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	1	 はじめに

海構、建築、船舶などの溶接鋼構造物の建造においては、

安全性確保の観点から溶接熱影響部（Heat Af fected Zone：

HAZ）の靭性確保が極めて重要である。HAZ靭性の向上に

はいくつかの方策が考えられるが、その一つに粒内フェライ

ト（Intragranular Ferrite：IGF）による組織微細化がある。

これは鋼中に分散した酸化物や窒化物などの介在物をフェラ

イト変態の核生成サイトとして利用することで、フェライトの

核生成密度を増加させ、変態後の組織微細化を図る技術であ

る。IGF利用技術の検討は 1970年代から始まり、これまで

に TiN 1）、TiN-MnS 2）、Ti2O3-TiN-MnS 3－6）など種々の介在

物を変態核生成サイトとして利用する技術が研究、開発され

てきた。

介在物が IGFの核生成サイトとなるメカニズムについても

様々な観点から検討されており、介在物近傍での化学組成変

化（例えばMn、C、Bなどの欠乏）による変態駆動力の増

加、介在物、オーステナイト、フェライト間の界面エネル

ギーバランス、熱膨張率の違いによる応力・歪発生などが主

な要因と考えられている 7－10）。これらの効果を検証し、IGF

変態のメカニズムを明らかにしようと考えた場合、透過電子

顕微鏡（Transmission Electron Microscopy：TEM）によ

る観察・解析が極めて有効である。すなわち、介在物近傍で

の化学組成をナノレベル分解能で分析すること 11－13）や、介在

物とフェライト、オーステナイトの方位関係解析 14,15）、パン

チアウト転位 16）の観察など、TEMの果たす役割は大きい。

一方で、IGFおよびその核生成サイトとなる介在物を

TEMで観察、解析しようとした場合、観察に適した試料の

作製がしばしば問題となる。TEM観察に適した試料はまず

薄くなければならない。TEMの加速電圧にもよるが概ね

100nm以下の厚さに薄片化することが求められる。鋼中介在

物の場合、金属である母相と非金属介在物の異種材料界面

を薄片化することになり、試料作製は容易でない。さらに

は、せっかく苦労して薄片試料を作ったとしても、その薄片

化した部分に見たい介在物が含まれていないこともしばしば

起こりうる。IGF核生成サイトとなる介在物は、光学顕微鏡

で広い範囲（～1mm2）を観察しても数十個程度しか見つから

ず、TEMが観察を得意とする析出強化に利用される微細析

出物（個数密度：～ 1016個 /mm3）などに比べると、極めて

低密度である。以上のような理由から、IGF核生成サイトと

なる介在物の TEM観察試料の作製は難しいが、TEM観察

によって得られる情報の変態機構解明における重要性を考え

ると、労力を払う価値は十分ある。

本稿では、IGF核生成サイトの解析に用いるTEM観察用

薄片試料の作製に、集束イオンビーム（Focused Ion Beam：

FIB）法の利用が有効であることを示し、実際にFIB法を用

いてIGF核生成サイトをTEM解析した例を紹介する。また、

FIB法には試料作製（試料加工）装置としての機能の他に組

織観察の機能があり、この機能を利用して IGF変態のその場

観察が可能である。この手法についても具体例を示し紹介す

る。

	2	 FIB法の利点

2.1　TEM 観察用試料作製における問題点

金属材料の場合、TEM観察用試料の作製法として、簡便

かつ広い領域の薄片化が可能な電解研磨法が一般に広く用い

られる。しかしながら、この方法では材料が異なると電解に

必要な電圧が異なるため、異種材料を含む試料では作製が困

難なことが多い。特に非金属である鋼中介在物を薄片化する

ことは難しく、介在物を含む鋼試料を電解研磨法で薄片化し

ようとすると、母相である鋼の部分だけが薄くなり、介在物

は厚いままで残るため、介在物と鋼の界面近傍のTEM観察

が困難となる。特に、母相と介在物の界面近傍での元素分析

オキサイドメタラジー−7 
−介在物利用による組織制御−

FIB-TEM法による 
粒内フェライト変態機構の解析

Analysis of Intragranular Ferrite Transformation with FIB-TEM Method

重里元一
Genichi Shigesato

新日本製鐵（株）　先端技術研究所 
解析科学研究部　主任研究員

74



25

FIB-TEM 法による粒内フェライト変態機構の解析

を行う場合は注意が必要である。例えば EDS（Energy 

Dispersive X-ray Spectroscopy）による組成分析では、厚

く残った介在物部分による特性 X線の吸収や二次 X線の発

生などを考慮しないと定量的な元素プロファイルを得ること

は難しい。また、介在物と鋼の界面部分が優先的に電解され

