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総合論文

X 線及び 中性子小角散乱 に よる 先端金属材料 の微細組 織解 析

大沼　正人
nl

， 鈴木　淳市
2

　X 線 及 び 中性 予 小 角散 乱 に よ り，金属
一
非金属 ナ ノ グ ラ ニ ュ ラ軟磁性膜，析出強化型 ス テ ン レ ス 鋼，Al−

Mg −Si合 金 の 微 細 組 織 評 価 を行 っ た．小 角散 乱 法で は こ れ ら金 属 材料 の 各種特性長 （粒径，粒子問隔 な ど）

を サ ブ ナ ノ メ ートル ス ケール の 精 度で 評仙 可能 で あ る ．こ の 平均 ス ケール の 定量評価結果 を基 に 磁 気的／機

械 的特性 の 発 現 機構 を検討 した 結果 に つ い て 報告する ．

1 緒 ゴ
ロ

　物質の 化学組成，原子構造 は特性 を左 右 す る 最 も重 要 な

要素で あ り，単結晶物質 に お い て は ほ とん ど唯
一

の 要素で

ある ．多結晶申相物質 で は こ れ に 粒界 が加 わ る．多結晶複

相体 で は こ れ ら に 加 え，異 な る 相 の 分布状 態，換言す れ ば

微細組織も特性決定 の 重要な要素 とな る．特 に実際 に使用

され て い る 金 属材料 の 多 くは 複数の 相 を含む 複相材料で あ

り，微細組織が 特性 に 及 ぼ す影響 は 極め て 大 きい ．

　本特集 「原子 を み る 」 で は 様々 な角度か ら組成，構造 を

原子レ ベ ル の 分解能 で キ ャ ラ ク タ ラ イ ズ す る 方法が 議論 さ

れ て い る が ，本報 で は そ れ らの 階層 よ り
．一一回 り大 きな階 層

で あ る 微細組織 に 着 ［1した 分析方法 と し て 「小角散乱法」

を 利用 し た 結果 に つ い て 報告する ，

　現在．金 属材料分野 に お け る 微細組織キ ャ ラ ク タ リゼー

シ ョ ン の 中心 は言うまで もな く電丁顕微鏡法で あ る．近年

の 電子顕微鏡技術 の 発達 は 著 し く，空 間分解能の 向上 に と

ど まらず，局所分析技術，元 素選択制 の 向上，3 次 元 像の

構築等，万能 に近 い 活躍をして い る ，こ の よ うな中で 「な

ぜ 今更小角散乱 ？」 と疑問に 感 じ ら れ る か もしれ な い が ，

電子顕微鏡法 と相補的に 用 い る こ とで 金 属材料の 微細 組織

評仙 にお い て 極 め て 有効な情報を与え得 る．その 理 由は，

逆空間 情報ゆ えの 「平均化 さ れ た 情報」に あ る．金 属材料

に お い て は 機械特性や 磁気特性等 の 材料特性 が 粒子サ イズ

に 依存す る （機械特性 ： Hall−Petch の 関係
1）
，ナ ノ結晶軟

磁性 ： ラ ン ダ ム 異方性モ デ ル
2
り こ とが 知 られ て い る ．こ

の 場合，機械特性や 磁気特性 は ミ リ メ
ー

タ
ー以 ヒの 大 きさ

を有する 試料で 評価す る 場合が ほ とん どで あ る．した が っ

て ，得 ら れ る 特性 は 測定試料 の 「平均特性」で あ り，それ

を左右する 微細組織パ ラ メ
ー

タ
ー

は 個 々 の 粒子サ イ ズ で は

なく 「平均粒子サ イズ」 で ある，電子顕微鏡を用い て こ の

1
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よ うな平均ス ケール の 評 価 をサ ブ ナ ノ メータース ケール で

行 うこ と は試料 サ イ ズや 統計処理 の 点 か ら極 め て 困難 で あ

る．しか しなが ら，特 性 は ラ ン ダ ム 異 方性 の よ うに粒径 の

変化 に極 め て 敏感 で あ る （保 磁力 は粒径 の 6 乗 で 減衰す

る
2
り．した が っ て ，特性 と微細 組織 との 定量的な関係を

理 解 す る た め に は サ ブ ナ ノ メ ーターの 精 度 で 平均 ス ケール

評価 を行うこ とが必 要 で あ る．小 角散乱法で は あ る特定の

粒子の サ イ ズ を求 め る こ とは不 卩∫能で ある が，試料内の 平

均 粒 子 サ イ ズ を サ ブ ナ ノ メ ータース ケール で 評価 す る こ と

は 可能で あ る．金 属材料 に お い て は 1990 年代 よ り急速に

活発 化 した サ ブ ミ ク ロ ン ス ケール へ の 組織微細化 に よる 高

機 能 ・高 性 能 材 料 の 開発 が 「微 細 組 織 の 平 均 ス ケール の 高

精度評価」 の 必 要 性 を 高 め て お り， 小 角散乱 法の 持つ 上 述

の 特徴 が 大 きな 魅 力 とな っ て い る．しか し な が ら，現在，

金 属 材 料 研 究 に お け る小 角 散 乱 法 の 利 用 は，高 分 子 材料 を

は じめ とす る活発 な分野 と比 較す る と ， 非常 に 限 られ た 範

囲で しか 行 わ れ て い な い ．こ の 原 因 と して 考え られ る の

が ，  X 線 の 金 属 に対 す る透 過 率 が 小 さ い こ と，  中性

子 の マ シ ン タ イ ム の 制約，の 2 つ で あ る と考 え られ る．

更に 通 常 の 回折 法 とは異 な る解析法 ゆ えの 「とっ つ きに く

さ！が 測 定 を実 際 に 行 う機 会 の 少 な さゆ え に，解 消 され に

くく，利用 の 障壁 とな っ て い る，物質 ・材料 研 究機構 （以

下 NIMS と略）材料研 究 所 で は そ の 成 り立 ち か ら （以 前

の 金 属材 料 技 術 研 究 所 ） 金 属 材 料 研 究 に特 化 させ た ラ ボ ラ

トリーX 線小角散乱 （SAXS ）装 蹟 の 整備 を 進め て きた．

ま た，日 本原 子力研究所 （現 ； 日本 原 子 力研 究 開発 機構，

以 ドJAEAと略） と共 同 で 実 用 金属 材 料 へ の 中性 三F小 角散

乱 （SANS ） 利用 を進 め て き た．更 に 複層 ミ ラ
ーを 含 め た

近年 の ラ ボ ラ トリ
ーX 線源 フ ラ ッ ク ス の 著 しい 向上 及 び

現在東海村 に 建設 中 の 大 強 度 陽 子 加 速 器 計 画 （亅
一PARC ）

の 大強度パ ル ス 中性子源 の 運 用開始後 に期待 され る マ シ ン

タ イ ム の 飛躍的 な増大 か ら，今後，金属 材料 分 野 の 研 究者

が 小 角散乱 法 を利 用 す る 機 会 が増 大 す る と考 え られ る．そ
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こ で本報で は小角散乱法の 透 過 電 子 顕 微 鏡 （TEM ） との

