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１．はじめに 

V-4Cr-4Ti 合金は核融合炉材料として有望視されている。しかし低温中性子照射脆化の問題により、合

金の高純度化が材料開発の主眼となっている。しかしながら長時間熱時効による Ti(OCN)析出形成過程や

その成分比による硬化寄与変化など不明点が多い。Ti（OCN）析出物形成・成長を促す内部不純物の状態の

変化について情報を得ることにより、析出過程を明らかにすることができると考えられる。本研究では

V-4Cr-xTi 合金の引張試験と内部組織観察を通して、高温強度を保ちかつ照射欠陥との相互作用を抑制で

きる不純物量を見出すための基礎研究を行う。  

 

２．研究経過 

V-4Cr-4Ti合金の圧延材（0.2mmシート）にしたものを用い、11.5mm×2.5mmの形状に機械加工にて作製

した後、1100℃×2時間の熱処理を施した。その後、1000℃×1時間+800℃×20時間の条件で熱時効処理

を行なった。バナジウム合金に対して透過型電子顕微鏡（TEM）による析出物観察を行うため抽出レプリカ

法を新たに開発した。フッ酸溶液（フッ酸 15ml+硝酸 35ml+水 75ml）により V合金を 3～5分程度エッチン

グする。目視でも試料表面状態の変化が確認できる。エッチング後、試料表面に炭素を 15nm程度蒸着させ、

蒸着面に格子状のキズを付ける。その後、研磨液（メタノール 80％+2-ブトキシエタノール 10％+過塩素酸

10％）を用いて電界研磨を行うことで、蒸着させた炭素と一緒に付着した析出物が試料から剥離する。母

材から剥離したカーボン膜は溶液内に浮遊しており、シングルの銅メッシュによってすくい上げる。すく

い上げたカーボン膜はメタノール 100％、アセトン 100％、アセトン 50％+水 50％の順に洗浄を行う。最後

に、洗浄したカーボン膜をダブルの銅メッシュで挟み込み、1日乾燥させる。これにより TEM観察可能な

レプリカ試料となる。 

 

３．研究成果 

抽出レプリカ法の確立に伴い、600℃で 20hrの熱処理を行った V-4Cr-4Ti合金の析出物の観察を行った。

図 1 に熱時効材の通常 TEM観察明視野像、抽出レプリカ像ならびに電子回折分析を行い、析出物形成元素

と特定を行った．図 1に示した電子回折分析結果から，熱時効によりで形成された析出物は NaCl型結晶構

造を持つ TiCタイプの析出物であることが判明した。この組成分析を EDSを用いて行い、視野中のすべて

の析出物に対して金属元素の化学組成分析を行った結果を図 2 に示す。この結果から金属原子サイトには

ほとんど Ti 原子のみによって構成されていることが確認できた。この結果を基に熱時効による析出物は

Ti(CON)で有ることを明らかにした。 

抽出レプリカ法を用いることによりバナジウム合金に形成される析出物の結晶構造や化学組成の情報を

得ることが出来る。さらに熱時効材や照射材にも応用することができ、高温や照射下の健全性に影響する

照射誘起析出物形成過程を明らかにできる。 

 

４．ま と め     

 抽出レプリカ法の確立によりバナジウム合金に形成される析出物の結晶構造や化学組成の情報を得るこ

とが出来た。さらに熱時効材や照射材にも応用することができ、高温や照射下の健全性に影響する照射誘

起析出物形成過程を明らかにすることが期待される。この研究を行うに当たって東北大金研仙台地区の阿

部研究グループとの議論は大変実りのあるものであった。 

図 1：600℃-20時間熱時効処理を行った V-4Cr-4Ti合金の TEM

観察結果。(a)通常試料による明視野像、(b)抽出レプリカによ

る STEM像、(c)析出物からの電子回折像 

図 2：EDS 分析による STEM 観察視野

中の析出物中の金属原子組成分布。 
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