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三次元アトムプローブ

観察技術の変遷とナノ観察技術の必要性

電中研の三次元アトムプローブ

三次元アトムプローブの測定原理

原子力材料の脆化メカニズム研究への適用

原子炉圧力容器鋼の中性子照射脆化

照射ステンレス鋼のナノ組織観察

ステンレス鋳鋼の熱脆化

本日の内容
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ナノ観察技術の必要性
原子力発電プラント等の機器類の継続的な監視や
検査とともに、材料の経年変化を精度良く予測する
ことが必要

経年変化事象の本質的なメカニズムの理解が必要

経年変化の実体を可能な限り「見る」ことが重要

最新の観察・分析機器に基づく

ナノメートルスケールでの変化の「見える化」

「ナノ組織観察技術」の適用
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三次元アトムプローブとは？

原子1つ1つをナノメートル（10‐9m）

オーダーの空間分解能で三次元観
察できる装置です

水素からウランまで全ての元素を分
析できます

元素の微細な析出や偏析を高精度
に測定できます

CAMECA社製LEAP3000XSi
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狛江地区（放射線管理区域）のLEAP
電中研（狛江地区）放射線管理区域内設置

(左)LEAP３０００XSi (右)LEAP3000HR（現在は4000XHR化）
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三次元アトムプローブの測定原理
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原子炉圧力容器（RPV）鋼の中性子照射脆化

PWR圧力容器
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照射脆化評価の必要性

軽水炉高経年化評価における主要劣化事象の１つ

例えば、
 起動停止時の圧力／温度制限の設定

 耐圧試験温度の設定

 異常過渡事象（加圧熱衝撃など）に対する健全性評価

照射脆化による遷移温

度上昇量（RTNDT)の

正確な評価が必要

プラント稼働率に影響

安全上の問題に関連

脆化メカニズムの解明
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RPV鋼の中性子照射脆化メカニズム

銅濃縮クラスターの形成

マトリックス損傷の形成

燐の粒界偏析

燐

MD

CEC 粒界

転位

銅

CEC
MD

: Copper Enriched Cluster
: Matrix Damage

（2~3 ナノメートルスケール）

ナノ組織の変化が機械的
特性を左右する

アトムプローブ、TEMによる
ナノ組織観察
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中性子照射された圧力容器鋼のナノ組織

銅、ニッケル、マンガン、シリコン、リンなどを含む2~3ナノメートルのクラスター
が高密度（1023~1024m-3）で観察される。

不純物（銅）の含有量が多い鋼材

30x29x232 nm3, 6.4M atoms

Cu PSiFe Ni Mn C
中性子照射量: 13x1019n･cm-2
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RPV鋼中溶質原子クラスターのアトムプローブ観察

●Cu ●Si ●P

高Cu-RPV鋼のアトムプローブ観察結果
20nm
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RPV鋼中溶質原子クラスターのアトムプローブ観察

●Cu ●Si ●P
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低Cu-RPV鋼のアトムプローブ観察結果
20nm

2014/6/17 13



0

20

40

60

80

100

120

140

160

0E+00 2E‐02 4E‐02 6E‐02 8E‐02 1E‐01


RT

N
D
T（
℃

）

√Vf

脆化量は溶質原子クラスターの量の平方根に比例

ミクロとマクロの直接的な相関→ 脆化の主要因の特定
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マクロ試験

ナノ分析

ナノ組織と機械特性の相関
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ミクロからマクロの予測

ミクロ組織変化のモデル化

新しい電中研脆化予測法
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・ 最新の科学的知見を反映した脆化予測法

・係数は最新の国内監視試験データを参照した

日本電気協会規程（JEAC4201‐2007）の予測法として採用された

2014/6/17 15



照射ステンレス鋼のナノ組織変化

BWR炉心シュラウドやPWRバッフル/フォーマーボルト材などの
炉内構造物の割れは、照射誘起応力腐食割れ（IASCC）と関連
があると考えられている。

照射ステンレス鋼のミクロ組織変化は、これまでTEMやSEMが
活用されてきたが、IASCC感受性に関する知見は十分とは言え
ない。

最近では、アトムプローブ観察法が照射ステンレス鋼にナノ組
織観察に活用されるようになってきた。

13dpaまで照射された304系ステンレス鋼のアトムプローブ観察
を行い、粒内及び粒界のナノ組織変化を調べた。
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材料と照射条件

ID Material  Source 
Neutron Fluence 

(n/cm2, E > 1 MeV)
dpa 

A 304L  CR 2.5X1021 3.6 

B 304  TG 3.3X1021 4.7 

C 304  TG 3.8X1021 5.5 

D 304L  CR 4.2X1021 5.9 

E 304L  CR 5.4X1021 7.7 

F 304L  CR 9.1X1021 13 

G 316L CR 4.7X1021 6.7

304、304L、316L材
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304Lステンレス鋼のナノ組織の比較
●Si ●P ●Al

