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研究成果の概要（和文）： 

電場と磁場を分離でき、加圧可能なシングルモードマイクロ波焼結装置を用いて、各種の金

属ガラス粉末、結晶質粉末及びその混合粉末を焼結し、大寸法の（直径 30 mm 及びそれ以上）

金属ガラス焼結体、結晶質/金属ガラス複合物、金属ガラス/ポリマー複合物、ナノ結晶粒子分

散金属ガラス複合物の開発に成功した。コア-シェル複合モードによる有効ミディアル近似法を

用いて金属粉末のマイクロ波加熱を理論的に解明した。また、水素貯蔵材料にマイクロ波を照

射し、迅速かつ低エネルギーでの水素放出の可能性を確認した。 
 
研究成果の概要（英文）： 

Using a new custom-made single mode microwave irradiation machine (operated at 915 MHz) 
which allows electrical and magnetic field separation and is equipped with an alumina 
(Al2O3) press, production of the large-scale samples (30 mm in diameter and larger) of 
the metallic glasses, crystal-glassy and glassy-polymer composites as well as 
nanocrystalline dispersed glassy composites has been carried out in a vacuum and inert 
atmosphere. A theoretical explanation of microwave heating of metallic powders in 
microwaves using effective medium approximation for core-shell composite has been 
proposed. The hydrogen absorption behaviour, the structure change and dehydrogenation 
properties for metal hydrides and complex hydrides by microwave irradiation were 
investigated.  
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１． 研究開始当初の背景 

金属ガラス及びナノ結晶、ナノ準結晶分
散金属ガラスは、従来の結晶材料には見られ

ない高強度、高耐摩耗性、高耐食性、大弾性
変形等優れた特性がある。例えば、Al基金属
ガラス合金の引張強度は約 1.5 GPa、Ti 基、
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Cu 基と Zr 基合金は約 2 GPa、Ni 基合金は約
3 GPa、FeCo 基合金は約 4-5 GPa であり、極
めて高い。さらに、金属ガラスあるいは準結
晶合金材料は高比重量密度を持っているた
め、安全材料及び水素吸蔵材料として高い注
目を集めている。しかしながら、金属ガラス
の作製は融体からの冷却速度に依存するた
め、一般的な鋳造方法では充分に大きな寸法
の試料は困難である。一方、焼結技術を使用
すれば、大寸法と複雑形状の試料を作製する
ことが可能である。マイクロ波焼結方法では、
マイクロ波電力を誘電体に吸収させて誘電
体内部からの自己発熱を利用しているため、
従来の熱伝導や輻射による加熱方式に比べ
て急速加熱、低温・短時間で焼結が可能で、
もっと低いエネルギーで高密度の焼結体を
作製することが可能である。しかしながら、
今までマイクロウエーブ照射誘起焼結法に
よる、アモルファス/金属ガラス粉末の焼結
に関する研究が皆無である。 

 
２． 研究の目的 

本研究では、広い過冷却液体領域（ガラ
ス遷移温度（Tg）と結晶化温度（TX）の差）
を示す（すなわち、加熱によって優れた粘性
流動特性を示す）新しい金属ガラス合金及び
その複合材料を開発し、ガスアトマイズ法及
びメカニカルアロイング法による金属ガラ
ス及びナノ結晶粉末試料を作製する。マイク
ロ波照射誘起加熱プロセッシングを用いて、
金属ガラス、結晶質/金属ガラス複合物、金
属ガラス/ポリマー複合物、ナノ結晶粉末な
どから大寸法試料（直径 30 mm 及びそれ以上）
を創製することが目的である。焼結体の物理
的性質、機械的性質、熱的安定性及び水素吸
蔵-放出性質を検討する。マイクロ波照射誘
起加熱による、焼結過程の動力学、可能の相
変態及び構造の安定性も詳しく検討します。
また、粉末金属のマイクロ波加熱過程におけ
る電磁損失メカニズムの物理的理解につい
て、試料の種類、サイズ、形状、空洞中マイ
クロ波エネルギーの分布、電磁照射過程にお
ける試料位置などの影響から検討する。これ
らの結果は、マイクロ波焼結メカニズムの理
解及びプロセッシングの最適化条件を求め
る。 
 
