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研究成果の概要（和文）：Fe-Cr-Ni合金に代表される鉄系3d遷移金属合金は原子炉、核融合炉や素粒子加速器に
おいて重要な構造材料となっている。それらの磁性や結晶構造が過酷照射により変化して構造特性や機能に影響
を与える可能性があるため、その現象の把握と機構解明が重要となる。本研究では、主に(1)Fe-Cr-Niおよび
Fe-Ni合金の高品位薄膜の重イオン照射による結晶構造と磁性の変化、(2)実用フェライト系耐熱鋼およびモデル
合金の高温保持による微細組織と磁性の変化、(3)実用オーステナイト系ステンレス鋼のGaイオン照射による結
晶構造変態、を効果的に調べ、変化挙動とメカニズムの詳細を明らかした。

研究成果の概要（英文）：Iron-based 3d transition metal alloys such as Fe-Cr-Ni are important 
structural materials in fission and fusion reactors, and particle accelerators. Severe irradiation 
causes the change of magnetism and crystal structure, which leads to deteriorate the structural 
properties and material functions. Therefore, it is necessary to know the behaviors and clarify 
their mechanisms. In this study, (1) heavy-ion irradiation effects on the crystal structure and 
magnetism of Fe-Cr-Ni and Fe-Ni high-quality films, (2) thermal-aging effects on the microstructures
 and magnetism of practical ferritic heat-resistant steels and model alloys, (3) Ga ion irradiation 
effects on phase transition of practical austenitic stainless steels, were investigated effectively 
and clarified in details. 

研究分野：材料工学（金属物理学）

キーワード： 照射損傷　磁気特性　構造変態　非破壊評価

  ２版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
Fe-Cr-Ni合金薄膜の系統的な重イオン照射実験を行うことで、ある組成範囲で磁化の増加と結晶構造の変化が生
じることを明らかにし、Fe-Ni合金の変化挙動と相違点から、照射による磁性変化に2つの機構があることを実験
的に見出した。さらにオーステナイト系ステンレス鋼のGaイオン照射実験により、照射面に依存した結晶方位関
係が生じることを見出した。このように照射誘起変態現象に関する新しい知見を得た点で学術的意義がある。鉄
基合金は、照射環境下で使用される機器構造物で広く使用されている。本研究で得た知見は、それらの機器構造
物の安全利用や性能維持を考える上で役立つことから、社会的意義も高い。

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。



 

 

様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
 
１．研究開始当初の背景 

 照射環境下で利用される機器構造物で、種々の鉄基 3d遷移金属合金が使用されている。例え
ばフェライト系の Fe-Cr 合金は核融合炉ブランケット材、オーステナイト系の Fe-Cr-Ni 合金は
各種原子炉の配管材や大強度素粒子加速器の構造材として用いられる。一般にフェライト系の
鉄基合金（体心立方格子:bcc）は強磁性を有する。他方、オーステナイト系の鉄基合金（面心立
方格子:fcc）は非磁性である。しかし、後者の場合でも SUS304 鋼のように冷却や強加工で容易
に結晶構造が変化し、強磁性が生じる場合があることが知られている。それらの合金の磁性や結
晶構造が、機器構造物の使用中に変化すると機能不全や事故が生じ得ることから、磁性と結晶構
造に与える照射効果の解明と対策が重要となる。鉄以外の他元素を少量しか含まない低合金鋼
の磁性研究に関しては、軽水炉圧力容器の安全性研究の観点から、欧州における関連の国際共同
事業の実施などで研究が進んでいる。それに対して、鉄以外の他元素を多く含む鉄基 3d遷移金
属合金の全体を俯瞰した磁性と結晶構造に与える照射効果の研究はこれまでに無い。これらの
背景のもと、本研究では Fe-Cr-Ni系合金（2元合金を含む）を中心に上記課題に取り組む。 
 
２．研究の目的 

 本研究では、過酷照射した鉄基 3d遷移金属の磁気特性と構造変態挙動を系統的に調べ、その
メカニズムを明らかすることを目的としている。その一つの方法として高品質な合金薄膜試料
を作製し、損傷深さは制限されるが系統的な照射実験が容易という利点を持つ重イオン照射を
実施し、照射前後での結晶構造・微細組織と磁気特性の変化について効率的に調べる。並行して
実用バルク材料に対して、高温環境および照射環境下での構造・組織と磁気特性の変化挙動を明
らかにする。 
 
