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多目的高温ガス実厳炉の炉床部用炭素材料に闘する研究(1) 

(寸法変化κぉ‘よほす熱処理念らびに高温圧縮荷重
付加効果)

日本原子力研究所東海研究所燃料工学部

保昌・佐 b木泰一保・福田

( 1 9 7 9年 10月22日受理}

考人・斉藤松尾

多目的高温ガス実験炉では炉床部材料として炭素質材料の使用が検討されてたり，その基

礎資料を得るために 3種類の炭素質材料を試作し， ζれら試料について寸法変化とカサ密

度の変化K及ぼす熱処理効果と寸法の経時変化K及ぼす荷重付加効果を調べた。

1000'cから 3040'Cまでの各温度で 1時間の加熱処理により，寸法変化では 2種類が

収縮し，他はほとんど変化し念かった。カサ密度では増加したものと減少したものがあり，

試料によって異なる熱処理効果があった。 1000"(;での寸法の経時変化では，寸法収縮率

は荷重を付加することによって大きくなるか，荷重を付加すp前κ1000"(;以上の温度で
長時間予備加熱することによって扱少するととや，寸法は t2 

て収縮すること

{ι は~Ij定時間)陀比例し

左どがわかった。

多目的高温ガス実験炉用炉床部材料としては，この実験κ使用した試作炭素材料よりさ
らに高温Kお‘ける寸法安定性の良い材料を開発するととが望まれる。
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Studies on Core-support Carbon Material for VHTR (2) 
Effects of Heat Treatment and of Compressive Stress at 
High Temperature in Dimensional Change of Carbon Material 

Hideto MATSUO, Tamotsu SAITO, Yasumasa FUKUDA, and Yasuichi SASAKI 
Division of Nuclear Fuel Research, Tokai Research Establishment, JAERI 

( Received October 22, 1979 ) 

The changes in dimension and bulk density of carbon blocks for core 
support in VHTR were measured after heat treatment at high temperatures, 
and also the dimensional changes with time at 900 °C and 1000°C were 
measured with and without application of compressive stress, for three 
domestic carbon materials. 

By heat-treatment at temperatures up to 3040*C, two carbons shrinked 
and one did not, and the bulk density of two carbons increased oie 
decreased. Dimensional changes with time at 1000*C were observed with 

2 and without compressive stress 284 kg/cm . The results differed with 
heat treatment above the baking temperatures. The need was indicated 
for the development of carbon material with dimensional stability at 
1000*C for VHTR. 

Keywords : Carbon, Dimensional Changes, Bulk Density, Heat Treatment 
Effect, Compressive Stress Effect, VHTR Reactor, Core Support Material, 
High Temperature 
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Stud1es on Core-support Carbon Materia1 for VHTR (2) 

Effects of Heat Treatment and of Compressive Stress at 

H1gh Temperature in Dimensiona1 Change of Carbon Materia1 

Hideto MATSUO， Tamotsu SAITO， Yasumasa FUKUDA， and Yasuichi SASAKI 
Division of Nuc1ear Fue1 Research， Tokai Research Estab1ishment， JAERI 

(Received October 22， 1979 ) 

The changes in dimension and bulk density of carbon blocks for core 

support in VHTR were measured after heat treatment at high temperatures， 
and a1so the dimensiona1 changes with time at 900・'cand 1000・Cwere 
measured w1th and without app1ication of compressive stress， for three 

d佃 lesticcarbon materials. 

By heat四 treatmentat temperatures up to 3040・C，two carbons shrinked 
and one did not， and the bu1k density of two carbons increased O'.le 

decreased. Dimensional changes with time at 1000・Cwere observed with 
2 

and without compressive stress 284 kg/cm~. The resu1ts differed with 

heat treatment above the baking temperatures. The need was indicated 

for the development of carbon materia1 with dimensional stabi1ity at 

1000・Cfor VHTR. 

Keywords Carbon， Dimensiona1 Changes， Bu1k Density， Heat Treatment 
Effect， Compressive Stress Effect. VHTR Reactor. Core Support Materia1， 
High Temperature 
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1.は ' レ 治Z き

多目的高温ガス実験炉の炉床部の断熱ならびに炉心支持材料として倹討されている炭素材料

は，最高約 1000.Cで20年間使用され，この炉内での使用期間中陀一次応力では約 7kg.-令m2.

二次応力では約 70 kg/cm
2
の圧縮応力が付加されるJJ したがって，炉床部材料は.1000.C

での長期聞にわたる圧縮応力下の寸法安定性κすぐれ，熱伝導度が小さく，耐腐食性が良(，機

滅的強度の大きい材料であるととが必要である。

炭素材料の場合には，その原料や製造時の焼成温度がとれらの諸性質に大きな影響をお、よ

ほすζ とはすでに良〈知られている。焼成温度が高くなればなる程熱伝等度は大きく念 tl，8'，炉
床部用材料としては焼成温度はできるだけ低い方が望ましい。しかし，その使用条件から，少

なくとも 1000.C以上で焼成した材料であることが必要である。一般I'C.易黒鉛化性炭素材

料は熱処理するζ とκよって最-終的κは黒鉛構造κij:t，さらに加圧した場合陀は黒鉛化が促
進され，その過程で巨視的な寸法や語性質などが変化することは良〈知られている現象で42。
しかし，高混加圧下での長時間κわたる巨

いない。

この研究では，多目的高温ガス実験炉ω炉床部用材料の設計ならびに開発のために，試作し

た炭素材料について巨視的な寸法κなよほす熱処理ならびに高温での圧縮荷重付加効果を調べ，

考察を行なった。

2. 実験方法

2.1 鉱料

多目的信者協ガス笑験炉の炉床部材料は，約 1000φX500rnrnの大きさの素材が必裂とされ

ている。したがって，炉床部用材料としてはその大きさの素材が製造できるととが第 1条件で

あtl.かつ使用温度の商から 1000.C以上で焼成した材料であることが必愛である。 ζの笑織

に使用した試料は，これらの乙とを考慮して附和電工(株)，東海カーボン(株).白本方ー

ポン{抹)の 3~土κ製作を依頼して製造したものでφ る。 ζ れらの試料の諸性質についてはす

でに他の報告書に詳しく記述した。
8)
測定試験片は，成型加圧方向に平行なよひ垂直方向Kつ

いて 30<TX60mmの円柱状の訊験片を切P出し，測定に供した。寸伝やカサ密度の熱処理に

よる~化を試敵するためには両方向の試料を用いた。また，高温圧続荷重下の寸法安定住につ

いての試験Kは成型加圧方向に平行の試料のみを用いた。これは次の理由によるものである。

ナij:わち，炉床昔話用材料は大きなプロックが必要とされるが，このプロックを製造するための

方法は現在採用されている炭素材料の製造方法から型込めによる方践にl操定される。また， ζ

の方法で製造された素材の諸性質の異方位を考慮して，炉床部では炭素材料はその成型加圧方

- 1 -
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向が炉心の輸方向に平行になるような状態で使用され，使用中κはその方向K圧縮応力が付加

