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	 軽水炉の構造材料である非鋭敏化低炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼冷間加工材
について「鋭敏化によらない応力腐食割れ」の発生メカニズムを探る研究の一環として、酸化皮

膜直下および酸化皮膜内の残留応力測定をBL19B2において課題番号 2012A1019として実施した。
結果を前回の課題番号 2011B1024の結果と併せて総合的に比較検討することにより、非鋭敏化低
炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼冷間加工材の粒界応力腐食割れ発生のプロセスに
ついて新たなモデルを提案した。 
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背景と研究目的： 
	 オーステナイト系ステンレス鋼において、結晶粒界に沿ってクロム炭化物が析出するため粒界

近傍にクロム欠乏層が形成される、いわゆる「鋭敏化」が起きている事が原因で軽水炉冷却水環境

中の応力腐食割れが起きるものと以前は考えられていた[1]。しかし、その後、非鋭敏化低炭素 Type 
316Lオーステナイト系ステンレス鋼冷間加工材においても粒界応力腐食割れが起こり得ることが
発見されたため[2]、鋭敏化に起因しない粒界応力腐食割れのメカニズムについても強い関心が寄せ

られるようになった。 
	 これまで、我々の研究グループでは「鋭敏化」によらない応力腐食割れの発生メカニズムの検討

に資するため、放射光 X線回折技術を利用して一連の計測を行ってきた。BL19B2においては、侵
入深さ一定法による酸化皮膜とステンレス鋼の界面近傍での残留応力測定を行い、応力腐食割れ

の要因の一つである応力面について酸化皮膜形成による力学的影響を検討している。前回の課題

番号 2011B1024 で、非鋭敏化低炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼冷間加工材を研磨
して表面近傍にあらかじめ圧縮応力を導入しておいても、軽水炉冷却水環境を模擬した高温純水

中(290°C)に 1370時間程度浸漬して酸化皮膜を形成すると、圧縮応力が失われるという結果が得ら
れた。この原因としては、金属が酸化物に変わるときに体積が膨張しようとするが生成した酸化

皮膜と母材金属は界面で接しており母材と力学的な相互作用があること、さらに高温から室温に

戻るときの母材と酸化物の熱膨張率に違いがあること、また、そもそも表面近くの金属そのもの

が酸化物に変化したために失われていること等が考えられた。 
	 これらの点をより詳しく探るために本課題では、浸漬時間を 300 時間と短くして腐食で失われ
る金属の深さをより浅くした試験片でも同様の結果が得られるかどうかを測定し、粒界応力腐食

割れ発生メカニズムを検討することとした。 
 
実験： 
測定対象の試験片として、非鋭敏化低炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼冷間加工

（加工度 28%、1方向マルチパス冷間圧延）材から、10 ´ 20 ´ 5 mm3の板状試験片を作成した上

で、その表面を粗さ 400番の研磨から開始し、1000番の研磨をした後、ダイヤモンドペーストを
用いたバフ研磨により鏡面研磨仕上げを施すことで、表面近傍に圧縮残留応力を導入した。 
同じ手順でほぼ同時に作成した 3枚の試験片のうち、1枚を未浸漬試験片として保存し、他の 2
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枚はそれぞれ軽水炉冷却水環境を模擬した高温純水中(290°C)に 300 時間、および 1370 時間浸漬
し、結果を比較することとした。未浸漬試験片と 1370時間浸漬したものの結果については、課題
番号 2011B1024 の SPring-8 利用研究成果集原稿において既に報告済みであるが、本稿では本課題
の 300時間浸漬試験片の残留応力と酸化皮膜側の残留応力の測定結果と併せて比較検討する。 

 
測定は、入射 X線の波長は 17 keV、入射スリットは 3.0 ´ 0.2 mm2とし、回折計は BL19B2の多

軸回折計を用いて行った。なお、受光側には BL19B2のソーラースリット（長さ 300 mm、ブレー
ド間隔 0.5 mm、ブレード厚み 0.05 mm）の前段と後段のそれぞれに幅 12 ´ 7 mm2の受光スリット

