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研究成果の概要（和文）：水素を雰囲気としたメカニカルアロイング（MA）処理と第3元素としてのジルコニウ
ム（Zr）の添加を適用して、ナノ・メゾ組織制御による粒子分散強化（PDS）合金の創製に成功した。アルミニ
ウム（Al）添加PDS合金へのZr添加は、ナノ酸化物粒子のサイズを小さくするとともに、粒界析出物の数密度を
高めることが判明した。一方、MA雰囲気として使用した水素ガスは、マトリックス粒子内、あるいは旧粉末粒界
（PPB）上の分散質粒子のサイズを減少させ、さらに合金組織を均質化することが可能である。このように、優
れた高温延性を有するAl-Zr添加PDS合金の強化には、上記の強化因子が寄与することが実験的に示された。

研究成果の概要（英文）：Nano-meso structure controlled particle dispersion strengthened (PDS) alloys
 have been successfully created by using hydrogen atmosphere in mechanical alloying (MA) process and
 adding zirconium (Zr) as the third element. Nanoscale structure observation revealed that the Zr 
addition reduces the size of nano-oxide particles dispersed in the aluminum (Al) added PDS alloy 
matrix and increases the number density of grain boundary precipitates. On the other hand, mesoscale
 structure observation showed that the hydrogen gas used as the MA atmosphere diminishes in size in 
dispersoid particles formed in the matrix particle and/or on the prior particle boundary and also 
homogenizes the alloy structure. Thus, it was experimentally shown that these reinforcing factors 
contribute to strengthen the Al-Zr added PDS alloy with excellent high temperature ductility.

研究分野： 原子力材料

キーワード： 粒子分散強化合金　メカニカルアロイング　水素雰囲気　組織制御　高温延性

  １版



様 式

１．研究開始当初の背景
 酸化物分散強化（
からなるフェライト鋼にナノサイズの酸化
物粒子を高密度分散させた合金であり、高温
強度特性や
アルミニウム（
Al の作用によって
性にも
炉構造材料や次世代原子炉用被覆管材料の
最有力候補と目されている
al.: J. Nucl. Mater., 
176-179
の高効率化・高燃焼度化
開発研究
現実的な要求がある。一方
生成自由エネルギーの低い
アルミナ（
粗大な
度が低下するという問題がある。
解決するためには、
に基づく
ナノスケールの酸化物粒子
メゾスケールの結晶粒
して、
ためのナノ・メゾ組織制御
行われている
には、
し、そ
アプローチ
 ODS
Y2O3

ガスを
（MA
製造される
機械的
ことから
能な新合金
れている
Sci. Eng. A, 
151-158
因子は、ナノ酸化物粒子の分散状態やメゾ結
晶粒の形態などであり、これらはいずれも
MA 処理
各プロセス条件に
パラメータとしては
処理温度
MA 媒体
 

 

式 Ｃ－１９、Ｆ－１９

１．研究開始当初の背景
酸化物分散強化（

からなるフェライト鋼にナノサイズの酸化
物粒子を高密度分散させた合金であり、高温
強度特性や耐照射性能に優れ
アルミニウム（Al

の作用によって
にも極めて優れており、国際熱核融合実験

炉構造材料や次世代原子炉用被覆管材料の
最有力候補と目されている
al.: J. Nucl. Mater., 

179）。このため、
の高効率化・高燃焼度化
開発研究においては
現実的な要求がある。一方
生成自由エネルギーの低い
アルミナ（Al2O3

粗大な Y-Al-O 複合酸化物を形成し、高温強
度が低下するという問題がある。
解決するためには、
に基づく組織制御
ナノスケールの酸化物粒子
メゾスケールの結晶粒