されるζ とVとなる。

実験のための試験片の大きさかよび形状は 30φX60mmとした。 その理由は，笑験装臣室の

規模ならびに炭素材料の圧縮強度，炉床部での設計付加応力.試験片の挫屈，寸法変化の測定

精度などを考慮したためである。

試料の熱処理は， 99.995 %のヘリワム雰囲気で， 1000.Cから 3040.cまでの各温度で

1時間行なった。温度測定には千野製作所製の二色光高温計(IR-QHN 10F)を使用した。

2.2 高温圧縮荷量下の寸法の経時変化の測定

高温での圧縮荷重下の寸法安定位を試験するための装置を東伸工業(株)を依頼して製作し

た o その装置の写真なよび装置の主要部をFig. 1 ;1;'"よびFig.2 VL示した。

この装置の主な仕様は次のとなりである。

試料の大きさ

最高使用温民

常用温度

30φX60lJun 

1 70 O.C 

1500"(; 

最大付加圧縮荷重 2000 kg 

初荷重 1 0 kg 

レパー比 1 1 0 

温度測定 W. Re/5-26熱電対

試料の上部と下部の両方の圧縮.板の 2ク所K熱電対を設定し，温度を測定，記録する。

偏位の放出

(1) ダイヤルグージ 最小目盛 1μm，ストローク 5 mm 

(2) 差動トランス 精度 2.5% / 1''. 8. 

偏位の記録 差動トタンスの出力を記録する。

アルスクール 最小 0.5 mm 

巌小目盛 5μI日

温度制御 試料下部圧縮板IILW.Re/5 -26 熱電対を設置し， P 1 D方式によ b制御

雰囲気 到達真空度 1.3XI0・3 Pa 

なか，温品主制定には， W. Re/5-26熱電対を使用したが，その際長時間の連続使用による

熱電対の劣化を避けるために，熱電対の先端を窒化ポロン(B N )で保議した。

ヒーター材料には S<TX3Z0mmの黒鉛材料(臼本カーボン製SEG-5)，圧縮棒お‘よび圧

制板κは室温で約 1200kg/cm2の圧縮強度をもっ黒鉛材料(東洋炭素製810-6)を用いた。

さらに，との試験では試料の均熱性を良くするために，試料の長さκ比較して乙 -flーをで

きるだけ長くなる主うに設計した。その結呆，訊料の上部と下部の温度差は 3.C以内であっ

た。また，試料，圧縮棒f ;1;'"よぴ圧縮板の加工精度をできるだけ良くし，試験中κ試料K不均

一な荷重がかからないようκ配慮した。

測定のj腕序は次ωと;J;，-..tlである。

q'M 

http://mpr-TUK.mM.K-vi-
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まず，室温にかいて，約6.7×104psの真空状態でダイヤルグージ沿よび差動トランス

の読みが一定κなった後，その値を読みとった。その後加熱を開始し，試料が一定の温度

(900'Cあるいは1000'C)なt，寸法の経時変化がほとんど認められなく念った後陀圧縮荷

重を付加した。寸法変化の測定にはダイヤルグージbよび差動トランスの 2つを使用した。し

かし，データの記録の連続性bよぴ試験途中での指示値の異常の確認の容易さから記録計によ

る指示値を主とし，ダイヤルグージの指示値を参考とした。

なま;-，乙の実験では寸法変化の検出のために，試料の上部と下部の圧縮板に検出棒を接触させ，

その両者の変化の差を検出する方式を採用している。したがって，寸法変化の検出精度が高い

が，試料の寸法の絶対値を知るためには偏位検出俸の熱膨張量を求める ζ とが必要である。 ζ

の実験では，偏位検出棒と同じ素材から 5φX20 mmの円柱状u試片を採取し，熱膨張測定

装置で熱膨張を測定し，次のようκして試料の寸法を求めた。また，乙の測定方法では，高温

で試料の寸法が収縮する場合には所定の温度になった直後の試料の寸法を求めるととは困難で

ある。したがって，同一素材から採取した試験片の 90 0 'Cまでの熱膨張を測定し，それを高

温まで外挿してその温度での試料の寸法を求めた。

fT e日 +f J +ムe

20:室温VC;J:，"'ける試料の長さ

21:室温から温度Tまどの偏位検出棒の熱膨張量(他の熱膨張の測定から求め

られる}

Ae 室温から温度Tまで昇温した場合，記録計κ記録された寸法変化量(試料
の伸びと偏位検出擦の伸びとの差)

