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イオン照射下引張応力ステージの開発と照射脆化に及ぼす
応力影響の研究

Development of a Tensile Testing Device under Ion Irradiation and Study on Effect of 
Stress on Radiation Embrittlement

要約　照射脆化に対する外部応力の影響に関し照射によるミクロ組織変化に着目した研究はほと
んど見当たらない．本研究では，照射脆化に及ぼす外部応力の影響を確認することを目的に，曲
げ応力を付与した試験片に京都大学エネルギー理工学研究所のイオン照射施設（DuET 施設）を
使って Fe イオン照射実験を行った．また，DuET 施設で使用可能な負荷応力レベルと温度を高
精度に制御できるイオン照射下引張応力ステージを開発し，外部応力の影響を継続して研究して
いる．本報告では，曲げ応力下照射実験で確認された照射硬化とミクロ組織変化に対する外部応
力の影響を示すとともに，開発したイオン照射下引張応力ステージの詳細とこれまでに得られた
データを示した．これまでの実験から，耐力以下の応力下で照射した場合では応力の増加に伴い
硬化量が減少することが明らかになり，その原因として外部応力が溶質原子クラスタの形成・成
長を抑制することにより照射硬化が小さくなることが考えられた．

キーワード	� 原子炉容器鋼，照射脆化，照射硬化，イオン照射，アトムプローブ分析，TEM 観察，溶質原
子クラスタ，転位ループ

Abstract		  Relatively little attention has been paid to the simultaneous effects of radiation 
and stress on microstructural evolution related to radiation embrittlement of reactor pressure 
vessel steels. In the present study, Fe ion irradiation experiments were carried out for bent 
specimens of A533B steel using the tandem ion accelerator in the Dual-Beam Facility for 
Energy Science and Technology （the DuET facility） at Kyoto University to characterize 
hardening and microstructure evolution in reactor pressure vessel steels under irradiation and 
stress. A tensile testing device under ion irradiation for the DuET facility was developed and 
the study on effect of stress on radiation embrittlement was started using the tensile testing 
device. The present paper showed the dependence of the external stress on the irradiation 
hardening and the influence of the external stress on the microstructure evolution appeared 
by the irradiation experiments for the bent specimens, and introduced the detail of the tensile 
testing device under ion irradiation. From the obtained results, the radiation-induced hardening 
decreased with increasing stress to the yield strength, and application of tensile stress would 
control hardening by suppressing the solute cluster nucleation and growth.

Keywords	� reactor pressure vessel steels, radiation embrittlement, radiation hardening, ion irradiation, 
atom probe analysis, TEM observation, solute cluster, dislocation loop.
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1.　はじめに

　軽水型発電用原子炉の原子炉容器鋼の照射脆化は
重要な高経年化事象の一つである．このため，非常
に多くの研究が行われ，延性 - 脆性遷移温度の上昇

や上部棚エネルギーの低下に関するデータの蓄積と
これを用いた現象論的な脆化予測式の改良が行われ
てきた（1）～（5）．また，脆化因子の実体が次第に明ら
かになるにつれ，物理学的な脆化機構に立脚したよ
り精度の高い予測式の開発が求められ，脆化予測モ
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デルと予測式が提案される（6）とともに，原子炉容器
鋼 の 中 性 子 照 射 脆 化 予 測 に 関 す る 国 内 規 格

（JEAC4201）へも反映されている（7）．
　現在，照射脆化は，原子炉容器に使用されている
A533B 鋼等の低合金鋼の場合，ナノメートル・ス
ケールの極めて微細な材料変化，例えば銅（Cu）リッ
チクラスタの形成や，マンガン（Mn）とニッケル

（Ni），シリコン（Si）が集積したクラスタの形成，
マトリックス損傷の形成，リン等の不純物の粒界へ
の偏析等に起因すると考えられている（8）（9）．このた
め，最新の分析手法である高分解能透過型電子顕微
鏡（high　 resolution 　transmission 　electron 
microscope, HR-TEM）， 小 角 中 性 子 散 乱（small 
angle neutron scattering, SANS）， 陽 電 子 消 滅

