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研究成果の概要（和文）：析出物／マトリックス界面は点欠陥のシンクとして働くことは知られているが、その構造と
シンク効果の関係は不明な点が多い。本研究では、Cu-Cr系のCr析出物/マトリックス界面や、オーステナイトステンレ
ス鋼の炭化物・シリサイド／マトリックス界面を3次元アトムプローブにより解析し、それらの照射下での点欠陥集合
体の形成挙動から特定の方位関係にある析出物／マトリックス界面が強いニュートラルシンクとして働くことを見出し
た。

研究成果の概要（英文）：It is known that precipitate/matrix interface act as sinks for point defects. Howe
ver, it have not been clarified the relation between structure and sink efficiency of interfaces. In this 
study, we observed the several types of interface such as Cr-precipitate in Cu-Cr system, carbide and sili
side in austenitic stainless steel by three dimensional atom probe. The results of formation behavior of p
oint defects under irradiation shows that semicoherent precipitate/matrix interface, which have specific o
rientation relationships act as neutral sinks.
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１．研究開始当初の背景 
核融合炉材料は、14MeV の中性子照射を
受けることで弾き出し損傷による格子欠陥
が導入される。弾き出しで形成した格子間原
子と原子空孔の多くは転位や界面といった
シンクで再結合し消滅するが、残存した空孔
が集合体を形成し、材料の体積膨張（スエリ
ング）を引き起こす。これら空孔欠陥は、燃
料の水素同位体や核変換 He のトラップサイ
トとなり、プラズマ・壁相互作用にも悪影響
を及ぼすため、その形成を抑制する材料開発
が重要である。 
純金属では、シンクが少なく照射で著しい
スエリングを示すが、ある構造の析出物を分
散することでスエリングを全く示さなくな
る合金系が知られている。例えば、Cu は、
最稠密な fcc 構造のため高速中性子照射下で
空孔集合体のボイドにより大きな体積膨張
（スエリング）を示す。しかし、酸化物分散
強化(ODS)Cu, Cu-Cr-Zr などの微細なナノ
分散粒子・析出物/マトリックス界面がシンク
として存在する場合、100 dpaを超える高照
射量においてもスエリグは 5 %以下に抑制さ
れることが知られている。特に、Cu-Cr-Zr
では殆どスエリングが認められず、何らかの
高強度のシンクの存在が示唆されていた。従
来、この系におけるナノ析出物は立方晶の
Cu5Zrと考えられてきたが、我々の 3次元ア
トムプローブ（3DAP）法を用いた研究によ
り、bcc-Cr析出物に Zrや Fe, Siなど不純物
元素が偏析した特異な構造であることが明
らかになった。この析出物/マトリックスの方
位関係は、最密面 (111)fccと(011)bccが互いに
平行な Nishiyama-Wassermann(N-W)関係
｛ [ ‐ 101]fcc//[ ‐ 1 ‐ 11]bcc ｝ も し く は
Kurdjumov-Sachs(K-S)の方位関係 ｛[‐1‐
12]fcc//[0‐11]bcc｝であり、非整合領域が大部
分を占める一方、周期的に狭い整合領域も持
つような半整合界面である。3DAP観察では、
その半整合界面に優先的に Zr が偏析するこ
とが認められており、その構造とシンク効果
について調べることで点欠陥の消滅に優良
なシンクの構造解明につながることが期待
される。 

 
２．研究の目的 
照射で形成された点欠陥が、シンクに拡散
し消滅するまでの機構解明は、学術的にも核
融合炉材料開発の上でも重要である。これま
で、析出物や分散粒子とマトリックス界面や
粒界は、非整合の場合に最も高いシンク効果
を示すと言われていたが、3DAPを用いた単
原子レベルの偏析の研究により、合金系によ
っては半整合界面でより高いことが見出さ
れた。本研究では、主に Cu-Cr-Zr、Cu-Cr
系の析出物/マトリックス界面構造を制御し
た試料や高速中性子で重照射したオーステ
ナイトステンレス鋼中の照射促進析出物を
対象に、電子線照射その場観察や 3DAP法な
どを用い、点欠陥の析出物／マトリックス界