る傾向があるため、界面近傍では鋼部分の試料厚さも変化し

ており、このことも元素分析の定量性に少なからず影響す

る。場合によっては界面近傍の鋼がなくなって薄片試料に穴

が開いてしまっていることもあり、そのような場合には界面

近傍での元素分析が不可能である。

このような鋼と介在物を均一に薄くすることの難しさに加

えて、薄片化した領域内に IGF核生成サイトとなっている介

在物が含まれる確率が低いという問題もある。電解研磨法は

他の手法に比べて比較的広い観察領域を確保できる手法であ

るが、それでもその面積は 100μm四方程度であり、その中

に IGF核生成サイトとなる介在物が含まれている確率は低

く、せいぜい数個、場合によっては一つも含まれないことも

ある。しかも先に述べたように介在物と母相の界面部分が優

先的に薄片化されるため、界面近傍に穴があき、介在物が抜

け落ちてなくなっていることもしばしばみられる。従って目

的の介在物に出会う確率はますます低くなる。

このような問題点はあるものの、電解研磨法はその簡便性

から広く用いられる手法である。上述のように界面付近の元

素分析には不向きであるが、試料厚さが少々変化しても問題

とならない場合、すなわち介在物が抜け落ちずに含まれてい

て、鋼と介在物がある程度薄くなっていれば良い場合、この

手法は有効である。例えば介在物と IGFとの間の結晶方位

関係を調べる場合、電子回折図形が取得できる程度に薄く

なってさえいれば、介在物と鋼で厚さが多少異なっていても

問題ない。その場合問題となるのは、見たい介在物が含まれ

る確率の低さであるが、電解研磨法の場合比較的試料作製が

容易であるため、作製する試料数を稼ぐことでこの問題は解

決可能である。石川らは、Ti酸化物とVNの複合介在物を核

生成サイトとして生成した IGFを TEMで観察し、VNと

IGFの間の結晶方位関係を調べている 14）。また、宮本らは

VCNと IGFの結晶方位関係を解析し報告している 15）。これ

らの報告例では主として電解研磨法で試料作製している。

電解研磨法と並んでよく用いられる薄片試料作製方法とし

て、イオンミリング法がある。この方法では、電解研磨法と

は逆に、鋼部分よりも介在物のほうが研磨されやすく、鋼部

分が TEM観察可能な厚さまで薄片化すると、介在物がなく

なっている場合が多い。また、イオンミリング法で薄片化で

きる領域は電解研磨法の場合よりも狭いことが多く、観察し

たい介在物が含まれていることはまれである。

以上示した電解研磨法とイオンミリング法の問題点を解決

する方策の一つとして、両者の併用が考えられる。すなわ

ち、最初に電解研磨法で鋼母相を薄くしておき、その後イオ

ンミリング法で厚く残っている介在物を薄くするというもの

である。上手くすれば母相の鋼部分と介在物部分がかなり近

い厚さになっていることもある。また、この方法だと電解研

磨法により広い薄片領域を確保できるため、見たい介在物に

当たる確率もある程度期待できる。しかしながら、電解研磨

の項で述べたように電解研磨の際に抜け落ちる介在物も多い

ため、実際にはある程度の数の試料を作製し観察してみる必

要がある。また、介在物と母相の界面近傍での元素濃度プロ

ファイルを精密に測定したい場合などは、界面近傍で均一な

厚さの試料を作製する必要があり、この方法でも適切な試料

を作製することは難しい。

2.2　FIB 法によるTEM 観察用試料の作製

これまで述べたような問題に対してFIB法が威力を発揮す

る。FIB法を用いると介在物と鋼のような異種材料界面でも

平滑な薄片試料が容易に得られる。また、FIB法では目的と

する介在物を光学顕微鏡や SEM（Scanning Electron 

Microscopy）で見つけておき、その介在物を狙って薄片化

するため、ほぼ 100％の確率で IGF核生成サイトとなってい

る介在物を含む薄片試料を得ることができる。

以下にFIB法の概略を説明する 17,18）。FIB法は、数十～数

百 nm径に集束したGaイオンビームを用いて試料を加工す

るものである。イオンビームを用いる点ではイオンミリング法

と同じであるが、イオンミリング法では 1mmΦ程度の大きさ

のArイオンビームを用いているのに比べて、非常に細いイオ

ンビームを用いている。この細く絞ったイオンビームを試料

上で走査させることで微細な試料加工が可能となり、かつ

SIM（Scanning Ion Microscopy）像と呼ばれる像観察が可

能になる（Fig.1）。SIM像は SEM像とよく似た原理で得ら

れる像で、像分解能は SEMよりやや劣るものの概ね同程度

（数十 nm）である。この SIM像を観察しながら加工領域を指

Fig.1　Observation and fabrication method with FIB
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定することができるため、特定箇所を狙って薄片試料を作製