（positron annihilation, PA），3 次元アトムプローブ
（three dimensional atom probe, 3DAP），オージェ電
子分光分析（Auger electron spectroscopy, AES）等
を用いて研究が行われている（10）～（19）．通常，照射実
験に供される材料は外力の影響を受けない状況で照
射場に置かれる．そのため，実機の監視試験片や研
究炉等で照射された材料を用いたこれまでの研究で
得られた知見は，いわゆる応力フリーの状態のもの
といえる．
　現実には，構造材料は，ほとんどの場合，様々な
種類の外力（応力）の影響下で使用される．このよ
うな応力下での照射挙動は応力を与えない場合にお
ける挙動と異なる場合があることが知られており，
代表的な事象にボイドスエリングや照射下クリープ
が挙げられる．このため，中性子照射されたオース
テナイト系ステンレス鋼のミクロ組織に対する応力
の影響がボイドスエリングや照射下クリープを理解
するために研究されている（20）～（22）．照射損傷に対
する外部応力の影響に関する研究は，圧力管を用い
た炉内照射試験（21）や超高圧電子顕微鏡内での引張
応力下の照射試験（23）（24），軽イオンや重イオンによ
る引張応力下の照射試験（25）～（28）により行われてき
た．これらの研究から引張応力の付与がミクロ組織
発達に影響してボイドスエリングや照射下クリープ
を促進することが明らかになっている．
　原子炉容器鋼の照射脆化に及ぼす応力の影響につ
いては，1960 年代に延性 - 脆性遷移温度の上昇に対
する影響を調べた幾つかの報告がある（29）～（31）．
Nichols と Harries（29）により行われた予ひずみを与
えた原子炉容器鋼試料を中性子照射した結果では明
確な予ひずみの効果は認められていない．これに対

して，Reynolds（30）は耐力の 20% の一定応力を付与
した状態で A302-B 鋼を照射し応力の効果が認めら
れたことを報告している．また，HawthorneとLoss（31）

によれば耐力の 80% の応力下で A350-LF1 鋼の鍛
造材と A302-B 鋼の母材を照射しても明確な応力の
効果は認められないことが報告されている．応力の
影響が認められた場合でもその効果が小さいこと
や，供用中に原子炉容器に作用する外力は主として
内圧に起因すると仮定すれば耐力の約 20% 程度の
比較的小さな値が想定されるために，応力の影響は
小さいと考えられてきた．ただし，照射脆化を引き
起こすナノメートル・スケールの極めて微細な材料
変化に対する応力の効果を，先に示した最新の分析
手法で直接調べた研究はない．
　そこで，照射脆化に及ぼす外部応力の影響を確認
することを目的に，曲げ応力を付与した試験片に京
都大学エネルギー理工学研究所のイオン照射施設

（DuET 施設）で Fe イオン照射実験を行った（32）．
また，DuET 施設で使用可能な負荷応力レベルと温
度を高精度に制御できるイオン照射下引張応力ス
テージを開発し，外部応力の影響の研究に着手して
いる．本報告では，曲げ応力下照射実験で確認され
た照射硬化とミクロ組織変化に対する外部応力の影
響を示すとともに，開発したイオン照射下引張応力
ステージの詳細とこれを用いてこれまでに得られた
データを報告する．

2.　 曲げ応力下での照射脆化に及ぼす応力
の影響

2.1　実験方法

2.1.1　供試材

　供試材として Cu 含有量が 0.16 wt% の A533B 鋼
材を用いた．化学組成を表 1 に示す．290℃での耐
力は 570 MPa である．なお，この材料では，これ
までの研究から，中性子照射や電子線照射，重イオ
ン照射により非常に微細な溶質元素クラスタと転位
ループが形成されることが確認されている（33）～（37）．

表 1　A533B 鋼の化学組成（wt%）

C Si Mn P Ni Cr Mo Cu Fe

0.18 0.29 1.45 0.011 0.55 0.11 0.50 0.16 Balance
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2.1.2　曲げ応力下照射ステージ

　材料に応力を付与する方法の一つに曲げがある．
この方法は，実際の応力状態が不明確であることや，
照射中の応力緩和が懸念されるという欠点もある
が，比較的簡便に従来の照射ステージを流用して実
験が可能である．このため，応力効果を確認するた
めの試験として曲げ応力下でのイオン照射試験を実
施した．
　図 1 に平板曲げの例を示した．板厚を h とし，板
の中央面（中立面）を z 座標の z = 0 にとり，板の
変形前後で以下の仮定：（1）変形前に板の中央面に
垂直な平面は変形後も垂直を保つ，（2）中央面は板
の変形後もひずみ 0 を保つ，（3）板の面に垂直方向
の垂直応力は他の応力と比較して十分小さい，が成
り立つとすると，z = z での x 方向の垂直ひずみ ε x 
は，

