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研究成果の概要：先に研究代表者等により開発された超微細粒 W-TiC は、耐照射特性に優れる

等の多くの利点をもつが、厳しい熱負荷に晒される国際熱核融合実験炉（ITER）のダイバータ

に用いるためには高靱性化が必要である。高靱性化には塑性加工が有効であるので、超微細粒

W-TiC の超塑性発現を塑性加工に適用する。まず、高温引張試験により超微細粒 W-TiC の超塑

性挙動を明らかにし、次にその結果を活用して塑性加工法を発案、実施した結果、再結晶・粒

成長組織を示すにも関わらず結晶粒界が極めて強く、室温で曲げ延性を示す高靭性 W-TiC の試

作に成功した。 
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１． 研究開始当初の背景 

タングステン（W）は周期律表ⅥA 族に属し、
他の材料の追随を許さない極めて優れた多
くの特性を有する。例えば、炭素に次ぐ高融
点（3410℃）、純鉄の３倍もの高熱伝導率、
金属では最も低い熱膨張率や蒸気圧、材料の
中で最も優れた液体金属との共存性、極めて
低いトリチウムインベントリーなどである。
このため、極限環境下での材料として注目さ
れ、現在、国際熱核融合実験炉（ITER）等の
最も厳しい熱負荷に晒されるプラズマ対向
壁・対向機器（ダイバーター等）への使用が

計画されている。しかしながら、この Wの最
大の課題は、ⅥA 族金属に特有な「脆さ：低
温脆化、再結晶脆化、照射脆化」の克服であ
る。ITER 等における Wの利用は脆さの改善に
かかっており、脆さが改善されれば、その成
果は核融合分野にとどまらず広範囲の技術
分野に対して極めて大きな波及効果をもつ
ものと期待される。 
Wの脆さの改善は、研究の困難さゆえに報告

例が極めて限られている。その中で研究代表
者が1996年から行っているWの３つの脆さの
同時改善を目指した材料開発により、脆さ改



善に最も有効な組織として、「結晶粒が極めて
微細で高純度であり、転位密度が低く、粒界
にTiCが析出・分散した組織」が提案された。
そして、これまでにメカニカルアロイング
（MA）法と熱間等方加圧法（HIP）により目標
組織に近い超微細粒W-TiCが試作された。超微
細粒W-TiCの特徴は、平均結晶粒径が50～
200nmと極めて微細であること、相対密度99
～99.4％の高密度焼結体であること、高速中
性子や高エネルギーヘリウムイオン照射に対
して優れた耐性を示すこと、高温超塑性を示
すことである。また、それらの組織・特性が
MA処理時の使用雰囲気（アルゴン、水素）に
強く依存することである。 

一方、超微細粒W-TiCは、室温で約2GPaと高
い破壊強度を示すが、超微細粒化に伴う降伏
強度の著しい増加により降伏する前に破壊す
るため、室温では延性を示さず、室温付近で
の靭性が十分でないという問題がある。原子
間結合の共有結合性が高く、したがって粒界
エネルギーが高く、また転位運動に対するパ
イエルス応力が極めて高いWでは、弱い粒界に
き裂が生じれば、き裂先端を鈍化する塑性変
形能に乏しいために破壊に至ってしまう。と
くに、厳しい熱負荷に晒されるダイバータで
は、熱負荷により再結晶・粒成長が生じて粒
界がさらに弱化し、粒界脆化がより顕著にな
ると考えられる。したがって、熱負荷前のみ
ならず、熱負荷後の再結晶・粒成長組織にお
いても粒界が強く、粒界脆化の恐れのない
W-TiCを開発する必要がある。 

W-TiC の室温延性の改善に対して、研究代
表者等は、超微細粒ではないが、微細結晶粒
（粒径：0.6～2 ミクロン）W-TiC の室温靭性
が塑性加工により改善されること、またその
改善の程度は結晶粒が微細であるほど顕著
になる傾向があることを明らかにしている。
しかしながら、超微細粒 W-TiC は、通常 W 材
料で行われている高温（1500～1600℃）塑性
加工法（鍛造・圧延等）では塑性変形が起る
前にき裂が導入され、破壊する。したがって、
超微細粒W-TiCに対して有効な塑性加工法を
開発して室温靭性を向上させることが必要
である。 

 

２．研究の目的 
本研究の目的は、再結晶・粒成長組織にお

いてきわめて強い粒界を持ち、室温で延性を
示す高靱性W-TiCを開発することである。 

 

３．研究の方法 
上述した高靭性化を達成するためには、再

結晶・粒成長組織においてきわめて強い粒界
を持つとともに、結晶粒径の調整により適正
な降伏強度を持つことが必要である。この組
織を得るために、超微細粒W-TiCの超塑性挙動

