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研究成果の概要（和文）：構造材料において一般にトレードオフ関係にある「強度」と「延性・靭性」を両立す
るための新しい方策として，共晶単結晶材料中の異相界面を活用した強度と靭性の同時向上機構モデルを提案
し，そのモデルの検証ならびに適用可能条件の解明を目的とした基礎研究を行った．その結果，MoSi2/Mo5Si3共
晶合金系においてモデルの有効性を確認するとともに，他の合金系の調査からモデルの適用可能範囲について，
さらに単結晶マイクロ機械試験により共晶合金の構成相の基礎力学特性に関する様々な知見を得た．

研究成果の概要（英文）：We have recently found a possibility to endow a new class of ultra-high 
temperature structural materials with high strength and high toughness simultaneously by utilizing 
interphase boundaries in directionally solidified in-situ eutectic composites. In the present study,
 we have systematically investigated microstructure - mechanical property relationship in various 
transition-metal silicide based eutectic composites in order to verify the strategy and to clarify 
the requirement for applying the strategy. In addition, deformation behaviors of various 
transition-metal silicides have been investigated by mechanical tests of micrometer-sized single 
crystals to 
elucidate the deformation mechanism of the component phases in the eutectic composites.

研究分野：金属物性

キーワード： 界面特性制御　共晶複相材料　構造・機能材料　力学特性
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研究成果の学術的意義や社会的意義
本研究により脆性的な複数の構成相からなる超耐熱共晶合金の異相界面特性制御と組織微細さの制御により，高
い高温強度特性と高い破壊靭性値の同時賦与が可能であることを明らかにしたとともに，これまで十分に解明さ
れていなかった超高融点金属間化合物材料の塑性変形の基礎を明らかにしたことは学術的に非常に意義がある．
また得られた成果は新規超高融点材料の実用化に向けた基礎としても重要であり，将来的な発電用ガスタービン
をはじめとする熱機関の熱効率の向上と，それによる化石燃料の消費量ならびに温室効果ガスの排出量削減に大
きく寄与することが期待されるため，社会的意義も高い．

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属します。
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１．研究開始当初の背景 

構造材料において一般に「強度」と「延性・靭性」はトレードオフ関係にあるため，「高強度」
と「高延性・靭性」を兼ね備える構造材料の実現はすべての構造材料研究者が目指す究極の目標
である．発電用ガスタービンやジェットエンジンに用いられる高温耐熱構造材料の分野では，ガ
スタービンの燃焼温度の上昇がシステム全体の熱効率の大幅向上に有効であるため，現在用い
られている Ni 基超合金の耐用温度をはるかに上回る新規超耐熱材料の開発が急務である．高温
強度特性を優先して考えた場合，セラミックス基や金属間化合物基材料において本質的な問題
となる弱い結晶粒界のない材料，究極には単結晶材料が有利であり，一方向凝固による単結晶化
が可能な種々の共晶材料が注目され，実際に優れた高温強度を有するものが多く見出されてき
た．しかしながら，これらの候補もやはり破壊靭性が乏しいこと，大型部材化が困難等といった
理由のため実用化には至っていない． 

研究代表者は近年，新規超耐熱材料の候補の一つである MoSi2(融点 2020℃，Brittle ではある
が，条件により室温以下でも転位運動可)を基軸材料とし，Brittle な金属間化合物相 Mo5Si3を第
二相として含有する Brittle/Brittle 共晶単結晶合金の実用化を目指した研究を行ってきた．これま
でに異相界面強度の低下に伴いと破壊靭性値が向上する傾向を見出すとともに，格子ミスフィ
ットと界面偏析の制御により異相界面強度を制御できること，さらに異相界面強度の制御と組
織微細化を組み合わせることにより高温強度特性と破壊靭性値が同時に向上する可能性がある
ことを独自に見出したが，その高強度化・高靭性化の同時発現機構モデルの検証，適用可能範囲・
条件の解明については不十分であった． 

 

２．研究の目的 

 本研究の目的は MoSi2/Mo5Si3 共晶単結晶合金において見出した高強度化・高靭性化の同時発
現機構モデルの妥当性と有効性(適用可能範囲・条件)について実験研究を中心に検証することで
ある．これまでに多くの複相一方向凝固複相材料が研究されてきたが，異相界面強度特性を合金
元素添加により意図的に変化させることを通じて強度・靭性の制御を試みた例は存在せず，学術
的独自性・創造性が高い．また本研究ではマクロな力学特性評価，通常の走査電子顕微鏡法(SEM)