で表わされる．また，σz = 0 であるから，フックの
法則より

と表される．ここで，ν はポアソン比であり，E は
ヤング率である．ここで，長方形板を円筒形に曲げ
る場合には，ε y = 0 であるから，σy = νσx となる．
したがって，

より

となる．
　数MeVのエネルギーの重イオン照射においては，
表面から数 μm の深さまでの領域のみが損傷を受け
るとともに，その領域が試験対象領域となる．試料
の厚さが損傷領域の深さに比べて十分に厚い場合に
は，最外面での σx が負荷応力となる．この場合には，
z は板厚 t を用いて z = t/2 で表わされる．すなわち，

により応力が表され，板厚 t と曲率半径ρを組み合
わせることで負荷応力をコントロールすることがで
きる．
　DuET 施設においては，外径φ35 mm の照射ス
テージ（赤外線加熱ホルダー）が使用される．今回
はこのホルダーに取り付け可能な曲げ照射冶具を設
計・製作した．図 2 に作製した曲げ応力下照射ステー
ジの外観を示す．取り付けられている試験片の大き
さは 5×16 mm であり，同時に 3 枚の試験片の照
射が可能である．

　試験片を固定する面は曲率半径 ρ = 50 mm の凸
形状であり，先に示した表面の曲げ応力と板厚 t と
曲 率 半 径 ρ の 関 係 か ら， 板 厚 t（mm） と 応 力
σ （MPa）には以下の関係が成り立つ．

　　　t ＝ 4.5×10－4・σ

ここでは，低合金鋼に対する一般的な値として ν = 
0.33，E = 200 GPa を用いた．

図 1　薄板の曲げ応力

試験片

曲率半径 ρ = 50mm

図 2　曲げ照射ステージの外観
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2.1.3　曲げ応力下でのイオン照射実験

　室温で曲げ照射冶具に試験片を取り付ける際の応
力が 250 MPa，500 MPa，750 MPa になるように
板厚を調整した 3 枚の試験片を照射した．板厚はそ
れぞれ 0.11, 0.22, 0.33 mm である．なお，板厚の調
整は湿式の機械研磨により行い，照射面はコロイダ
ルシリカを用いて鏡面研磨の後，化学研磨で最終表
面処理した．
　イオン照射には，6.4 MeV の Fe3+ イオンを用い
た．照射温度は 290℃であり，深さ 600 nm での損
傷速度を 1×10－4 dpa/s として照射量 1 dpa まで照
射した．なお，損傷量の計算には SRIM2006 を用
い（38），純鉄を仮定してはじき出しエネルギーを Ed 
= 40 eV とした．なお，600 nm の深さ位置での注
入 Fe イオンの量は最大 0.001 at% であり，無視で
きる量であった．
　試料温度は赤外線放射温度計により計測した．図
3 に試験片表面温度の測定例を示した．試験片全体
でほぼ均一な輻射があり，均一な温度分布であるこ
とが分かる．また，+ マークで示した点が温度の測
定点であり，4 点の平均値を温度として記録した．
また，損傷速度はイオンビーム量を 30 分間隔で測
定して評価した．

2.1.4　試験

（1）硬さ測定
　硬さは，超微小硬さ測定機（ELIONIX ENT1100）
を用い，ナノインデンテーションにより室温で測定
した．6.4 MeV の Fe イオン照射では，損傷深さは

1500 nm である．超微小硬さ測定では押し込み深さ
の 4 倍の深さ領域が塑性変形し，この領域の硬さの
平均値を測定する（39）．今回の測定では押し込み深
さを 300 nm とすることで損傷領域（深さ 1500 
nm）のみの硬さを測定した．硬さは最大荷重と最
大押し込み深さから計算した．なお，測定は各試料
に対して 40 点以上行った．また，応力なしあるい
は応力を 500MPa および 750MPa 負荷した状態で
290℃で 10,000 秒真空中に保持した未照射の試料に
ついても，イオン照射期間中の熱時効による影響を
調べるために硬さ測定を実施した．

