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研究成果の概要（和文）：本研究では放射化した原子力構造材料に対して、電気化学的に制御した腐食を導入で
きる反応槽および３次元的に伝播する界面腐食の構造と化学組成をナノメートルスケールで可視化・定量分析で
きる分析装置群からなる「腐食界面３次元ナノ分析法」を開発した。
そして、所有する中性子照射材に「腐食界面３次元ナノ分析法」を適用し、腐食試験前後の転位ループのサイズ
を1nmの分解能で３次元定量解析し、その分布を腐食割れ先端からの距離で整理することで、照射誘起応力腐食
割れにおける転位ループなどの照射欠陥と粒界腐食との複合的影響の有無を検証し、腐食中の溶質原子クラスタ
ーおよびナノボイドの挙動を３次元空間で定量解析した。

研究成果の概要（英文）：In this study, we developed a "3D nanoanalysis for corrosion interface", 
which consists of a reaction tank that can introduce electrochemically controlled corrosion to 
activated nuclear materials and analytical instruments that can visualize and quantify the strain 
and chemical composition of interface corrosion in nanometer scale. 
The 3D nanoanalysis method was applied to neutron-irradiated materials such as F82H, ODS, 
low-activated steels, then the sizes of dislocation loops before and after corrosion tests were 
quantitatively analyzed in three dimensions with a resolution of 1 nm. The behavior of solute atomic
 clusters and nanovoids during corrosion was quantitatively analyzed in a three-dimensional space.

研究分野： ナノ材料化学

キーワード： 電子顕微鏡　照射欠陥　腐食　転位

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
我々が最近独自開発してきたウィークビーム走査型透過電子顕微鏡（WB-STEM）法の特徴を最大限活かし、「腐
食界面３次元ナノ分析法」を開発することで、原子炉の安全に直結する構造材料の未だ理解されていない腐食機
構を解明することを目的とした。具体的には、カソード分極試験を行い腐食生成物（γ-FeOOH, マグネタイト）
の量や分布を３次元イオンビーム加工（3D-SEM-FIB）を用いた３次元ナノ分析によって評価した。この段階で数
十ナノ～数マイクロの空隙と腐食生成物など、材料内部への腐食界面の侵食可視化し、本研究課題の目的である
ナノスケールの照射欠陥と粒界腐食の複合的影響の確認は達成された。

※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 
照射誘起応力腐食割れ（IASCC：Irradiation Assisted Stress Corrosion Cracking）におい

て比較的小さな因子であった粒界腐食について、材料表面からの進入し内部に蓄積される腐食
生成物（サビ）の影響が無視できなくなってきている。実際に、長い歴史で耐食性が確認されて
きたオーステナイト系ステンレス鋼（SUS304, SUS316L 等）でも、燃料被覆管固定ボルトや炉内
構造物で不導態皮膜内部のサビ成長に起因する腐食割れが報告されてきている。現在、中性子照
射で生じる粒界腐食と他の IASCC 因子との複合的影響について知見を得るための新しい実験手
法が求められている。特に、ナノスケールの照射欠陥と粒界腐食の複合的影響はあるのか？を確
認することが必要である。 
２．研究の目的 
本研究では放射化した原子力構造材料に対して、電気化学的に制御した腐食を導入できる反

応槽および３次元的に伝播する界面腐食の構造と化学組成をナノメートルスケールで可視化・
定量分析できる分析装置群からなる「腐食界面３次元ナノ分析法」を開発する。そして、所有す
る中性子照射材に「腐食界面３次元ナノ分析法」を適用し、腐食試験前後の硬化要因（マトリッ
クス・ダメージ（MD: Matrix Damage）と呼称）のサイズ分布を腐食割れ先端からの距離で整理
することで、転位ループなどの MD と粒界腐食との複合的影響の有無を検証する。さらに、腐食
界面近傍の溶質原子クラスター（SC: Solute Cluster）の酸素組成および空孔クラスター（ナノ
サイズの空隙、ナノボイドと呼称）分布の照射量依存性を定量解析することで、腐食中の SC、
ナノボイドの挙動を解明することを目的とする。 
３．研究の方法 
東北大学金属材料研究所量子エネルギー材料科学国際研究センター（通称：大洗センター）で