をセットした。Type 316Lオーステナイト系ステンレス鋼の残留応力測定は、酸化物の反射との重
畳することが少ない 002反射を測定対象とし、X線侵入長を制御しながら行う「侵入深さ一定法」
を用いた sin2y法[3]で行い、残留応力の X 線侵入深さ（X 線回折の信号強度が 1/eになる深さ）を
0.2 µmから 2.0 µmの範囲で変化させて測定した。 

sin2y法においては sin2y値が 0.1〜0.6 の範囲の 5,6 点で回折角 2qの値を測定して残留応力を求
めている。Type 316Lオーステナイト系ステンレス鋼の 002反射の裾野に酸化物由来の弱いピーク
が重畳している場合にはピークフィッティングにより分離した後で回折角 2qを決定した。また、
酸化皮膜内の残留応力は、予想される酸化皮膜は 0.5 µm 以下であるのに対して侵入深さを 1.8〜
1.9 µm 程度と十分深く設定して測定している。スピネル型酸化物の場合には 022 反射、ヘマタイ
ト（Fe2O3）などのコランダム型酸化物が検出された場合には 014反射を測定対象とした。 

 
結果および考察： 
	 本課題で測定した 300時間浸漬試験片の表面にはスピネル型酸化物とヘマタイトが検出された。
BL22XU および BL13XU での酸化物のキャラクタリゼーションの結果によれば、スピネル型酸化
物（FeCr2O4, NiFe2O4, Fe3O4 などの固溶体）は常に主要な酸化物として存在するが、ヘマタイト

（Fe2O3）については鉄イオン濃度や溶存酸素濃度に依存して生成量が変動し、条件によっては検

出されないことが明らかになっている[4]。また、化学熱力学的な計算から考えると Cr2O3も生成す

る可能性がないわけでないが、これまでの課題による Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼
上の酸化物のキャラクタリゼーションでも検出されておらず、存在するとしてもごく少量である

と考えられる。 
	 X線侵入深さ（酸化物との界面と比較して X線強度が 1/eになる深さ）を 0.2 µmとごく浅くし
て測定した場合の Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼 002 反射のピークプロファイル
(sin2y=0.1 および 0.6 の場合)と sin2y-2qプロットを図 1 に示す。300 時間浸漬試験片について、
sin2y-2qプロット（図 1(c)）の傾きから算出される残留応力は-80±110 MPa程度であり、前回の課
題で測定した未浸漬試験片（図 1(b)参照）で求めた残留応力が-300±70 MPa（圧縮残留応力）であ
ったことと比較すると、たとえ薄い酸化皮膜の形成であっても圧縮残留応力が一定量は軽減され

る可能性が示唆されていると考えられる。 
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	 次に、スピネル型酸化物についての 022 反射のピークプロファイル（sin2y=0.1 および 0.5 の場
合）と sin2y-2qプロットを図 2(a), (b)にそれぞれ示す。ピーク半値幅に比べてピークセンターのシ
フト量は小さく精度的にはいささか厳しいものの、sin2y-2qプロットには一応の傾向が認められる。
そこで sin2y-2qプロットの傾きから残留応力を計算したところ、-300±100 MPaとなった。前回の
課題で測定した 1370 時間浸漬試験片ではスピネル型酸化物の残留応力値が-350±80 MPa 程度と
見積もられたのとも近い結果となっている。これらの圧縮残留応力の値がおおよそ正しいとすれ

ば、母材側と酸化皮膜側との間に作用反作用の関係が成立しているものと考えられる。 
	 なお、ヘマタイトについても同様の処理を行ったところ、-380±130 MPaという残留応力値が一
応は得られたものの、ヘマタイトのピーク形状はスピネル型酸化物のそれに比べてやや鋭さにか