相補 的 な利 用 が 微 細 組 織 と特 性 との 関係 の 議 論 に い か に有

効 で あ る か を示 す こ と を 目的 と し，ラ ボ ラ トリー
　SAXS 及

び SANS の 利用 例 と して，1）軟磁 性 薄膜，2）析 出 強化型

鉄 鋼材 料，3）析 出 強化 型 ア ル ミ 合 金 の 3 つ の 例 を紹介す

る．

2　小 角散乱の 原理 と解析法

　小角散乱 は散乱 体で あ る原子が あ る空 間内に 広がりをも

っ て存在 して い る こ とに よ り生 じる．そ の た め，入射時及

び 散乱 時 の x 線 又 は 中 性 子 線 の 行 路 長 が 散乱 体 の 場所 に

依存して異 な っ て くる．散乱ベ ク トル の 単位ベ ク トル を g、，

散乱 体 の 位置 ベ ク トル を r とす る と，こ の と き生 じる行路

差 は両 者 の ス カ ラ
ー積 9i

’
r を使 う と Fig，1 の よ うな 関係

か ら 2（9i
’
「）sin θ とな る．した が っ て ，行路差 に よ っ て 生

じる各散乱 体か らの 位相差 を考慮 した散乱波 の 重ね合 わせ

F （g）を積 分 で 記 述 す る と

剛 ・ω幽
（響

 