は、1969 年設立から十分な放射化試料の取扱に関する知見、および強磁性体鋼および鉄其合金
の微細加工と顕微分析の学術的ノウハウが蓄積されている。申請者（吉田）も 2015 年から様々
な実機原子炉圧力容器鋼（中性子照射材, ～0.2dpa 相当）中の照射欠陥を分析しており、世界
でも他に類を見ない独自のウィークビーム・走査透過電子顕微鏡法（WB-STEM: Weak-Beam 
Scanning Transmission Electron Microscopy）の開発にも成功している（K. Yoshida et al. 
Microscopy 66 (2017) 120, Acta Mater. 155 (2018) 402）。本研究では、同じく強磁性体鉄基
合金の電子顕微鏡観察分野でイオンビーム加工装置（FIB: Focused Ion Beam）と走査電子顕微
鏡（SEM: Scanning Electron Microscopy）を用いた３次元観察において専門領域を切り拓いて
いる研究分担者（嶋田）と協力して、複雑な腐食界面の３次元定量解析を実施する。 
 2019年度には、フェライト系ステンレス（SUS430、未照射材）をモデル試料として、「腐食界
面３次元ナノ分析法」を開発する。この３次元分析法（図 2）では、標準腐食促進試験（SAEJ2334）
後に、カソード分極試験を行い腐食生成物（γ-FeOOH, マグネタイト）の量を測定する。そして、
３次元イオンビーム加工（3D-SEM-FIB）を用いた３次元ナノ分析によって、材料内部への腐食界
面の侵食を評価する。この段階で数十ナノ～数マイクロの空隙と腐食生成物は３次元空間で描
画され空孔率やサイズ分布が定量解析される。同時に、腐食割れ先端位置からのサンプリングか
ら TEM 試料を作製し、腐食界面近傍の転位ループやナノボイドの分布と転位ループ-酸化物複合
体の有無を 1nm の空間分解能で定量解析する。初年度に取り扱う未照射のモデル試料中には転
位ループが存在しないため、図 1 中に図示されるすべり面など偶発的に存在する転位界面（D. 
Kuhlmann-Wilsdorf et al. Scr. Metall. Mater. 25 (1991) 1557）や転位組織が腐食割れに及
ぼす影響について明らかにする。 
 2020-2021 年度には、東北大学金属材料研究所永井康介教授の協力で、原子炉圧力容器鋼
（A533B、未照射および中性子照射材）に確立した「腐食界面３次元ナノ分析法を適用」する（図
1）。我々の研究グループでは、同一の試料部位から TEM 試料と一緒に３次元アトムプローブ測定
（3D-AP: 3D Atom-Probe）用の針試料を作製する技術を有しており、腐食界面近傍の溶質原子ク
ラスター（SC）の酸素組成やその分布を問題なく３次元定量解析できるといえる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
４．研究成果 

