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ナノテクノロジーが開く新しい鉄の世界Vol．1

匠の擾を超える
鉄の創製をめざして

　「ナノテクノロジーが開く新しい鉄の世界」

と題する特集を企画しました。「ナノテクノロ

ジーは革新的な鉄鋼材料を創製するテクノロ

ジーである」可能性が見えてきたことを紹介

しようというのがこの企画の趣旨です。

　私たちは、まず鉄鋼材料の組織や構造をナ

ノスケールで理解するのに適した解析機器・

手法を独自に開発してきました。これによっ

て新しい鉄の顔がみえてきました。さらにこ

れに加えて、ナノスケール領域の力学特性を

定量的に解析する技術、腐食などの電気化学

反応の進行状況をナノスケールでin　Situで解

析する技術を開発してきました。ナノスケー

ルで見て、測る武器が揃ったことによって、

観察技術だけでは「理解」にとどまっていた研

究が大きく飛躍し、これがなければ決して生

まれなかったであろう「材料創製の新しい考え

方」が生まれました。

　一例を挙げてみましょう。マルテンサイト

組織という天の配剤のような組織があります。

白動車部品に多用されていますが、部品の高

強度化の動向に合わせて非常に関心が高まっ

ている組織です。マルテンサイト組織の場合

も、結晶粒1個の強度とそのサイズが同じで

あればマクロ強度は同じになるはずでした。

しかしそうはならない、粒界の組織（ナノス

ケールの大きさです）を変化させることによっ

て、マクロ強度を大きく変えることが可能だ

という、今まで誰も理論的に予測もしなかっ

たし、考えもしなかったことが分かりました。

そしてこの知見が、粒界破壊の形態をとる破

壊特性を画期的に向上させる材料創製の指針

の確立につながりました。粒界すべりに支配

されるクリープや超塑性などの特性向上につ

ながる指針もやがて生み出されるでしょう。

　これは、「解析研究が創製の研究になった」

まれな例です。解釈はしても創製にまではな

評価ステーション

高橋　稔彦

かなか行きつけなかったのが現状でした。鉄

鋼材料分野において、ナノスケールの解析研

究が大きな可能性を秘めていること、ただし、

そのためには目的に相応しい手法を開発する

ことが不可欠であることをこの成果は物語っ

ています。

　ナノスケール解析によって新しい創製の考

え方が生まれるところまできました。まだ道

半ばです。次はいよいよナノスケールの構
造・組織を白在に制御する技術、「創製のナノ

テクノロジー」を開発する段階です。鉄鋼材料

の場合には、原子を1個ずつ操作してナノス

ケール構造を制御するというわけにはいきま

せん。鉄鋼材料に相応しいナノスケール組
織・構造の創製技術を開発し、匠の技を超え

る鉄を実現したいものです。

　21世紀において人類が持続的な発展を享受

するためには、多くの問題の中でもエネル
ギー、資源あるいは環境問題を解決すること

が最大の課題であろうと思います。鉄鋼材料

は次世紀においてもインフラ、生産活動、生

活手段のすべてを支える基幹材料であります。

従って、鉄鋼材料は白身のエネルギー、資源、

環境問題の解決のためだけでなく、地球的課

題のすべての解決のために大きくその姿を変

えることが期待されています。このように考

えますと、21世紀の材料研究課題の中でも鉄

鋼材料研究の重要性は極めて高く、ナノテク

ノロジーに寄せる期待は非常に大きいものが
あります。

　今月号では、．「金属組織をナノスケールで観

察し、解析する技術」、来月号では、「力学特

性をナノスケールで測る技術」と「電気化学

的挙動をナノスケールで解析する技術」とに

よってどんな新しい鉄の世界が開けたかを紹
介します。
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一金属組織をナノスケールで観寮し、解析する

3次元アトムプローブで観る
鉄銅材料のナノ組織 　　　j」も
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　高層ビルや長大橘を支える鉄鋼材料の強度

や寿命が原子を10個並べた程度のナノスケー

ルの微細組織によって大きく変化するのは驚

くべきことである。近年白動車のボデイーパ

ネルとして用いられるIF鋼中の溶質原子濃度

はppmオーダーで制御されており、このよう

な元素の匙加減ひとつで成形性や強度が大き

く変化する鉄鋼材料は半導体にも劣らないハ

イテク材料であるといえる。我々の研究室で

は過去5年にわたり3次元アトムプローブとい

う金属材料中の合金元素を実空間中に原子レ

ベルの分解能でマッピングできる装置を用い

てさまざまな金属材料の微細組織を原子レベ

ルで解析し、組織と特性の関係を研究してき

た。昨年度はフロンティア構造材料センター’

