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要要約約   中性子照射によって原子炉容器鋼に形成される照射欠陥と転位の相互作用を明らかにす

ることを目的に，Fe イオンを照射した低 Cu 含有量の原子炉容器鋼のモデル合金（Fe-Mn-Ni-Si-Cu
合金）についてナノインデンテーション試験を実施した．特に，ナノインデンテーションの負荷過

程で発生する不連続変形過程であるポップインに着目し，照射が局所的な塑性変形の開始に与え

る影響を調べた．Fe イオン照射によって押し込み硬さは増大した一方で，ポップインが発生する

荷重は低下する傾向がみられた．また，ポップインが発生する荷重に対する変位のバースト量の

比は照射量の増大によって低下した．これらの結果は，イオン照射によって導入された照射欠陥

がせん断転位ループの不均一核生成のサイトであるとともに転位の障害物としても作用すること

を示唆する． 
 
 
キキーーワワーードド    照射硬化，イオン照射，ナノインデンテーション，ポップイン，原子炉容器鋼 
 
 

Abstract In order to elucidate the interaction between irradiation defects that are formed by neutron 
irradiation and dislocations, Fe ion irradiation was conducted on model alloys of low Cu reactor pressure 
vessel steel (Fe-Mn-Ni-Si-Cu alloy), and nanoindentation was performed. To study the influence of irradiation 
on the initiation of local plastic deformation, pop-in behavior, i.e. discontinuous deformation during 
nanoindentation loading, was investigated. Although nanoindentation hardness increased with irradiation 
dose, there was a tendency for the load at which pop-in occurred to decrease. Furthermore, the ratio of the 
pop-in load to the displacement burst width was decreased with irradiation dose. These results suggest 
irradiation defects act as not only the sites for dislocation nucleation but also as obstacles to dislocation 
movement. 
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1. ははじじめめにに 
 

原子炉容器鋼の中性子照射による照射脆化は重要な高

経年化事象のひとつであり，非常に多くの研究が実施され

てきた(1)．現在では，アトムプローブ分析や透過電子顕微

鏡観察などに代表されるミクロ組織の評価手法の発達に

伴い，照射脆化が溶質原子クラスタの形成や転位ループな

どのマトリクス損傷による硬化が主要因である(1)(2)ことが

明らかになっている．さらに，ミクロ組織変化と降伏応力

や硬さなどの力学特性の関係についても検討がなされ，

Cuリッチの溶質原子クラスタに対するRussel-Brownモデ

ル(3)や転位ループに対するOrowanモデル(4)などの硬化モ

デルが適用されている．しかし，転位ループと溶質原子ク

ラスタの硬化係数の違いなどの未解明の課題もあり，硬化

モデルの高度化のためにもさらなる知見を拡充する必要

がある． 
材料の力学特性を調べる手法の一つとして計装化押込

み装置を用いたナノインデンテーション試験が知られて

いる．ナノインデンテーション試験は，押込み深さがnm
スケールと非常に小さく(5)，薄膜材料の評価だけでなく，

損傷領域が最大でも数µm程度であるイオン照射による硬

化を評価する場合にも用いられる手法である(6)．ナノイン

デンテーション試験の特長として，荷重と圧子の圧入深さ

を測定しながら押込むことによって荷重－変位曲線が取

得できる点が挙げられ，取得した荷重－変位曲線から押込

み硬さや押込み弾性率を評価する．一定の条件下で試験を

行った場合，荷重－変位曲線の負荷過程で図1に示すよう

な不連続変形が発生する場合がある(5)(7)．この現象はポッ

プイン（Pop-in）と呼ばれ，金属材料で発生するポップイ

ンは，局所的な塑性変形の開始に対応するという説が有力
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視されている(7)．ポップインの発生する原因に関する研究