（2）XRD 応力測定
　曲げ応力を用いて応力の効果を調べる場合，イオ
ン照射中の応力緩和を明らかにする必要がある．こ
のため，イオン照射前後で X 線回折（XRD）応力
測定を行い，イオン照射による応力緩和の程度を調
べた．XRD 応力測定装置（Rigaku Model MSF-3 M）
を用いて，曲げ応力下照射ステージに試料を取り付
けた状態で測定した．30kV の Cr-Kα線を X 線源と
し，測定はθ－2θ法により室温，大気中で行った．
測定領域は試料中央部の 2×2 mm の領域とした．

（3）TEM 観察
　TEM 観察は，応力なし照射材および 500MPa の応
力を負荷した照射材（以下 500MPa 照射材と記す）
を対象として，加速電圧300kVのFE-TEM（HITACHI 
HF-3000）を用いて行った．試料は，FIB 加工装置

（HITACHI FB-2000A）を用いて作製した．FIB の
マイクロサンプリング機構を用いて微小サンプル

（20×20×10µm）を切り出した後，Mo 製の TEM
観察用メッシュに固定した．次に，表面から 600 
nm の深さを薄膜に加工した．なお，FIB 加工に伴
い薄膜表面に形成される加工層は極低エネルギー
Ar イオンスパッタリング装置（日本フィジテック 
GENTLE MILL Model IV5）により 1 kV と 150 V
の電圧条件でスパッタリングを行い除去した．転位
ループ等のミクロ組織観察には，通常の明視野観察
と Weak-beam 法（40）による暗視野観察を用いた．

（4）3DAP 測定
　3DAP 分析は，応力なし照射材および 500MPa 照
射材を対象として，（独）物質・材料研究機構のレー
ザーパルス誘起型の位置敏感型 3 次元アトムプロー
ブを使用して実施した．分析は試料温度50 Kで行っ

図 3　赤外線放射温度計による試験片表面温度の測定例
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た．イオン照射材の試料については，表面近傍に限
定される損傷領域を分析する必要があるため，集束
イオンビーム（focused ion beam, FIB）加工装置

（HITACHI FB-2000A および FB-2100）を用いて試
験片を作製した．FIB のマイクロサンプリング機構
を用いて微小サンプル（2×2×20µm）を切り出し
た後，アトムプローブ測定用の試料ホルダーに固定
し，FIB の任意形状加工機構を用いて表面から 600 
nm の深さが針先端の分析領域になるように加工し
た．なお，各試料について 1×10 6 原子以上を測定し，
原子マップを作成した．なお，イオンを質量分析し
て検出するアトムプローブ分析では同一質量数の同
位体を分離できない．このため，Fe-58 と分離でき
ない Ni-58 については，主要成分の Fe 元素のバッ
クグラウンドを多く含むため，今回の Ni の評価に
使用しなかった．

2.2　結果および考察

2.2.1　硬さ測定

　硬さの測定結果を図 4 に示した．照射によりピー
クを示す硬さの値が 100 程度増加するとともに，分
布が未照射に比べて広がる傾向があり，いずれの応
力負荷条件でも照射硬化が生じていることが確認さ
れた．1dpa までの照射材の硬さの平均値を負荷応
力値で整理した結果を図 5 に示す．負荷応力の増加

に伴い硬さは減少する傾向が認められたが，耐力以
上の負荷応力では硬さは増加した．一方，イオン照
射を伴わない場合には顕著な硬さの変化は認められ
なかった．耐力以下では加工硬化を生じないため，
今回の 1/2 耐力と耐力相当の負荷応力での硬さの違
いは，応力負荷条件下での照射では照射硬化が抑制
されたと考えられた．ただし，750MPa 応力負荷材
ではイオン照射を伴わない場合でも僅かな硬さの増
加が見られ，加工硬化によるものと考えられる．こ
の結果から，照射下での耐力の 1.5 倍相当の応力負
荷での硬さの増加は加工効果が一因と考えられた．

2.2.2　XRD応力測定

　図 6 にイオン照射前後の応力の変化を示した．イ

図４　曲げ応力下照射による硬さ変化

図 5　応力による硬さの変化

図 6　イオン照射前後の応力の変化
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オン照射の前と後に測定した応力に差はなく，照射
中に有意な応力緩和は生じておらず，照射期間中に
引張応力が作用していたことが確認された．なお，
応力の計算値 750MPa の試料で測定値が計算値よ
り著しく小さいのは，耐力を超えて塑性変形したた
めである．

