
科学研究費助成事業　　研究成果報告書

様　式　Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９ （共通）

機関番号：

研究種目：

課題番号：

研究課題名（和文）

研究代表者

研究課題名（英文）

交付決定額（研究期間全体）：（直接経費）

１４４０１

若手研究(B)

2016～2014

Dynamic fracture toughness of tungsten under ternary loading

Dynamic fracture toughness of tungsten under ternary loading

９０６４３２９７研究者番号：

Ｌｅｅ　Ｈｅｕｎ　Ｔａｅ（Lee, Heun Tae）

大阪大学・工学研究科　・助教

研究期間：

２６８２０３９７

平成 年 月 日現在２９   ５ ３０

円     3,100,000

研究成果の概要（和文）：核融合反応に関わる過程はプラズマ対向材料で構成される壁を持つ真空容器の内部で
起こる。タングステンは重要な対向材料である。タングステンは本質的に脆弱な材料であるが、核融合炉では水
素、ヘリウム、そして中性子といった粒子種に晒される。これら3種類の粒子はタングステンのような金属の脆
性を増加させることで知られている。
本研究では、水素、ヘリウム、そして中性子によるタングステンの力学的挙動への影響を明らかにした。二・三
重負荷の場合も調べた。レーザー超音波法と呼ばれる新しい実験手法を適用いてタングステンの機械的性質を評
価した。また、タングステンの脆性破壊を克服するための先進材の機械的性質も評価した。

研究成果の概要（英文）：Magnetic nuclear fusion reaction occurs in a plasma confined inside a vacuum
 vessel with a wall composed of plasma facing material. Tungsten is an important facing material. 
Tungsten is a brittle material, but in a fusion reactor it is exposed to hydrogen, helium, and 
neutron particles. These three types of particles are known to increase the brittleness of metals 
such as tungsten.
In this study, the effect of hydrogen, helium, and neutrons on the mechanical behavior of tungsten 
was clarified. We also examined select cases of binary and ternary loading. The mechanical 
properties of tungsten were evaluated by applying a new experimental method called laser ultrasonic 
method. We also evaluated the mechanical properties of advanced materials to overcome brittle 
fracture of tungsten.

研究分野： 核融合学プラズマ・壁相互作用

キーワード： タングステン　レーザー超音波法　機械的性質　水素同位体　ヘリウム　照射損傷
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様	 式	 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９、ＣＫ－１９（共通）	

１．研究開始当初の背景	
(1)	磁場閉じ込め核融合研究では、2 つの水
素同位体を燃料とし、ヘリウム、中性子、そ
してエネルギーを生成するために水素プラ
ズマが用いられる。生成物のうち、エネルギ
ーを回収し利用するため、核融合エネルギー
による新しいエネルギー源の開発が計画さ
れている。核融合反応に関わる過程はプラズ
マ対向材料で構成される壁を持つ真空容器
の内部で起こる。	
(2)	 タングステンは本質的に脆弱な材料で
あるが、核融合炉では水素、ヘリウム、そし
て中性子といった粒子種に晒される。これら
3 種類の粒子はタングステンのような金属の
脆性を増加させることで知られている。脆性
の増加は亀裂による材料破壊につながる。こ
のような影響は核融合炉の安全運転の可能
性を狭めてしまう。	
	
２．研究の目的	
(1)	本研究の目的は、水素、ヘリウム、およ
び放射線ダメージにより、脆性破壊が促進さ
れるか否かを評価することである。	
(2)	タングステンの機械的性質に対する水
素、ヘリウム、放射線ダメージの影響の物理
を明らかにするために、新しい実験手法を適
用する。	
(3)	タングステンの脆性破壊を克服するた
めの解決策を模索する。	
 
３．研究の方法 
材料中の脆性を決定する従来の方法は、破壊
靱性と呼ばれるパラメータを評価する方法
であった。破壊靱性は亀裂の広がりに材料が
どれくらい耐えられるかを示す。しかしなが
ら、この従来法は水素、ヘリウム、中性子全
てによるダメージの影響を試験するために
用いることは適切ではない。Figure	1 に示さ
れるように、一般的に材料の強度は靱性に反
比例する。材料強度は弾性定数を決定するこ
とで特性付けられる。弾性定数はタングステ
ン中の波の伝搬速度を計測することで決定
づけられる。波の伝搬速度は本研究において
新たに開発された、レーザー超音波として知
られる方法で計測された。Figure	2 に示され 