のほかに，ポップインが局所的な塑性変形の開始に対応す

ると考えられることを利用し，結晶粒界(8)や転位(9)(10)など

の格子欠陥や，固溶元素(11)(12)が塑性変形の素過程に与える

影響が調べられた．近年では，照射材料のポップイン挙動

を評価することで照射欠陥が局所的な力学特性に与える

影響に関する知見を拡充することが期待されており，Mo
単結晶(13)や鉄鋼材料(14)-(17)などのイオン照射によるポップ

イン挙動の変化が検討されている．しかし，軽水炉の原子

炉容器鋼やそのモデル合金の照射によるポップイン挙動

の変化が調べられた例は極めて少ない．そこで，本研究で

は，軽水炉材料の照射硬化機構の解明のために，イオン照

射を実施した低Cu含有量の原子炉容器鋼のモデル合金に

ナノインデンテーションを実施し，イオン照射が局所力学

特性に与える影響を調べた． 
 

2. 実実験験 
 

2.1. 試試験験片片 
 
本研究では，低Cu含有量の原子炉容器鋼のモデル合金

であるFe-Mn-Ni-Si-Cu合金を用いた．表1に化学組成を示

す． 
試験片の形状は，長さ8 mm，幅2 mm，厚さ0.5 mmの板

状である．イオン照射を実施する面には，#1200のエメリ

ー紙による湿式研磨の後に3 µmのダイヤモンド粒子によ

る研磨を行った．最終仕上げとして粒径0.03 µmのコロイ

ダルシリカによる研磨を行い，表面の変質層を取り除いた． 
 
2.2. イイオオンン照照射射実実験験 
 
イオン照射は，東京大学重照射研究設備HITで実施した．

タンデトロン加速器を用いて，2.8 MeVの2価のFeイオン

（Fe2+）を照射温度290ºCで照射した．750 nm深さで定義し

た損傷速度はそれぞれ1.6×10-5 dpa/sと2.0×10-5 dpa/s，損

傷量は0.02 dpaと0.21 dpaの2条件である．損傷量の計算に

は，イオン注入解析用ソフトウェアSRIM2006(18)を用いた．

計算は，純鉄を仮定し，はじき出しエネルギー𝐸𝐸�は40 eV
とした．図2にSRIM計算から得られた損傷量の深さ方向の

分布の例を示す． 
 
2.3. ナナノノイインンデデンンテテーーシショョンン試試験験 
 
照射による硬さの変化を調べるために押し込み硬さ試

験を行った．その後，ポップインを調べるためにポップイ

ン試験を実施した．これら2つの試験は，試験片を8.7×10×2 
mmのインバーに瞬間接着剤で接着した状態で実施した． 

 
2.3.1. 押押しし込込みみ硬硬ささ試試験験 
 
押し込み硬さ試験は，ELIONIX社製のENT-2100を用い

て行った．圧子はBerkovich圧子を使用した．2.8 MeVのFe2+

イオンの照射のピーク深さは約750 nmであり，最大深さは

約1000 nmである．照射材の押込み硬さ試験では，押込み

深さの4～5倍の塑性域が発生することが報告されている
(19)．そのため，押込み深さを150 nmとすることで損傷領域

のみの硬さを取得した．硬さの結晶方位依存性による影響

を平均化するために未照射材では50点，照射材では120点
の測定を実施した． 

図 2 照射量の深さ方向の分布 図 1 ナノインデンテーションでのポップインの例 

荷
重

負荷 除荷

ポップイン

変位

表 1 合金の化学組成 (wt.%) 

Element Si Mn Ni Cu Fe

Compose 
(wt.%) 0.25 1.5 0.5 0.05 Bal.
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2.3.2. ポポッッププイインン試試験験 
 
ポップイン試験は，Hysitron社製のTriboindenter（TI950）

を用いた．試験は，Berkovich圧子を使用し，室温環境下で

最大荷重を3000 µNの荷重制御試験として実施した．負荷

速度および除荷速度は50 µN/sとした．与えた荷重の時間

履歴の一例を図3に示す．測定は，ひとつの試験片につき

10点行い，測定の際には圧痕の中心間の距離が50 µm以上

離れるようにした．図4に圧痕の走査電子顕微鏡像の一例

を示す． 
 

3. 結結果果 
 

3.1. 押押込込みみ硬硬ささ試試験験 
 
図5に照射量と押し込み硬さの関係を，図6に押込み硬さ

の頻度分布を示す．押し込み硬さの平均値は照射によって

増大し，イオン照射によって硬化するという従来の知見と

整合した結果が得られた(6)．また，観測された押込み硬さ

の分散は照射によって有意に増大した．これは，照射欠陥

の硬化への寄与が結晶方位によって異なることに起因す

ると考えられる． 
 

3.2. ポポッッププイインン試試験験 
 

3.2.1. 荷荷重重－－変変位位曲曲線線 
 
図7に未照射材の測定で得られた荷重－変位曲線の一例

を示す．すべての測定で図7に示すような不連続変形過程

（ポップイン）が発生した．Hertzの接触理論によると球形

圧子によって弾性変形が生じる場合，荷重𝑃𝑃と変位ℎの関

係は以下のように表される(20)． 

図 6 押し込み硬さの頻度分布 

図 5 照射量と押し込み硬さの関係 

図 4 Berkovich 圧子による圧痕の観察像 

図 3 荷重の時間履歴 
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𝑃𝑃 � 4
3𝐸𝐸�√𝑅𝑅 ℎ�� �1� 