プロジェクトの一貫として、我が国初のエネ

ルギー補償型3次元アトムプローブを整備し、

その装置を用いて種々の鉄鋼材料の微細組織

解析を行い、鉄鋼材料の力学特性をナノ組織

の変化から説明しようとしている。例えば耐

熱鋼では数パーセントのMo，V；Taを添加する

ことにより著しくクリープ強度が上昇するが、

これらの元素がどのようなメカニズムでクリ

ープ特性に影響を与えているのかは未だに明

らかにされていない。クリープ研究は過去数

十年にわたりほぼ同じような手法で続けられ

てきたが、今後も同じようなアプローチを続

けていたのでは30年クリープ試験が終わるこ

ろになっても、現状からの革新的な進展は望

めない。このような長い歴史のある金属材料

研究にブレークスルーがもたらされるとすれ

ば、それは原子レベルで現象を理解すること

により問題に対処していく以外に選択の余地

はないように思われる。

　そこで我々は3次元アトムプローブを用い

て、種々の鉄鋼材料のナノ組織を原子レベル

で解析し、それにより微量合金元素の役割や

力学特性発現のメカニズムを解明しようとし

ている。昨年度のエネルギー補償型3次元ア

トムプローブの整備により、従来の3次元ア

トムプローブでは不可能であった質量電荷比

の近い元素、たとえばFeとMn，CuとNbな
どの元素を完全に分離できるようになったし、

マススペクトラムのS／N比が著しく向上した

ために微量元素の原子レベルでの固溶・クラ

スター状態も観察できるようになってきた。

図1はオーステナイト域から0．4m／sの冷却

速度で連続冷却されたFe－2Mn－2Cu－0．3Si極低

炭素ベイナイト鋼中のCu原子の3次元マッピ

ングである。このように連続冷却中にCu原子

は電子顕微鏡では観察できない50個原子程度

のクラスターを高密度に形成して、これがこ

の鋼に非調質で強度を与える結果になってい

ることがわかる。このように鉄鋼材料は原子

レベルのクラスターの形成によっても材質を

大きく変化させるので、ナノスケールで組織

を解析する技術の応用は極めて有効である。

本研究課題に関する詳細は

http：／／www，nrim．gojp／open／usr／hono／apfim／

で公表されている。
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ナノテクノロジーが開く新しい鉄の世界Vol．1

一金属組織をナノスケールで観寮し、解析する一

焼戻しマルテンサイト銅の
フェライト・セメンタイト界面構遣

　高強度鋼として用いられる焼戻しマルテン

サイトの組織は、母相フェライト中に焼戻し

によって析出したナノスケールの炭化物が多

数分散しています（図1）。高強度鋼における遅

れ破壊や疲労などの機械的特性を向上させる

ためには、これらの炭化物析出に関する詳細

な知見を得る必要があります。我々の研究グ

ループでは、透過型電子顕微鏡（TEM）、原子

間力顕微鏡（AFM）やナノインデンテーシヨン

等のナノ領域の種々の解析手法を駆使して高

強度鋼の組織や炭化物の析出に関する知見と

特性との関連を明らかにするための検討を行

っています。

　透過型電子顕微鏡を用いた高強度鋼の観察

はこれまでにも数多く行われていますが、「炭

化物は高強度鋼の複雑な組織の中でどこにど

のように分散しているか」、「母相とどのよう

な結晶方位関係を持って析出するか」、「母相

との界面はどういう構造を持っているか」、と

いう基本的な事柄についても分かっていない

点が多々あります。これらのことを明らかに

するには、高分解能電子顕微鏡による格子像

観察が不可欠ですが、観察が困難なことから

これまで焼戻しマルテンサイトの高分解能電

子顕微鏡観察は行われていませんでした。

　今回の実験において、フェライトとセメン

タイトの結晶方位関係を考慮して観察方位を

決定すること、試料作製条件を工夫すること

などを行った結果、焼戻しマルテンサイトに

おけるセメンタイトーフェライト界面の格子像

観察に初めて成功しました（図2）。この観察に

よって、これまで推測の域を出なかった焼戻

しマルテンサイト中のセメンタイトーフェライ

トの界面構造を明らかにできる可能性が開け

ました。また、界面構造だけでなく、同時に、

セメンタイト中の特定の結晶面でのずれの観

一＼．、ザ
材料創製ステーション

原　　徹

察、結晶方位関係の決定などの結晶学的な解

析を行いました。結晶方位関係については二

種類のものが狭い範囲内に混在し、界面の方

位と一対一の対応関係にあることを明らかに

しました。これらの観察とあわせて幾何学的

理論による検討も行っており、析出の結晶方

位関係とセメンタイトフェライト界面構造の

解析も進めています。

！1焼戻しマルテンサイト中の炭化物の分布

図2 フェライトーセメンタイトの界面の格子像
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一金属組織をナノスケールで観察し、解析する一

