
Title Ni3Al-Ni3Nb層状共晶合金の電子線照射

Author(s) 久, 正明; Hisa, Masaaki; 福地, 正明 他

Citation 北海道大學工學部研究報告, 133, 1-8

Issue Date 1986-10-31

Doc URL https://hdl.handle.net/2115/42015

Type departmental bulletin paper

File Information 133_1-8.pdf

Hokkaido University Collection of Scholarly and Academic Papers : HUSCAP



北海道大学工学部研究報告

第王33号　　（巨霊連日61年）

Bul｝etin　of　the　Faculty　of　Engineering．

　Hokkaido　University，　No．　133　〈1986）

久

Ni3Al－Ni3Nb層状共晶合金の電子線照射

正　明 福　地　正　明”
（昭和61年6月30臼受理〉

渡　辺　勝　也

ElectroR　KrradiatioR　of　A　Oireetionally　Solidified

　　　　　　Ni3Al－Ni3　Nb　Eutectic　Alloy

Masaaki　HlsA，　Masaaki　FuKUCm　and　Katsuya　WATANABE

　　　　　　　　　　（Received　June　30，　1986＞

Abstract

　　A　directionally　solidified　Ni3Al（7’）一Ni3Nb（6）　eutectic　alloy　was　lrradiated　in　a

temperature　range　from　300　K　to　773　K　in　a　650　kV　HVEM．

　　For　the　7’　phase　which　has　a　L12　superlattice　structure，　two　kinds　of　extrinsic

loops　were　observed　after　lrradiation　above　573　K．　ene　loop　was　a　FraRk　type　lying

on｛111｝with　Burgers　vecto誓b＝・1／3＜111＞，while　the　other　was　an　edge　type　Iying

on　｛Oll｝　with　Burgers　vector　b＝1／2　〈Oll＞　．

　　For　the　a　phase，　which　structure　is　P－Cu3Ti　type，　a　numerous　number　of　faulted

loops　was　found　on　｛OIO｝　above　673　K．　The　nature　of　the　loops，　however，　is　not　fully

understood　yet．　These　loops　might　induce　｛211｝　twin　deforrRation　during　the　growth

and　part　of　the　loops　were　altered　into　unfaulted　ones．

　　In　both　phases，　small　defect　clusters　were　produced　below　the　temperature　speci－

fied　as　above　but　at　673　K　no　void　was　formed　up　to　1027e／m2　dosage．　lt　was　found

that　part　of　the　defeces　in　the　7’　phase　moved　toward　the　7’一6　ineerface．

1．縮 言

　金属材料が強い放射線照射を受ける環境下では，材料内部にボイドが形成されると共に，材料

が膨張するボイドスエリングと呼ばれる現象が生じる。このボイドスエリングは原子炉材料の寿

命に影響を及ぼす重要な因子の一つであるが，金属間化合物は異種原子間の結合が強く，また点

欠陥の拡散が一般に合金中よりも遅いので，耐ボイドスエリング特性の優れた材料になる可能性

を有している1｝。

　金属間化合物の照射損傷については，これまでにZr3Al，　Ni3Al，　NiAl，　Cu3Au，　CttAu，　FeAl

などの材料を電子線中性子あるいは重イオンにより照射，観察した例が報告されている2）。これ

らの例ではいずれも単相の試料が用いられているが，本研究ではNi3AI－Ni3Nb層状共晶合金中

でのNi3A1（L12型規則格子；以後γ’と呼ぶ〉およびNi3Nb（β一cu3T量型の規則化斜方晶，以後
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δと呼ぶ）の電子線照射挙動を観察すると共に，共晶界面近傍の両脚の照射挙動の違いについて