な為、，試験雰閉気は真空で，測定中の真空度は， lOOO'Cで約2.7 X 1 0 -3 Paであった。

この試験装置の初荷重は 10kgで設計されてお‘ t，また試験片の大きさが 30φX60mmであ

って，かつ測定雰幽気は真空である。したがって所定の圧縮荷重を付加する前にすでに約 3.2

kι/cm
2
の圧縮荷重が試験片に付加されているととκなる。

2.3 熱膨婦の測定

熱膨張の測定には理学電機(株)製の微小定荷重熱膨張計を使用した。 5φX20mmの大き

さの試蛾片について，毎分5'Cの昇混かよび冷却速度で室温から 90 O'Cまで測定した。標準

試料には溶融透明石英ガラスを使用した。測定雰閤気は約 0.13 Paであった。

1つの銘柄の試料について，成型加圧方向に平行なよび黍直の各方向について 3個の試料を

測定し，その平均値をもってその銘柄の測定値の代表値とした。

2.4 カサ密度

マイクロメーターによ P求めた寸法と重量から算出した。

。。
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3. 実験結果および考察

3.1 熱処理による寸法およびカサ密度の変化

Tabl e 1， F'ig. 3なよびFig，・ 4κ10 0 0むから 3040むまでの各温度で 1時間熱処理

した場合の室温になける寸法ならびにカサ密度の変化を示した。 SIG-BなよびEG-36Bの両

試料の寸法は成型加圧方向に平行会よび垂直の両方向とも熱処理によって収縮した。熱処理温

度が 1200'Cまでは， S IG-B試料の寸法はほとんど変化しないが， EG-36B試料は大き

い寸法収縮率を示した。 1200'c以上の熱処理温度では両者の寸法収縮率は次第に大きくなる

傾向を示した。しかし，試料Cー140の場合には，熱処理による寸法の変化はほとんど認めら

れ念かった。

一方， S 1 G-B沿よびEG-36B試料のカサ密度は熱処理によって変化し，熱処理温度が

1 20 O'Cまでは試料EG-36Bは増加し，試料SIG-Bは減少した。 SIG-Bお‘よび

EG-36Bの両方とも 150 O'Cで大きく増加した後，それ以上の熱処理温度では単調陀増加し，

3040'Cの熱処理でSIG-Bは約40/0， EG -3 6 Bでは約 70/0増加した。しかしながら，

0-140試料のカサ密度だけは他の 2つの試料の場合と異なって熱処理によって猟少し，3040

℃の熱処理で約 1.5%減少した o

これらの寸法なよびカサ密度の熱処理による変化は，製造時の焼成温度が最も低い

EG-3tiB試料が最も顕著である。すでに報告されている実験結果では，熱処理によって黒鉛

化が進行するに伴なって寸法は収縮し，カサ密度はSIG-BやEG-36B試料のように増加す

るf山 7)しかし， 0-140試料は他の試料と異なり，熱処理によってカサ密度は減少した。
Fig.5に熱処理による重量の変化を示したが， EG-3 tiB試料の重量が減少が最も顕著である。

0-140試料はSIG-B試料とほぼ同様友重量減少量であったが，寸法収縮率が少さくて重量

減少量が大きいので，結局カサ密度は減少している。これらの試料の製造時の焼成温度は

SIG-Bが1100'C.0-140が10 0 O'C ， EG -3 6 Bが約 90リ℃であるが，以上述べた熱処理

による寸法やカサ密度の変化の違いは，例えば0-140試料の寸法収縮率が最も小さいという

ように，必ずしも焼成温度だけには依存していないことを示している。また，試料EG-36B

のように， 1000'Cで 1時間熱処理した場合κ約 O.5 %の寸法収縮を示し， 2 %の重量減少を

生じるような材料は炉床部材料としては不適当であると考えられる。

3.2 高温圧縮荷量下の寸法の経時変化

多目的高温ガス実験炉の炉床部材料は 20年聞にわたって使用されるので，長時間の熱処理

による寸法変化について検討しておぺ必要がある。このために， 900t;から 1200'(;までの

各温度で長時間加熱した場合の寸法の経時変化を SIG-Bと0-140試料について調べた。

-4-
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a) siG-Bmn 
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«f»*waiujk**K:j|&a2 8?o<DU%%3iC±&£>-ffrttm<Dmmmkfti&®bix, 100 
^ratiftia 3 i %©^ffiiRiSI*^b7to -35, i oo O'coSnjfcT-Cfis. 2 kg/Cm2©#S#*a 
(C£oT6OOH#HTT&O.2 6 0©S*£Tfa4K*g^£33<Lfc o •£©&, 2 8 4 kg/cm 2 ©ffifigift 
i*#»nLfe«-&(Ct5ib(t:Tt-fe^JRi®L, ©S#»a«:l 0 0^Ht-©Tf'ffiiR^^W:^o.5 9 « f 

(2) C - H O K f l 
Fig. 9 t t , 9 0 010*-^ V I 0 0 0-CC3.2 kg / cm 2 ©^ iT t©x i - f f i© igB f 3E<fC* -5 „ vf-

ffi)R*i^H:900-c J: 5 4 1 0 0 0 ' C © ^ ^ ^ <, 1 0 om?^X^tiftl0.0 6%f 0.1 2%-?&oft: 0 

Fig. 10 *p,E£fFig. 1 I K , 900'CfrJ:a : 10 0 0 r t 3 . 2 kg/cm2 £?,£ 0=2 8 4 kg/cm 2© 
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(1) S IG-B試料

Fig.61'(， 900'C. 1000'C・1100'C，なよび 1200'Cにかいて 3.2kg/cm2の荷重をか
けたままの条件下での寸法収縮率の経時変化を示した。寸法収縮率は試験温度が高温になる程

大きい値を示し，また時間の経過とともに次第に増大する傾向を示した。 Fig.7辛子よひ'Fig.:.， 

1'(， 9 0 O'Cなよび 1000'Cにかいて 3.2kg/cm
2
と284kg/cm

2
の圧縮荷重をそれぞれ付

加した場合の寸法の経時変化を比較して示した。まず， 90 O'C， 3.2 kg/cm
2
の荷重下で，約

2 4時間での寸法変化は全く認められなかった。その後， 284 kg/cm
2
の荷重を付加した場合，

荷重を付加した直後陀約 0.28%の収縮を生じた後わずかな寸法の経時変化が認められ， 100 

時間で約 0.310/0の寸法収縮を示した。一方， 1000'Cの加熱下では 3.2kg/cm2の荷重付加

κよって 600時間で約 0.2696の顕著な寸法収縮率を示した。その後， 284 kg/cm2の圧縮荷
重を付加した場合Kもさらに寸法が収縮し，荷重付加後 100時間での寸法収縮率は約0.59 ~ちで