 

るように、レーザーは材料中の弾性波を発
生させるためと、検出するための、両方に用
いられる。この方法は非破壊法である。加え
て、材料の硬度を決定するのに、ナノインデ
ンテーション法が用いられた。更に、MeV イ
オンビーム加速器と超高電圧電子顕微鏡に
よって変位ダメージを起こし、特性評価をす
るのに用いられた。また、低エネルギーイオ
ン加速器が水素やヘリウムを注入するのに
用いられた。		
	
４．研究成果 
(1) 単負荷：水素による力学的挙動への影響 
	 いくつかのことなる量の水素がタングス
テン試料に注入された。水素リテンションの
増加に伴い、弾性定数は増加した。これによ
り、タングステンは硬くなったと言える。 
したがって、図３に示されるように、材料は
より速く振動エネルギーを減衰することが
できる。		
(2)	 単負荷：イオンダメージ(中性子の影
響)による力学的挙動への影響	
	 中性子による変位ダメージは、高エネルギ
ーMeV イオンによる変位ダメージによって見
積もられた。ダメージは 2000	nm 深さまで与
えられた。ダメージを引き起こす最小エネル
ギーは結晶の方位に依存するため、方位
(100)と(110)の単結晶タングステン試料が
用いられた。図４は何種類かの単結晶タング
ステンと鉄の試料に対する、深さ方向の硬度
である。イオンによってダメージを受けた試
料	(“irradiated	W”)は、2000	nm の深さ(つ
まりダメージを受けたエリア)まで硬度が増
加していることが分かる。	
 

図 2 レーザー超音波法実験 

Qualification of tungsten under ternary loading conditions 
(H, He, displacement damage) is critically required 
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•  Accumulation of H/He can have major implications 
for the integrity of fusion structures such as: 
- Potential for loss of ductility and fracture toughness at 

low temperatures. 

January 21st, 2014 - Thorsten Loewenhoff - 19th ITPA  Divertor-SOL topical group meeting 2014 - Kanazawa, Japan Slide 27

Results

G+J Tsurf = 1500 °C; ~18,000 pulses @ FHF = 4.5 MW/m2s1/2
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•  Increased strength is accompanied 
by reduced toughness (cracking 
resistance) and ductility. 

•  Strength is increased radiation 
damage or hydrogen embrittlement. 

•  Low toughness and ductility reduce 
failure margins. 

T. Loewenhoff, FZJ (2015) 

図１一般的な材料の強度は靱性の関係 
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�  Keep in mind that in contrast to the document-based screening of the previous Challenging Exploratory Research, the screening will 

be conducted from multiple perspectives and from a wider range of fields. 

Purpose of the Research 
  The purpose of the research is to advance the scientific foundations of hydrogen-metal 
interactions that can be applied to develop real-time, non-contact, and remote diagnostics 
attractive for use in severely hostile environments. Hydrogen-material interactions have been 
studied for decades due to its importance both fundamentally, but also for its application. 
Presently, hydrogen-metal interactions play a central role in development of hydrogen as both a 
future energy source and energy carrier. Examples are plasma material interactions in fusion 
power, hydrogen embrittlement (stress corrosion cracking) issues in fission power, and 
sorption/desorption characterization of hydrogen storage materials. Typically, the complex 
problems to overcome involve coupled time dependent non-linear boundary conditions, and 
understanding and controlling such processes is a necessary prerequisite for the realization of a 
carbon neutral hydrogen economy. Due to the mobility of hydrogen, a diagnostic method is 
needed that can measure local hydrogen concentration in-situ and in real time during the process 
of interest. In severely hostile nuclear environments, additional stringent constraints of 
non-contact, remote measurements are also required. Ideally, the method would provide 
information on both surface and bulk processes, such that detailed studies of surface hydrogen 
kinetics or bulk diffusion are possible.  
  This study focuses on hydrogen-tungsten (W) system in the framework of plasma materials 
interaction in magnetic fusion power. Fusion is the process of releasing energy by combining two 
isotopes of hydrogen, Deuterium and Tritium (T), to release energy. Tritium is radioactive and 
the in-vessel T-inventory or T-retention in materials is strictly limited. Tungsten, a refractory 
metal, is the leading solid material for use as a plasma facing material both in present and future 
devices. To date, the only viable in-situ diagnostic developed to probe hydrogen isotope retention 
in tungsten is by nuclear reaction analysis (e.g 3He(D,p)4He). This method has several drawbacks 
in that it requires a particle accelerator (~MeV), is time consuming and localized, and generally 
cannot probe deeper than 5 µm depth. There is a critical need for a method that is fast, cheap, and 
can probe depths in the order of cm. Laser ultrasonics, which is the generation and detection of 
elastic waves using lasers, is a specialized field of ultrasonics that has the potential to provide such 
an answer. This study aims to establish a clear functional relationship and develop the 
methodology that allows for elucidation of the physical mechanism between hydrogen 
concentration and laser ultrasound generated signals in bulk materials.  
Research Plan 
  The absorption of light results in thermal expansion 
and launching of bulk or surface acoustic waves, which 
can be detected using an interferometer. At longer time 
scales the absorbed laser energy decays by mechanical 
vibration of the material. This vibrational decaying 
property depends on bulk mechanical properties of the 
material, as well as geometrical effects. Preliminary 
experimental results for W samples containing different 
amount of deuterium (D) and its vibrational decay 
spectra are shown in the right figure. There is a clear 
correlation between decrease in decay time with 
increasing implanted D concentration. The research plan 
is to perform in-situ H-loading experiments over a wide 
temperature range (100-1500 K) to confirm that bulk 
hydrogen concentration can be correlated with vibrational decay signals.  図 3 タングステン中に水素蓄積により速