３．研究の方法 

 合金薄膜研究では、超高真空蒸着装置（岩手大装置）を、高品質薄膜を効率的に電子ビーム蒸
着できるように改良し、エピタキシャル薄膜を作製した。重イオン照射はタンデム型加速器（九
州大装置）を利用した。磁気特性評価は主に VSMと研究室自作の BH曲線計測器（いずれも岩
手大装置）を用いて実施した。結晶構造および微細組織の評価には、超高真空蒸着装置に装着し
た RHEED、電解放出型 SEMに装着した EBSDと EDS（岩手大電顕室）、収差補正型 STEM-EDS
（九州大装置）を用いた。Gaイオン照射実験と断面観察用試料の作製では FIB装置（岩手大電
顕室）を活用した。 
 
４．研究成果 

主な成果を 3つにまとめ、以下に示す。 

(1) 合金薄膜の結晶構造と磁性に与える重イオン照射効果 

超高真空中で電子ビーム蒸着により組成の異なる Fe-Cr-Ni および Fe-Ni 合金薄膜を系統的に
作製した。基板温度と下地物質として、①低温（80℃）で MgO(001)、②低温で Cu(001)、③高
温（500℃）でMgO(001)、の 3条件の組み合わせとした。低温成長の試料は、直線駆動シャッタ
ーを用いてMgO基板の半分に Cuバッファ層を 50nm蒸着し、その後全面に Fe-Cr-Niおよび Fe-
Niを 200nm蒸着した。成膜中に RHEED 観察で、結晶成長を観察した。EDS分析により合金薄
膜の組成を確認した。成膜後に小片を切り出し、加速電圧 2.4MeVで Cu2+を室温照射した。損傷
量は SRIM 計算より 0.7dpa と見積もられた。照射前後の結
晶構造と結晶方位を XRD および EBSD で、磁化曲線を 
VSM で調べた。 

EBSD観察により得た Fe-Cr-Ni薄膜の相マップの例を図 1
に示す。MgO上の低温成長では、いずれの組成でも bcc(001)
がエピ成長した(図 1左)。高温成長では、Ni濃度が多くなる
と bcc(001)に加えて、fcc(110)成長が確認された(図 1右)。他
方、Cu 上に成長させた薄膜では EBSD 解析不能点が多く見
られた。これは微細粒の成長を示唆しており、照射研究に適
した高品位膜は作製できなかった。 
次に磁化曲線を測定し比較した結果、成長条件に関わら
ず、Ni量の増加に伴い飽和磁化が減少する傾向が見られた。
その傾向は高温成長試料でより顕著であった。各試料の飽和
磁化から fcc 相の体積率を推定して Ni 当量[1]で整理したと
ころ、高温成長した Ni当量 33%の試料で、fcc相の形成率が

図 1 Fe-Cr-Ni合金薄膜の相マップ 



 

 

0.79に達した。 
高温成長した合金薄膜の試料に対してイオン照射を行った。照射前後の XRDプロファイルを
比較した結果、Fe-Cr-Ni 3 合金では結晶構造の変化は見られなかったが、Fe-29Ni 2 元合金では
fcc相から bcc相への構造変態が確認された。一方、
Fe-Cr-Niおよび Fe-Ni合金とも、ある組成範囲で照射
による飽和磁化の増加現象が確認された。Ni 当量に
対して結果を整理したところ、Fe-Ni、 Fe-Cr-Ni合金
ともにNi当量 29%付近で磁化が増加することがわか
った(図 2)。これまでのインバー合金（Fe-Ni 合金バ
ルク材）の物性研究から、インバー組成付近におい
て、低スピンと高スピンの 2 つの磁気状態（結晶構
造は共に fcc）が存在し得ると報告されている。この
ことを踏まえると、本研究で確認した Fe-15Cr-20Ni
の照射による磁化微増の挙動は、上述の磁気状態の
遷移が関係していると考えられる。他方、Fe-29Niの
磁化増加については、bcc相への構造変態に伴う強磁
性化の効果も関係しており、2つの磁化の増加で機構
が働いていると考えられる。 
 