りdr

　　−∫ρ（r ）・xp ｛i（9 ・r）｝dr
　 　 　 y

（1 ）

とな る．こ こ で ［gl ＝ g ・
　4π sine ／λ （λ は X 線 又 は 中性子

の 波 長 ， 2θ： 散乱角） とお い た．ρ （r ）は r に あ る 散乱体

の散乱 長密度 で あ る （X 線の 場合は 電子密度 に相当）．こ

の 式 は あ る sin θ に対 して g、
・
r が 大 き い ，つ ま り，散乱体

が 大 きい ほ ど位相差 が 大 きい こ と を示 して い る．位相差が

大 きい 波 を足 し合 わ せ る ほ どに F （g）は ゼ ロ に 近づ く．し

たが っ て ，F （g）の 2 乗 で あ る観測散乱 強度 1（g）は 散乱体

が 大 き い ほ ど，sin θ に 対 して 急激 に 小 さくな る．小角散

乱 法 で は こ れ を利 用 して g に 対 して の 強度変化 を解析す

る こ とで散乱体 の サ イ ズ，形状 を決定す る．代表的な形状

の 散乱 体 に対す る F （g）は 上 式 か ら比 較的容易 に 導出す る

こ とが可 能 で あ るた め，そ れ ぞ れ の 形状 に 対す る 理 論散乱

強度 ∬（g）が 決定で き る．その 詳細 に つ い て は こ こ で は触

れ な い が，本報 の 解析 に使用 した 球 の 散乱強度 ム pi＿，（g）

と 長 手 方向 が ラ ン ダ ム に 分布 した 柱状粒子 の 散乱強度

1．y］iiid。，（e）を 以 下に 示す．

一 圜 ・レ轡 許
网 ｝

2

］
2

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （2）

一 一 魂贈
・鰐極

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （s ）

　 こ こ で 式 （2）中の V は 粒子 の 体積，△ρ は 散乱体 の 散

乱長密度 と試料 全体 の 平均散乱長密度 との 差で あ る，粒子

密度が 希薄な場合 は こ れ らの 式で 表 され る 個 々 の 散乱体か

らの 散乱強度に散乱体 の 個数を乗 じた もの とな る．したが

っ て，サ イズ分布 の ある 系 で は 散乱強度は 以下 の よ うに記

述 さ れ る ．

・（9）一△ρ
2

∬・w 照 （4 ）

　こ こ で N （R ）は 半径 R の 粒 子数 で あ る．した が っ て ，

各種 の サイズ 分布関数を用 い て サ イ ズ 分布の あ る系の 散乱

強度 r（の を容易 に 求め る こ とが で き る．

　粒子密度 が ある程度大きな系 で は 散乱体 同 士の 干 渉効果

が現れる ．詳細 は省略する が，球状粒子の 場合，粒子 問の

干渉効果を表す構造 因 子 を S（g） と す る と ， 散乱 強 度 を以

下の よ うに記述 で きる．

1（9）＝△ρ
2s
（9）F2（9） （5）

　こ れに粒子 の サイ ズ分布を含 め る と， 本来は S（g）の 取

り扱 い が 複雑 に な る が ， 金属 材料 の 析出 物 を取 り扱 うこ と

が可能な近似法として ， 取 り扱 い の 容易 な local　mono −dis−

perse　hard 　sphere 　models
｝
をこ こ で は使 用 した．こ の モ デ

ル で は 式 （5 ） に サ イ ズ分布を 乗 じた形 と な っ て お り， 実

際 に は ある サ イズ の 散乱体 の周 りに は 同 サ イ ズ の 散乱体が

存在 して い る （局所的に は 単
・
サ イ ズ で あ る〉 とい うモ デ

ル で あり，式 （6 ）で 表され る．

N 工工
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・＠一△ρ
2

∬・
2

圜 ・（9・R… η）N （R ）・R （6 ）

　なお，こ こ で は い ず れ も概 略 の 説明 に と どめ た た め，詳

細 に つ い て は著者 らを は じめ とす る各種 の 解 説 を参 考 に さ

れ た い
4）
一一7）．

　小 角散乱法 で は 1 つ の 強度 プ ロ フ ァ イ ル の 解析 に よ り

情報 を得 る とい う性格 上，local−monodispcrse 　hard　sphcre

model で 取 り扱 うよ うな 試料 や 複 数 種 の 粒 子 （析 出 物）

を含 む試料等 の 解析 に は 幾つ か の 制 約 が あ る．こ の 点をカ

バ ー
す る た め に は 以 下 の 3 点 が 重 要 で あ る．

　1）TEM 観察等 の 直接観察か ら使 え る情報 はす べ て使用

　　 す る．

　2）異な る 2 つ の 試 料 の プ ロ フ ァ イ ル の 差 か ら測 定 タ
ー

　　 ゲ ッ トを抽出する．

　3） 口r能 な 限 り広 い
望範囲を測定す る．

　 例 え ば 後 述 の 析 出強 化 型 ス テ ン レ ス 鋼 の 場 合，す べ て の

パ ラ メ
ーターを フ ィ ッ テ ィ ン グに よ り決定す る こ と は本研

究の 測定 g範囲で は 困 難で あ る．こ の た め，TEM 観察か

ら得 られ る 知 見
／‘
サ イ ズ分 布 幅 に 大 きな 変 化 は ない

”
を利

用 して 半価幅 を 固定 し，残 りの パ ラ メーターを使 っ て フ ィ

ッ テ ィ ン グ を行 っ て い る．また，2 種類 以 上 の 異 な る析出

物 を含み ，か つ 平均 粒 径 が 近 い 場 合，こ れ ら を分 離 す る こ

と も通常 は 困難で あ る．こ の ような場合 で も ，

一
方 の 析出

物 の み を 含む試 料 を作製する こ とが 可 能で あ れ ば そ の プ ロ

フ ァ イ ル との 差 を とる こ とで 残 りの 析 出物 の 情 報 を得 る こ

とが で きる．こ れ は 金属材料の 析出 物の 研究 に は しば しば

有効 で あ り，後述 の ru 合 金 の 例 で は溶 体化 処 理 材 との 差

を取 り解析 して い る．3 に つ い て は高 波 数側 に 現 れ る強 度

の 振動パ ターン の 形状 が サ イ ズ 分布 に敏 感で あ り， かつ 粒

子問干渉効果 の 影響 が 小 さ い た め ，こ の 領 域 を 十 分 な

S／N で 測 定 で き れ ば ピ ーク を有 す る試 料 に お い て も小 角

散乱 に よ る サ イ ズ 分布 の 決定が 高精度で 可能に な る．

　以．ヒの よ うな解析手法 を 用 い て 次 節 に述 べ る 3 種類 の

試 料 の 微細 組 織解析 を 行 っ た．

3 実 験 方 法

　3・lCoAl ・0 グ ラ ニ ュ ラ薄膜

　試料 は財団法 人 電気磁気材料研究所 にお い て 反 応 性 ス パ

ッ タ リ ン グ法 に よ りコ
ー

ニ ン グ ガ ラ ス 基 板上 に作製 した も

の を測定 し た．ガ ラ ス 基 板 の 厚 さ は 0，5mm ，試 料 の 厚 さ

は 1〜2μm 程度で あ る．こ の 試料 を ピ ン ホール コ リ メ ー

ター，3 ス リ ッ トX 線小角散乱 装 置 （理 学 電 気製）及 び

マ ル チ ワ イ ヤ
ー

式 2 次元 検 出器 （ブ ル カー製 ） を使 用 し

て 透過位潰 で 測定 した．Cu −K α 線 は Co に 共鳴吸収 され る．

し た が っ て ，Gu −K α 線 を 使 っ て Co 元 素 を含む 試 料 の

SAXS 測定 を行 お うとする と

　1）透過率が 著 し く低 い

　2）蛍光 X 線 が 発 生 し，2 次元検出器 で は ア ナ ラ イ ザー

　　 結晶等 を使 えない た め ，バ ッ ク グ ラ ウ ン ドが 極 め て

　　 高 くなる．

　以 トの 理 山で Co を主 成分 とす る 磁性材料 に は 実際上 ，

Cu −K α 線 が 使用 で きない ．こ れ は鉄 に つ い て も同 じで あ

り，磁性材料研究に と っ て 致命的な弱点で ある．また，金

属 材料 の 中 で も最重要 と言える 鉄に 対 し て 使用で き ない 点

は 金属 材料分 野 で の 小角散乱法が 普及 しに くい 大 き な原 因

と考え られ る．以上の 弱点を克服 し，か つ 幅広い 金 属材料

に対 して 利用 nl能 な透過能 を有す る ラ ボ ラ トリ
ーSAXS 測

定装置 と して ，著者 ら は Mo −K α 線 を利 用 し た小 角散乱 装

置を整備 した．Mo −K α 線 （λ ≡ ，07093 　nm ） の 利用 は，

到 達 可 能 な g の 最小値が ，Cu −K α 線 （λ
＝0．15405　nm ）

を利 用 し た 場合 に 比べ て 2 倍程度 に な っ て し ま う．こ れ

は小角散乱測定装置 に と っ て 弱点で あるが，現在，フ ァ イ

ン フ ォ
ー

カ ス 線源 と Mo −K α 線 に 最適化 し た多層膜 2 次 元

ミ ラ ーを組 み 合 わ せ る こ とで ，十 分 な 強 度 レ ベ ル で 0．2

nm
−1

まで 到達可能 で ある ．こ れ に よ り評価 が 可能 な最大

ス ケ
ー

ル は 粒 子 径 で 30 ・nm 弱で あ り，い わ ゆ る ナ ノ 結 晶

材料 の 評価 に は 十分な レ ベ ル に あ る ．ま た，検 出 器 の 検 出

効率 が Cu −Kα 線 と比較す る と劣 る もの の ，ご く簡単 な バ

イ ア ス 調 整程度 で Mo −K α 線 に 対 し て そ の ま ま使用 す る こ

と が で きる ．以 上 の よ うな測定装 置を用 い て ，ナ ノ グ ラ ニ

ュ ラ 膜を測定す る 場合，3 時間程度で 解析可能 な統計 レ ベ

ル で デ
ー

タ が得 ら れ る ．

　 Co −N −0 グ ラ ニ ュ ラ膜 の よ うな 薄膜試料の 場合 ，基板 ヒ

に試料を付着 させ た まま小角散乱測定を行 い ，別 に 測定 し

た基板 の み の 散乱 プ ロ フ ァ イ ル を 差 し 引くこ とで 試料膜の

プ ロ フ ァ イ ル を抽出する ．こ の た め ，基 本的 に 非破 壊の 測

定 とな る．Co−A1−0 グ ラ ニ ュ ラ膜 の よ うな非平衡材料 につ

い て の 測 定 で は ，こ の 点も大きな特徴 と 言え る ．

　 TEM 観察用 試料 は ガ ラ ス 基 板 を 機械研磨 した 後，ガ ラ

ス 基板側 か らイオ ン研磨 した．その 後，両面か ら イオ ン 研

磨 して観 察用 試料 と した ．

　3・2　析出強化型 ス テ ン レ ス 鋼

　二 菱 重工 に よ っ て 作製 さ れ た A1 組成 の 異 な る 13Cr−8Ni−

1．2M （）．Al （2−3 ， 2．7，3．1　at ％ Al ＞合金 を 550℃ で 5 時 間 の

熱処 理 を行 い ，NiAl 析出物を分散 させ た 試料 を 上 述 の ラ

ボ ラ トリ
ーSAXS を用 い て 測定 した ．　 SAXS 測定用試料 は

薄 板状 に 切 り出 した 試料をエ メ リ
ー
紙 4000 番程度 まで 両

面 研 磨 し，50 ミク ロ ン 程度 の 厚 さ に して 測定 を 行 っ た ．

こ の 程 度 の 試 料 厚で Mo −K α 線 の 透過率 は 30 〜50％ で あ

る．測 定時 間 は 6 時 間程度で 解析可能 な プ ロ フ ァ イ ル が

得られ る．3nln
−1

以 上 の 高 g 領域 に は 蛍光 X 線等 に起因

す る と考 え られ る g に依存 しな い 散乱が 出現 し た ．こ の

成分 は バ ッ ク グ ラウ ン ドと して こ の 領域 よ り決定 した定数
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Fig．2　C：ompositions 　of 　Co．Al−O 　granular 　films