く振動エネルギー減衰 



 
(3) 二重負荷：水素およびヘリウム同時照射
下における bcc方位金属タングステンと鉄中
の水素輸送(1)で見られるように、水素は材料
の強度を上げ、より脆弱にする重要な役割が
ある。材料中のどこでそれが起こり、どれ位
の水素量によって起こるかははっきりと分
かっていない。これは、局所的な水素濃度に
よる。つまり、タングステン中で水素がどの
ように輸送されているかを知る必要がある。 
問題は、水素はタングステンのような金属中
で非常に流動性があることである（拡散が早
い）。水素輸送は表面における輸送境界条件
が決定的な要素となる。したがって、表面状
態の変化が境界条件の変化に繋がる。代表的
な例が、タングステン表面へのヘリウムの水
素との同時注入である。我々は、ヘリウムに
よって改質されたタングステン表面からの
反射率が低いことを示した。これは、注入さ
れた水素がタングステン表面にヘリウムが
存在する時に増加することを示唆する。[K. 
Doi et al., Physica Scripta T167 014044 
(2016)] 先行研究では、ヘリウムの影響は内
部での水素輸送を減少させることが示され
ている。我々の結果は、内部での水素輸送の
減少は反射率の変化により生じるものでは
なく、外部への水素放出の増加によって起こ
ること示唆する。また、我々はヘリウムによ
って誘発された外部への水素放出の増加は
鉄やスチールといった他の bcc方位の金属に
対しても当てはまることを示した。 [K. 
Yakushiji et. al., Physica Scripta T167 
014067 (2016)] 従って、ヘリウムによって誘
発された外部への水素放出の増加は、未解明
な基本的メカニズムの理解につながり得る、
bcc 金属にとって一般的な現象であることを
示したと言える。 
 
(4) 三重負荷：ヘリウムバブルの構造的安定
性の理解 
	 (3)で述べられたように、水素は非常に流動
性が高く、しかも高温(T > 900 K)では、非常
に流動的なためほとんどの水素がタングス
テン中に保持されない。しかしながら、ヘリ 

ウムはタングステン中でヘリウムバブルと
いう形態で安定的に強く結合され、内部に残
る。それゆえ、高温ではヘリウムの影響が支
配的となり、これはヘリウムバブルの微視的
状態に依存する。我々は重水素 -ヘリウム
(D-He)同時照射下で形成されるヘリウムバ
ブルの動的な進展と、続く変位ダメージ存在
下における進展を調査した。超高電圧顕微鏡
を用いて、イメージングとダメージ付与を同
時に行う方法で実験を行った。このような動
的条件下で、図 5の白いドットに示されるよ
うなヘリウムバブルの秩序構造の増加が観
測された。大きいサイズのヘリウムバブルは
凝集エネルギー減少の効果によって増加さ
れる脆性に繋がる。我々の結果は動的条件下
におけるヘリウムバブルの成長は、ternary
効果を見積もるためにより詳細に研究され
る必要があることを示す。これらの結果は
2017年中に ICFRM国際学会で発表し、論文
を発表する予定である。 