を明らかにし、超塑性発現を活用した新たな
高温塑性加工法を発案し実施する。以下に具
体的な方法を列挙する。 
 （１）雰囲気制御グローブボックス中で市
販の純Ｗ（アライドマテリアル提供）と純 TiC
の粉末を W-(0～1.5)％（mass%）の組成に調
合し、純化処理した水素あるいは Ar ガス雰
囲気下で MA 処理を行った後、HIP 処理（温度：
1350～1400℃、使用ガス：Ar）により相対密
度 99％以上の緻密体を作製する。HIP は通常
圧力（0.2GPa）下での HIP とともに、超高圧
（1GPa）下での HIP も実施する。それらの HIP
体から微小引張試験片（ゲージ部寸法：1.2
ｘ0.5ｘ5 mm）を作製し、1400～1700℃の温
度範囲、5 x 10-5 ～ 5 x 10-3 s-1の初期歪速
度範囲、2 x 10-6 torr 以下の真空下で高温
引張試験を行って、超塑性挙動に及ぼす TiC
添加量、MA 雰囲気（H2, Ar）、HIP 圧力、試験
温度、塑性歪速度の効果を明らかにする。特
に、塑性加工に強く関わる機械的性質（伸び、
変形抵抗、その歪速度感受性指数(m)）や変
形の活性化エネルギーに及ぼす効果を明ら
かにする。 
 （２）得られた超塑性挙動に関する結果に
基づき、塑性加工に有利な TiC 添加量、MA 雰
囲気、試験温度、塑性歪速度を選択し、それ
について種々の塑性加工を検討・発案し、実
施する。 
 （３）塑性加工材から作製した試験片につ
いて、３点曲げ試験により室温での強度と延
性を評価するとともに、室温延性を示した塑
性加工材について組織のTEM、SEM等の観察・
評価を行い、室温延性の発現機構を調べる。 
 
４．研究成果 
（１）超塑性挙動 
超微細粒 W-(0～1.5)%TiC について高温引

張変形を行い、超塑性の発現とその変形挙動
に及ぼす TiC 添加量、MA 雰囲気（H2, Ar）、
HIP 圧力の効果、および試験温度と塑性歪速
度の効果を調べ、以下の結果を得た。 
 １、塑性加工に必要な 1400～1700℃におけ
る引張特性（破断伸び、変形抵抗、m値）は、
TiC 添加量と MA 雰囲気（H2, Ar）の選択によ
る最適化が可能である。 
 ２、破断伸びは、Fig.１に示すように、TiC
無添加材では MA 雰囲気によらず極めて小さ
いが、TiC 添加により著しく増加し、1.0～
1.3%TiC 添加量で最大となる。これは、粒界
すべり（超塑性の変形機構：後述）により生
じるき裂の形成・連結を TiC が抑制するため
と考えられる。また、MA 雰囲気から混入した
ArはHIP体ではナノサイズのバブルとして残
存し、き裂の形成・連結を促進する。そのた
め Ar 雰囲気 MA 処理材は水素雰囲気 MA 処理
材に比べて破断伸びが小さい。但し、Ar 雰囲
気 MA 処理材の HIP 圧力を増加（0.2 →1.0 



GPa）すると相対密度が増し、破断伸びが増
加する。これはナノサイズの Ar バブルの減
少により、き裂の形成・連結が抑制されるた
めと考えられる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig. 1  Tensile elongation at 1773, 1873 
and 1973K for (a) W-TiC/H2 and (b) W-TiC/Ar 
as a function of TiC content.  Initial 
strain rate: 5 x 10 -4 s-1.  The arrows 
indicate the elongation exceeding 160%: 
the maximum obtainable elongation is 160% 
with the present fixture. 
 
 ３、変形抵抗（ここでは、加工硬化率ゼロ
になる変形応力と定義する）は 1600℃以上で
は MA 雰囲気と TiC 添加量にあまり依存せず
ほぼ一定である。一方、1500℃以下では変形
応力は MA 雰囲気に強く依存し、水素雰囲気
MA 処理材の強度の方が高かったが、これは主
に結晶粒径の違いによるものと考えられる。
（水素雰囲気ＭＡ処理材の結晶粒径は Ar 雰
囲気 MA 処理材の約 2 倍である。これは、ナ
ノサイズ Ar バブルの付加的なピン止め効果
による。） 

 ４、変形応力と塑性歪速度の両対数プロッ
トの間には良い直線関係が成り立ち、その勾
配で定義される変形応力の歪速度感受性指
数（m）は MA 雰囲気に依存し、水素雰囲気の
場合には m = 0.4～0.5 であるが、Ar 雰囲気
の場合には、m = 0.2～0.3 と半減する。こ
れらのｍ値は試験温度や TiC添加量にあまり
依存しない。 
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(a)  ５、変形応力の温度依存性と歪速度依存性
から評価した変形の活性化エネルギー（Q）
は、TiC 添加量と MA 雰囲気に依存する。水素
雰囲気 MA 処理材では Q は TiC の増加ととも
に増加して Q＝360～420 kJ/mol の範囲にあ
る。一方、Ar 雰囲気 MA 処理材では Q は TiC
の増加とともに減少してQ＝470～600 kJ/mol
の範囲にある。TiC が 0.8～1.5％の範囲では
両者のQは互いに接近してそれぞれ一定値の
420 kJ/mol と 470 kJ/mol を示す（Fig.2 参
照）。ところで、Ｗにおける自己拡散の活性
化エネルギーは 610kJ/mol であるから、420
と 470kJ/molの値は粒界拡散の活性化エネル
ギーに対応している。このことは、超微細粒
W-TiC の超塑性変形が粒界すべりにより説明
可能であることを示している。 
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Fig. 2  Activation energy for deformation, 
Q, for W-TiC/H2 and W-TiC/Ar as a function 
of TiC content.   
 