△
： Mctallic　film　with 　 coarci 、・ity 旦arger 　than100e 　or

nonmagnetic 創 ms ；● ： Superparamagl 〕etic 　tilIns；○ ：

S・ft−magnctic 　films

を差 し引い た．準備 した 試料 に は 試料間で 厚さの 違い が あ

る．この た め試 料厚 さ補正 を行い ，同 じ試料厚さか らの 散

乱 強 度 と して 表示 して い る が 絶対強度化 は 行 っ て い な い ．

測定結果は式 （6 ） に 基 づ き，市販の 解析 ソ フ トIgor 内 に

組 み 込 ん だ 関数 を用 い て 評価 した，こ こ で は 測定 g 領域

の 制 約 及 び 各試 料 の TEM 観察で 見 られ る サ イ ズ分布幅の

差異が小 さか っ た こ とか ら，粒子サイズ 分布 は い ずれ の 試

料 に お い て も半価幅 は 1　nun の 止 規分布 と して フ ィ テ ィ ン

グ を行 っ た．

　3’3Al −Mg −Si合金

　 試 料は市販 の AA6061 合 金 （A1−0，59　wt ％ Si−O．99 　wt ％ Cu −

0，16wt％ Fe−0」 12wt％ Gr−0．002　wt ％ Zn−O」3wt％ Mn −0．Ol2

wt ％ Ti＞で ある．こ の 試料 を通常 は T6 と呼ばれ る熱処 理

に よ り Mg1Si 相 の 前駆体 で あ る β
’「
を時効析出 し ， 強 度 を

向上 させ る．β
”’

の 析出状態 は過飽和量，β
’「
析出前 に形成

され る GP ゾー
ン の 析出状態 に 依存，つ まり熱履歴 に 強 く

依存す る．こ の ため ，よ り機械的特性 の 優 れ た析出状態 を

得 る 目的で 熱処理方法を工 夫する 研究が行 わ れ て い る．最

近 に な っ て オー
ス トラ リア の グ ル

ー
プに よ り「中断熱処理 」

とい う新 し い 熱処理 方法が 開発 さ れ た
s，．こ れ は T6 処 理

に お ける 177℃ の 時効過程を 20分間程度で い っ た ん 中 断

し，65℃ で 2週間保持 した 後，再 び 170 ℃ 前後 の 温度 で

熱 処 理 を行 う方法 で T616 と 呼ば れ て い る ．こ れ に よ り ，

　 　 　 　 　 　 　 　 じん

引 っ 張 り強度，破壊靭性が と もに 向上す る とい うユ ニ ーク

な熱処理方法 で あ る．そ こ で 機械特性 の 向上機構 を明 らか

に す る 目的で 5
”
析出物の 析出状態を小角散乱法 で 検討す

る こ と を試み た．こ の 試料 の 場合 ， 主構成元 素 で あ る Al ，

Mg ，　 Siの 原子番号 が 隣接 して い る た め
， β

”
析 出 物 とマ ト

リ ッ ク ス との X 線 に対す る散乱長 コ ン トラ ス トが極 め て

小さく，通常 の SAXS で は検出が 難 しい ．　 X 線 に よ る ア プ

ロ
ー

チ を行 う場合 に は 放射光施設 を利 用 し ， 吸 収端近 傍 で

の 原子構造閃子 の 変化を利用 した 異常小 角散乱 を利 用 す る

必 要があ る
9）．一

方，破壊靭性 に は試験片内 に破壊の 起点

となる よ うな不 均
一

が わ ず か で も存在すれ ば，そ れ が 特性

を左右す る．したが っ て，微細組織 の 評価 も破 壊靭 性の 評

価 に 使う試料サ イズ と 同等 な試料片に 対 して 行うこ とが 望

ま し い ．以 上 の 2 つ の 理 由 か ら本研究 で は こ の 合金 に 対

し SANS 測定を行 っ た．中性 子 の 場 合 ，　 AL 　 Mg ，　 Siの 散

乱長 は そ れ ぞ れ，0，35，0．52，0．42 × 10
−12cm

と 最 大

50％ の 差 が あ り， 検 幽 可 能 な レ ベ ル の 散乱長 コ ン トラ ス

トが 得 られ る．更 に 中性 子 の 金属 に 対 す る 透 過能 が X 線

と比べ て けた違 い に 大きい た め，機械特性の 測 定 に 使用 す

る 試料 と 同 程度の 試 料 サ イ ズ で 小 角散乱測定が 口f能で あ

る．本研究で 測 定 した試料 の 厚さ は 8mm ，中性子照射面

積 は 10mm φで あ り，材料 強 度試験 片 と同 程 度の 領 域 の

評価が PtJ
’
能 で あ り，

．
般 的 に は 難 しい 破壊靭性 と微細組織

との 関係 に も知見が得られ る こ とが 期待 で き る．

　本研究で は，中断熱処理 後 の 時効温 度 を巾断熱処理 前の

温 度 と 同 じ 177℃ で保持 した 試料 と 150℃ で 保持 した 試

料 の β
”
析 出 物の 析 出 状 態 を通 常 の T6 時効熱処理 と比 較

して検討 し，微細組織 と材料 強 度 との 関係 を検討 した．熱

処 理 の 詳細 を以 下 に示す．

T6 熱処 理 ： 溶体化 処 理 （560℃− 2 時間）一→ 177℃ で

　 時効熱処 理 ．

T616 ／177 熱 処 理 ： 溶体化 処 理 （560℃ − 2 時間） −

　 177℃ で 20 分 間保持 一→ 65℃ で 14 日 間保持 一→

　 177℃ で 時効熱処理．

T616 ／150 熱処理 ： 溶体化処 理 （560℃ − 2 時間） −

　 177℃ で 20 分 間保持 一→ 65℃ で 14 日 間保持 一→

　 150℃ で 時効熱処理．

　以 下 本文 中 で は T6，　 T616／177，　 T616／150 と呼称す る．

以 上 の 熱処理 材 の ほ か に 溶体化処理直後 の 試料 の 測定も行

っ た．溶体化処 理材 は 室温時効 の 影響 を排除す る た め に 液

体窒素中 に保持 した が，測定時 に は室 温 に 暴露 し た．測定

時間は 低 g 側 の 測定 と高 g 側の 測定 と を合 わ せ て 6時間

で あ る．

4　結 果

　4・1Co −N −O グ ラニ ュ ラ薄膜

　電 磁研 大 沼 らは Fig．2 に 示 した 3 元系組成図 に 示 し た

種々 の 組成 を有す る Co−Al−0 グ ラニ ュ ラ膜を作製 し，それ

ぞ れ の 磁 気特性 を調べ た
］O）．こ の 結果，黒丸 で 示 した試料
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Fig．3　HREM 　images　of 　Co．A1−O 　granular　films （a ）super 　paramagnetic　mm
（Cofi・N7 ・02s）（b）s・ft　magnedc 丘lm （Go6劃 1302 、）
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Fig．4　SAXS 　profiles　of 　Co −Al−O 　granular　films （a ＞superparamagnetic 　fillns
（solid 　lines： fitted　curves 　bアlocal　mono −disperse　hard 　sphere 　model ）（b）sof トmag −
netic 　films（solid 　lines： fitted　curvcs 　by　randomly 　orientated 　cylindrical 　particles）