 
(5) タングステン繊維強化タングステン複合
材料の特性評価 
	 (1)-(4)の結果から見られるように、水素、
ヘリウム、変位(中性子)ダメージの影響はタ
ングステンの脆性増大に繋がる。このような
脆性を克服するための一つの解決策として、
タングステン繊維強化タングステン複合材

H.T. Leea and R. Kasadab

aGraduate School of Engineering, Osaka University, Suita, Osaka, 565-0871, Japan 
bInstitute of Advanced Energy, Kyoto University, Uji, Kyoto, 611-0011, Japan 

Mechanical property changes in single crystal tungsten following 
displacement damage measured by combined laser ultrasonics and 

nano-indentation method

Email: heunlee@wakate.frc.eng.osaka-u.ac.jp

Introduction

Experiment

Results and Discussion

The 6th International Symposium of Advanced Energy Science, Kyoto, Japan, Sep 5-6th, 2016

Instantaneous strain rate from velocity measurements (1-D)

Summary

9 Laser ablation regime improves the 
source signal magnitude.

9 From the frequency analysis (FFT) 
of the velocity signal - longitudinal 
wave speed determined.

9 Instantaneous strain rate can be 
dtermined. 

9 Vary strain rate experimentally by 
(1) laser parameters or (2) Sample 
thickness

Setup 1

Excitation laser (Nd: YAG 1064 nm)
•Pulse FWHM ~15 ns
•Maximum energy ≤ 450 mJ 
•Beam focused to ≤ 1 mm diameter
•Beam Gaussian distribution 

� Short pulsed laser loading coupled with laser ultrasonic method for 
detection of elastic waves generated is planned for use in examining high 
strain rate loading (103-106 s-1)  behavior of W, Fe materials: 

High strain rate loading experiments:
• Validation of method using non-contact lasers performed.

Mechanical properties:
• Good agreement in bulk elastic modulus value between nano-indentation 

measurements and from wave velocity measurements.
• Wave velocity measurements at the exact localized area probed by nano-

indenation is planned using a microscope objective setup.

� Wave excitation and detection possible in 
flexible geometry allowing studies of wave 
propagation studies in surface and bulk

� In-vacuo experiment with ion beam loading 
and heating possible

Some key features of device

Aims and goals

In this study, we aim to examine the mechanical
properties of fusion reactor materials, tungsten (W)
and reduced ferritic/martensitic steel (F82H),
following high strain-rate loading (103 < dH/dt < 106

s-1) using a non-contact method. The strain rates
examined are not expected in present fusion
devices so our study is more fundamental in nature.

The yield stress of BCC metals tends to be more
rate and temperature sensitive in comparison to
other lattice type.
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Setup 2 

Polytec vibrometer 
•He-Ne laser (633.8 nm)
•Surface displacement ±75 nm
•Surface velocity up to 3 m/s
•Bandwidth up to 24 Mhz

Setup 1

Setup 2 

Wave generation 

~ Thermal diffusion
time scale

The goal is to combine the two techniques to
allow for cross comparison and validation of the
non-contact method which is advantageous since
surface preparation is not required.

We focus on establishing the experimental
method of mechanical loading and measuring
strain rates by lasers, as well as collecting basic
data on hardness and modulus of single crystal
tungsten and iron samples using the nano-
indentation technique.

Start by balance of momentum:

Material conservation:

Combining (1) and (2) yields:

1-D wave analysis gives:

Combining (3) and (4) yields:
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� Left figure shows the depth profiles of 
hardness in unirradiated single crystal 
Fe and the unirradiated and irradiated 
areas of single crystal W in (100) and 
(110) orientations.
� For Fe, the (110) orientation is harder 

than the (100) orientation. While for 
unirradiated W, the opposite trend is 
observed despite the larger scatter.
� For W, irradiation hardening is clearly 

observed including an orientation 
dependence. The reason for this 
difference is qualitatively explained by 
the orientation dependent threshold 
energy for displacement damage

� The samples used were single crystal iron 
and tungsten in (100) and (110) 
orientation. One half of the area of W 
samples was damaged using 20 MeV W6+

ions at the IPP tandem laboratory in 
Garching, Germany. The average damage 
rate was (1.5-2) ×10-4 dpa/s (assuming 
Ed=90 eV) and the calculated Bragg peak 
occurs at 1.5 Pm as shown in left figure. 

� The damage profiles were calculated 
using SRIM2013 and SDTRIM.SP. 