図１：「腐食界面３次元ナノ分析法」の概要および役割分担 



本研究では放射化した原子力構造材料に対して、電気化学的に制御した腐食を導入できる反
応槽および３次元的に伝播する界面腐食の構造と化学組成をナノメー トルスケールで可視化・
定量分析できる分析装置群からなる「腐食界面３次元ナノ分析法」を開発する。そして、所有す
る中性子照射材に「腐食界面３次元ナノ分析法」を適用し、腐食試験前後の転位ループのサイズ
を 1nmの分解能で３次元定量解析し、その分布を腐食割れ先端からの距離で整理することで、照
射誘起応 力腐食割れにおける転位ループなどの照射欠陥と粒界腐食との複合的影響の有無を検
証する。さらに、腐食界面近傍の溶質原子クラスターの酸素組成および空孔 クラスター分布の
照射量依存性を定量解析することで、腐食中の SC、ナノボイドの挙動を３次元空間で定量解析
することを目的とする。 本年度は、フェライト系ステンレス（SUS430、未照射材）をモデル試
料として、「腐食界面３次元ナノ分析法」を開発した。そして、３次元イオンビーム加工 （3D-
SEM-FIB）を用いた３次元ナノ分析を確立し、材料内部への腐食界面の侵食を評価した。数十ナ
ノ～数マイクロの空隙と腐食生成物は３次元空間で描画され 空孔率やサイズ分布が定量解析さ
れた。未照射のモデル試料中のすべり面など偶発的に存在する転位組織が腐食割れに及ぼす影
響について明らかにした。計画通りに電気化学的に制御した腐食を導入できる反応槽を製作し、
また、マルチスケールの３次元電子顕微鏡法を確立することができた。放射性同位体および核燃
料物質を取り扱える東北大学の共同利用施設内に設置したため、英国・ベルギー・中国など海外
との共同研究も進み、2019年度は 9 件の原著論文が発表できた。 
 
図２には、欧州 PWR の溶接材監視試験片(Low-Cu

材、照射温度：283-288 ℃、中性子照射量：1.2×1024 
n/m2)にビッカース硬さ試験(荷重 0.1-5 N)によっ
て歪み・応力を印可した。歪みを含む領域から TEM
試料の３次元ナノ分析を示す。押し込み深さは独自
の Python コードを作成で位置合わせを行い定量し
た（図 1(a)）。断面の EBSD測定を行い結晶粒の微細
化や残留ひずみの分布を確認した(図 1(b))。ビッ
カース圧痕から FIBを用いて薄膜試料を作製し WB-
STEM転位組織観察を行った(図 1(c-d))。その結果、
照射欠陥である微小な転位ループに加えて、転位や
転位ネットワーク（不均一塑性変形帯）が多くなる
ことが分かった。 
 
2020 度は、暴風災害によって利用施設の放射

線管理区域が停止する等の実験計画上の遅延要
因が発生したが、オンライン上でできるモデル
シミュレーションや非放射化試料での実験を積
極的にすすめ、本年度は 7 件の原著論文が発表
できた。フェライト系ステンレス（SUS430）に中
性子照射するための海外炉利用照射の準備を行
った。並行して、フェライト系合金鋼の中性子照
射材に本課題で開発した「腐食界面３次元ナノ
分析法」を適用し、炭化物や粒界の影響を３次元
空間で定量解析した。 
2021 年 1月に放射性同位体を取り扱える施設が
再開してからの集中的な実験遂行で計画通りに、
複数の実用鉄鋼材料（腐食済み、中性子照射材）
のマルチスケール３次元電子顕微鏡分析を行い、
図２に示すように本研究課題の目標であった腐
食界面直下の不均一塑性変形帯を捉えることに
成功した。最終年度は、低放射化フェライト鋼
（F82H 鋼）および Fe-Cr 系酸化物分散強化鋼
(ODS)の中性子照射材中の酸化物や粒界および
転位組織を定量解析することに成功した。また
酸化物分散強化銅合金の焼鈍実験にも本研究成
果を活用した（図４）。 
その結果、本基盤研究課題（19K05323）によって、腐食界面のみならず複雑な組織を有する様々
な先端原子力材料（低放射化フェライト鋼や ODS 鋼、ODS銅合金など）の微細組織が従来よりも
正確に分析できるようになり、国内外の研究者と協力して 25件の原著論文（うち 8 件の国際共
著論文）を発表した。 
 

図 ２：監視試験片の３次元ナノ分析法 

図 ３：不均一塑性変形帯の顕微分析 

図 ４：酸化物分散強化銅合金の焼鈍実験 
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