あった。ただし，この寸法収縮率には，荷重付加効果の他tにその前の熱処理効果も含まれている。

(2) 0-1 4 0試料

Fig. 9は， 90 O'C辛子よび 1000'cで3.2kg/cm2の荷重下での寸法の経時変化である。寸

法収縮率は 900'Cよりも 1000'Cの方が大きく， 100時間でそれぞれ0.06%.0.12%でるった。

Fig. 10なよびFig.1 11'(， 90 O'Cお‘よび 1000'Cで3.2k乙/cm
2
お‘よび284kg/cm

2
の

荷重下での寸法収縮率の経時変化を比較して示した。 900'Cの場合Kは 3.2kg/cm2の荷重

ではわずか念寸法の経時収縮変化が認められた。とれに対して， 900t;で 3.2kg/cm2の荷

重下で 124時間熱処理した後 28 4 kg/cm
2
の荷重を付加した場合には約 0.65 %のひずみ

を生じた後，寸法が時間とともにわずかに収縮する傾向が認められた。荷重を付加する前後の

両者の変化の傾向はほとんど同じであった。

また， 1 00 O'Cでの測定の場合には， 3.2 kg/em
2
の荷重下で約 600時間で約0.2%の寸法の

収絡が認められた。その後， 284 kg/cm
2
の荷重を付加した場合Kは約0.6%の寸法収縮を生じ

た後，寸法が時間とともκ収縮するのが認められ，この変化傾向は荷重付加前のそれとは異な

!J ，荷重付加後が寸法の収縮率は小さい傾向を示した。また 28 4 kg/cm2の圧稲荷重を付

加した直後の収縮率は 900'cの場合が 1000'Cの場合よりも大きい値を示した。したがって，

900 'Cと1000'Cでの荷重下の寸法の経時変化の相違は熱処理時間や高温での機械的性質と

も関連していると考えられる。

(3) EG-36B試料

Fig. 1 2かよひ'Table1は熱膨張の測定結来である。 EG-36B試料の熱膨張は，約700

℃以上で他の2銘柄の試料とは異なった変化傾向を示した。すなわち，約70 0 'C以上では熱膨

猿景は測定温度とともκ次第に減少し，試料の寸法が収縮した。 ζれに対して，他の 2試料

S IG-B;J:，"よび0-140の熱膨張量は測定温度とともに増加して一般の原子炉用黒鉛材料の

熱膨張と同じ傾向を示した。この試料の焼成温度は約 90 O'Cであるが，それよ Pも低い温度

で寸法が収縮することが明らかになった。 70 O'C以上の加熱によって炭化が進行したことを

示唆している。乙の試料は 70 O'C以上での寸法収縮が著ししまた Fig. 3 1'(示したように

1000・Cでの熱処理ですでに約O.5 0/0の寸法の収縮が認められたので，圧縮荷重の付加による

寸法の経時変化の試験は行1:わなかった。

p
b
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£ - i . = A + v logt + j3 t " (1) 

v = »0 e x p ( - E , / k T ) 
/3 = /90 e x p ( - E 2 / k T ) 
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以上の実験結果で示した£うに， S IG-B沿よび0-140試科では 900'cかよび10 OO'C 

での寸法の経時収縮変化が認められたが，乙の原因としては試料の微細構造変化合よびそれに

伴家う熱膨張係数の変化の 2っか考えられる。また，高混での試験中K熱膨張係数が経時変化

すれば試料の寸法の偏位の検出に影響をまFよぼすことになる。とのために 1000'Cから 3040

℃までの各温度で 1時間熱処理した場合の熱処理κよる熱膨張係数の変化を調べて FigJ3 -

Fig. 1 5 ~示した。 SlG-BとEG-36Bの両試料の熱膨張係数は同じ変化の傾向を示した。

すなわち，熱処理温度が 1200'Cまではほとんど変化ぜず， 1500-2500'Cの熱処理混度

領域では増加し，それ以上の温度では減少した。この変化の傾向は成型加圧方向に平行がよび

霊直の両方向について同じであった。しかし， 0-1 4 0試料の熱膨張係数は熱処理によっても

ほとんど変化せず，他の 2銘柄の試料の変化傾向とは異なっている。

とれらの実験結果から， 900 'Cあるいは 1000'(;での寸法の経時変化K対しては熱膨張係

数の変化の影響はなく，微細構造の変化が影響していると結論されたω

ぜ多目的高温ガス実験炉では， 1000'Cで寸法安定性の良い材料が必要である。しかし，以上

κ述べたように， 100 σcでは寸法の経時変化が認められた。 ζの結呆は炉床部材料の設計K

好ましくない問題を残すことになる。したがって，寸法の経時変化κなよほす因子を検討する

ためVC:， S lG-B試料を 1000'C. 1100'C ，;jO~よび 1 20 O'Cの各温度で長時間熱処理した後

κ， 1000'Cで圧縮荷重下の寸法の経時変化を調べた。

Fi g. 16 V，ζ， 1000'Cで594時間， 1100'cで 1時間bよび54 8時間， 1200'Cで

4 0 0時間それぞれ熱処理した後に， 1000'(;で， 2 8 4 kg/cm
2
の圧縮荷重を付加した場

合の寸法の経昨変化を示した。 ζの実験では，ji'j g. 1 7 ~示したようにつの試料を除いて

1000'Cで寸法の経時変化が全く認められなlハととを確認してから荷重を付加したが 4つ

の試験片とも寸法の経時変化が認められた。その寸法収縮量は熱処理温度が高い試料ほど小さ

し 1200'(;熱処理の試料の寸法収縮量は 800時間で約 0.05 roであ!J，極めて小さh寸法

収縮率であった。また， 1 1 0 O'Cで熱処理した場合でも，熱処理時間が長い試料の方が小さい

寸法収縮率を示した。これらの実験結果から，寸法収縮率は荷重を付加することに£って大き

くなるが， 1100'(;あるいは 120 O'Cで長時間加熱処理するととにより，多目的高温ガス笑

験炉での最高使用温度である約 1000'cにかける寸法安定性は著しく改善される ζ とが明らか

になった。

一般に，一定温度で一定応力を付加した場合κ生ずるひずみは応力付加直後の瞬間的な弾性

ひずみ，ー次クリープ，二次クリープなどの過程をたどって変化する。黒鉛材料の場合，クリ

ープ現象がある乙とが認められてお寸，特に 2000'C以土では顕著である。黒鉛材料のクリー

プ曲線は応力付加の方法が異なっていても一般に次の式を実験的に満足することが報告されて

ν、る。 10)

ーー ε 
a 
A+νlogt + s t n 

ν=νo exp(-E1/kT) 

戸=soexp(-Ez/kT) 