や透過電子顕微鏡法(TEM)による変形組織観察といった一般的な解析手法だけでなく，走査透過
電子顕微鏡(STEM) 法を駆使した原子スケールでの異相界面構造解析，マイクロ機械試験による
構成相や異相界面の力学特性評価といった最先端の解析手法を駆使することにより異相界面の
構造と強度特性に及ぼす添加元素の効果を原子スケールからバルクスケールまでマルチスケー
ルで徹底的に調査し，共晶単結晶合金の高強度化・高靭性化の同時発現機構モデルの検証，適用
可能範囲・条件の解明を行うことを目的とした． 

 

３．研究の方法 

(1) 第 3,4元素添加 C11b 型 MoSi2/D8m型 Mo5Si3共晶単結晶合金の微細組織と力学特性 

 様々な第 3，第 4元素を添加した MoSi2/Mo5Si3共晶合金母材を，光学式浮遊帯域溶融装置を用
いて種々の結晶育成条件で一方向凝固することにより単結晶状試料を得た．得られた試料中の
構成相間の結晶方位関係，界面微細構造を詳細にキャラクタライズするとともに，破壊特性およ
び高温強度特性を評価し，第 3,4 元素添加による格子ミスフィット，異相界面偏析，組織微細さ
と力学特性の相関について調査した． 

(2) C40型(Nb,Mo)Si2/D8m型(Nb,Mo)5Si3共晶単結晶合金の微細組織と力学特性 

 Nb-Mo-Si三元系合金系において C40型(Nb,Mo)Si2/D8m型(Nb,Mo)5Si3共晶組織が得られる組成
範囲を決定したのち，様々な Mo置換比(x = Mo/(Nb+Mo))を有する Nb-Mo-Si 三元系 C40/D8m共
晶一方向凝固合金を光学式浮遊帯域溶融法で作製した．得られた単結晶状試料について，構成相
間の結晶方位関係，界面微細構造を詳細にキャラクタライズするとともに，破壊特性および高温
強度特性を評価し，第 3,4元素添加による格子ミスフィット，異相界面偏析，組織微細さと力学
特性の相関について調査した．  

(3) 遷移金属シリサイドのマイクロピラー圧縮変形 

 研究候補としている様々な共晶材料の構成相である各種遷移金属シリサイドについて，単結晶
マイクロピラー圧縮試験を行うことで，それらの基礎力学特性(活動すべり系およびそれらの活
動のための臨界分解せん断応力)の実験的評価ならびに変形組織の観察を行うとともに，第一原
理計算による各すべり系に対する一般化積層欠陥エネルギーの理論計算を行った． 

 
４．研究成果 
(1) 第 3,4元素添加 C11b型 MoSi2/D8m型 Mo5Si3共晶単結晶合金の微細組織と力学特性 

 異相界面の強度特性制御による強靭化のためには，組織の均質微細化が有効であると考えら
える．一般に共晶合金の組織微細化のためには一方向凝固の際の凝固速度を早くすることが有
効であるが，MoSi2/Mo5Si3共晶合金の場合凝固速度を一定以上速くすると均質な単結晶状共晶凝



 

 

固から不均質なセル状共晶凝固へと組織が変
化する傾向が観察された．セル状凝固組織は，
微細なスクリプトラメラ型整列共晶組織から
なるセル中央部が粗大な共晶組織からなるセ
ル周縁部で包囲された不均一な組織であり，
高温強度特性の観点からは好ましくないこと
がこれまでの二元系合金の研究によりわかっ
ており，セル状凝固組織の形成は避ける必要
がある．しかしながらこのような共晶組織の
凝固速度の上昇に伴う組織の不均一化の傾向
は特に第 3, 4 元素を添加した合金において顕
著となることが明らかとなった(図１上段)．こ
のような問題を解決するためには，一方向凝
固共晶組織に影響を及ぼすもう一つの要因で
ある固液界面における温度勾配を上昇させる
ことが有効であると考え，その実現のため，現
有のハロゲンランプ熱源型光学式浮遊帯域溶
融(FZ)装置に加えて，従来装置よりも集光度
および熱源温度が高いキセノンランプ熱源型
FZ装置を本研究予算により新たに導入し，一
方向凝固試験を行った．その結果，従来装置で
は均質微細化が困難であった第 3, 4 元素添加
合金において従来よりも均質微細なスクリプ
トラメラ型共晶組織を持つ試料の育成に成功
した(図１下段)．得られた組織の平均ラメラ間隔
λ と成長速度 R との間にはおよそ λ2R=一定
(Jackson-Hunt の関係)が成立し，特に第 3, 4 元
素添加合金において成長速度の上昇が組織微
細化に極めて有効であることを確認した(図２)．  