け、ピーク強度も半分以下で、また sin2y-2qプロットでも個々のデータのバラツキの影響が大きい
と考えられるため、慎重を期して詳しい議論からは除外する。 
	

 
図 1．X線侵入深さ 0.2 µmとしたときの Type 316Lオーステナイト系ステンレス鋼 002反
射のピークプロファイル（sin2y=0.1および 0.6の場合）と sin2y-2qプロット。ピークプロフ
ァイルはピークの形状を比較し易いようにピーク強度で規格化してある。(a) 未浸漬試験片
の 002反射のピークプロファイル、(b) 未浸漬試験片の sin2y-2qプロット、(c) 300時間浸漬
試験片の 002反射のピークプロファイル、(d) 300時間浸漬試験片の sin2y-2qプロット。sin2y-
2qプロット中、水色線は confidence level = 0.7の境界線。なお、(c)において左裾に見られる
小さなピークはヘマタイト Fe2O3の 024反射である。 
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	 母材である非鋭敏化低炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼について X 線侵入深さを
変えながら残留応力測定の結果を未浸漬試験片と 1370 時間浸漬試験片の結果（前回の課題番号
2011B1024で測定）と共に示したのが図 3(a)である。なお、図 3(b)は腐食によって母材が失われた
量を断面 SEM 観察などから推定して補正したものである。（補正量は 300 時間浸漬試験片で 0.05 
µm、1370時間浸漬試験片で 0.4 µm） 

 

 
図 3．非鋭敏化低炭素 Type 316L オーステナイト系ステンレス鋼冷間加
工材の残留応力の深さ依存性 (a) データから直接求められる値、(b) 腐
食による界面の後退を考慮して補正した値。青線：未浸漬試験片、緑線：

300時間浸漬の試験片、赤線：1370時間浸漬の試験片。 
 
	 図 3(b)からは、母材側 Type 316Lオーステナイト系ステンレス鋼の圧縮残留応力は酸化皮膜界面
付近で大きく軽減されており、深くなっていくにつれて未浸漬試験片との差がなくなっていく傾

向がわかる。一般に、応力腐食割れは環境因子，材料劣化因子，力学因子の３因子が相乗的に働く

ことにより生じる、と言われているが、上記の結果は酸化皮膜の形成によって表面近傍の力学因

子も大きく変動し、応力腐食割れを起こしやすい方向に変化していることを示している。 
	 このような酸化皮膜の形成による力学的因子の変動の主な原因としては次の 2つが考えられる。
まず、一般に金属・合金が腐食して酸化物になる際には体積膨張が起きることが知られている。密

度から考えると 1.5倍程度の体積膨張が起きてもおかしくない。このような酸素の侵入と酸化物の
生成による体積膨張の結果、酸化皮膜側には圧縮応力が、母材側 Type 316Lオーステナイト系ステ
ンレス鋼には引張応力が生じる可能性がある。次に考えられる要因は、酸化物と Type 316Lオース
テナイト系ステンレス鋼の熱膨張率の違いである。酸化物の熱膨張率は 8.5 ́  10-6程度、Type 316L
オーステナイト系ステンレス鋼の熱膨張率は 16 ´ 10-6程度であり、酸化皮膜が生成する軽水炉の

運転温度から室温まで冷却する間の収縮で 0.2%程度の差が生じる計算になる。前者の効果は軽水

 
図 2．300 時間浸漬試験片の上に生成したスピネル型酸化物の(a) 022 反射のピー
クプロファイル（sin2y=0.1および 0.5の場合。ピークプロファイルはピークの形
状を比較し易いようにピーク強度で規格化してある。）、(b) sin2y-2qプロット。
sin2y-2qプロット中、水色線は confidence level = 0.7の境界線。 
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炉運転中に作用し、後者の効果は運転を停止するために温度を下げる度に作用すると考えられる。

これら両者の効果が相まって、初期に圧縮残留応力がかかった状態の Type 316L オーステナイト
系ステンレス鋼であっても運転を繰り返す中でやがては応力腐食割れが発生する状態に至ること

が想像される。（図 4） 
 

 
図 4．応力腐食割れが発生するまでのプロセスの模式図。酸化物の生成とともに、酸化物側
には圧縮応力がかかり、金属側には引張応力が生じ、やがて応力腐食割れに至る。 

 
今後の課題： 
	 本研究の一部を国際会議等で発表したところ国内外の研究者から強い関心が寄せられ、さらな

るデータの充実が求められることとなった。国内外の軽水炉には様々なタイプの軽水炉が異なる

運転条件で運用されている。本研究で示唆された酸化皮膜生成による力学因子の変動現象が広く

一般に起きうることなのかどうかについては、今後、より幅広い条件での実験的検証を要する。し

かしながら、冷却水の電位が低い場合には生成される酸化皮膜が薄く、酸化物ピークの正確な測

定が難しくなるとともに、母材側でもより浅い領域の残留応力を計測する必要になる。実験条件

の最適化も含め、今後の課題としてさらなる検証を進めていきたいと考えている。 
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