、Al 添加 ODS
ためのナノ・メゾ組織制御
行われているが、
には、既存のプロセス要素の特性を
し、それらの特徴を最大限に
アプローチが求められる

ODS 鋼は、金属元素
3粉末を出発原料として、アルゴン（
を雰囲気とした

MA）法を組み入れた
製造される（図１）
機械的ミリングのみで非平衡相が得られる
ことから、従来から国の内外において、高性

新合金の開発を
れている（C. Suryanarayana, et al.: Mater. 
Sci. Eng. A, Vol. 304

158）。一方、
は、ナノ酸化物粒子の分散状態やメゾ結

晶粒の形態などであり、これらはいずれも
処理や加熱工程、加工

プロセス条件に
パラメータとしては
処理温度、雰囲気、

媒体および MA

図１ ODS 鋼

Ｃ－１９、Ｆ－１９

１．研究開始当初の背景 
酸化物分散強化（ODS）鋼は、

からなるフェライト鋼にナノサイズの酸化
物粒子を高密度分散させた合金であり、高温

耐照射性能に優れ
Al）を添加した

の作用によって高温での耐酸化性
優れており、国際熱核融合実験

炉構造材料や次世代原子炉用被覆管材料の
最有力候補と目されている（
al.: J. Nucl. Mater., Vol. 417

）。このため、次世代原子力システム
の高効率化・高燃焼度化に向けた

においては、Al を添加したいという
現実的な要求がある。一方で、酸化物の標準
生成自由エネルギーの低い Al

3）とイットリア（
複合酸化物を形成し、高温強

度が低下するという問題がある。
解決するためには、合金設計やプロセス環境

組織制御技術の研究が
ナノスケールの酸化物粒子の
メゾスケールの結晶粒の微細化などに

ODS 鋼の高性能化を実現する
ためのナノ・メゾ組織制御技術の

が、さらに高強度化を図るため
プロセス要素の特性を

の特徴を最大限に活かした
が求められる。 

金属元素粉末と熱的に安定な
粉末を出発原料として、アルゴン（

としたメカニカルアロイング
）法を組み入れた粉末冶金技術によ

（図１）。MA 法は、室温近傍での
ミリングのみで非平衡相が得られる

従来から国の内外において、高性
開発を目指す研究が多数行わ

C. Suryanarayana, et al.: Mater. 
Vol. 304-306, 

一方、ODS 鋼の性能を
は、ナノ酸化物粒子の分散状態やメゾ結

晶粒の形態などであり、これらはいずれも
や加熱工程、加工工程などといった

プロセス条件に依存する。
パラメータとしては、回転速度、処理時間、

雰囲気、粉末とボールの重量比、
MA 助剤などが

鋼被覆管の製造プロセス

Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９

）鋼は、微細結晶粒
からなるフェライト鋼にナノサイズの酸化
物粒子を高密度分散させた合金であり、高温

耐照射性能に優れている。また
）を添加した ODS 鋼は、

耐酸化性や耐食
優れており、国際熱核融合実験

炉構造材料や次世代原子炉用被覆管材料の
（A. Kimura, et 

417, 2011, 
次世代原子力システム

に向けた ODS 鋼の
を添加したいという

、酸化物の標準
Al 存在下では、

）とイットリア（Y2O3）が
複合酸化物を形成し、高温強

度が低下するという問題がある。この課題を
合金設計やプロセス環境

研究が必要であり、
の微細分散化

微細化などに特化
高性能化を実現する
技術の開発研究

高強度化を図るため
プロセス要素の特性を十分理解

活かした技術的

と熱的に安定な
粉末を出発原料として、アルゴン（Ar

メカニカルアロイング
粉末冶金技術によ
法は、室温近傍での

ミリングのみで非平衡相が得られる
従来から国の内外において、高性

目指す研究が多数行わ
C. Suryanarayana, et al.: Mater. 

306, 2001, 
性能を左右する

は、ナノ酸化物粒子の分散状態やメゾ結
晶粒の形態などであり、これらはいずれも

工程などといった
。MA 処理の主な

、回転速度、処理時間、
粉末とボールの重量比、
助剤などがある。 

の製造プロセス 

、Ｚ－１９、ＣＫ－１９

微細結晶粒
からなるフェライト鋼にナノサイズの酸化
物粒子を高密度分散させた合金であり、高温

また、
鋼は、
耐食

優れており、国際熱核融合実験
炉構造材料や次世代原子炉用被覆管材料の

A. Kimura, et 
2011, pp. 

次世代原子力システム
鋼の

を添加したいという
、酸化物の標準
存在下では、

）が
複合酸化物を形成し、高温強

この課題を
合金設計やプロセス環境

であり、
微細分散化や

特化
高性能化を実現する

開発研究が
高強度化を図るため

理解
技術的

と熱的に安定な
Ar）

メカニカルアロイング
粉末冶金技術により
法は、室温近傍での

ミリングのみで非平衡相が得られる
従来から国の内外において、高性

目指す研究が多数行わ
C. Suryanarayana, et al.: Mater. 