することができる（Fig.2）。

イオンビームにより試料を削るため、FIB法でもArイオン

ミリング法と同様に、鋼部分よりも介在物部分のほうが削れ

やすい傾向がある。しかしながら、Arミリング法では Arイ

オンビームを試料面に数度～数十度の角度で照射するのに対

し、FIB法では試料面に平行にビームを照射するため、鋼部

分と介在物部分で試料厚さに大きな違いはできず、ほぼ同じ

試料厚さに仕上げることができる。

以上の利点により、IGFおよびその核生成サイトとなる介

在物を含む TEM観察用薄片試料の作製にFIB法は適してい

る。FIB法を用いて目的の鋼中介在物を含む薄片試料を作製

し、TEM観察した実例を 3章で紹介する。

2.3　FIB-SIM 法を利用した変態その場観察

Fig.1に示したように、FIB法では、イオンビームを試料に

照射した際に発生する二次電子を検出することで SIM像を

観察することができる。SIM像では、SEM像に比べてチャ

ネリングコントラストと呼ばれる結晶方位に依存したコントラ

ストが強くあらわれる。そのため、結晶粒の観察において

エッチングによって粒界を現出する必要がなく、結晶粒が動

的に変化する様子を観察することができる。この特徴を活か

して、粒成長や相変態のその場観察が可能である。この手法

の適用例として、IGF変態のその場観察例を 4章で紹介す

る。

	3	 	FIB法を利用した粒内フェライトの	
TEM解析

介在物による粒内フェライト変態促進のメカニズムの一つ

として、Mn欠乏層の形成が重要な役割を果たしていると考

えられる 19－22）。これは、MnSの析出や酸化物によるMn吸

収に伴い、介在物近傍にMn濃度の低い領域（Mn欠乏領域）

が形成され、その領域でフェライト変態しやすくなるという

機構である。FIB-TEM法を用いることでMn欠乏層が実際

に存在することを初めて明らかにした例を以下に示す。

（1）Al2O3＋TiN＋MnS 周囲の Mn 欠乏層

Al脱酸 Ti添加鋼では、Al酸化物に TiN、MnSが複合析

出した介在物が IGFの核生成サイトとなることが観察されて

いる 23）。Fig.3aは、Al脱酸 Ti添加鋼を 1400℃に加熱後、

1100℃で 100sのMnS析出処理を施し、550℃で変態させた

鋼において、IGF核生成サイトとなっている介在物を SEM

で観察したものである。この介在物を含む領域をFIB法で抽

出・薄片化し、TEMで観察した像がFig.3bである。薄片化

する際に、SEMで観察した試料面を少し削っているため、

SEM像とTEM像で観察面が若干異なるものの、同一の介

在物である。この鋼ではAl2O3＋ TiN＋MnS複合介在物が

IGFの核生成サイトとなっていることがわかる。この介在物

の周囲の鋼中Mn濃度を測定した結果をFig.4（実線）に示

す。MnSの近傍でMn濃度が周囲よりも低くなっており、い

わゆるMn欠乏層の存在が確認できる。また、MnS析出処

理条件を 1250℃、1000sとすると、IGFはほとんど見られな

くなる。そのような鋼の介在物について、同様の測定を実施

Fig.2　 Preparation of thin foil specimens with FIB. SIM images 
of（a）intragranular ferrite（IGF）grains nucleated on an 
inclusion, （b）the specimen picked up on a substrate and

（c）the thinned specimen observed from lateral side

Fig.3　 Intragranular ferr i te（IGF）grains nucleated on an 
inclusion in Al-killed Ti added steel annealed at 1100℃ 
for 100s.