10nm
3.6dpa 5.9dpa 7.7dpa 13dpa

 Ni/Si及びAlクラスターは損傷量の増加に伴い成長する。

 SiとAlのバルク濃度は、13dpaまで照射された304Lヒートでは高めであった。

2014/6/17 18



304L中のNi/Siクラスターの化学組成

0

10

20

30

40

50

60

70

80

-3.0 -2.0 -1.0 0.0 1.0 2.0 3.0 

C
on

ce
nt

ra
tio

n 
(a

t.%
)

Distance from iso-surface (nm)

Fe

Ni

Cr

Si

Mn

 20~25 at.% Si, 50~60 at.% Ni, <10 at.% Fe&Cr（中心付近）

 40 at.% Si, 40 at.% Ni, 10 at.% Mn <10 at.% Fe&Cr（中心にて）

Outside Inside

10at% Si isosurface

13dpa

Proxygram

2014/6/17 19



0.0 

0.2 

0.4 

0.6 

0.8 

1.0 

1.2 

1.4 

1.6 

1.8 

-10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10

C
on

ce
nt

ra
tio

n 
(a

t.%
)

Position (nm)

C

Mn

P

B

粒界分析

0

5

10

15

20

25

-10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10

C
on

ce
nt

ra
tio

n 
(a

t.%
)

Position (nm)

Si

Cr

Ni

 Enrichment: Ni, Si, P, C, B
 Depletion: Fe, Cr, Mn

2014/6/17 20



ステンレス鋳鋼の熱脆化

一次冷却材配管・継手、ポンプ、弁、炉内構造物等に使用さ
れている。

ステンレス鋳鋼の熱脆化は，フェライト相のナノ組織変化に
伴う機械的特性の変化により生じる。熱脆化予測のために
は，両者の関係を明らかにすることが重要である。

ナノ組織変化と機械的特性変化の関係を明らかにするため
には
 ナノメートルオーダーの組織変化の把握→ アトムプローブ

 フェライト相（数10μmスケール）の機械的特性の把握

ステンレス鋳鋼を対象に，ナノインデンターによる硬さ測定を
実施し，アトムプローブ(LEAP)測定により得られたナノ組織と
機械的特性変化の関係について調べた。
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ステンレス鋳鋼 （JIS規格 SCS16A相当材） wt. %

材料とナノインデンテーション硬さ測定

100μm

光学顕微鏡像（未時効材）

フェライト相（15～20%）

オーステナイト相

圧痕

オーステナイト相

フェライト相

硬さ評価
インデンテーション硬さ（ISO14577-1）
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400oC熱時効
フェライト相

 フェライト相はおよそ500hまでに速やかに硬化し，その後は
徐々に硬化する。
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フェライト相のナノ組織変化
相分離（400℃）

Crの濃度変動の振幅

 
i

iBiOVariation )()( O(i) : Cr concentration frequency distribution of aged material
B(i) : pure statistical fluctuation of Cr concentration
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フェライト相のナノ組織変化

析出物（G相）
400oC, 1000 hrs 50nm×51nm×231nm

400oC, 2000 hrs 58nm×63nm×237nm 400oC, 5000 hrs       70nm×72nm×226nm 
70nm×72nm×226nm

400oC, 1500 hrs 70nm×71nm×210nm

Blue surface : Ni+Si+Mn+Mo = 45 at.%

 1000時間後から析出物が観察された。

 時効時間とともに析出物の数が増えている。
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相分離と硬さ変化の関係

 1000時間熱時効までは相分離と硬さ上昇量が直線関係にある。

 1500時間以降は傾きが急になる。

 1500時間以降は析出物形成が硬さ上昇の主要因と考えられる。
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アトムプローブ観察法の特長
 ナノメートルスケール（原子レベル）で狙った場所の組成分布を局所的に

観察・分析できる。
 電中研では放射線管理区域に設置し、TEM、SEM、FIB技術などとの相補

的な活用により原子力材料の高度な観察・分析活用中である。

原子炉圧力容器鋼の中性子照射脆化
 2～3nmの溶質原子クラスターが材料の脆化の要因である。
 溶質原子クラスターの形成メカニズムを明らかに脆化予測モデルの構築

に貢献。

照射ステンレス鋼のナノ組織観察
 Ni/Si及びAlのクラスターが粒内に形成される。
 粒界にはNi、Si、P、Bなどが偏析し、Cr、Mnが逆偏析する。

ステンレス鋳鋼の熱脆化
 脆化はフェライト相の相分離およびG相の形成で説明できる。
 いずれもアトムプローブによる観察により精度良く評価できる。

まとめ
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ご清聴ありがとうございました
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