式(1)中の𝑅𝑅は圧子の先端曲率半径，𝐸𝐸�は圧子と材料の

複合弾性率である．図8にポップインが発生する前の荷重

𝑃𝑃と変位ℎ� � の関係の一例を示した．荷重𝑃𝑃と変位ℎ� � が

比例していることからポップインが発生する前は弾性変

形であると考えられる．3つの照射量の荷重－変位曲線の

代表例を図9に示す．負荷初期の挙動は3つの試験片でほぼ

同一であった．これは，3つの試験片の測定で圧子と材料

の複合弾性率がほぼ同一であることを示す結果である． 

 
3.2.2. ポポッッププイインンのの評評価価 

 
ポップインを定量的に評価するためにポップイン荷重

𝑃𝑃�と変位のバースト量𝛥𝛥𝛥を定義した．ポップイン荷重𝑃𝑃�は
荷重－変位曲線からHertzの接触式が逸脱した点の荷重と

し，変位のバースト量𝛥𝛥𝛥はポップインによる変位の増分

とした．図10にポップイン荷重𝑃𝑃�と変位のバースト量𝛥𝛥𝛥
の関係を示す．照射量によらずポップイン荷重𝑃𝑃�と変位の

バースト量Δℎには相関がみられた．既往の検討において

も同様の挙動を示すことが報告されており(11)(15)(21)，変位の

バースト量がポップインの発生するときに材料に蓄えら

れている弾性ひずみエネルギーに依存するためであると

考えられている(11)．また，測定されたポップイン荷重の最

大値と最小値の差は300 µN程度であった．これは，既往の

検討(22)において指摘されている通り，ポップインが熱活性

化過程に伴って発生する確率的な現象であることが影響

していると考えられる．照射によるポップイン挙動の変化

に着目すると，ポップイン荷重𝑃𝑃�は照射量の増大に伴って

減少傾向がみられた．また，同一のポップイン荷重𝑃𝑃�に対

する変位のバースト量Δℎは照射によって減少する傾向が

みられた．図11にそれぞれの試験片の変位のバースト量

Δℎとポップイン荷重𝑃𝑃�の積Δℎ ∗ 𝑃𝑃�を示す．積Δℎ ∗ 𝑃𝑃�は，ポ

ップイン時に圧子が試験片に与えたみかけの仕事量に相

当する．照射量の増大に伴って積Δℎ ∗ 𝑃𝑃�の平均値と最大

値は減少する傾向がみられた． 
 

4. 考考察察 
 

4.1. イイオオンン照照射射ががポポッッププイインン荷荷重重にに与与ええるる

影影響響 
 
既往の検討より，金属材料で発生するポップイン現象の

素過程は転位の増殖や射出であると考えられている(7)．実

験的検討(9)や分子動力学（molecular dynamics, MD）計算(23)

から，転位密度が高い材料は低い材料と比較してポップイ

ン荷重が低下する傾向があり，転位密度が高い材料ではポ

ップインが転位の増殖，転位密度が低い材料ではポップイ

ンが転位の射出に対応することが示唆されている．本研究

で用いたモデル合金は加工前に焼鈍されていることから

転位密度は十分低く，観測されたポップインは転位の射出

によるものと考えられる．ポップインで転位が射出する過

程にはせん断転位ループの均一核生成と不均一核生成の2
つの機構が考えられており(7)，機構の違いによってポップ

イン荷重の累積確率分布に差異が生じることがMD計算

図 7 未照射材の典型的な荷重変位曲線 

図 9 3 つの試験片の典型的な荷重変位曲線 

図8 負荷初期の荷重と3/2乗した変位の関係 
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から報告されている(24)．Beiらは，予ひずみを与えたMo単
結晶のポップイン挙動を調べ，ある荷重以下でポップイン

が発生する確率𝑓𝑓を以下の式で表すことを提案した(25)． 
𝑓𝑓 � 1 � 𝑞𝑞����������� � 𝑞𝑞������������� �2� 
𝑞𝑞������������� � exp��𝜌𝜌������𝑉𝑉�� �3� 