エネルギーロスが材料設計を導く
一耐熱鋼開発をバックアップするEELS分析一

材料創製ステーション
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はじめに

　650℃、350気圧という厳しい蒸気条件下で

長時間使用可能な耐熱鋼の開発は、石炭火力

発電プラントでの燃料の消費量や、C02排出

量低減といった環境問題に直結しており、実

用化に繋がる成果が期待されています。一方、

耐熱鋼研究は高且クリープ亦タの　凍を姜1

　る　w元双が主題ですから、信頼性の高い

長時問データと明確な材料設計指針を与える

組織評価が必須です。

電子エネルギー損失分光分析

　表題の干ネルギーロスはElectron　Energy

LossSpectroscopy（EELS）を指しています。

1980年代後半より急激に進展を見せている分

析手法の一つで、既に炭素繊維、セラミック

ス、半導体等の分野で大きな成果を挙げてい

ます。炭素、窒素、酸素等の軽元素分析の感

度が高く、得られる分光スペクトルのエネル

ギー分解能が良好なため、物質の電子状態の

研究にも利用されています。透過型電子顕微

鏡（TEM）に付随させることで、ナノメーター

領域からの情報取得が可能です。

MXの効果とEELS分析例
　既に稼動し始めた超々臨界圧火力発電プラ

ントで使用されている耐熱鋼は、多様な強化

機構を複合的に利用していますが、その一つ

にMX型炭窒化物の微細分散強化があります。

その効果は古くから知られているものの、多

元系実用鋼中の析出挙動の詳細は推定の域を

出ていません。図1はMXによるクリープ変
形抵抗の劇的な改善効果を示すクリープ曲線

の例です。体積分率の小さなMXの効果は、
鋼組成やプロセス条件によって大きく変動す

ることが予想され、その適切な制御が良好な

クリープ特性を得る鍵となっています。図2

は、30－50nm程度の大きさのMX型炭窒化物

からのEELSスペクトルです。実際の分析対
象領域は電子ビームを絞ることで5nm以下と

なっています。上はNbC系で僅かに窒素を固

溶していますが、下はVN系でほとんど炭素

を含んでおらず、Vに対してNbとCrが置換
固溶していることが分かります。このように

EELS八　は　総ハしてMX刑寵売ヒ　と口wば

れているナノサイズの粒　を組’1に1類
ることを口舶にしていま 今後、これら微

　　　・O…

　　　○　　　い　”X型炭窒化物分散強化

！…・一
ダー一一

細析出物の形態・分散状況の時系列的変化を

見極め、理想的な析出制御に向けた材料創製

に踏み込んでいきたいと考えています。
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図1クリープ歪み一時間曲線に及ぼすMX分散強化の
　　効果
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図2異なるタイプのMX型炭窒化物から得られる
　　EELSスペクトルの例
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　遅れ破壊とは、環境から侵入した水素によ