ν。.so 定数

-6-
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•c-c i ^FKj»&aL î?i|s|-Koia-cH:i:iBB8#H:jS;!?3i:-fc35:io„ t c t i a , Fig. U K ^ L 
^ i ; 5K , i loo-c f i ftisim&m&xiftii'i ooot -r^fficg^F^jk^sJ&bn, •*•© 
3E<b>!)5fS^IL55:^^S8-C^«*#JPUfeftK)-C**o *©fc&K&&;a$S£ffiStt;&n38;.«:;(>5 

fiftoftilg*, ^-ftJR«l^nj; !>;*;£ioffifc^L, t2" mfc\s1t&-,xmkl'X\^ft\r>%<nt 
ffi-sn&o $bvc, sia-Bmft<D9 0o-ct£ii-iit&fflfc&%:% i ooor tikVtLX Fig. 1 9 
rc^L/to t t - t? K a f t a n it &©{£&*££ L t s i / f t * s Tt-ffiiRifî tt, t 5 vcitm-tz,, 
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ε :時刻色にかけるひずみ

f 荷重付加直後の弾性による際問的な初期のひずみ

上式の第 1~買は一次クリープ，第 2 項は二次クリープに対応する値で;b þ ， EJ，E2はそれ

ぞれの活性化エネルギー nは定数である。また， EJ;1:."よびE2は試験温度や黒鉛材料の種類

(熱処理温度の違い)などによって異なる。

また，クリープひずみは次式で表わされるととも報告されている
JM}

ε e. A t n (2) 

ことで nは定数 tは時間である。

このように多結晶黒鉛材料の場合にはクリープに対する実験式が得られているが，結晶がま

だ充分に発達していない炭素材料Kづいてはほとんど報告されていない。

多結晶黒鉛材料のクリープに対しては(2)式のnの値は 0.5であることが報告されているL1.123

とこではOreenら
1
りらにしたがってこの nの値を炭素材料の場合にも応用して， S IO-B試

料の圧縮荷重下の寸法収縮率を tl!' に対して示したのがFig.1 8である。圧縮荷重下での寸

法の経時変化は tf. R比例し，その変化傾向は 3つの試料について同じである。しかし，1100

℃で 1時間熱処理した試料托ついては直線関係は成り立た念い。乙のζ とは， }t'i g. 1 7 R示し

たように， 1100'cで1時間熱処理後でも念か 100 O'Cで寸法の経時変化が認められ，その

変化が飽和しない状態で荷重を付加したためである。そのために熱処理効-果と荷重付加効果が

重なった結呆，寸法収縮率はより大きい値を示し t2 則にしたがって変化していないものと

解される。さらに，S IO-B試料の 900'Cκなける測定結果を 1000'Cと比較して Fig. 1 9 

に示した o とζでは荷重付加i直後の{直を基準として示したが，寸法収縮率は， t2 R比例する。

このよう氏圧縮荷重を付加した場合の炭素材料の寸法収縮率は，ドにしたがって変化すると

見ることができる。黒鉛材料のクリーブ現象では応力を付加する ζ とによって微細クラックの

構造が時間的に変化ずるモデルが考えられているJE}炭素材料を 1200'Cまでの温度で熱処理
した場合にはまだ結晶が充分に発達してはいないが，この考えをもとにすると，炭素材料の場

合κも圧縮荷重を付加することKよって内部微細構造が時間的に変化しているととが考えられ

る。

このような観点から，一定の温度で荷重を付加して寸法の経時変化を試験した後の試料の位

質が変化していることが推察されたので，試験を終了した後の試片の室温にかける電気比抵抗

なよびヤング率を調べて Table2 R示した。乙れらの値は， 30骨X60mmの試料から約

5X5X60mmの試片を各試料Kっき 3ク，〆イヤモンドカッターで切り出して測定した平均

値である。電気比抵抗とヤング率は共(rc:900'C-II00'Cで熱処理した後，圧縮荷重を長時

間付加するととによって変化しているのが明らかになった。 SIO-BやC-140試料の成型加

圧方向に平行方向の試料は， S IO-Bでは 1200'Cまで， C-140では 1000'Cでの熱処理K
8) 

よって電気比抵抗はほとんど変化していないので;S IO-BのJ鉱2試料を除いて，電気比抵抗

の減少には荷重付加効果の影響があるというととができる。

また，その変化の方向は， 1つの試料の電気比抵抗を除いて，電気比抵抗やヤング率は小さくな

って黒鉛化が進行する方向の変化を示した。したがって，圧縮荷重を付加しながら長時間加熱す

-7-
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るζ とによってクラックが発生し，あるいはすでに存在していたクラックの形状が変化したと

いうよりもむしろ， 900'Cあるいは 1000'Cで荷重を付加する乙とKよって黒鉛化が進行し

たと考えられる。

ζのよう念黒鉛化の進行κとも念う諸性質の変化κついては数多くの研究が念されているが，

その中でも黒鉛化の過程を知るための重要な因子の 1つとして活性化エネルギーに関する研究

がある。黒鉛化の活性化エネルギーについては，結晶構造バラメーター，干管磁率.熱伝導度，

電気比抵抗などの測定により種kの値が報告されているが，最大約 270Kcal/mofであるむ則

こζではFitzerら川にしたがって活性化エネルギーを求めた。

Fi g. 2 0 (IL， S 1 G -B試料を 3.2kg/cm2の圧縮荷重下で 10 0 O'C. 1 1 0 0 'c， 1 2 0 0 'C 

の各温度で試験した場合の 400時間での寸法収縮率を試験温度の逆数に対して示した。 ζの

関係は直線関係となり， ζの直線の勾配から 154Kca.e/mo.eの活性化エネルギーが得られた。

この値は，とれまでに研究されている温度範囲よりも低い 1000'C-1200'Cの温度範囲から

求めた値であるが，現在までに報告されている活性化エネルギーの範囲内の値である。

4. 結 論

以上の実験ならびに考察の結果から次のようなととからか明らかになった。

0) 1 00 O'Cから3040'Cま?の各温度で 1時間の熱処理によって， S IG-Bぉ、よび

EG-36B試料の寸法は収縮するが， C-1 4 0試料はほとんど収縮しない。また，カサ密度は

熱処理κよって増加する試料 (SIG-B，EG-3 6B)もあれば，減少する試料(0-140)も

あ!J，熱処理効果は試料によって異なる。

(2) S lG-Bでは， 1 000 'C， 0-1 4 0では 90 O'Cお、よび lOOO'Cで 3.2kg/cm2の荷

重下で加熱した場合に寸法の経時収縮変化が生じた。また.284kg/cm
2
，の圧縮荷重を付加

した場合にも寸法の経時変化が認められた。さらに， S lG-B試料を 10 0 0 'c， 1 1 0 0 ・~， .$， ... 