(2) 実用フェライト系耐熱鋼及びモデル合金の微細組織と磁性 

核融合ブランケット材として期待される F82H 鋼(Fe-8Cr-1.9W-0.2V-0.04Ta-0.09C)の受入材
(AR)および 60%クロス圧延材(CR）と、類似組成の実用フェライト系耐熱鋼（ASME Gr91 およ
び 92）、Fe-Cr2 元合金（10～45Cr）を準備した。それらを真空電気炉で等時焼鈍した（900℃、
10hおよび 100h）。ビッカース硬さ試験、磁気ヒステリシス計測（励磁・検出コイルを巻いたリ
ング状試料を使用）、EBSD観察による組織評価を行った。 
図 3 に実用鋼の硬さの焼鈍温度依存性を示す。硬さは、F82H 鋼の AR・CR 材の両試料とも

600℃焼鈍から減少し、特に CR 材で顕著であった。Gr91, 92 の硬さの焼鈍温度依存性は AR 材
と似た挙動であった。EBSD観察より、F82H鋼 AR材と Gr91、92では 800℃焼鈍後まで焼き戻
しマルテンサイト組織が保たれていたが、CR材では再結晶による粗大な結晶粒の形成が見られ
た。 
図 4 に実用鋼の磁気ヒステリシス計測から得た保
磁力の焼鈍温度依存性を示す。F82H鋼の AR材の保
磁力は 800℃までほとんど変化しないが、900℃焼鈍
で急増した。CR材の保磁力は、焼鈍前では AR材よ
り大きいが、焼鈍初期から減少し 700℃で逆転した。
前者の減少は転位の再配列と回復が、後者の逆転は
再結晶が原因と考えられる。一方、900℃焼鈍による
保磁力の急増は、冷却時の相変態（γ→α）に起因する
と考えられる。Gr91、92 は F82H 鋼 AR 材と同様の
挙動を示した。 
一方、Fe-Cr2 元合金の硬さと磁気ヒステリシス特
性の焼鈍温度依存性については、複雑な挙動が見ら
れた。硬さは 10Crではほとんど変化しないが、20、
30、45Cr の 100h 焼鈍材は 500℃で一度増加した。
さらに 45Cr のみ 100h 焼鈍材では 700℃の焼鈍後
に、硬さが大小と異なる 2つの領域が存在した。EBSD
観察の結果、硬さが増加した 500℃焼鈍材および
700℃, 10h 焼鈍材では、焼鈍前と同じ bcc 相であっ
た。一方、700℃,100h 焼鈍材では σ 相が形成してい
た。状態図を考慮すると 20、30、45Crの 500℃、100h
焼鈍材では α-α’の二相分離が、一方、 45Cr の
700℃,100h焼鈍での硬さの急増は、σ相の形成による
と考えられる。 
磁気特性については、45Cr の保磁力は 500℃で最
大となり、硬さの増加挙動と対応した。一方、20、30Cr
では保磁力と硬さの挙動が対応しなかった。後者の
減少は、硬さと保磁力に及ぼす二相分離の影響機構
が異なることを示唆しており、二相分離に起因する
脆化の非破壊評価に磁気計測を適用する際に注意が
必要である。それに対して 45Crの 700℃焼鈍材では

図 2 照射前後の合金の飽和磁化(室温) 

図 3 F82H, Gr91, 92等時焼鈍材の硬さ 

図 4 F82H, Gr91, 92等時焼鈍材の保磁力 



 

 

保磁力と硬さに相関があり、さらに最大磁束密度の減少が確認され、σ相（非磁性）の形成と対
応していた。このことは磁気計測によるσ脆化評価の有用性を示している。 
その他のモデル合金として、Fe-Cu合金の照射損傷組織の調査を実施した。 
 