も調べてみた。現用の金属材料には，母相の固溶体中に金属間化合物が第二相として分散してい

るものが多く，いわゆる超合金と呼ばれている耐熱合金ではγ’相の体積分率が50％を越えるもの

も珍しくないが，このような場合には母相と第二相との問に界面が存在することから，界面が照

射挙動にどのような効果を与えるかということも興味のある問題の一つであろう。

2．実験方法
2．1試料作製
　図1はγ’づ擬二元系平衝状態図3｝である。

γ’一δ共晶合金中のγ’は約8滋％のNbを

Alと置換して固溶している。

　共晶組成（63．8moi％6）の合金を99。9

wt％Ni，99．9wt％および99．99wt％Alを

用いて秤量，混合した後，アルミナるつぼに

よりAr雰囲気下で高周波溶解，鋳造した。得

られた合金を高純度アルミナ管に装入し，ブ

リッヂマン法により一方向凝固させて直径

5mmの丸新とした。このときの炉内の温度

勾配は凝固温．度（1，553K3）〉付近で7，00e

Km→，試料の降下速度は2．5μms－1である。

またラウエ法で求めた結晶の成長方向はγ■

がくO11＞，

mm）を切出し，5％HCIO4－C2H50H，
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図1　Ni，Al（γ’）一Ni3Nb（δ）

　　擬二元系平衡状態図3）

　　　　　δがく100＞であった。こうして得た丸運から成長方向に対する横断面薄膜（厚さ約02

　　　　　　　　　　　　　　　　　　さらにIO％H2SO4－CH，OKを研摩液に用いた二段階の

電解研摩によって照射および透過電子顕微鏡似後TEMと略記する）観察用の試料とした。こ

の試料の組織はγ’／δ界面が試料表面に対して垂直に入った層状共晶組織になっており，照射に

よる微細組織の変化が観察しやすくなっている。

2．2　電子線照射と照射組織観察

　電子線照射は日立HV650B超高圧電子顕微鏡により行った。加速電圧は650kV，照射温度は

300，573，673および773K，電：子線強度は1．1×1023em－2s－1で，照射方位は試料結晶の成長方向で

あるからγノがくOU＞，δが＜100＞である。照射による組織変化は照射時の“その場”観察に加え

て，照射後に日立H－700TEMを用いて加速電圧200kVで詳細に観察した。

3．実　験　結　果

3．1　温度による照射組織の変化

　図2は温度を変えて照射したときに観察される組織である。照射は電子ビームの中心が共晶界

面と一致するようにして行った。300K照射ではγ’，δ共に非常に微細な欠階クラスターが生成し

た（図2a）。γ’では573K以上，δでは673K以上で照射による転位ループの形成が観察された

（eC　2　b），　c），　d）。　本研究では673Kで1．6×1027em－2まで照射したが，γ！，δ共にボイドの生

成は見られなかった。
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3．2　γ’の照射組織

　図3は673Kで照射（照射量2．6×1026em－2）したときのγ’の組織である。照射によって生成し

た転位ループには内部に積層欠陥を持つものと積層欠陥を持たないものの二種類あることがわ

かった。200kV　TEMを用いた解析の結果，前者は1／3〈111＞｛111｝のフランクループ，後者は

1／2〈011＞｛011｝のエッジループであり，いずれも格子間原子型であった。また共晶界面から0．5

μm程度離れた部分にループの密度が周囲よりも低い領域が存在しているのが観察された。温度

を573Kに変えて照射した；場合に生成する転位ループは673K照射の場合に見られるループに比

べてそのサイズは小さくなっていたが，分布状態には照射温度による差はなかった。

　　　　　　：こぞ
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図2　温度による照射組織の変化
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3．3　δの照射組織

　図4に673Kでδを照射したときの組織変化を示した。照射は電子ビームの中心がδの中央部

にくるようにして行った。照射初期に生成する転位ループは結晶成長時に生じた｛010｝上の積層

欠陥と平行になっているが（図4a）中の矢印），さらに照射を続けると｛OIO｝積層欠陥のトレー

スに対して傾いたトレースを持つ転位ループが見られるようになり（図4b）中に矢印で示した），

その数は照射量と共に増加した（図4c）およびd））。図5に示すようにループのトレースには複

数の方向があるが，暗視野法により観察した結果，これらのループの晶癖面は｛010｝であった。

図6は673Kで照射量が2．6×1026em　2の試料をTEM内で傾斜させて観察した組織である。この

図からわかるように照射により生成した転位ループはほとんどが内部に積層欠陥を持っている

が，図7に矢印で示したような積層欠陥を持たないループをも見られた。本研究ではδ』内に生成

した転位ループのバーガースペクトルおよび型（格子間原子型または空孔門）を決定することは

できなかった。またδの照射組織にはγ’で見られたようなループの欠乏領域は観察されなかっ

た。
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図4　δ相をT＝673Kで照射した時…の組織変化
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図5　673K照射によりδ相内に生成したループ
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図6　照射によって生じたδ相内の積層欠陥ループ（673K照射）
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図7　積層欠陥を持たないループ