面シンクにおける点欠陥の反応を詳細に観
察し、界面構造（整合性など）がシンク効果
に与える影響を機構論的に解明することを
目的とする。 

 
３．研究の方法 

Cu-Cr-Zr 合金について、析出物寸法と Zr 
偏析を制御した試料とその比較用の Cu-Cr 
合金について電子線照射その場観察実験を
実施した。試料として、Cu-0.92Cr-0.14Zr 
(wt.%)合金および Cu-0.90Cr (wt.%)合金を
用いた。これらは二段階熱時効（640 ℃, 1 h 
後水焼き入れの後 430 ℃, 3 h 後空冷）を施
した後、Cu-0.92Cr-0.14Zr は 600 ℃，1ｈ、
Cu-0.90Cr 合金は 600 ℃，900 sの過時効に
より析出物寸法を5 nm 以上に粗大化させた
ものを用いた。SUS316L はニラコ社製の
φ0.1 mm線材を 1050 ℃で 3h溶体化処理し
たものを用いた。 
電子線照射その場観察実験は、九州大学超
高圧電子顕微鏡室設置の日本電子社製
JEM-1300NEF を用いて行った。照射条件
は、加速電圧 1250 kV, 損傷速度１×10‐3 
dpa/s 室温 , 100, 200 ℃で実施した。
SUS316Lについては、加速電圧 1250 kV, 損
傷速度 4×10‐3 dpa/s， 400 ℃で実施した。 
オーステナイトステンレス鋼については、

PNC316鋼 (Fe–16Cr–14Ni–2.5Mo–0.25P– 
0.004B–0.1Ti–0.1Nb–0.8Si–0.05C wt.%)を
1080 ℃， 4 min溶体化熱処理したものと、
それを 20%冷間加工（CW）したものを用い
た。照射については、日本原子力研究開発機
構の高速実験炉「常陽」を用い、589 ℃、1.1 
× 1027 n/m2 (E ≧0.1 MeV、計算値)約 56 dpa
の条件で実施した。これらの試料を集束イオ
ンビーム（FIB）によるリフトアウト法で試
料を作製した後、TEM および 3DAP 観察を
行った。 

3DAP観察を行う際には、図１に示すよう
に専用のTEMホルダーを用いて析出物/マト
リックス界面や転位を赤線で示した 3DAP
の測定領域内に含まれるように FIB加工や
3DAP測定の電界蒸発でセクショニングした
後、3DAP観察を行った。 
 

図１ PNC316鋼の 3DAP試料の TEM写真。
赤線で示す領域が 3DAP の視野に相当する。
試料は 589 ℃、1.1 × 1027 n/m2 照射後のも
ので析出物が含まれる。 



４．研究成果 
（１）銅合金では図２に示すように室温から
200 ℃で主に格子間型の転位ループが形成
された。Cu-Cr-Zrでは微細な転位ループがマ
トリックスに核生成したが、Cu-Cr 合金の室
温～200 ℃照射では、転位ループの核生成が
主に一部の特定の析出物／マトリックス界
面で起こることが見出された。この界面で核
生成成長した転位ループは、一次元運動の後、
多くは表面に移動し消滅し、一部のものは別
の析出物／マトリックス界面に捕獲され消
滅するのが観察された。これらの結果は、析
出物／マトリックス界面が強い点欠陥およ
び点欠陥集合体のシンクとして作用してい
る事を示唆している。Cu-Cr 中の Cr 析出物
は、マトリックスと K-S もしくは N-W の方
位関係をとることは知られているが、個々の
析出物寸法や形状によってはシンク効果の
低い界面（ミスフィットが大きい）が形成さ
れることが予測される。その場合、シンク効
果の低い一部の界面領域を転位ループの核
生成サイトにおいて、空孔と格子間原子の拡
散速度の差が十分大きくなる比較的低温で
は、転位ループが形成されたと思われる。照
射温度の上昇とともに空孔の易動度が上昇
し、そうした領域もニュートラルシンクとし
て作用し空孔欠陥集合体の形成が起こらな
いと考えられる。 

図２ 超高圧電子顕微鏡照射その場観察し
たC-CrおよびCu-Cr-Zr合金の内部組織写真。 
 
（２）PNC316 鋼では、直径 200 nm 程度
の球状もしくは棒状の照射誘起析出物が

TEM により観察されたほか、直径 100 nm 
程度のボイドが確認された（図３）。3DAP 測
定においては、2 種類の析出物が認められ、
そ の 一 つ は 、 化 学 組 成 の 大 略 が
Cr4Ti4Ni4Fe2MoC3SiO のカーバイドと同定
された（図４）。この析出粒とマトリックス
との界面では Ni、P といった Fe に対してア
ンダーサイズの溶質原子の偏析が観察され
た。もう一種の析出物は、Fe3Cr2Ni2Mo2Si2 
に 1at%以下の微量の Ti、Nb、C、P が濃化
したものであった（図５）。20 %CW材では、
加工の影響により、平均結晶粒が数 100 nm 
に微細化し、ボイドの寸法は数 10 nm に抑
制されていた。析出物については、
Fe3Cr2Ni2Mo2Si2 と同様のものが観察され
た他、図６に示すカーバイドとシリサイドの
複合析出が認められた。 