2.2.3　TEM観察

　図 7 に応力なし照射材と 500MPa 照射材を TEM
観察した結果を示した．電子ビームの入射方向は

［011］であり，回析ベクトル g は 011 である．とも
に黒い点状のコントラストで示された転位ループが
観察される．解析の結果，観察された転位ループの
バーガース・ベクトルは <100> と同定された．転
位ループのサイズ分布，平均直径，数密度を図 8 に
示した．応力負荷条件下では転位ループのサイズは
大きくなるが，数密度は減少する傾向が得られた．
この結果から，応力は転位ループの成長を促進する
が形成は抑制する効果があると考えられる．
　観察された転位ループによる硬化を Orowan モ
デルにより検討した．転位ループ形成による硬化量
Δσmd は次式で与えられる．
　　　Δσmd ＝ αGb
ここで，N は転位ループの数密度，d は転位ループ
の平均直径，G は Fe マトリックスのせん断係数，
b はバーガース・ベクトルの大きさ，α は欠陥の種
類により異なる定数である．本検討では，微細な転
位ループに対して一般的に用いられる G = 49 GPa， 
b = 0.25 nm，α = 0.4 を用いた．観察された転位ルー
プの数密度と平均直径より計算した硬化量を表 2 に
示した．耐力（Δσy）とビッカース硬さ（ΔHV）の
換算は Δσy = k･ΔHV，k = 3.6 で行い，ビッカース
硬さとナノインデンテーション硬さ（ΔH）は ΔHV 

=α（P）･ΔH，α（P）= 0.55 で行った．転位ループによ
る硬化量は測定値の 30% 程度であり，観察された
転位ループのみでは硬化を説明できないことが確認
された．その他の硬化因子として，溶質クラスタや
観察限度以下の大きさの極めて微細な転位ループ等
の照射欠陥が想定される．

2.2.4　3DAP測定

　3DAP で測定した応力なし照射材と 500MPa 照射
材の原子マップを図 9 に示した．Si-Mn-Ni が集積
した溶質クラスタが形成されていることが観察され
た．応力なし照射材でも同様なクラスタが観察され
た．図 10 にクラスタのサイズ分布，平均直径，数
密度，体積率を比較して示した．応力下ではクラス
タの大きさは小さく，密度も減少する傾向が確認さ

図 7　TEM 観察結果．
（a）応力なし照射材，（b）500MPa 照射材

図 8　転位ループのサイズ分布，平均直径，数密度

表 2　観察された転位ループによる硬化量
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れた．この結果から，応力は溶質クラスタの成長を
抑制するとともに生成も抑制することが考えられ
た．
　転位ループと比較すると，直径は同程度であるが，
数密度は溶質クラスタが 40 倍程度大きい．転位ルー
プの形成による硬化を検討した Orowan モデルで
溶質クラスタの形成による硬化量を α = 0.4 と転位
ループと同じ硬化係数を仮定して計算すると，応力
なし照射材は 444MPa，500MPa 照射材は 353MPa，

750MPa 照射材は 346MPa であり，転位ループから
計算された応力なし照射材の 81MPa，500MPa 照
射材の 72MPa に比べて大きい．これより，溶質ク
ラスタが硬化の主要因であることが確認された．一
般に硬化量と良い相関が認められている溶質クラス
タの体積率は，応力なし照射材では 0.016，500MPa
照射材では 0.007 であり，ナノインデンテーション
硬さの増加と良い相関が認められた．

図 9　応力なし照射材と 500MPa 照射材の原子マップ

図 10　クラスタのサイズ分布，平均直径，数密度，体積率
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2.2.5　曲げ応力下照射の影響

　曲げ応力を付与した低合金鋼を Fe イオン照射し
て照射硬化とミクロ組織変化に対する応力下照射の
基礎的影響を調べた結果，耐力以下の応力レベルの
違いで，照射硬化量に違いが生じることが認められ
た．TEM 観察の結果，応力なし照射材，500MPa
照射材でともに転位ループが観察され，そのサイズ
は応力下で大きくなり密度は減少する傾向が確認さ
れた．また，3DAP 分析の結果，Si-Mn-Ni が集積
した溶質クラスタの形成が確認された．応力下照射
でクラスタのサイズと密度が小さくなる傾向が認め
られ，クラスタの体積率も減少した．ただし，形成
したクラスタの組成は Fe-（3-5）Mn-（5-6）Ni-（7-11）
Si-（0.3-0.8）Cu であり，応力による明確な違いは認
められなかった．応力下照射でクラスタの形成・成
長が抑制されることを示した結果は硬さの測定結果
と一致しており，応力下照射ではミクロ組織変化が
抑制され硬化量が減少する可能性が示唆された．