よび 120 O'Cのそれぞれの温度で長時間熱処理した後， 1000'Cで 3.2kg/cm2の荷重下では

寸法の経時変化は生じなかった。さらに 284kg/cm
2
の圧縮荷重を付加した場合には寸法の経

時変化が生じ，その寸法収縮率は♂κ比例した。圧縮荷重を付加するととKより寸法収縮率は大
きくなるが，乙の ζ とは荷重付加によ P黒鉛化;6-一部遂行したととによると考えられた。

(3) 試料SIO-Bを10 0 0 'c， 1 1 0 O'Cお、よび 1200'cで加熱処理した後の寸法の経時収

縮変化から求めた活性化エネルギーは. 1 5 4 kc aR.パIlolであった。
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Table 1 Change of dimension,bulk density and weight of S 1G—B EG—36B and C— 140 carbons. 

^ v Sample S I G - B E G - 3 6 B C - 1 4 0 

JJ~> Al)irec- Length Change 
(%) 

Bulk density 
(%) 

Weight 
(%) 

Legth Change 
(%) 

Bulk d e n s i t y Weight 
(%) 

Length Change 
(%) 

Bulk density 
(%) 

Weight 
(%) 

1000 
WG 

AG 

- 0 . 5 

0 

+ 1.5 

0 

0 

0 

0 

- 0 . 5 

- 1.9 

- 1.9 

- 1 9 

- ' 2 .1 

0 

0 

- 0.6 

L _ l l 

- 0.6 

- 1.1 

1100 
WG 

AG 

0 

0 

- 0.1 

- 0.1 

- 0 . 1 

- 0 . 1 

- 0 .7 

- 0 . 9 

- 0.1 

- 0.2 

- 2.6 

- 2 .6 

0 

- 0.1 

- 0.9 

- 0.4 

- 0.3 

- 0.6 

1200 
•WG 

AG 

0 

- 0 . 1 

0 

+ 0.1 

- 0 . 1 

- 0 . 1 

- L0 

- 1. 3 

+ 0.3 

0 

- aa 
- 3.2 

- 0.1 

- 0 .1 

- 0.8 

- 0 .7 

- 1.1 

- 1.0 

1500 
WG 

AG 

- 0 . 9 

- 1 . 3 

+ 2.1 

+ 2.5 

- 0 . 8 

- 0 . 7 

- 2 .1 

- 2.8 

+ 4.1 

+ 3.1 

- 3.8 

- 3.8 

- 0.4 

- 0.4 

- 0 .7 

- 0.1 

- 1.8 

- 2.2 

1750 
WG 

AG 

- 1.1 

- 1.6 

+ 1 6 

+ 2.6 

- 1 . 6 

- L 5 

- 2.4 

- 3 2 

+ 2.4 

+ 3.5 

- 4 . 4 

- 4.4 

- 0 .3 

- 0 .3 

- L2 

- 1 1 

- 2.0 

- 1.9 

2000 
WG 

AG 

- 1 . 4 

- 1 . 9 

+ 2.6 

+ 2.9 

- 1 . 9 

- L 9 

- 2.6 

- 3 . 7 

+ 3.6 

+ 4.2 

- 4.8 

- 4 . 8 

- 0.4 

- 0.5 

- 1. 1 

- 1.4 

- 2 3 

- 2.7 

2500 
WG 

AG 

- 1 . 6 

- 2 . 7 

+ 4.6 

+ 3.6 

- 2 . 3 

- 2 . 3 

- 3 .1 

- 3.1 

+ 5.5 

+ 6.7 

- 5 . 3 

- 4 .9 

- 0.4 

- 0.4 

- 1.2 

- 1.1 

- 2.4 

- 2.2 

2800 
WG 

AG 

- 1 . 9 

- 3 . 1 

+ 3.5 

+ 4.5 

- 2.5 

- 2 . 5 

- 3.4 

- 4 . 8 

+ 6.6 

+ 6.3 

- 5 . 5 

- 5 . 5 

- 0.5 

- 0.5 

- 1.4 

- L 2 

- 2.9 

- 2.6 

3040 
WG 

AG 

- 1 . 9 

- 3 . 2 

+ 3.2 

+ 4.5 

- 2 . 6 

- 2 . 6 

- 3.5 

- 3.3 

+ 7.5 

+ 7.5 

- 5 . 6 

- 5 . 2 

- 0.5 

- 0.5 

- 1.3 

- 1.4 

- 2.8 

- 2.7 

WG : With Grain . AG : Against Grain 

h
』

F

回
何
回
・
・
富
田
朗
自
同

carbons. 

」fU困冊、DH1e品r¥ 
S I G - B EG-36B  C - 1 4. 0 

L田 gth<hange I Bullt del¥8ity I Weight Legth ch岨司ge Bulk density Weight Length Ch直司~e 弘主lkdensity 羽目eight
(%) (%) I (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) 