図３ PNC316鋼を常陽で 589 ℃、1.1 × 
1027 n/m2 照射後のTEM写真（明視野像）。 

 
図４ (a) PNC316 鋼を常陽で 589 ℃、1.1 
× 1027 n/m2 照射後に 3DAP観察されたカ
ーバイドのアトムマップ。(b) 1次元元素分析
結果。 

図５ (a) PNC316鋼を常陽で 589 ℃、1.1 
× 1027 n/m2 照射後に 3DAP観察されたシ
リサイドのアトムマップ。(b) 1次元元素分析
結果とその領域(c)。 



図６ (a) PNC316 鋼 20%CW 材を常陽で
589 ℃、1.1 × 1027 n/m2 照射後に 3DAP
観察された複合析出物のアトムマップ。(b) 1
次元元素分析結果とその領域(c)。 

 
このような複合析出は、照射初期に析出す
るカーバイドのバイアスシンクに溶質原子
が照射誘起偏析で濃化し、そこを核生成サイ
トとしてシリサイドが析出したと考えられ
る。 

 
（３）オーステナイトステンレス鋼の転位に
対する溶質原子の照射誘起偏析が観察され
た。数個の刃状転位（拡張転位）と 1つの螺
旋転位と思われる転位線への Si の照射誘起
偏析が観察された。図７はその位置関係と方
位関係を示す。 

 
図７ Si のアトムマップ(a)において可視化
された転位。(b)は、拡張した刃状転位(拡張
転位１と３)より{111}面が決定し、それに基
づく方位関係を示す。 
 

fcc 構造でかつ積層欠陥エネルギーの低い
オーステナイトステンレス鋼では、刃状転位
が 2本の部分転位（ショックレーパーシャル）
に分解し、その部分転位に挟まれた領域は積
層欠陥となる。積層欠陥面では、fcc と hcp
の界面が存在し、鈴木効果による溶質偏析が
起こる。図８に拡張転位１を[1 -1 2]方向から
観察した各溶質元素の 2次元濃度分布を示す。
拡張転位では、積層欠陥面に対する溶質偏析
が多い一方、ショックレーパーシャルへの溶
質偏析は少ない傾向が見られた。積層欠陥面
では、厚さ 2 nm程度の偏析領域が認められ、
Si 1 at%, Cr 3 at%, Ni 6 at%程度の濃化が認
められた。また、ショックレーパーシャルに
近い積層欠陥面では偏析量が少なく欠乏領

域がみられた。ショックレーパーシャル近傍
の溶質分布は、蔵元らによる格子間原子クラ
ウディオンの形成エネルギー分布計算結果
と良い一致を示しており、部分転位の応力場
に沿って拡散した溶質が自由エネルギーを
最小化するよう分布した結果と思われる。 
 

図８ (a) PNC316 鋼を常陽で 589 ℃、1.1 
× 1027 n/m2 照射後に 3DAP観察された拡
張転位（刃状転位）の[1 -1 2]方向より見た 2
次元元素濃度マップ。白の点線は積層欠陥に
対応する。 
 
 
図９に螺旋転位の 2次元元素濃度マップの
結果を示す。螺旋転位では、転位芯より 3 nm
程度までの領域で照射誘起偏析による各合
金元素の濃化や欠乏が認められ、Ni 17 at%, 
Si 3 at%の濃化やCrの5 at%の欠乏などが観
察された。これらの転位では、いずれも Si, Ni
などアンダーサイズ原子の照射誘起偏析（濃
化）が認められており、原子サイズ効果に従
った照射誘起偏析と似た偏析挙動を示した。
螺旋転位は静水圧場を持たないが、なんらか
のシンク効果を有ることを示唆している。溶
質が螺旋転位芯に偏析する駆動力について
は今後、その機構の検討が必要である。 

 
 

図９ PNC316鋼を常陽で589 ℃、1.1 × 1027 
n/m2 照射後に 3DAP 観察された螺旋転位の
[1 0 -1]方向より見た2次元元素濃度マップ。
白の点線は転位芯を通るすべり面を示す。 
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