は超常磁性を示 し，白丸で 示 した 試料 は軟磁気特性 を示す

こ とが 明 らか に され た ．両 特性 を示 す 試料 は共 に Co 粒子

が 非晶質 A1 酸化物相 に埋 め 込 ま れ た 微細 組 織 を有 し，電

気抵抗値も通常の 金属膜 よ りも大きな値 （200 μΩcm 以 上 ）

を示す．Fig．3 に 超常磁性膜及 び 軟磁 性膜 の 高分解能電子

顕微鏡 （HREM ）像を示す．超常磁 性 を示す （a ） で は 暗

く結像 した ほ ぼ 球状の Co 粒子 が 明 る く結 像 した 非 晶 質 A1

酸化物相 に 取 り囲 まれ て い る．HREM 像 の 詳細 な 解析 か

ら Go 粒子 は 積層欠陥が 存在 して お り， fcc構 造 と hcp 構

造が 共存 して い る こ と，断面 TEM 観察か らス パ ッ タ 膜 で

しば し ば観察 さ れ る 柱 状 成長 は起 きて お らず，面内 と同様

に 断面方向に もグ ラ ニ ュ ラ構造が 形成 され て い る こ と，ナ

ノ ビー
ム エ ネル ギ

ー
分散 X 線分光 に よ り，Co 粒子 に は Al

は ほ とん ど含 まれ な い こ と とい っ た 重 要 な情報が こ れ らの

直接観察手法 か ら明 らか と な っ た
］1）．とこ ろ が，同様 な特

徴 は （b） に 示 した軟磁気特性を示 す 膜 に も見 ら れ，粒子

の 形状 が い び つ に な っ て い る こ と以 外 に （a ） 及 び （b）

の 差異を抽出する こ とは 電 子 顕微鏡に よる 直接観察だ けで

は 難 しい ．こ れ に 対 し，両者 の SAXS プ ロ フ ァ イ ル に は

Fig．4 に 示 し た よ うに 大 き な違 い が 出現 した．超 常 磁 性 を
　 　 　 　 　 　 　 　 　 り よう

示す試料 は い ず れ も明 瞭な ピーク を有す る SAXS プ ロ フ ァ

イ ル を示す iFig．4 （a ）｝の に対 し，軟磁性 膜 の プ ロ フ ァ

イ ル に は ピーク が 出現 せ ず ，小 角 領 域 に g
−1

の 依 存 性 を

示す強度が 出現 した IFig．4 （b）L　Fig．4 （a） に 出 現 し

た ピー
ク は Co 粒 子の 粒子 間 干 渉 に 起 因 す る ピー

ク で あ

り，こ の ピーク位 置 か ら Go 粒 子 の 粒 子 問距 離 （重 心 問距

離）を見積 もる こ とが で き る．また ， 球状 粒子 を仮定 し式

（2 ）及 び （6） を用 い て Go 粒 子 の 粒子径 を 求 め られ ，

TEM 観察 よ り も高精 度 で 平 均 粒 子 径 ，平 均 粒 子 問距離 を

決定で きる．こ れ らの 結 果 か ら超 常磁 性膜に 観測 され る ト

ン ネル 型 の 磁気抵抗 （TMR ）の 出 現 量 と微 細 組織 ス ケ
ー

ル との 問 に相 関 が あ る こ とが 明 らか と な っ た
］1）12 ）．こ れ に
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Fig．　5　 D ・ M ・ ld　im ・ g・ 漁 k ・ n 　f・ ・ m ・NLAI・ph ・ ・e 　i・ tb・ 13Cr−8Ni−1．2M ・・組 ・11・y・ ・ n … 置・ d ・ t　550 ℃