って鋼が一定期問経過した後に脆性的に破壊

する現象です。鋼は高強度化すればするほど、

わずかな水素量でも遅れ破壊し易くなります。

　超鉄鋼プロジェクトでは、高強度化しても

遅れ破壊しない新しい高強度マルテンサイト

鋼の創製を、加工熱処理を用いて試みました。

その結果、同じ化学成分、同じ強度でも加工

熱処理材では加工を施さない通常の熱処理材

より6倍もの水素量を許容できるようになり、

遅れ破壊特性が大きく向上しました。

　どうして加工熱処理だけで遅れ破壊特性が

大きく向上したのでしょうか。それを知るた

めには、マルテンサイト組織の実体を明らか

にしなければなりません。そこで、原子間力

顕微鏡AFMをマルテンサイト組織の観察に用

いました。この観察法のポイントは、試料表

面に適切な表面凹凸を導入することです。適

切な条件で電解研磨を施すことによって、表

面高低差を最大でも50nm以下としました・

その高低差は、光学顕微鏡観察で用いられる

化学腐食面の高低差より一桁以上小さくなっ

評価ステーション

早川　正夫

ています。

　図！に加工を施さない通常の熱処理材の

AFM像を示します。白い斑点状のものが析出

した炭化物です。マルテンサイトの有効結晶

粒ブロックは白黒のコントラストで表される

一様な色で覆われた領域に相当します。ブロ

ックの映像化に初めて成功したために、ブロ

ック幅の分布が容易に測定でき、その平均値

がO．6μmであることがわかりました。

　それと比較して、図2には遅れ破壊特性に

優れる加工熱処理材のAFM像を示します・炭

化物は全体に一様に分布することがわかりま

す。また、ブロック幅の平均値はO．3μmとな

り、通常熱処理材の半分になることがわかり

ました。すなわち、遅れ破壊特性向上の鍵は、

組織の微細・均一化であることをこれら二つ

の畑M組織像は明瞭に物語っています。

　現在では、これらの知見をもとに、より遅

れ破壊特性に優れた高強度鋼を創製すると共

に、結晶粒や炭化物のサイズ・数を定量的に

評価できる方法の開発に取り組んでいます。

2μm

図1通常の熱処理材のAFM像

2μm

図2　遅れ破壊に優れる加工熱処理材のAFM像
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●登録（国内特許）

発明の名称
登　録　　日

登録番号
発明者氏名
概　　　　要

骨適合性チタン材料

平成12年1月14日

特許第3020156号
塙隆夫、浅見勝彦

本発明により、骨伝導性に優れた表面をチタンまたはチタン合金表面に形成

でき、機械的性質に優れている金属表面に骨形成能と言う一種の生体機能を

付与出来る事により、生体用金属材料の使用範囲を夫きく広ける事が出来る。

発明の名称
登　　録　　日

登録番号
発明者氏名
概　　　　要

電子顕微鏡システム

平成12年1月14日

特許第3020157号
木本高義

本発明により、低温および高温環境下でも高分解能で試料の観察を行う事が

出来る、新しい電子顕微鏡装置が提供される事が期待される。

発明の名称
登　録　　日

登録番号
発明者氏名
概　　　　要

ステンレス鋼の脱リン精製方法

平成12年1月21日

特許第3023774号
福澤章、櫻谷和之、渡邊敏昭、岩崎智

本発明は、コールドクルーシブル型浮揚熔解装置を使用し、フラックス中の

カルシウム濃度の制限なしに操業する事が出来る。このため、カルシウムー

フッ化カルシウム系溶融フラックス中のカルシウム濃度の高いものを使用す

る事により、脱リンのステンレス鋼の製造が可能になる。

発明の名称
登　録　　日

登録番号
発明者氏名
概　　　　要

耐食性に優れたステンレス鋼の製造方法

平成12年1月21日

特許第3023786号
櫻谷和之、渡邊敏昭、岩崎智、小林能直、ほか3名

本発明は、海水などの腐食性環境に利用される材料には特に有用である耐食

性に優れたステンレス鋼の製造方法に関するものであり、本発明により、耐

食性に優れたステンレス鋼を効率的に製造することを可能とする。
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発明の名称
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発明の名称
登　録　　日

登録番号
発明者氏名
概　　　　要

酸化物超電導薄膜の製造方法

平成12年3月3日

特許第3038758号
中村恵吉、小川恵一、員瀬正次、大貫光明、佐藤淳一

（日立電線株式会社との共有特許権）

本発明の方法により、成膜後、引」き続き特定の酸素分圧力と温度で処理して

冷却する事により、成膜、熱処理の2段階の処理を1工程行う事ができ、耐

蝕性（耐環境性）に優れた酸化物超電導薄膜を容易に形成する事が出来る利

点がある。

X線撮像分析方法および装置

平成12年3月31日

特許第3049313号
桜井健次、江場宏美

本発明により、物質の表面や薄膜の表面・界面に存在する様々な元素の位置

的な分布を高精度、かつ短時間で撮像して分析することが出来る新しいX線

撮像分析方法および装置が提供されるとともに、分析技術の著しい高度化が

達成される。その結果、製造プロセスの改善を促進し、様々な産業において

高品位の工業製品の生産の実現を図る事が出来る。

酸化物超伝導複合材の製造方法

平成12年3月31日

特許第3049314号
北口仁、熊倉浩明、戸叶一正

本発明では、比較的長時間の等温的熱処理を実施する事から、従来法の最大

の問題であった温度不均一に起因する問題を克服する事が出来る。これによ

り製造時の歩留まりを向上させるとともに、製品のさらなる大型化が可能に

なる。

表紙説明

　9月26日から28日に行われた国

際新技術フェア2000の出展風景

（来場者数3日問で約34，ooO人）

■編集後記

　鉄鋼材料は、あらゆる材料の中で最も長い研究の歴史を持つ材料の1つです。

したがってその特性の向上を計ることは容易なことではありません。しかし、

この鉄鋼材料にナノテクノロジーを適用することによって新しい鉄の世界

が開かれようとしています。そこで今月号と来月号の2号続けてそのような

研究の一端を紹介できればと思います。
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