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研究成果の概要（和文）：多量の熱空孔を内包するとされるＦｅ－Ａｌ合金を主な研究対象とし、高温から焼き入れし
た試料のミクロ組織観察および電子線ホログラフィーによる空孔濃度偏析の可視化を試みた。その結果、ある組成域に
おいては従来の相平衡では説明できないミクロ組織の存在が確認されたが、空孔量の変化に伴う内部ポテンシャルの変
化は有意には認められなかった。これは空孔量そのものが非常にわずかであるために検出精度限界以下の内部電位差で
あった、もしくは観察中に電子線によるノックアウトや経時減衰により内在空孔量が減ってしまったためと考えられる
。

研究成果の概要（英文）：For Fe-Al alloys quenched from high temperatures that contain high density of 
thermal vacancies, microstructural observation and visualization of the possible vacancy segregation were 
examined by using an electron holography microscope. As a result, a curious microstructure was observed 
for a certain concentration region, the nature of which cannot be explained within the understandings on 
the existing Fe-Al phase equilibrium. However, possible change of mean inner potential attributed to the 
microsegregation of vacancy was not detected. This is so far believed to be due to its too small signal 
(less than the signal-to-noise ratio) to be detected, a knockout effect due to high-voltage electron 
beam, or an over time decay of vacancy.
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１．研究開始当初の背景 
 鉄アルミナイド（Fe-Al B2 合金）は、Fe
由来の磁性や強度を保持しつつ、優れた耐熱
性や環境耐性（耐腐食性、耐酸化、耐硫化性）、
高温強度等を兼備した低比重金属であり、従
来の構造材料や耐熱材料に代わる省エネル
ギー・廉価材料としてその応用が期待されて
いる。これらの特長に関連して、空孔濃度や
磁性、格子定数が温度や組成の変化に対し複
雑に変化するなど、通常の金属には見られな
い異常現象が複数報告されており、基礎学理
上大きな関心を集めると同時に、応用上の合
金設計を難しくする要因ともなっている。 
 
２．研究の目的 
 そこで本研究では、Fe-Al BCC 合金のミク
ロ 組 織に対 し 原子分 解 能電子 顕 微 鏡
（HAADF-STEM）、ローレンツ顕微鏡、電子線
ホログラフィー法などの先進的なTEMを用い
たその場観察を駆使することにより、空孔濃
度や磁性の異常をダイレクトに探知し、上述
の異常現象の起源について理解の深化を図
ることを目的とした。 
 
３．研究の方法 
 Fe-Al 薄片試料に対し電子線ホログラフ
ィー法により電磁場分布を解析することに
より、 
(i)これまで確認されていなかったB2組織内
での構造・組織変調を電磁気的な相互作用に
よる電子線の位相変化として検出する。 
(ii)得られた電位ポテンシャルの組成変化
から空孔濃度の不連続な組成変化を検出す
る。 
(iii)有意な変化の見られる組成の合金試料
を用意し、HAADF-STEM とエネルギー分散型 X
線分析（EDX）を駆使することで Fe 及び Al
カラムにおける空孔濃度の温度変化・差異を
検出する。 
(iv)得られた結果をもとに、空孔(Va)濃度・
侵入サイトを考慮した、全く新しい Fe-Al-Va
状態図の提案、磁性や格子定数、硬さ、降伏
応力の逆温度依存性等の異常な挙動への考
察を行う。 
 
４．研究成果 
 多量の熱空孔を内包するとされるFe-Al合
金を主な研究対象とし、高温から焼き入れし
た試料のミクロ組織観察および電子線ホロ
グラフィーによる空孔濃度偏析の可視化を
試みた。 
 その結果、ある組成域においては従来の相
平衡では説明できないミクロ組織の存在が
確認された（図１）。この組織に対し電子線
ホログラフィー観察を行い、空孔量の変化に
伴う内部ポテンシャルの変化の検出を試み
たが、有意には認められなかった。これは空
孔量そのものが非常にわずかであるために
検出精度限界以下の内部電位差であった、も
しくは観察中に電子線によるノックアウト

や経時減衰により内在空孔量が減ってしま
ったためと考えられる。一方、EDS により組
成変調を詳細に調査したところ、マトリクス
と第二相（図 1中のドット上の領域）との間
で 1at.%程度の組成差が認められた。しかし
ながらこの相分離は従来の相平衡では説明
できないものであり、空孔を介することによ
って生じる何らかの相分離傾向があること
が示唆される結果であった。 
 この現象については、理論ベースからその
可能性を検証するため、第一原理計算をはじ
めとした熱力学計算に基づき空孔量と相安
定性について引き続き調査している。 
 他方、bcc 構造の Fe-Al 合金系の面白い点
として、原子配列規則度が小さくなるほど磁
性が強くなるという、一般的な磁性体とは逆
の傾向を示す特徴がある。本研究課題におい
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図１．焼き入れ後の Fe-Al 合金の透

過型電子顕微鏡像 

図 2．異なる規則度におけるキュリー温

度の組成依存性 



ては、熱処理を工夫することにより原子配列
規則度を変化させた種々の合金に対し磁性
を測定した。その結果、規則度が変調をきた
す内部欠陥（逆位相境界）を内包する試料に
おいてはキュリー点とみられる磁化の落ち
込みが複数観測された。この結果から、従来
知り得ることのできなかった、熱的に不安定
な不規則状態での磁性を推測することがで
きるようになった（図２）。この結果は、磁
気項の相安定性への寄与が規則度に応じて
違っていることを示唆しており、空孔導入時
にも何らかの磁性の変化を惹起させること
が推測された。 
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