for　5　hours

（a）2．3at ％ Al （tensile　strcngth 　： 1400 　MPa ）

at％ Al （teI】sile　strength ： 1580 　MPa ）

（b）2．7at％ Al （tensile 　strength ： 1500　MPa ），（c ）3．1

対 し，軟磁性膜 の SAXS プ ロ フ ァ イル に見 られ る特徴 は 長

軸方向が ラ ン ダ ム な柱状 粒予の 散乱 プ ロ フ ァ イル と よ く
．…

致す る．Fig．4 （b） に は柱状粒子 モ デ ル で フ ィ ッ テ ィ ン

グ した結果を実線で 示 した．こ の 結果か ら柱状 粒 子 の 断 面

直径 を求め る こ と が ロ∫能 で あ り，こ の 値 （2〜3nm ） は

TEM 観察 の 結果 と一・
致す る．こ れ に対 し て 長軸の 長 さ に

相当す る 特性長 は観測 し て い る g 領域 の 最 小値か らは 決

定で きな い ほ どの 大 きさ （20nm 以 上 ） で あ る．一
見 す る

と矛盾す る よ うに見 える 2 つ の 結果 は 軟磁性膜 に 見 られ

る微細組織上 の 重要な特徴 を表 して い る．す なわ ち，回折

コ ン トラ ス トに よ り観察 を行 っ て い る TEM で は個 々 の 結

晶粒 を独立 して観察 して い る の に 対 し，SAXS で は濃度差

に相当す る電子密度 コ ン トラス トを観察す る．した が っ

て ， 両 者 の 結果 の 差異 は 結晶方位 の 異 な る 複数 の Co 粒 子

が柱状 の 凝集構造を形成 して い る こ と を意味 して い る．こ

の 凝集構造内で は Co 粒子間に 交換結合が 生 じ，ラ ン ダ ム

異方性 に よ る 結晶磁気異方性 の 平均化が 起 こ る た め 軟磁 気

特性 が 発現 す る と結論 で きる．こ の よ うに ，TEM 観察 と

SAXS 測定を併用す る こ とで ，特性発現機構 を理 解す る上

で重 要 な 平均的な微細構造 の 特徴 を抽出する こ とが 可 能 で

あ り ， 微結晶材料 の 特性 と構造 との 関係 の 理 解 に小角散乱

法が有効 で ある こ とが分かる ．

　4・2　析出強化型 ス テ ン レ ス 鋼

　結晶粒 の 微細化 に よ る 材料特性の 向．ヒは構造材料 に お い

て も有効で あ る．特 に 微細析出物の 分散 に よ る 材料 の 強化

は 古 くか ら利用 され て い る手法で あ り，こ の 場合，分散析

出物の サ イズ，数密度が特性 を左右す る重 要 なパ ラ メ
ータ

ーと な る．こ れ らの 評価 に は TEM に よ る 直接観察が 用 い

られ るの が 般 的で あるが，分散させ る 相が ナノ メ ーター

ス ケール に な っ て くる と精度の 良 い 評価が 難 し くな る．そ

の ような場合 に は
， 小角散乱法 に よ る 平均 ス ケ

ー
ル 評価が

有効で あ る．Fig．5 に は 550℃ で 5時間の 熱処理 を行 っ た

18Cr−8Nj−L2Mo −Al（2．3，2．7，3．lat％ Al）ス テ ン レス 鋼 の

TEM 像を示 す．こ れ ら は い ずれ も NiAl の 規 則 回 折 点 で 結

像 した 暗視 野像 で ある ．撮影 した い ずれ の 試 料 に お い て も

B2 型 （csc 】型） の NiAl相が io　nIn 以 下 の 微細 な ス ケー

ル で マ トリ ッ ク ス に 整合析出 し て い る．NiAl 析 出 物の 析

出過程及 び 強度 との 関係 は 2．3　at ％ N 合 金 に お い て TEM ，

ア トム プ ロ
ー

ブ，SAXS を用 い て 詳細 に 検討 さ れ て お り，

こ の NiAl析 出物 が 機械特性 の 向上 に 寄与 して い る こ とが

明 らか に され て い る
Is）．こ こ で は Al 量 を 変 化 さ せ た こ と

に よる 強度の 変化原因 と微細組織 との 関係 を検討す る こ と

を 凵的 と した．Fig．5 （a ＞
〜

（c ） に 見 られ る よ うに，　Al

添加 量 にか か わ ら ず ，
NiAl 析出物 の 形状，分散状 況 に 顕

著 な差異は 見 られ ない ．しか しなが ら，引 っ 張 り強度 は添

加 rU量 の 増 加 に 伴 っ て 1400 ，1500 ，】580 　MPa と大 き く

な っ て い る．添加 Al 量 の 増大 は NiA1 析出物 の 体積 分 率 の

増大 を引 き起 こす こ とは 当然予 想 され る が，こ の 体積分率

の 増 大 が NiAl析 出物 の サ イ ズ変化 に よ り達成 され る の か，

数密 度 の 増 加 に よ る もの な の か は 予 想不能 で あ る．Fig．6

には対 応 す る小角散乱プロ フ ァ イル を示した．Fig．5 に 見

られ た よ うに，NiA1 析 出物 は ほ ぼ 球状 で あ り，比 較的大

き なサ イ ズ分 布 を有 して い る．理想的な系，及 び 測 定条件

で は 小角散 乱 測定 に よ りサ イ ズ 分布 の 決定 も可能 で あ る

が ，こ こ で は 観 測 g領 域 の 制約 と 粒子 間干渉 ピー
ク の 存

在 に よ り， サ イ ズ分 布幅 ま で フ ィ ッ テ ィ ン グ パ ラ メ
ー

タ
ー

とす る こ と は 困難 で ある．こ の た め ，い ずれの 試料 にお い

て も正 規 分 布 を仮 定 し，半価幅 lnm （粒子半径 に 対 して ）

で 固定 して ， 平均粒径 及 び 体積分率 に 関連 した 2 つ の パ

ラ メーターを 叮 変 とした．式（6） に おける S（g）は 液体

金 属 の 構 造 因 子 を 再 現 す る よ うに作 ら れ た Aschr ・ftら の

モ デ ル を使用 して 以 下 の よ うに 表現 さ れ る
14）．
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Fig．6　SAXS 　profiles　and 　fitted　size　distribution　of 　the　13Cr−8Ni−L2Mo −AI　alIoys 　allnealed 　at　550℃ for　5　hollrs

（a ）2．3at ％ A1 （R 。。＝2，8　nm ，η≡0，05，　n ≡1．5），（b）2．7at％ A工（Rm ≡2，8　nm ，η
＝O，08，η

罵1．4），（c ＞3．l　at ％ Al （R。v ＝

2，8nn ］，η＝0．12，　n ≡1．2）

　 　 　 　 　 　 　 　 1
∫（9）＝

… 螂 （・・H珈 ・繭 l
G （A）＝＝α （・inA

− A … A ）μ
’

　　・ β｛2A ・i・ A ・ （2
− A り… パ ー2｝！AS

　　・ γ卜A ‘
c ・ ・ A ・ 4｛（3A2 − 6）… A

　　・（An − 6A ）・i・ A ・ 6｝レA ’