WG -0.5 + 1.5 。 。 - 1.9 - 19 。 - 0.6 -0.6 
1000 

AG 。 。 。 -O. 5 - 1.9 -' 2.1 。 -Ll - 1.1 

WG 。 -0.1 -0.1 - 0.7 - 0.1 - 2.6 。 -0.9 - 0.3 
1100 

AG 。 -0.1 -0.1 - 0.9 - 0.2 - 2.6 - 0.1 - 0.4. -0.6 

.WG 。 -0.1 - LO + 0.3 - 3. 2 - 0.1 - 0.8 - 1.1 。
1200 
AG -0.1 + 0.1 -0.1 - L 3 。 - 3. 2 - 0.1 - 0.7 -1.0 

WG -0.9 + 2.1 -0.8 - 'Z.I + 4.1 - 3.8 - 0.( - 0.7 - 1.8 
1500 

AG -1.3 + 2.5 -0.7 - 2.8 +:u - 3.8 - 0.4 - 0.1 - 2.2 

WG -1.1 + 16 -1. 6 - 2.4 + 2.4. - 4.4 - 0.3 - 1.2 -2.0 
1750 

AG -1.6 + 2.6 -}. 5 - 3. 2 + 3.5 - 4.4 - 0.3 - L 1 - 1.9 

WG -1.4 + 2.6 -L 9 - 2.6 + 3.6 - 4.8 - 0.4. - L 1 - 2.3 
2000 

AG -1.9 + 2.9 -1.9 - 3. 7 + 4.2 - 4.8 - 0.5 - 1.4 -2.7 

WG -1.6 + 4.6 -2.3 - 3.1 + 5.5 - 5.3 - 0.4 - 1. 2 - 2.4 
2500 

AG -2.7 + 3.6 -2.3 - 3.1 + 6.7 - 4.9 - 0.4 -L 1 -2.2 

WG -1.9 + 3. 5 -2.5 - 3. 4 + 6.6 - 5.5 - 0.5 - 1.4 -2.9 
2800 

AG -3.1 + 4.5 -2.5 - 4.8 + 6.3 - 5.5 - 0.5 - 1. 2 -2.6 

WG -1.9 + 3.2 -2.6 - 3. 5 + 7.5 - 5.6 - 0.5 - 1.3 -2.8 
3040 

AG -3.2 + 4.5 -2.6 - 3. 3 + 7.5 - 5.2 - 0.5 - 1. 4 - 2.7 

Table 1 Ohange of dimension，bulk density and曹eighも。fSlG-B EG-36B and 0-140 

l
H
O
l
 

WG  : With Grain • AG: A軍aiostGrain 



Table 2 Changes of e lectr ical res i s t iv i ty and Young's modulus after heat treatment at 90 0'C or 
lOOO'C under the compressive stress 2 84 kg /cm 2 

Specimen 
After themeasurement of length 
change w i t h time at 900'Corl0001C N o t e 

A s - r e c e i v e d ( a v e r age) 

Sample 
Specimen 

Young's modulus 
XI 0 4 k g / c m 2 

Electrical resistivity 
X10~ 3 ft-cm 

N o t e 
Young's modulus 
XI 0 4 k g / c m 2 

Electrical resistivity 
XI0" 3 ft-cm 

1 1 0. 2 5. 1 1 
After the measurement at 10 00'C 
for 4 12h under the s t r e s s 284 
kg/cm for the sample h e a t - t r e a t e d 
at 10001C for 5 9 4 h 

1 0. 7 SIG-B 2 9. 6 5. 7 4 

After the measurement at 9 00'C for 
1 7 5 h under the s t r e s s 284 kg/cm 
for the sample h e a t - t r e a t e d at 
900'C for 2 4 h 

1 0. 7 5. 3 9 

3 8. 5 5. 0 8 

After the measurement at lOOO^for 
6 0Oh under the s t r e s s 2 8 4 k g / c m 2 

for the sample h e a t - t r e a t e d at 
1 100TC for 2 4h 

1 0. 7 

C-140 

2 6. 6 a i 2 

After the measurement at 900"C for 
4 60h under the s t r e s s 284 k g / e m 2 

for the sample h e a t - t r e a t e d at 
900'C f o r 1 3 8 h 

8. 6 

i 

C-140 

4 6. 3 2. 8 3 

After the measurement at 1000'C 
for 6 4 4 h under the s t r e s s 2 8 4 
k g / c m for the sample h e a t - t r e a t e d 
at 1 0 0 0'C for 6 l 8 h 

8. 6 

i 

3 .3 3 

treatmen色‘t900'C Changes of electrical resi 叫 ivityand Young'串 modulusafter heat 

1000'C under the compressive stress 284kg./cm2 
'l'able 2 

』
〉
回
開
W
H
O冨
申

印

回

同

。r

After the measure皿entof length 
A8-received(averag~ Specimen change with time at 900"CorlOOO'C 

Note Sample 
Y四E司~'8 皿odulus Electrical resistivity Y田E唱'8modul国 Elecもricalresistivity i伝
XI04kg/cm2 XI0-351・cm XI04kg/cm2 XIO-3 51・C皿

After the measurement at 100 O'C 

1 1 0.2 5. 1 1 fV。E四4J 2h under the stress 284 
Itg;'cm-for the sample heat-treated 

at 1000・"C for 594h 

After the measure皿entat 900・"C for 

SlG-B 2 9.6 5.7 4 
175b皿 derthe stre8a 2841tg/cm2 

1 0.7 5.3 9 
for the 8~ple heat-treated at 

900・C for 24h 

After the measurement at 1000"Cfor 

3 8.5 5. 0 8 600h under the atres8 2841tg/cm2 

for .t..he s副npleheat-treated at 

1100・"C for 24 h 

After the measurement at 900'C for 

460 h under the stress 284 kg/em2 

2 6.6 3. 1 2 for the s国npleheat-treated at 

9 0 O'C f 0 r 1 3 8 h 

C-140 
8. 6 3. 3 3 

After the皿easur岨 entat 1000'C 

for 644h under the stretls 284 
4 6. 3 2.8 3 kg/cm

2 
for the 11凶 pleheat-tr~ated 

at 1000・C for 618h 

I

H

H

1
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Fig. 1 Apparatus for the measurement of d imensional changes 
at high tempera ture under compressive s t r e s s . 
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Fig. 1 Apparatus for the mea日urement of dimensional changcs 

at high tcmperature under compressive strcss. 
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JAEEI-M 8 561 

Fig. 2 Main part of the furnace for the measurement of dimensional 
changes at high temperature under compressive stress. 
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Fig.2 Main part of the furnace for the measurement of dimensional 

changes a乱 hightemperature under compressive stress. 
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-10 
1000 

o S6A 
• S6W 
AT6A 
* T 6 W 
° N 6 A 
• N6W 

1500 2000 2500 
Heat Treatment Temperatur , °C 

3000 

Fig. 3 Length changes a f t e r heat t r e a t m e n t at 1000'C—3040*C 
for one hour ; S 6 A and S 6 W a r e S I Q - B , N 6 A and N6W 
are E G - 3 6 B , T 6 A and T6W are C - 1 4 0 carbons , r e s p e c t ively. 