3.　 引張応力下での照射脆化に及ぼす応力
の影響

3.1　イオン照射下引張応力ステージ

　京都大学イオン照射設備 DuET で使用可能なイ
オン照射下引張応力ステージを開発した．図 11 に
ステージの外観写真を示した．小型引張試験片の引
張軸は鉛直方向に対して垂直となる．加熱部のヒー
タユニットについては，変形部の照射温度を均一に
保つために，試料に直接接触させる方式を採用して
いる．加熱部については，ヒーター部に取り付けた
熱電対によって温度を制御する．また，試料にスポッ
ト溶接したＫ熱電対により試料温度の計測が可能に
なっている．また，照射領域表面を DuET 施設に
既設のサーモグラフィによって常時監視することを
可能とするレイアウトとなっている．また，引張試
験時の荷重と変位は随時計測され，荷重一定試験や，
変位速度一定試験を行うことが可能な仕様となって
いる．
　引張試験装置としてのスペックは，最高試料温度
は 500℃，ロードセルで測定可能な最大荷重は 2kN
であり，引張速度の設定範囲は 0.02 ～ 10 µm/sec
である．図 12 に小型引張試験片の形状を示した．
ゲージ部の寸法は長さ 10 mm，幅 2 mm，厚さ 1 mm

（a）引張応力下照射ステージの概観

図 11　イオン照射下引張応力ステージの外観

（b）引張試験部の構成

図 12　小型引張試験片の形状（単位 mm）
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であり，試験片の固定や温度制御用のヒーターの取
り付けのために比較的複雑な形状を有する．

3.2　実験方法

3.2.1　供試材

　低合金鋼（0.16%Cu 材）と Fe-0.6wt%Cu モデル
合金を供試材として用いた．低合金鋼は表 1 に化学
組成を示した材料と同じものである．室温での耐力
は低合金鋼が約 500 MPa であり，Fe-0.6wt%Cu 合
金が約 115 MPa である．これらの材料から，図 12
に示した小型引張試験片を作製し，照射面はコロイ
ダルシリカで鏡面研磨の後，フッ酸による化学研磨
を施して最終処理した．

3.2.2　引張応力下照射実験

　3.1 項で述べた引張応力ステージを用いて，京都
大学エネルギー理工学研究所 DuET 施設でイオン
照射実験を行った．1.7MV タンデム加速器によっ
て加速された 6.4MeV の Fe3+ イオンビームによっ
て，DuMIS と呼ばれる照射チャンバー内に設置し
た引張応力ステージ上の引張試料のゲージ部を中心
に照射試験を行った．損傷速度はビーム量を 30 分
間隔で測定して記録した．照射量は，SRIM 計算コー
ドより求め，表面から 600nm の深さで 1dpa，損傷
速度は 1×10－4dpa/s とした．
　照射温度は，290±10℃および室温であり，試料
各部の温度はサーモグラフィによって計測した．図
13 に照射時の温度履歴と負荷履歴の例を示す．
290℃での照射は，ゲージ部の照射温度を均一に保
つように，試料にヒータユニットを背面から直接接
触させて照射温度を一定に保持した．室温での照射
は，ヒータユニットを作動させずに行った．途中ビー
ムチェック時の変動はあるものの，50℃以下での照
射が実施されている．
　引張試験時の荷重と変位は随時計測される．本研
究では，照射時の荷重を耐力の 50% となるように
制御した引張応力下イオン照射実験を行った．