，

α 一（1・ 2η）
2

〆（1一η）
4

，

β一一6η（・・ η12叡 1一η

4

，
　 γ

＝
ηα〆2． （7 ）

　 こ こ で RHS ＝nR で n は 実 数 で あ り，
’
卜径 R の 粒子 の 凋

囲 に 析 出物 の 存在し な い 領 域 （precipjtation　free　zone ：

PFZ ） を伴 っ て い る こ とに対 応 す る．η は RHS の 体積分率

に相 当 す る フ ィ ッ テ ィ ン グパ ラ メ ー
タ
ー

で あ る ，式（2），

（6 ）， （7）を使 っ て行 っ た フ ィ ッ テ ィ ン グ 結果 を Fig．6

に 実線 で 示 した．ま た，（a ）〜 （c ） の 右 上 に フ ィ ッ テ ィ

ン グ に よ りピーク値 を最 適 化 し た サ イ ズ分布関数 を示す．

図 の よ うに Al 含有量 にか か わ らずい ずれ の 試料 に お い て

も分布 関 数の ピーク値 は R ≡2．8nm で
一

定値 を と る．　 ・

方 ，図 中 に 矢 印 で 示 した よ う に O．4・nm
− 1

付近 に は い ず れ

の 試 料 に お い て も粒子間干渉 に よ る弱 い ピ ー
ク が観測 され

る．こ の ピークは Al量 の 増 加 と と もに 明瞭 に な る．粒子

間 干渉 ピーク の こ の よ うな 変 化 は，通 常，粒子 の 体積分率

の 増 加 に よ り もた らさ れ る．式 （6 ），（7 ） に 使用 した モ

デ ル にお い て，体積分 率に 相当す るパ ラ メ
ー

タ
ー

で ありフ

ィ ッ テ ィ ン グ結 果 と して 得 られ る η は 2−g，2．7，3．］ at ％

A ］合 金 で そ れ ぞ れ 0．05，0．08，0，12 と 増加す る ．また，

最小粒 子 間 隔 を表 す パ ラ メ
ーター

で あ る n の 値 は それ ぞ

れ 1．5，1．4，工．2 と決 定 で きる ．こ の 2 つ の パ ラ メ
ー

タ
ー

か ら実 際 の 粒子 の 体積分率変化 に 変換す る と Al 量 の 少な

い 順 に 0．02，0．03，0．07 と な り，体積分率 の 増加が半定量

的 に確 認 で きる　1体積分 率の 絶対値 そ の もの は ∫（g＞の モ

デ ル の 精度に も よ るた め，大きな意味を持 た ない ．重要で

あ る の は相 対 的 な変 化 で あ る｝．以．．ヒの 結果 と平均粒子サ

イ ズが
・
定で あ る こ と か ら Al量 の 増加 が NiAl析出物 の 体

積分率の 増加を数密度の 増加 に よ っ て もた らさ れ て い る こ

とが 明 らか で あ る．Al の 添加量 の 差 が わ ずか で あ るた め，

各合金 の 他 の 材料学的 なパ ラ メーターは 一
定で ある と考え

られ る．したが っ て ，観測 され た 引 っ 張 り強度 の 増加 は

NiA1 析出物の 数密度の 増加 に起因 す る と結論 で きる ．

　なお ，本合金の よ うに平 均粒 径 と比 較 して サ イ ズ 分布幅

が大きい 試料 に お い て 単
一

サ イズ を仮定した 解析 ア プ ロ
ー

チ を行 う場合 は 注意が 必要で あ る．式 （2 ） に は プ 項が

含まれ て お り， 得 られ る 散乱 強 度 は粒子体積の 自乗の 重み

が乗 じられ て い る．した が っ て ， 単
一
粒 予の 形状 因子 を使

っ た フ ィ ッ テ ィ ン グや ギ ニ エ 近似
4 ）
−Z

を利 用 した粒子サ イ

ズ 決定 を行う場合 は
， 各粒 径 の 粒 r一数 N 〈劫 に ゾ を乗 じ

た と きの ピー
ク位潰が 平均粒径 R と し て得 られ て し まう．

こ の ケ
ー

ス の 場合，お よそ 4nm が そ れ に 相 当 し，単
一サ

イズ を仮定 した 解析 ア プ ロ ーチ で は こ の 値が 平均粒径 と し

て 得られ るの で 注意が 必要 で あ る．

　4 ・3Al ・Mg −Si合金

　前述 の 析出強化型 ス テ ン レ ス 鋼 と同様 に析出 強化型 の 材

料 で ある A1−Mg −Si合金 （A ，X6061 合金）に 改 良型 の 時効過

程 ，
T616 熱処 理 を施 した 試 料 の 時効過程 に お け る 硬度変

化を通常の 時効過 程 T6 を施 した試 料 の 硬度変化 と と もに

Fig ．7 に 示す．こ の よ うに 改良 型 の 熱 処 理 T616 で は

177 ℃
，

150 ℃ い ず れ の 場 合 に も時効過程 の ピー
ク 硬度が

T6 熱処理 よ り も向 F．して い る．こ れ まで の 電子顕微鏡観

察の 結果 に よ り，ピーク硬 度 を示 す時効段階で の 機械特性

向上 の 主 因 は β
”
相 の 析 出 にあ り，改良型 熱処理 T616 で は

柱状形状 を有す る β
”
相 が 微細 化す る こ とが 電子顕微鏡観

察の 結果か ら明 らか とな っ て い る
］5｝．Fig．8 に 3 つ の 熱処

理 にお け る ピーク時効条件 で あ る 15 時間の 時効 を行 っ た

試料 につ い て 引 っ 張 り強 度 と破壊靭性 （こ の 場合 は dam −

age 　tolerance ）をプ ロ ッ トした．こ の よ うに 改良型 熱処理

N 工工
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）
o

@AA6061 　allo ソsat 　 the 　peak 　aged　condition （final 　a

ng　temperatur

for 　 15 　 hours ） のもう 1 つ のユニー

な 点 は硬 度 上 昇，引っ張り強 度上 昇 にも かかわらず，

壊 靭 性 も 向 上す る点で あ る ．実 験 方 法で 述 べ た と おり

この 点 も含 めて検 討 す るた めに は 機
械 特性の 試 験と同

度 の試料 について， 粗 大析 出 物の析出状 態 も含めて検討す

必 要 が あ る ． Fig ． 9 に中性子小 角 散 乱 プロフ ァイル を 示

し
た

Fig ． 9 に 示 す よ う に， 　 O
． 1nm − 1 以下 に

大析出物に 起因す る ¢ 窪 成 分が
出現

する ． この 成分は 熱

理条 件 にか か わら ず 一 ・ 定で あり ， 機 械特性 に見 ら れ

熱処 理条 件の影
響に粗大析出物

は
寄

与 して いな い こ とが 分か

．一 方 ，0 ．2nm − 1 以ヒの 領 域 にはβ”相の析 出

起 因 し た散 乱 が出現 す る ． そ こ で 各 熱 処 理状 態 の 散 乱 プ

鴻t ァイ ルか ら溶 体化処理 直 後の 試料 の 散乱プロ ファイル

を
差
し 引 くこと で 粗大粒 子からの

散乱
の 寄与を取 り 除き ，

” 相の 寄与 の み を 抽出 し た ． β ” ’相 と 共 存 する GP ゾ

ン か ら
の寄与はこ の g 領域 には 出 現 しな い

こ
と を 以 前 に確

認し
て

る16

．こ
の

うに
し

抽
しβ

相

か

らの

散

乱

04

3

2lo

0 0 1 〉 恕 q り 仁 2

10『11 σ21 　o’31 σ 4
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D01 　　　　　　0 ．1　　

　　　　　1 　　　　
　 　 　　　　 　　　 − 1 　　 　 　　 　　　 　 　q／ nmFig ．

9　SA
　 profiles 　of　as 　solution　tr

ted （ as − ST） and 　 peak　 aged 　AA6061 　

loys プロファ イ ル を Fig ． 10 に示 す ． 　 T6

び T616 ／177 ℃熱 処 理試 料 で は 球 状 粒 子 で の フ

ッ テ ィ ン グは 困 難 で あ り， ラ ン ダ ム配 向 し た 柱 状粒 子

よる 散乱プ ロフ
ァイル

によるフ ィ テ ィ ン グが良い結果を与え る． こ

は 電 子 顕微鏡観 察 の 結 果 と 完 全 に 一 致 す る 15 ｝．T

  搓゙ と T616 − 177 ℃ を比較 した 場合，円 柱 の断面粒径の差はな

が長さがT616 − 177 ℃ で は 短 く な ってい る （T

le 　 l ） ． 更 に T616 − 150 ℃ 熱 処 理 試料で は

状粒子 による フィッテ ィン グ 結 果 は 球 状 粒 子 によ る フ

ッティングよ りもフィッ テ ィ ン グ 精 度 が 劣 る． また
，

と え柱状 粒子 に よるフィッ ティング を 行 っ て も，断面

径と 柱

粒子の
長
さの 違 い が わ ず か とな り，こ の 熱 処理条件 で は 粒子 形
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Fig．10 　β
”