３． 研究の方法  

本研究では、マイクロ波誘起加熱による

金属及び金属ガラス粉末の焼結挙動、脱水素

化反応の効果及びそれらのバルク金属ガラス

、ポーラス金属ガラス、ナノ構造複合焼結体

の各種性能に関する研究を行う。詳しい研究

方法は以下の通りである。 

a) マイクロ波焼結に使用できる広い過冷却液

体領域を有する新しい金属ガラスを得ること

を着目して、種々の金属ガラス粉末を検討す

る。 

b) アーク溶解法或いは誘導加熱法による母合

金を作製し、ガスアトマイズ法或いはメカニ

カルアロイング法による金属ガラス粉末を作

製する。 

c) 作製した粉末とその他の予備試料の構造と

性能の評価を行う。 

d) 電場と磁場分離でき、加圧可能なシングル

モードマイクロ波焼結装置(915 MHz及び2.45 

GHz)及びマルチモードマイクロ波焼結装置

(2.45 GHz)を用いて、金属、金属ガラス粉末

及びその混合粉末のマイクロ波誘起焼結の焼

結挙動及び可能の相変態を検討します。 

e) マイクロ波加熱による作製した焼結体の組

織、密度、機械的性質、磁気的性質、熱的安

定性などを検討する。焼結体の構造はX線回折

、光学顕微鏡、走査型電子顕微鏡及び透過型

電子顕微鏡によって解析する。機械的性質は

Instron型試験装置及びビッカースマイクロ

硬度測定装置を用いて行う。焼結体中の気孔

率は走査型電子顕微鏡法と密度測定から検討

する。また、金属水素化物、複合水素化物材

料の水素吸蔵挙動、構造変化、脱水素性質な

どについても検討を行う。 

f) 粉末金属と合金のマイクロ波加熱による焼

結メカニズム及び電磁損失メカニズムに関す

る研究を行う。 
 

４． 研究成果  
本研究において、マイクロ波焼結に使用

できる広い過冷却液体領域を示す新しい金
属ガラス合金及びその複合材料を開発した。
ガスアトマイズ法及びメカニカルアロイン
グ法による Cu 基、Ni 基、Zr 基、Ti 基、Fe
基など金属ガラス及びナノ結晶粉末試料を
作製した。そのガラス形成能、過冷却液体区

 

 

Fig. 1 SEM image and the XRD pattern of the 
Ni55Nb25Ti15Pt5 powders with a particle size 

below 63 μm. 



の範囲、ガラス相の熱的安定性などを系統的
に検討した。金属ガラス粉末粒子のサイズは
20 μm から 120 μm である。図１に一例と
して Ni 基金属ガラス粉末の SEM 写真と X 線
解析結果を示します。 

マイクロ波誘起加熱による結晶金属や
金属ガラス合金（例えば、Fe73Si7B17Nb3, 
Fe65Co10Ga5P12C4B4, Ni52.5Zr15Nb10Ti15Pt7.5,  
Ni65Zr15Nb10Ti15, Ni59Ti16Zr20Sn5, Cu50Zr45Al5, 
Zr55Cu30Al10Ni5）の加熱挙動を検討し（図２に
示す）、Au, Ti 以外の結晶金属や金属ガラス
では良好な加熱特性を有していた。Au や Ti
では表面酸化皮膜が形成されていないか極
めて薄いので、低加熱速度になることもわか
った。Fe 粉末や Fe 基金属ガラス粉末は強磁
性なので、渦電流と磁気損失の効果により加
熱 速 度 を 速 く す る こ と が で き 、
Fe65Co10Ga5P12C4B4 ガラスではマイクロ波誘起
加熱によるナノ構造材料の作製に成功した。
なお、スポンジ Ti についてはマイクロ波加
熱できることも実証した。 

 
内層金属粉末にマイクロ波浸透の効果

を検討するため、専用試料チェンバーを作製
した。四面と底部には金属板を使用し、上部
を薄層金属粉末で遮蔽した状態でチャンバ
ー内部の金属粉末をマイクロ波で加熱でき
ることも実証した。コア-シェル複合モード
による有効ミディアル近似法を用いて金属
粉末のマイクロ波加熱を理論的に解明した。 

電場と磁場分離でき、加圧可能なシング

ルモードマイクロ波焼結装置(915 MHz, 5 kW)

