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材料部会セッション 

材料照射研究の次の 10年に向けたアクションプラン 
Action Plan for the Next Decade of Material Irradiation Research 

（2）軽水炉炉内構造材料のミクロ組織観察手法の高度化 

(2) Improvement of Microstructure Observation Method of LWR Core Internal Materials 
＊藤井 克彦 1 
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軽水型発電プラントの炉内構造物材料として使用されるオーステナイトステンレス鋼は、多量の中性子

の照射を受けるとミクロ組織やミクロ組成の変化を生じ、照射誘起応力腐食割れ（IASCC）や靱性の低下

を引き起こす場合があることが知られている。このためステンレス鋼の照射効果を解明することを目的と

して、主として透過型電子顕微鏡（TEM）によるミクロ組織とミクロ組成の評価が行われ、転位ループや

ブラックドット、キャビティ、γ’析出物が形成すること、これらの大きさや数密度は照射温度や損傷速度

等の照射条件により影響を受けることが知られている。また、照射誘起偏析による結晶粒界でのニッケル

（Ni）やシリコン（Si）の濃化やクロム（Cr）の欠乏等に関しても多くの測定がなされ、ステンレス鋼の

照射変化に関するデータベースが構築されている 

アトムプローブトモグラフィー（APT）は、特にナノ組織の定量的評価に有効な手法で、針状に加工し

た試料に強い電界を印加させることにより試料最表面の原子を 1 つ 1 つイオン化脱離する電界蒸発を利用

し、原子レベルの空間分解能で元素を 3 次元マッピングする方法である。従来の元素分析で用いられてき

た TEM/STEM でのエネルギー分散型 X 線分光法（EDX）では、2 次元中で密な原子の偏析しか確認できな

かったものが、APT の導入により 3 次元中で原子の偏析が確認できるようになった。原子力材料研究の分

野では、原子炉圧力容器の照射脆化因子であるナノメートルサイズの溶質原子クラスタの定量評価や 2 相

ステンレス鋼の熱脆化因子であるスピノーダル分解の定量評価等に適用され優れた成果を上げている。近

年、照射ステンレス鋼に対して APT 測定が試みられ、溶質原子クラスタの形成や照射誘起偏析に関して報

告されつつある。このうち、加圧水型原子炉（PWR）で照射されたステンレス鋼に対する APT 測定に関す

る報告は、Etienne らによるバッフルフォーマボルト（15%冷間加工 316 ステンレス鋼、照射温度 360C、

照射量 12 dpa）の分析(1)と Toyama らによる燃料ラッパー板（304 ステンレス鋼、照射温度 300C、照射量

24 dpa）の分析(2, 3)、Fujii らによる炉内計装用フラックスシンブルチューブ（15%冷間加工 316 ステンレス

鋼、照射温度 305～323C、照射量 3～74 dpa）の分析(4) 等ある。Etienne らは、結晶粒内にシリコン（Si）

が濃縮した領域と Ni-Si が濃縮したクラスタが形成していることを報告しており、フランクループや転位へ

の Ni や Si の偏析による形成機構を指摘している。Toyama らは、Ni-Si が濃縮した析出物が TEM で観察さ

れるフランクループの 10 倍の数密度で形成し、一部の析出物はマンガン（Mn）とリン（P）を含むことを

報告している。Fujii らは、Ni-Si クラスタが形成し、直径が 6～10 nm 程度の比較的大きなものと直径が 3

～4 nm の小さなものからなること、高照射量でのみ Mn と P が集積した大きなクラスタが存在することを

報告している。ただし、Ni-Si クラスタは TEM では観察が難しく、また IASCC や脆化へ寄与が不明であり、

より詳細な分析が求められている。さらに、照射ステンレス鋼の APT 測定データの数はまだ少なく、材料

と照射条件も限られており、同じ材料で中性子照射量の異なるいわゆる照射量依存性を直接検討できるデ

ータは少ない。また、炭化物－マトリックスの界面の照射による変化も材料劣化につながると考えられる

が、このような局所領域の 3 次元の組織・組成変化を分析することは従来法では難しく、APT が適用でき

る可能性がある。 
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ただし、APT 測定結果は絶対値を与えるものではなく、アトムマップの構築やクラスタの抽出は研究者

により異なる方法が取られる場合があることには注意を払う必要がある。現在その影響を検討するため、

照射ステンレス鋼に対する国際的なラウンドロビン研究も進行中である(5)。 

また、APT で観察される溶質原子クラスタと TEM で観察される照射損傷組織との関係や硬化への寄与は

よくわかっていない。このため、APT 測定用に針状に加工した試験片を TEM 観察した後、APT 測定を行

い、粒界等をマーカーにして TEM 像とアトムマップを直接比較して、損傷組織とクラスタの関係を明らか

にする取り組みを行われている。 

APT 以外では、球面収差補正装置（CS コレクタ）が搭載された TEM/STEM により EDS の元素マッピン

グの性能が格段に向上してきており、ナノメートルサイズのクラスタの観察も可能になってきている。こ

れにより、損傷組織とクラスタとの関係が解明されることが期待され、APT との組み合わせにより理解が

深まることが期待される。ただし、元素マップの定量的な評価法は確立されてはおらず、APT マップの評

価とともに異なるデータを直接比較する場合には注意を要する。 
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