3.2.3　ナノインデンテーション試験

　照射前後の強度特性変化を調べるために，ナノイ
ンデンテーション試験を行った．ナノインデンテー
ション試験には，京都大学エネルギー理工学研究所
に設置されている Agilent Technologies 社製 Nano-
Indenter G200（以降 G200）を用いた．G200 の特
徴は，通常の超微小押込試験装置で用いられる除荷
弾 性 法 に 加 え て， 連 続 剛 性 測 定（Continuous 
Stiffness Measuremen ; CSM）法が可能である点で
ある．CSM 法では，大きなスケールの直流荷重負
荷に小さな振動を与える．その結果として発生する
変位の振動成分並びに変位と荷重の位相差を測定す
ることにより，あらゆる測定点での接触剛性 S と
ダンピング Ds を計算することができる．したがっ
て，1 回の押し込みにより圧子の変位の関数として
連続的に弾性率と硬さを求めることができる．

図 13　�290℃および室温における引張荷重負荷照射時の
試験片の温度履歴と負荷履歴
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図 14　非照射材および 290℃照射材におけるナノインデンテーション硬さの押込み深さ依存性

3.3　結果および考察

　図 14 に，温度 290℃において照射した低合金鋼お
よび Fe-0.6Cu 合金の引張応力下照射前後のナノイン
デンテーション硬さ試験による押し込み深さ依存性
を調べた結果を示す．両材料ともに，照射後のナノ
インデンテーション硬さの増加，すなわち照射硬化
が見られた．低合金鋼の照射後のナノインデンテー
ション硬さの深さ依存性は複雑であり，応力負荷照
射条件では，複雑さを増しているように見られる．
低合金鋼の非照射材におけるナノインデンテーショ
ン硬さの深さ依存性は，Fe-0.6Cu 合金と同様に比較
的単純であるため，このような複雑さは組織不均一
性に起因する照射硬化感受性の違いが影響している
可能性が考えられる．Fe-0.6Cu 合金については，照
射材についても，笠田らによって提案されている

Nix-Gao モデルと複合硬さモデルによって解析可能
であり，図 15 のように背面影響が表れる臨界深さ
hc は 300nm 以上であることがわかった．よって，従
来のナノインデンテーション試験における押し込み
深さ 300nm という設定により，正しくイオン照射領
域の硬さを測定できていることが明らかになった．
　CSM 法によって取得した複数点（10 ～ 15 点）
の連続データの中から，押し込み深さ 300nm にお
ける硬さの平均値を求めた結果を表 3 および図 16
に示す．照射硬化に対する応力依存性は 290℃と室
温照射とで同様であり，低合金鋼，Fe-Cu 合金とも
に応力下で照射した方が硬化量が減少した．この傾
向は曲げ応力下照射の応力効果と同じであり，外部
引張応力が溶質原子クラスタの形成・成長を抑制し
たことが示唆された．今後，3DAP 分析と TEM 観
察によりミクロ組織を評価する予定である．

（a）Fe-0.6Cu（非照射，290℃照射） （b）Fe-0.6Cu（290℃照射，応力有無）

（c）低合金鋼（非照射，290℃照射） （d）低合金鋼（290℃照射，応力有無）
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表 3　引張応力下照射による硬さの変化

図 15	�Fe-0.6Cu 合金の非照射材および 290℃照射材におけるナノインデンテーション硬さの Nix-Gao モデルと複合硬さ
モデル解析結果

（a）Fe-0.6Cu（非照射，290℃照射） （b）Fe-0.6Cu（290℃照射，応力有無）

図 16　引張応力下照射による硬さ変化

4.　まとめ

　照射によるミクロ組織変化に着目した照射脆化に
対する外部応力の影響はこれまでほとんど調べられ
ていなかった．本研究では，照射脆化に及ぼす外部
応力の影響を確認することを目的に，曲げ応力を負
荷した試験片に京都大学エネルギー理工学研究所の
イオン照射施設（DuET 施設）で Fe イオン照射実
験を行った．また，DuET 施設で使用可能な負荷応
力レベルと温度を高精度に制御できるイオン照射下
引張応力ステージを開発し，外部応力の影響を継続
して研究している．これまでに得られた主な成果は

以下のとおりである．
⑴曲げ応力下照射実験から，耐力以下の応力下で照
射した場合，応力の増加に伴い硬化量が減少するこ
とが明らかになり，その原因として外部応力が溶質
原子クラスタの形成・成長を抑制することにより照
射硬化が小さくなることが考えられた．
⑵開発したイオン照射下引張応力ステージを用いた
実験から，耐力以下の応力下で照射した場合，応力
の負荷に伴い硬化量が減少することが確認された．
　今後，ミクロ組織観察による評価と低 Cu 含有量
の鋼材における応力効果も研究する予定である．
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