を設置した（図３に示す）。温度の制御は二種

類（低温型：200-700℃；高温型：350-1600℃）

のファイバ式放射温度計により行った。この

装置及び2.45 GHzシングルモードマイクロ波

焼結装置を用いて、各種類の金属ガラス粉末、

結晶質粉末及びその混合粉末を焼結し、各種

類の金属ガラス焼結体及びナノ構造材料を直

径30 mmサイズの試料の作製に成功した。開発

されたCu基、Ni基、Zr基などを用いて、それ

ぞれ独立の最大電場(E)と最大磁場(H)中で単

一モードキャビティによってマイクロ波焼結

した金属ガラスサンプルの作製とその安定性

の評価を行った。これらの金属ガラスは加熱

時に50 Kを超す広い過冷却液体領域を示すこ

とから、熱誘起結晶化に対する高い安定性を

もった過冷却液体ならびにガラス相を有して

いると考えられる。マイクロ波加熱法による

金属ガラス粉末およびその混合粉末の焼結に

おいて、電場或いは磁場で焼結した結果、粉

末は磁場でよく加熱されたが、電場では十分

に加熱されなかった。また、Snの添加による、

焼結体の密度は増加することが明らかになっ

た。 

 
加圧力を 5 MPa とし、ガラス遷移温度付

近で焼結すれば、ポーラス金属ガラス
Cu50Zr45Al5焼結体、Cu-Zr-Al ガラス相-Fe 結
晶相の二相混合焼結体及びポーラスの
Ni59.35Nb34.45Sn6.2 焼結体が作製出来た。また、
ボールミリング法で作製した Ni59Ti16Zr20Sn5, 
Ni60Nb20Ti15Zr5, Ni59Ti8Zr28Sn5などのガラス粉
末の焼結体も作製出来た。金属ガラス-結晶
相（例えば、Ni52.5Zr15Nb10Ti15Pt7.5と Sn）及び
金属ガラス-ポリマー（例えば、Cu50Zr45Al5 と
polyphenylene sulfide (C6H4S)n）の複合焼結
体も開発した。Polyphenylene sulfide (PPS)
は良い高温抵抗、優れた化学的抵抗、熱的安
定性、寸法安定性及び耐火性など特徴を持ち、
エンジニアリング熱可塑性材料である。ガラ
ス-PPS 複合材料は金属ガラスの高強度と耐
磨耗性及び PPS の軽量、塑性変形し易いとい

 
Fig. 2 Heating behavior of several metals and 
glassy alloys in a multimode MW oven (1000 W, 
2.45 GHz). Alumina container (pan) used was 4.6 
mm in diameter and 5.2 mm in height. Black 
curves represent fitting according to the 

theoretical model.  

 

Fig. 3 A single mode-type applicator MW 

sintering machine (915 MHz) combined with a 
vacuumed alumina press. The inserts: (a) SEM 
micrograph of metallic glassy-polymer composite. 
(b) optical micrographs of a sintered Cu50Zr45Al5 
glassy-Sn composite sample and (c) soft magnetic 

Fe73Si7B17Nb3 sample.  



う総合的特長がある。ポリマー添加した混合
粉末の焼結では、金属ガラスの量比が大きい
場合、効率的な加熱ができ、均一構造の焼結
体が得られた。金属ガラスとポリマー粒子間
は良好な接合状態を有していた。ポリマー量
比が大きい場合、傾斜構造の金属ガラス複合
焼結体が形成された。 

水素貯蔵材料にマイクロ波を照射し、迅
速かつ低エネルギーでの水素放出の可能性
を検討した。その結果、金属水素化物 MHn の
うち、金属伝導を示す TiH2において金属伝導
に起因した急速な昇温が確認されたが、マイ
クロ波侵入深さが小さいために、表面層から
少量(0.2 質量%以下)の水素しか放出しなか
った。一方、錯体水素化物のうち、高い水素
密度を示す錯体水素化物をマイクロ波照射
することで脱水素化反応の促進効果を実証
した。LiBH4は 380K 以上の温度で迅速な温度
上昇がおこり、13 質量%の水素が放出した。
これらの結果は、マイクロ波を利用した省エ
ネルギー型水素貯蔵素ステムの可能性を示
唆するものである。さらに、MgH2の水素放出・
吸蔵のサイクルを達成することができ、マイ
クロ波照射プロセスを用いた効率的水素貯
蔵システム構築の可能性を確認した。 
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