⊂ontribution 　in　SANS 　profiles　of 　peak
aged 　AA6061 　alloys

The 　profiles　obtained 　by　subtracting 　the　solution 　trcat−

ed 　profile　from　peak　aged 　profiles

Table　l　Shape 　and 　chara α eri 就 ic　length　of β
門in

　　　　 peak　 aged 　A46061　 alloys 　 cstimated 　by　pro一

　　　　 且le　fitting

Aging 　conditiOn Fitting　resしll吐s

T6T616

／177T616

／150

R ＝1．6 ± 0．111m
R ＝1．6 ± 0．1nm
f｛＝1．9 ± O．4nm

　 　 L ＝7．5 ± 0．6
　 　 五 ＝6．O ± 0．3
FIV卜｛M ＝0，1 ± 0．8

Rand ” represents 　cross 　scctiona 且radius 　and 　length　of 　c ｝
・lin−

drical　partictes　in　T6 　 and 　T616 ／177，　 respectively ．　Rin
T616 ／150　reprcscnts 　radius 　of 　spherica 】particlcs．　 FWHM 　is
also 　obtained 　byfitting　in　T616 ／150．

　 こ の よ うに 中断熱処理 が微細組織 の 分散状況 に及 ぼす影

響 は ，TEM 観察 に よ り既 に 指摘 さ れ て い る 微 細 化 が 粒 子

形状 の 等方化と して進行 して い る こ とが SANS に よ る粒子

形状 の 定量評価 に よ っ て 明らか に な っ た．こ の こ と を破壊

強度 と直接関連づ け る た め に は モ デ ル 計 算等 を行 う必 要 が

ある が，等方的な粒 子形状が 応力集 中効果 を低減する こ と

を介 して 優れた衝撃特性が 得 られ る こ とが 推 測 で きる ．

5　結 言

　本報 で は，小角散乱法 の 利 用 例 と して ，磁性材料 か ら 1

例，構造材料 か ら 2 例 を，ま た プ ロ ーブ ビ ーム と して は

ラ ボ ラ ト リ
ーX 線 か ら 2 例 と中 性 子 か ら 1 例 を示 し た．

ナ ノ ス ケ
ー

ル の 微細組織を有す る 金属 材料 に お い て 小 角散

乱法 に よ り可 能 と な る 平 均 ス ケール の 定 量 評 価 の レ ベ ル ，

有効性 をこ れ ら に よ り示 した．こ れ らの 例 を 通 して 理 解 し

て い た だ きたい 点 は TEM 等 の 直接評 価法 と小角散乱法の

相補的な利 用 が 金属 材料 の 特 性 発 現 機 構 を解 明 する 上 で い

か に有効 で ある か とい う点 で あ る．ま た，こ こ に 挙げた い

ずれの 場合に お い て も著者 らが 力点 を置 い て い る 点は複数

の 材料 間 の 比 較で あ る．電 子 顕 微 鏡 と比 較 す る と 1 つ の

材料 の み か ら得 られ る 情報 は 小 角散乱 法 で は 多 くな い ．基

本的 に は そ の 微細組織 に 特有 の ス ケール （特性 長 ： 粒径，

粒子間隔な ど〉の み で ある．しか し，そ れ を特性 の 異 な る

複数の 材料間で 比 較す る こ と で特性 と微 細 構 造 との 定量 的

な 関係が 浮 か び上 が っ て くる．金属 材料 に お い て微細組織

制御 に よる 各種特性 の 向上を図 る ため に は こ の 関係 の 解明

が 不 叮欠 で ある ．

　金 属材料研究 に お け る小 角散乱 測 定の 利 用 は，現在盛 ん

で ある とは言えない ．こ の 理由として 金属 材料 に使用 可 能

な小角散乱装置 に 制約が あ っ た こ とは 前述 の と お りで あ

る・こ の 点 を改善すべ く，NIMS と JAEAで は金 属材料 に

最適化 し た ラ ボ ラ ト リ
ー SAXS と中性 子 小 角散 乱 装 置

SANS −Jを 効率的 に 利用 し た 実 用 金属 材 料 の 研 究 を進 め て

い る ．更に JAEA と高エ ネル ギー加速器 研 究 機構 （KEK ）

が 共同で 東海村 に 建設中の J−PARC の 大強度パ ル ス 中性子

源が 2009 年か ら稼働を予 定 して お り，こ れ に よ り中性 子

利 用 の 機会が 飛躍的に 増加す る と と もに測 定可 能 な e 領

域が 飛躍的 に 拡大 し，よ り高精度 の ス ケール 評 価 が 可 能 に

な る ．NIMS ，　JAEA共 に こ の よ うな 環 境 を 最 大 限 に 利 用

すべ く，組織改編 が 行 わ れ
，

NIMS で は 量 子 ビーム プ ロ ジ

ェ ク トが 2006年度 よ り稼働す る．本 プ ロ ジ ェ ク トで は 中

性子 ビー
ム の 実用材料へ の 利 用 を積極 的 に進 め て い く予定

で あ り，小 角散乱法 に よ る 評価 は そ の 柱 の 1 つ で あ る．

また，JAEA−NIMS 問で は よ り密接 な 研究協力 関係 の 構築

が 計画 さ れ て い る ．以 上 の よ うに，X 線，中性 子 双 方 にお

い て ，小 角散乱法の 積極的な 利 用 を実用 金属材料分野で も

図るべ く環境整備が進行中で あ り， 関 係各所か らの ご支 援

を お願 い す る と と もに 共同研 究の ご提 案 を歓 迎 した い ．

　 こ こ に紹介 した研 究結果 は い ず れ も共同研究の 結 果 で あ る．共

同研 究者で あ る （財｝電気磁気材料 研 究所大 沼 繁 弘 博 士 ，藤 森 啓 安

東 北 大名誉教 授，増本 　建東北 大名誉 教授 （以 上，Co −Al−0 ナ ノ

グ ラ ニ ュ ラ 薄膜 に つ い て の 研 究），・三菱重工 平川祐一博 士，角屋

好 邦 博上，物質 ・材 料研究機 構平　徳 海博士，Jun　CheQl 　Oh 博

士 （現 The 　Korean 　1
’
ntellectual 　Propert｝

r　Offlce）（以 上，析 出強化

型 ス テ ン レ ス 鋼 に つ い て の 研 究），New 　Sou 山 Wales 大 学 Joka
Buha 博 ［t （Al−Mg −Siにつ い て の 研 究） に謝意 を表 し ます．ま た，
すべ て の 研究 を通 して の 共同研 究者で ある物 質材料研 究 機構 宝 野

和博 博 ［：に 謝意 を表 し ます，
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Study on  Microstructures ofAdvanced  Metallic Materia}s by

      Small-Angle X-Ray  and  Neutron  Scattering
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 The  rnicrostructures  ef  metal-nonmeta1  nano-granular  soft  magnetic  films, precipitation hard-
ened  stainless  steel  and  Al-Mg-Si alloys, have  been  studied  by small-angle  X-ray/neutron scatter-
ing (SAXS/SANS). Quantitative evaluation  of  average  scale  of  their  microstructures  in

nanometer  scale  has been accomplished  by SAXS  and  SANS.  Using  this information,  the  con-

tribution  of  the  microstructures  to the  magnetic  and  mechanical  properties are  discussed in this

paper,

Kbywords:  average  size; nanogranular  films; nano  precipitates; soft  magnetic;

 hardening.
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