10 

S? 8 

c a> 

o 
S, 2 
§ 
° 0 

1000 1500 2000 2500 
Heat Treatment Temperature, °C 

3000 

Fig. 4 Change of bulk d e n s i t y a f t o r heat t r e a t m e n t at 1000 —3040*C 
for one hour ; S 6 A and S6W are S I G - B , N6A and N6W are 
E G - 3 6 B , T 6 A and T 6 W a r e C - 1 4 0 carbons , r e s p e c t i v e l y . 
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Heat Tr'倒的1entTemperatur， 0 C 

Fig. 3 Length changes after heat t reatment at 1000.Cー3040.C

for one hour S6A and S6W are SIG-B. N6A and N6W 

aTe EG-36B. T6A and T6W are 0-140 carbons. respectively. 

o S6A 
• S6W 
t:. T6A 

• T6W 
ロ N6A
• N6W 

E az 

"。ー

5E0 E 

-2 
1000 1500 20∞ 2500 3000 

Heat Treatment Temperature. oc 

Fig.4 Ohange of bulk density after hea乱 treatment at 1000-3040.C 

for one hour S6A and S6W are SlG-B. N6A and N6W are 

EG-36B. T6A and T6W are 0-140 carbons. respectively. 
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-10 
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Heaf Treatment Temperatur, °C 

3000 

Fig. 5 Change of weight a f t e r heat t r e a t m e n t at 1000—3040'C for 
one hour ; S 6 A and S 6W are S 1 G - B , N 6 A and N6W are 
EG— 36B, T 6 A and T 6 W a r e C—140 carbons , r e s p e c t i v e l y . 

CD 

§ 
sz u 

e o> 

Fig. 6 

Sample SIG - B 
As - received 

Measured at : 
o 900°C 
• 1000 'C 

* \ »oo°c 
A 1200°C 

-. 1 u-
400 500 

D i m e n s i o n a l changes of the sample S I G - B wi th t i m e at 
900'C, 1000'Ci 1100'C and 1200'C under the c o m p r e s s i v e 
s t r e s s 3.2 k g / c m . 

600 
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Fig. 5 Change of weight after hea乱 treatmenも aも 1000-3040・C for 

O 
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~ 
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CI 
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..J -1.0 

-1.2 

-1.4 
o 

one hour 86A and 86W are 810-B. N6A and N6W are 

EO-36B. T6A and T6W are 0-140 carbons. respec也ive 1y. 

100 200 300 

Time， h 

Sample SIG -8 

As -received 

400 
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o 9000C 

・tOOOOC
A 11 OooC 

• 12000C 
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Fig.6 Dimensiona1 change目。fthe sample SIO-B with time aも

900'C. 1000'C. 1l00'C and 1200じ under the compressive 

stress 3.2kg/cm
2

• 
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SS-O.2 

o 
JZ O 
^ - 0 . 6 
c 
- J - 0 . 8 -

•1.0 

Sample S IG- B 
Measured at 900°C 

- o - Applied stress 3.2 kg/cm2 

- • - Applied stress 284 kg/cm 2 

0.5 1 5 10 
T i m e , h 

JL 
50 100 500 1000 

Fig . 7 D i m e n s i o n a l changes of t h e s a m p l e S IQ—B w i t h t i m e at 
900'C under t h e c o m p r e s s i v e s t r e s s 284 k g / c m 

0 r 

-0.2 

o>-0.4 c o 
(_> -0.6 

a* 
g - 0 . 8 

•1.0 

Sample SIG-B 
Measured at 1000 °C 

0.5 

-0—-<-—IT' ! i j j _ 

—o- Applied stress 3.2 kg/cm2 

—•- Applied stress 284 kg/cm 2 

5 10 
Time, h 

50 100 500 1000 

Fig . 8 D i m e n s i o n a l changes of t h e s a m p l e S I Q —B w i t h t i m e a t 
IOOOIC unde r the c o m p r e s s i v e s t r e s s 284 k g / c m . 
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Dimensional changes of the sample SIO-B with time at 
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Sample C -140 
Applied stress 3,2 kg/cm 2 

- o - 900°C 
-°- iooo°c 

0.5 5 10 
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50 100 500 1000 

Fig. 9 Dimensional changes of the sample C—140 with time at 
900'C and lOOO'C under the compressive stress 3.2 kg/cm 
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Fig. 10 Dimensional changes of the sample C—140 with time at 
900'C under the compressive stress 284 kg/cm . 
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Fig.9 Dimensional ehanges of the sample Cー140with time at 

900iじ and 1000.C under the compressive stress 3.2kg/cm2
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Fig.l0 Dimensional changes of the sample 0-140 with time at 

900・C under the compressive stress 284kg/cm2
• 

-17ー



0 

-0.2r 

2, -04 
c o 
6 -0.6' • 

0.8 

•1.01 

JAEEI-M 8561 

Sample C-140 
Measured al t000°C 
- o - Applied stress 3.2 kg/cm2 

""•" Applied stress 284 kg/cm2 
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Time, h 
50 100 500 1000 

Fig. 1 1 Dimensional changes of the sample C—140 with time at 
lOOO'C under the compressive stress 284 kg/cm . 
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Fig. 1 2 Thermal expansion of the SIQ—B, C—140 and EQ-36B carbons 

- 1 8 -

JAERI-M 8561 

Sample C -140 

Meosured ot fOOOoC 

ー← Appliedsl陪 ss l2 kg/cm2 ω-0. 
o ー← Appliedstress 284 kg/cm2 

f叶・ 血

-

-------.. " -・.--• .-・・-
.雪J-0.8 

0.5 5 10 50 100 500 1000 

Time t h 
Fig.ll Dimensional changes of the sample 0-140 with time at 

1000t under the compressive s ιress 284 kg/cmぺ

8r Somple 

0，・;SIG-B 

7ト
d，畠;EG-36B 

o.・;C-140 

0， d， 0 ; With groin 
.， .& ，. ; Agoinst groin 

5 
同

O 

M 

、。 4 
、、
、判
〈司 3 

2 

o 
o 200 400 600 800 の∞

Temperature， Oc 
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sample EG—36B with heat treatment temperature. 
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Fig.15 Change of the thermal expansion coefficient of the 
sample C—140 with heat treatment temperature. 
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16 D i m e n s i o n a l changes of the S I Q —B c a r b o n h e a t - t r e a t e d 
a t 1000'C, 1100'C, 1200'C w i t h t i m e a t 1000'C under the 
c o m p r e s s i v e s t r e s s 284 k g / c m . 
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