 均質微細組織を有する高 Ta 添加材および
Ta,B複合添加材の 1400℃における降伏応力を
評価したところ，いずれも凝固速度の上昇に
伴う平均ラメラ間隔の減少(=組織微細化)に対
応して上昇する傾向を示した(図３)．また組織
微細化に伴う強度上昇の度合いは合金系によ
って異なり、Ta,B 複合添加材の方がより強い
傾向を示すことがわかった．さらに高 Ta添加
材および Ta,B複合添加材のいずれも組織微細
化(凝固速度の上昇)に伴い破壊靱性値が向上
することも確認しており,格子ミスフィットの
制御と組織均質微細化による強靭化機構の有
効性を確認できた． 

 また，二元系 MoSi2/Mo5Si3 共晶合金につい
てレーザービームを用いた試料の表面溶融凝
固試験を行い，溶融条件と組織微細さの相関
について調査を行った．その結果，ある一定の
溶融条件で得た溶融凝固部では，基板結晶と
同じ結晶方位を引き継ぐ超微細ラビリンス組
織を形成されること(図４)，また溶融凝固部の
ヴィッカース硬度，破壊靭性値は通常の一方
向凝固法で作製した二元系ラビリンス合金単
結晶のものと比較して，それぞれ約 38%，約
34%向上していることを確認した．これらの
結果から MoSi2/Mo5Si3 共晶合金をはじめとす
る高融点共晶合金の構造体作製法として積層
造形法が非常に有効であることが示唆され
た． 

(2) C40 型(Nb,Mo)Si2/D8m型(Nb,Mo)5Si3共晶単
結晶合金の微細組織と力学特性 

 様々な組成を有する Nb-Mo-Si 三元系合金の多結晶アークメルト材を作製し，微細組織観察，
構成相の同定，構成相の格子定数および組成の評価を系統的に行い，一方向凝固による単結晶状

 

図１．Ta 添加および Ta-B 添加 MoSi2/Mo5Si3

共晶合金の一方向凝固組織に及ぼす熱源の
影響．  

 
図２．MoSi2/Mo5Si3共晶合金における平均
ラメラ間隔の成長速度依存性． 

 

図３．MoSi2/Mo5Si3共晶合金の 1400℃にお
ける降伏応力の平均ラメラ間隔依存性． 

 

図４．レーザービーム表面溶融凝固処理を
施した MoSi2/Mo5Si3共晶合金の微細組織． 



 

 

C40/D8m 共晶組織を得るのに適した組成範囲
を決定した．得られた知見を基に様々な Mo 置
換比(x = Mo/(Nb+Mo))を有する合金について一
方向凝固処理を行った．その結果，Mo 置換比
0.05～0.79の合金組成において，比較的均質な
スクリプトラメラ型 C40/D8m 共晶組織を有す
る棒状試料の育成に成功した(図５)．スクリプ
トラメラ組織内では C40 型(Nb,Mo)Si2 と D8m

型(Nb,Mo)5Si3 はともに成長方向に長く伸びた
複雑に入り組んだネットワーク構造をとり，優
先成長方向は C40 型(Nb,Mo)Si2の[0001]，D8m

型(Nb,Mo)5Si3 の[001]方向にほぼ平行であっ
た．また二相間には優先的な方位関係があるこ
とを確認した．得られた一方向凝固材について
破壊靭性値の評価を行ったところ，MoSi2/ 
Mo5Si3共晶合金系とは異なり，格子ミスフィッ
トおよび組織微細さといった組織的要因と破
壊靭性値には明確な相関が認められなかった
ことから，Nb-Mo-Si 三元系 C40/D8m共晶合金
では界面強度特性の制御による破壊靱性値の
向上は困難であり，破壊靭性値が構成相そのも
の脆弱性など他の何らかの要因に支配されて
いる可能性が示唆された．一方で高温圧縮試験
では，1300℃以上の温度範囲で塑性変形するこ
と，一部の合金において 1400℃の降伏強度が
二元系 MoSi2/Mo5Si3 共晶合金のものよりも
50％以上高い値をとることが明らかとなった
ことから，C40/D8m共晶合金が新規超耐熱材料
として非常に魅力的な高温強度特性を有する
ことを確認できた． 