 
（２）塑性加工材の機械的性質と組織 
 上述した超微細粒W-TiCの超塑性挙動に関
する結果から、塑性加工に最も適した TiC 添
加量として 1.1％を選択した。W-1.1%TiC の
混合粉末を、水素雰囲気で MA 処理後、通常
の圧力（0.2GPa）で HIP 処理した緻密体を
W-1.1TiC/H2-NH と呼ぶ。また、Ar 雰囲気で
MA 処理後、超高圧（1GPa）で HIP 処理した緻



密体を W-1.1TiC/Ar-UH と呼ぶ。これらの HIP
緻密体について、超塑性の発現する温度と歪
速度で高温塑性加工を施した後、室温で 3 点
曲げ試験を行うとともに、破面の SEM 観察、
組織の TEM 観察を行い、以下の結果を得た。 
 １、室温での 3 点曲げ試験結果は塑性加工
時の温度と加工率に依存し、1650℃で約 80％
の加工率を与えた場合に最も大きな破壊強
度の上昇が認められた。例えば、W-1.1TiC/Ar
の通常圧力でのHIP体の破壊強度は約1.3GPa
であるが、その塑性加工材（温度：1650℃、
加工率：81％）の破壊強度は最大 3.4GPa に
達する。また、超高圧 HIP の場合、HIP 体で
は 2.3GPa 程度であった破壊強度は、塑性加
工により実に 4.4GPa まで上昇している
（Fig.3 参照）。 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
  
 
 
 
 
 ２、このような破壊強度の著しい上昇の結
果、W-1.1TiC/Ar-UHの塑性加工材では破断す
る前に塑性変形が生じており、室温で延性が
認められた。W-1.1TiC/H2-NHの塑性加工材（温
度：1650℃、加工率：80％）でも同様である。 
 ３、塑性変形の程度は、W-1.1TiC/H2-NH の
方が W-1.1TiC/Ar-UH より大きかったが、こ
れは、降伏強度の差によると考えられる。す
なわち、W-1.1TiC/H2-NH の降伏強度（比例限）
は約 2.3GPaであるのに対し、W-1.1TiC/Ar-UH
の降伏強度は約 3GPa とかなり高い。透過電
子顕微鏡による組織観察の結果、結晶粒径は、
W-1.1TiC/H2-NH が W-1.1TiC/Ar-UH の約 2 倍
の大きさを持つことから、降伏強度の差は結
晶粒径の違いによると考えられる。 

４、W-1.1TiC/H2-NHとW-1.1TiC/Ar-UHの塑
性加工材の破面をFE-SEMにより観察した結
果、破壊は主に結晶粒内で起きていた。これ
は塑性加工材の粒界が極めて強化されてい
ることを示している。 

 ５、W-1.1TiC/H2-NH と W-1.1TiC/Ar-UH の
塑性加工材はいずれも再結晶・粒成長組織を
呈していた。このことは、再結晶・粒成長組
織であるにも拘らず、粒界が極めて強いこと
を示している。 
 ６、塑性加工材の再結晶・粒成長組織には
加工組織は認められなかった。一方、TiC 粒
界析出物のサイズと密度が塑性加工により
増加していたことから、TiC の粒界析出によ
り粒界が強化され、室温靭性が改善されたも
のと考えられる。 
 ７、再結晶・粒成長組織での粒界強化を実
現できたことは、再結晶脆化に関する現在の
認識（再結晶温度をできる限り高め再結晶さ
せないことが唯一の再結晶脆化の防止策）に
代わり、再結晶しても脆化しない W材料を開
発可能であることを示唆する。これは画期的
なことであろう。 W 材料は 3410℃もの高融
点と多くの優れた特性をもちながら、1000～
1500℃の低い温度で再結晶して著しい脆化
（再結晶脆化）を示すために再結晶温度以上
での高温での使用が極めて限られているか
らである。 
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 ８、粒界強度を維持した状態での結晶粒径
の調整により、室温延性のさらなる向上が期
待される。したがって、延性脆性遷移温度
（DBTT）を室温以下にもち、低エネルギープ
ラズマに対する表面損傷や熱サイクルにき
わめて強い高靭性W材料開発の見通しが得ら
れた。 
 ９、この高靭性 W-TiC を ITER のダイバー
タに使用するために残された課題は、ダイバ
ータタイルに必要な寸法（31.3 x 28 x 12 mm3）
にスケールアップ（大型化）し、さらにその
タイルを多量に作製するための材料製造プ
ロセス技術の確立である。 
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