr熱 処 理後 及び

その照射 試 料の硬 度 測 定結 果を示している。溶 融部 で

は熱 処 理後 に硬 度 は低 下 した。また、照 射試 料 にお い

ては、4dpaま で の照射 領 域で硬度 の上昇 を抑 制 してい

る。5mm、10mmに お いては1000hrの 熱 処理後 に大きな

硬 度 上昇 が見 られ 、照 射 量 の増加 に伴 いさらに硬 化 し

た。溶融 部 及び5mm、10mmに お ける照射試 料 の硬 度

を比較 す ると、いず れの照 射 量 におい ても溶 融 部 で硬

化が抑制 されたことが示 され た。

Fig. 8 Radiation induced hardness in weld metal 
      and base metal  (573K)

Fig. 10 Dose dependence ofmeasured precipitate size 
      and density

Fig. 9 Microstructure of irradiated sample at 873K

Fig. 11 Radiation induced hardness at 873K



3,4照 射組 織 に与 える溶接 後熱処 理 の影響

溶接後熱処理条件の最適化と内部組織とは密接な

関連 があり、溶 接 後熱 処 理 条件 の最 適化 には、

Ti(o,c,N)析 出物が島状 に集合することが不可欠であ

る。既 に明らかになっている内部組織の熱処理温度

依 存 性 より、低 温での熱 処 理 では 、均 一な微 小

Ti(0,C,N)析 出物が形成されが、温度の上昇とともに

島状析出物が形成される。従って、島状析出物の形

成により、マトリクス中に均…に存在していた不純物元

素(特 に酸素)の 集積 が起こり、島状に析出していな

い領域では、不純物の純化が期待さえる。このときの

模式図を、Fig.12に 示す。また、この島状の集合体は、

溶融部にのみ観察され、レーザー溶接 中に強制的に

固溶したチタンが長時間の熱処理により析出した結果

と考えられる。従って、照射環境 下ではこの熱処理に

より形成された島状組織の照射環境下での安定性が

今後の課題となる。

Fig.13にTEM-EDsを 用いた島状組織のチタン濃

度の変化を測定した結果を示す。(a)照射前、(b)873K,

12dpaイ オン照射後の島状組織について測定を行っ

た結果である。照射 前の島状 組織のチタン濃 度は

6wt%程 度であり,マトリクスの濃度よりも2%程 度濃化し

ていることが示された。12dpa照 射後には島状組織の

チタン濃度変化が緩やかになったことから,照 射によ

る溶質原子(チタン)の再分配が進行したことが示され

た。以上の結果より,島状の析出が溶質原子であるチ

タンの偏析によって生じたものであることが明らかにな

った.

4.ま と め

レーザー溶接されたNIFS-HEAT2の 溶接後の熱処

理を真空中で実施し、銅イオン照射前後の組織観察並

びに硬度測定から、以下のことが明らかにされた。

1)溶 接後熱処理条件の最適化と内部組織とは密接な

関連があり、Ti(o,c,N)析 出物が島状に集合した組織が

観察されることが不可欠である。

2)こ の島状の集合体は、溶融部にのみ観察され、溶

融中に強制的に固溶したチタンの分布状態と密接に関

連していると考えられる。

3)熱 処理後の試料をイオン照射して観 察した結果、

溶融部の析出物が集合していない領域(非 集合部)に

おいてTi(o,c,N)析 出物の形成,数 密度の増加が抑制

されていることが示されたが、照射量の増加 に伴い、熱

処理の影響が減少した。

4)高 照射領域において、熱処理の影響が減少する理

由として、真空雰囲気からの酸素の混入が挙げられる、,
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