 

(3) 遷移金属シリサイドのマイクロピラー圧縮変形 

 本研究の研究ターゲットである遷移金属シリサイド基共

晶合金の構成相の一つである遷移金属元素(TM)と Si の比

が 5:3の TM5Si3は TM元素の種類，組成により 3種類の異

なる結晶構造，正方晶 D8m型(Mo5Si3，β-(Nb,Mo)5Si3)，正方

晶 D8l型(Mo5SiB2，α-Nb5Si3)，六方晶 D88型(Ti5Si3)をとる．

これらはいずれも非常に複雑な結晶構造を有することに起

因してバルクサイズの試料では 1500 度を超える高温で試

験した場合にわずかな塑性変形が観察されるのみであっ

た．また TM5Si3より比較的単純な結晶構造を有する C40 型

TMSi2(TM=Cr, V, Nb, Ta)も高温でのみすべり変形による塑

性変形が可能であることが見出されてきた．いずれの場合

も，高温変形中の表面酸化の影響などによりすべり線観察

の困難さ，機械試験中あるいは冷却過程における転位の上

昇運動の可能性といった問題点のため，活動変形モードの

詳細についてはいまだ不明な点も多い．本研究では硬質性

材料の塑性変形挙動の新規解析手法である単結晶マイクロ

ピラー圧縮試験法を適用し，これら各種遷移金属シリサイ

ドの変形挙動についての調査を行った． 

 正方晶 D8l型 Mo5SiB2および α-Nb5Si3では，ともに室温

において 3つのすべり系，(001)<100>すべり，{110}<1 1 0>

すべり，{0 1 1}<111>すべりの活動とそれらの活動のための

CRSS のサイズ依存性を明らかにした (図７ )．さらに

Mo5SiB2 では各すべり系の転位組織ならびに転位芯構造の

原子分解能での解析に成功(図８)したとともに，観察され

たすべり系について第一原理計算により一般化積層欠陥エ

ネルギー(GSFE)を求め，実験データとの比較からこれら 2

つの遷移金属シリサイドの各すべりが生じる原子面，転位

 
図５．Nb-Mo-Si 三元系 C40/D8m共晶一方向
凝固材の微細組織に及ぼす合金組成と熱源
の影響． 

 
図６．Nb-Mo-Si 三元系 C40/D8m共晶一方向
凝固材(Mo置換率 79%)のEBSD方位マップ． 

NbSi2 Nb5Si3
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図７．正方晶 D8l型 Mo5SiB2の
単結晶マイクロピラー圧縮の例 

 

図８．正方晶 D8l型 Mo5SiB2の
(001)[010]すべりの転位芯構造． 



 

 

の分解反応，変形応力の支配因子など室温でのすべり変形

機構の詳細を明らかにした．さらに六方晶系 D88 型 Ti5Si3

では，室温において 3 つのすべり系{1 1 00}[0001]すべり，

{2 1 1 2}<2 1 1 3 >，{1 1 01}<2 1 1 3 >すべりの活動とそれ

らの CRSS のサイズ依存性を明らかにした．これらに比較

して，正方晶 D8m型 Mo5Si3はごく一部の荷重軸方位におい

て{0 1 1}<111>すべりの活動を示唆する結果が得られたも

のの，単結晶マイクロピラー試験においても極めて脆性的

な性質を示すことが明らかとなった．また，六方晶 C40 型

遷移金属シリサイド(CrSi2, VSi2, NbSi2, TaSi2)はその結晶構

造の特徴に起因して，400℃以上の高温において底面すべり

のみが活動可能で，それ以下の温度域では極めて脆性的な

性質を示すことが知られていた．これらの遷移金属シリサ

イドにおいても室温での底面すべりの活動ならびにその

CRSS の値のサイズ依存性の同定に成功した．このように

遷移金属シリサイド基共晶材料の塑性変形挙動ならびに破

壊挙動の理解のために必要不可欠な各構成相の塑性変形に

関する様々な基礎的知見を得た． 

 

 

図７．正方晶 D8l型 Mo5SiB2の
(001)すべり面の GSFE マップ． 
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