Nano-indentation (Kyoto U)
• Agilent Technolgies, Inc. Model Nano 
Indentor G200 
• Berkovich type indentation tip 
• Continuous Scanning Mode (CSM)
• nm oscillation to obtain depth profile 
of nano-hardness
• Typically 12 spots were measured

Nano-indentation measurements

� The average Modulus of elasticity as 
determined from nano-indentation 
measurements show good agreement 
with modulus determined from wave 
velocity measurements. 

� The next goal is to obtain the wave 
velocity measurements at nano-
indentation locations to obtain truly 
local measurements of material elastic 
properties.

図 4何種類かの単結晶タングステンと鉄の
試料に対する深さ方向の硬度を示す。 

Examining the dynamics of He bubble growth  
under irradiation conditions 

29 

(Impact of He-Rich Environment on 
Neutron Irradiated Materials) 

20 nm �20 nm �

•  Electron irradiation creates 
the simplest defect pair – 
an interstitial and vacancy 

D+He implanted 
(off spot) 

D+He implanted 
Electron irradiated 

T = 1000 K T = 1000 K 
L1e2 irradiation is higher than that of e2 irradiation. But the void
growth is delayed because of the delayed steady-state of L1e2

irradiation; therefore, the void size is much smaller than that of
e2 irradiation and LRe2 irradiation, which causes the void swell-
ing to decrease greatly. The details of all these calculations are
given in the SI. Figure 4 (a), (b), (c) and (d) presents the models of
how defect behaviour varies with the irradiation conditions.
In conclusion, SVs introduced by laser irradiation enhance void

nucleation but contribute less to void growth. Subsequent electron
irradiation perturbs the SVs, causing them to contribute to void
growth and to thus increase swelling significantly. SV and interstitial
recombination is greatly enhanced by L1e2 irradiation and acts as
the dominant governing mechanism of the defect behaviour.
Consequently, the degree of swelling due to L1e2 irradiation is less
than that due to e2 irradiation or LRe2 irradiation. Therefore, L1e2

irradiation is shown to depress void swelling substantially in crystal-
line solids.

Methods
The chemical composition of the SUS316L austenite stainless steel used in this study
is shown in Supplementary Table 1. The specimen preparation procedures and laser-
HVEM operations were as previously described16. The irradiated area of specimen
had a thickness of 300–550 nm.

Five different irradiation processes were performed using the laser-HVEM
equipment to investigate the effect of laser irradiation on defect behaviour and void
formation. The experimental procedures are given in Table 1. The central wavelength
of the Nd: YAG laser was 532 nm with a repetition rate of 2 Hz, and pulse duration
was 5–6 ns. The average energy density of the laser beamwasmeasured at 24 mJ/cm2.
The laser beam energy used in this study to introduce defects inside the specimen was
significantly lower than that of the laser-ion dual-beam irradiation process used for
controlling nanoparticle precipitates at the surface of semiconductors30. Laser and
electron irradiations were carried out at 723 K at which both interstitials and
vacancies are thermally mobile. Due to the low diffusion rate of vacancies and the
short laser irradiation time of 10 min (1200 laser pulses), thermal annealing for
90 min at 723 K was carried out following the single laser-beam irradiation, after
which voids were expected to grow and subsequently be clearly visible. Electron
irradiation was performed at 1000 kV, with a damage rate of 23 1023 dpa/s, which is
typical for electron irradiation. During the laser irradiation and thermal annealing

steps, the electron beam intensity for transmission electron microscopy (TEM)
observation was kept as low as possible to avoid any effects of this additional irra-
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2000ES TEM.
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Figure 4 | Diagrams of the defect behaviours under different irradiation conditions. (a) Electron irradiation. FPs are introduced by electron irradiation;
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•  A unique aspect of the DT fusion environment is substantial 
production of gaseous transmutants such as He and H. 

•  How are the growth/re-combination rates of He bubbles 
affected in the presence of He/H/displacement damage? 

図 5白いドットに示されるようなヘリウム
バブルの秩序構造の増加を示す。 

図 6先進材料の弾性定数を特性評価 



料の利用が挙げられる。しかしながら、材料
の性質は材料プロセスにおけるパラメータ
に決定的に依存する。我々は開発されたレー
ザー振動技術を用いて、図 6に示されるよう
に、このような先進材料の弾性定数を特性評
価した。[H.T. Lee et al., Physica Scripta, 
submitted (2017)]. 
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