（a）SEM and（b）TEM images

Fig.4　Mn profile in steel adjacent to MnS in Fig.3
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したところ、MnS周りにMn欠乏層は検出されなかった

（Fig.4破線）。これは、1250℃で長時間保持することでMn

が拡散しMn欠乏層が消失したと考えられる11）。このように、

Mn欠乏層の存在は粒内フェライト変態挙動に大きく影響す

る。

（2）（Ti, Mn）Oxide 周囲の Mn 欠乏層

高機能厚鋼板の一つであるTi脱酸鋼では、Ti酸化物＋

TiN＋MnS複合介在物が IGF核生成サイトとなることが報

告されている 3－6,24－26）。Fig.5、6はそのような複合介在物を

FIB-TEM法で観察、解析した結果である 26）。ただし、この

例では変態点が低く、フェライト組織ではなくベイナイト組

織となっている。粒内ベイナイトと呼ぶべきかどうかは別途

議論を要するが、介在物がベイナイトの変態起点となってい

るように見える。この場合の変態機構も IGFの場合と同じ機

構が考えられる。すなわち、ここで示した複合介在物の周囲

には顕著なMn欠乏が検出されており（Fig.6）、Mn欠乏層

の存在が粒内でのベイナイト変態を促進したものと思われ

る。また、先ほど示したAl2O3＋ TiN＋MnS複合介在物の

場合よりも、欠乏量、欠乏層の幅が明らかに大きくなってい

る。

児島らは、Ti脱酸鋼において S濃度を極力低減させて

MnSがほとんど析出しない場合でも高い IGF分率を示すこ

とを報告しており 24）、IGF生成にMnSは必須でないことが

示された。この鋼について、FIB-TEM法で解析した結果を

Fig.7～ 9に示す 25）。変態核生成サイトとなる介在物は（Ti, 

Mn）酸化物＋ TiNであり、MnSは存在していない。しかし

ながらこの場合にも、介在物近傍で明瞭なMn欠乏層が形成

されている（Fig.8、9）。

以上のことから、Mn欠乏層はMnSの析出に伴い形成さ

れるだけでなく、（Ti, Mn）酸化物の周囲にも形成されること

がわかる。しかも（Ti, Mn）酸化物の周囲に形成されるMn

欠乏層のほうが、MnS析出に伴い形成されるMn欠乏層より

も欠乏量が大きく、（Ti, Mn）酸化物のMn欠乏層形成能力が

高いことが示唆される。このことは、山本、高村らが提唱し

たように、Ti酸化物は陽イオン空孔型の酸化物であり、酸化

物中の陽イオン空孔にMnが吸収されることによって、介在

物周辺に大きなMn欠乏層が形成されると理解されてい

る 20,21）。

Fig.5　 An inclusion in Ti-killed steel. 
（a）SEM and（b）TEM images

Fig.6　Mn profile in steel adjacent to（Ti, Mn）oxide in Fig.5

Fig.7　 IGF grains nucleated on an inclusion in Ti-killed steel. 
（a）SEM and（b）TEM images

Fig.8　Mn profile in steel adjacent to（Ti, Mn）oxide in Fig.7
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	4	 	FIB-SIM観察による	
粒内フェライト変態その場観察

既に述べたように、FIB法では SIM像による像観察が可

能である。この観察機能を利用して変態その場観察が可能で

ある。FIB装置用の試料ホルダーに加熱ヒーターを取り付け

ることで、FIB装置中で試料を加熱しながら観察することが

できる（Fig.10）。Fig.11は、Al脱酸鋼を FIB装置中で

1400℃付近まで加熱した後、約 550℃でフェライト変態する

様子をSIM像でその場観察したものである 27）。介在物がフェ

ライト変態の核生成サイトとして作用している様子を明瞭に

捉えている。

	5	 まとめ

FIB法が開発された当時、この手法は主に半導体の分野で

用いられていた。半導体デバイスの配線サイズがどんどん小

さくなっていくなかで、サブミクロン分解能で、異種材料界

面を微細加工できるFIB法が欠陥解析装置として威力を発揮

していた。その後、鉄鋼材料解析の分野でもFIB法が利用さ

れるようになったが、「サブミクロン分解能で特定の異種材料

界面を狙って微細加工できる」というFIB法の長所は、鋼の

組織解析にまさに必要な機能であることが明らかになってき

た。特に、粒内フェライトの解析には極めて有効であり、核

生成サイトのTEMによる定量解析が可能になるだけでなく、

変態その場観察手法としても利用できる。本解説ではその利

用例の一部を紹介したが、今後さらにFIB-TEM法が利用さ

れ、粒内フェライト変態の定量解析が進み、メカニズム解明

につながると期待している。
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