4．考 察

　電子線照射によって転位ループが生成する温度は図2に示したようにγ’よりもδの方が高い

ことから，照射により導入された点欠陥の移動度はγ’に比べてδ内では低いことが推定される。

Bokshteynら4）はトレーサー拡散法を用いてγ’およびδ中でのNiの自己頭嚢係数を測定した

結果，その値はγ’よりも‘Sしの方が小さいことを報告しており，熱力学的にδの方が安定であると

述べている。本研究に使用したγ’には図1に示したように約8at％のNbが固溶しているが，得

られた結果はBokshteynらの結果と一致すると考えられる。

　図3に示したようにγ’の共晶界面近傍に転位ループの欠乏領域が存在する事実は，照射によっ

てγ’内に生成した点欠陥のうちの一部が共晶界面へ向かって移動していることを示唆する。しか

し移動する点欠陥の種類および移動のメカニズムについての詳細な情報を得るには至っておら

ず，このことについてはより十分な解析を行う必要がある。またδ内で転位ループの欠乏領域が観

察されなかったのは，照射により導入された点欠陥の移動度がγ’よりも小さいために界面への点

欠陥の移動量が少なかったことによると思われる。

　Carpenterら5），　Liuら6）は単相のγ’を0．65～1MeVの電子線で照射したときに生成する転位

ループを解析しており，照射によって六角形の1／3〈111＞｛111｝フランクループと1／2〈011＞｛011｝

エッジループが生成し，いずれのループも格子間原子型であると報告している。これらのループ

は照射によって最初に｛111｝上に生成したフランクループのうちの一部がショックレイ部分転位

と次式

　　　1／3　〈111＞　十　1／6　〈211＞　一〉　1／2　〈Oll＞

のように反応してエッジループへと変化し，さらに，弾性エネルギーが最小となるように＜011＞

を軸として｛011｝へと回転するというメカニズムにより生成するとしている6）。共晶合金中のγ’

内に生成した転位ループにも3－2節で述べたように1／3〈111＞｛111｝と1／2＜011＞｛011｝の二種

類があり，単相のγ’を照射した時に得られる結果と一致している。

　照射によってδ内に生成する転位ループは次のようにして成長すると考えられる。まず照射に

よって導入された点欠陥がδの稠密面である｛010｝上に集合して小さな転位ループを形成する。

ところがδは｛211｝を双晶面とする双晶変形（せん断方向は～〈10713＞）を起こすことが知られ

ており7）・8），転位ループが｛211｝双晶を活動させながら成長したとすると，その形状は図8a）の
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ようになる。このとき活動した双贔が微細であったとすると実際に観察される転位ループの像は

図8b）の実線のように｛010｝から傾いたものになると推定される。

　またGiessen9＞らはNi3Ta構造を持つ金属悶化合物の変形挙動を調べた結果から，δの積層欠

陥エネルギーが比較的高いことを予想している。このため照射によって生成した積層欠陥ループ

はその成長過程で積層欠陥を解消すると考えられるが，解消の機構については不明である。

b）
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5．総 括

　γ’とδの電子線による照射挙動を研究し，合わせて共晶界面が両相の照射挙動に及ぼす影響を

調べることを目的として，この二相からなる層状共晶合金を作製し，加速電圧650kV，温度

300～773K：の条件で電子線照射することによって次のような結果を得た。

　（1）γ’では5731（以上，δでは673K以上の温度での照射によって転位ループが生成し，それ以

　　　下の温度では微細な欠陥クラスターが生成する。

　（2）γt内に生成する転位ループは1／3〈111＞｛111｝のフランクループと1／2＜Oll＞｛011＞のエ

　　　ッジループで，いずれも格子問原子型である。

　（3）δ内に生成する転位ループは内部に積層欠陥を持ち，贔癖面は｛010／である。このループ

　　　は｛211｝双晶変形を誘発しながら成長すると考えられる。また一部のループは成長途中で

　　　積層欠陥を解消する。

　（4）照射によってγ’内に生成した点欠陥のうち一部は共晶界面へ向かって移動すると思われ

　　　る。

　（5＞温度673Kで照射量が～1027em－2までの照射ではy’，δ共にボイドの生成は見られなかっ

　　　た。
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