式(2)中の𝑞𝑞�����������せん断転位ループの均一核生成

の発生確率であり，荷重速度と温度の関数である．

𝑞𝑞�������������はせん断転位ループの不均一核生成の発生

確率を表し，式(3)中の𝜌𝜌������は欠陥密度，𝑉𝑉�は圧子によっ

て荷重が与えられる体積である．このモデルは，せん断転

位ループの不均一核生成の発生する確率が，圧子から荷重

を受ける体積内に存在する欠陥の数に依存することを意

味する．既往のMD計算によると，原子空孔や自己格子間

原子といった点欠陥によってポップイン荷重が低下する

ことが報告されている(26)(27)．以上より，イオン照射の照射

量の増大に伴うポップイン荷重の低下は，照射欠陥がせん

断転位ループの不均一核生成のサイトとして作用したこ

とが原因であると考えられる．Mo単結晶に対するイオン

照射においても，ポップイン荷重の低下が報告されており
(13)，本研究と共通した機構でポップイン荷重が低下したこ

とが示唆される．今後は，溶質原子クラスタやマトリクス

損傷などの照射による個々のミクロ組織がポップイン荷

重に与える影響を調べることが重要である． 
 

4.2. 照照射射量量とと変変位位ののババーースストト量量のの関関係係 
 
Shibutani ら(29)の提案したモデルによると，ポップイ

ン現象のバースト量はポップインで射出される転位の

本数に依存する．また，Fe-Si 合金の実験結果から，ポ

ップインのバースト量がポップイン直後の転位組織と

相関することが示唆されている(30)．これらから，照射

によるポップイン荷重𝑃𝑃�に対するバースト量Δℎの低下

はポップイン直後の転位組織の差異に起因すると考え

られる． 
一般に，照射欠陥は転位の障害物として作用し，硬

化の原因となることが知られている．そのため，照射

材では射出された転位が短い距離で運動エネルギーを

失い，未照射材と比較して圧子に近い領域で転位が堆

積すると推定される．堆積した転位は圧子に逆応力を

与え，後続の転位の核生成に必要な応力が増大した結

果，核生成される転位の本数が減少したと考えられる．

これらから，照射による変位のバースト量𝛥𝛥𝛥の減少は，

照射欠陥による転位のピン止めを反映していると考え

られる．照射材のポップイン時の圧子の仕事量𝑃𝑃� ∗ Δℎ
の低下についてもバースト量の低下と同様に材料の塑

性変形抵抗の増大に起因しており，硬さ試験で得られ

るマクロな硬さと圧子の仕事量𝑃𝑃� ∗ Δℎが相関関係をも

つ可能性を示唆する結果である．以上のポップイン荷

重と変位のバースト量から転位の核生成と転位の運動

の両方について検討できることが示唆された．今後は，

アトムプローブ測定や透過電子顕微鏡観察によって照

射によるミクロ組織変化を評価するとともにポップイ

ン直後の圧子直下の転位組織の評価し，ポップインと

ミクロ組織の関係を調べることが重要である． 
 

5. ままととめめ 
 
照射硬化の機構を解明するために，イオン照射した低

Cu原子炉容器鋼のモデル合金（Fe-Mn-Ni-Si-Cu合金）につ

いてナノインデンテーションを実施し，負荷過程で発生す

るポップインを評価した．その結果，以下のことがわかっ

た． 
 押込み硬さが照射によって増大した一方で，ポッ

プインが発生する荷重は照射量の増大に伴って低

下した．これは，照射欠陥においてせん断転位ルー

プの核生成が容易であることに関係すると考えら

図 11 ポップイン荷重とバースト量の積 

図 10 ポップイン荷重とバースト量の関係 
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れる． 
 ポップイン荷重に対する変位のバースト量は照射

よって減少する傾向がみられた．これは，照射欠陥

が転位の障害物として作用した結果，ポップイン

時に射出される転位の本数が減少したことを反映

した結果であると考えられる． 
 
以上から，ポップインの評価から，転位の生成と運動の

両方の挙動を調べることができる可能性が示唆された．

今後は，照射によるモデル合金のミクロ組織変化につい

て透過電子顕微鏡観察やアトムプローブ測定を通じて

評価するとともに個々のミクロ組織変化のポップイン

挙動への影響について検討する．
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