(3) 実用オーステナイト系ステンレス鋼の Gaイオン照射と構造変態 

実用オーステナイト系ステンレス鋼（Fe18Cr8Niおよび Fe18Cr8Ni）を固溶化熱処理後に機械
研磨と電解研磨をした。その後、30 kV の Ga イオンを室温照射した。照射量を 0.8～8.0[×1016 
ions/cm2]の間で系統的に変化させた 7条件、照射方向を 2条件（(001)fccと(111)fccに垂直方向）を
組み合わせた合計 14 条件の実験を、１つの多結晶試料を使い、FIB 装置により効率的に実施し
た。SEM-EBSD & EDS、STEM-EDS分析により、試料表面および断面の組織観察と組成分析を
行った。断面観察用試料は Pt/Osを保護層としてコートし、FIB加工による微小サンプリング法
で作製した。Ga注入深さのピークは、SRIM計算より表面から約 10 nmの深さと見積もられた。 
図 5に、照射量が 4.0×1016 ions/cm2以上の照射領域（各 20×20 µm2範囲）の SEM画像と相マ
ップ、結晶方位マップを示す。照射領域で fcc→bcc変態が生じており、変態量は照射量の増加に
従い増加している。同一照射量の場合、(111)fcc照射で変態量が多い傾向が見られる。いずれの照
射方位でも照射量の増加とともに Ga濃度も増加していた。 

(001)fcc照射領域の表面近傍の断面観察の結果、Ga照射領域の表面直下に厚さ約 100nmの帯状
bcc相が見られ、この組織が照射による変態相と推定される。STEM-EDSによる断面組成分析の
結果、Ga濃度は約 10 nmの深さをピークに急激に減少していることを実験的に確認した(図 6)。
従って変態相は高 Ga 濃度の領域だけでなく、低濃
度領域まで深く広がっていることがわかった。 

EBSD測定で得たオイラー角データから fccと bcc
の結晶方位を解析し、最密面（CPP）と最密方向
（CPD）の角度差で整理した。その結果、照射によ
り生じた bcc 相の結晶方位関係は単一でなく幅を持
って分布しており、さらにその分布は照射方向によ
り異なることがわかった。マルテンサイト変態でよ
く知られている NW関係（{111}fcc//{110}bcc、<211>fcc// 
<110>bcc）では等価な 12種の方位関係（バリアント）
が存在する。NW 関係の観点からバリアント解析し
た結果、全 12 バリアント中、(001)fcc照射では 4 種
類、(111)fcc照射では 3種類の特定の方位関係の bcc相
が形成していることを明らかにした（図 7）。 
以上の結果をもとに変態機構について考察を進
める。Fe-Ga2元系状態図において Gaの固溶限は広
く、Ga は bcc 相の安定化元素と考えられることか
ら、Ga 注入による化学的効果が変態の要因として
第一に挙げられる。しかし、変態相が Ga 注入の少
ない領域まで広がっていたことから（図 6）、他の要
因も考慮する必要がある。その第二の要因として応
力効果が挙げられる。Fe-Cr-Ni 合金に Ga を添加す
ると格子定数が増大することが過去の研究で報告
されており、本研究結果でも Ga 注入による応力効
果が Ga 注入の少ない領域まで影響を与え、表面直
下 100nmまで変態した可能性がある。以上 2つの効
果で、本研究で見られた変態挙動が概ね説明できる
が、(001)fccと(111)fccの照射方向による変態量の違い
（後者で大きいこと）が説明できない。先ほど触れ
たように、詳細な方位解析を行った結果、照射面に
より異なるバリアントが形成することが明らかとな
った。ここで、すべりと関係する最密面（CPP）に着
目すると、(001)fcc照射では 4面の CPPが均等に傾斜
しているのに対し、(111)fcc照射では 1面のみ平行と
なっている（図 7）。このことから、(001)fcc照射では
深さ方向に変態が生じてひずみが増加するため、
(111)fcc照射と比較して変態量が少なくなったと考え
られる。 
<引用> 

[1]平山, 小切間, 日本金属学会誌, 34, 1970, 507-510 

図 5 SEM-EBSDにより確認した 
Gaイオン照射による bcc変態相 

図 6 STEM-EDSにより得た試料断面の 
Ga分布。(001)fcc照射。 

図 7 (001)fcc及び(111)fcc照射における 
照射方向と最密面(CPP)の関係 
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