1, pp. 
左右する

は、ナノ酸化物粒子の分散状態やメゾ結
晶粒の形態などであり、これらはいずれも

工程などといった
の主な

、回転速度、処理時間、
粉末とボールの重量比、

 

 研究代表者らはこれまでに、遊星型ボール
ミルを用いた
Al 添加
についての包括的
メータ
MA
条件で比較した場合
Ar
得ることができ、
粉末の微細化に効果的であることを示した。
さらに、
やハフニウム（
中の
あることを
プロセス
ある
おり、
（C
ことが可能
本研究では、これら
して
ス環境
素を
ナノ・メゾ組織制御
化（
機構
 
２．研究の目的
 Al
する
プロセス環境
プロセス要素
度
を目指す。
第 3
提案・検討する。
織の
合金中に
せた
囲気
し、
について
強化
 
３．研究の方法
１）合金設計
 これまでに
添加
基本合金成分（
を定めた。これに
グステン（
所量添加した種々の合金成分を選定した。
は Al
を妨げる効果がある
と
十分ではなく、
止効果が飽和し
粒界析出
ため
合金を設計した。

、ＣＫ－１９（共通）

研究代表者らはこれまでに、遊星型ボール
ミルを用いた MA

添加 ODS 鋼
についての包括的
メータの処理条件
MA 処理において、
条件で比較した場合
Ar 雰囲気よりもはるかに
得ることができ、
粉末の微細化に効果的であることを示した。
さらに、第 3元素
やハフニウム（Hf
中のナノ酸化物粒子
あることを実証
プロセスでは、
ある水素（H）を適用できること
おり、H2 雰囲気中での

C）、酸素（O
ことが可能である
本研究では、これら
して、従来 ODS
ス環境条件に重点を置き

を活用した技術的
ナノ・メゾ組織制御
（PDS）合金

機構を実験的に

２．研究の目的
Al 添加 ODS

するために、従来
プロセス環境条件
プロセス要素を厳密に制御すること
度 PDS 合金を創製
を目指す。このために、

3 元素の添加
提案・検討する。
織の改善を図るために、様々な分散質粒子を
合金中にナノ・メゾスケールで均一に
せた複合組織を形成さ
囲気が合金組織に及ぼす影響を
、PDS 合金の微細

について実験的に
強化メカニズムを明確にする

３．研究の方法
１）合金設計 

これまでに研究代表者ら
添加ODS鋼の開発」の研究成果
基本合金成分（
を定めた。これに
グステン（W）、
量添加した種々の合金成分を選定した。
Al よりも酸素親和性が高く、
妨げる効果がある

と Y2O3 の凝集を抑止
十分ではなく、
止効果が飽和し
粒界析出を生じ
ため本研究では、
合金を設計した。

（共通） 

研究代表者らはこれまでに、遊星型ボール
MA 処理の各種

鋼の MA 粉末性状に及ぼす影響
についての包括的調査研究を行い

条件を最適化した
処理において、雰囲気以外はすべて同じ

条件で比較した場合では、大気雰囲気の方が
雰囲気よりもはるかに微細な

得ることができ、空気雰囲気中での
粉末の微細化に効果的であることを示した。

元素としてのジルコニウム（
Hf）の添加が

ナノ酸化物粒子の微細
実証した。とりわけ

では、MA 雰囲気として
）を適用できること

雰囲気中での MA
O）、窒素（N）
あることを明らかにしている

本研究では、これら一連の研究成果を基盤
ODS 鋼の合金設計技術
に重点を置き、既存のプロセス要

技術的なアプローチ
ナノ・メゾ組織制御による高強度粒子分散強

合金の創製に取り組み
実験的に明らかにする

２．研究の目的 
ODS 鋼のさらなる

ために、従来 ODS 鋼の合金設計技術
条件などを基軸
を厳密に制御すること

合金を創製し、その強化
のために、MA

元素の添加によるナノ・メゾ組織制御
提案・検討する。そこで本研究では、

改善を図るために、様々な分散質粒子を
ナノ・メゾスケールで均一に

複合組織を形成させ、合金成分
組織に及ぼす影響を
の微細組織と強度特性

実験的に検討することにより
メカニズムを明確にする

３．研究の方法 
 
研究代表者ら

鋼の開発」の研究成果
基本合金成分（Fe-16Cr-4Al
を定めた。これに、固溶強化元素

）、および第 3
量添加した種々の合金成分を選定した。

よりも酸素親和性が高く、
妨げる効果がある。Zr の添加量が不足する

の凝集を抑止する効果や粒界析出が
十分ではなく、過剰であると
止効果が飽和してしまい、結果として過度の

生じて強度特性が低下する。その
本研究では、以上の点を考慮し

合金を設計した。 

研究代表者らはこれまでに、遊星型ボール
各種パラメータが

粉末性状に及ぼす影響
を行い、主要
した。また、
以外はすべて同じ
大気雰囲気の方が
微細な MA 粉末を

空気雰囲気中での MA
粉末の微細化に効果的であることを示した。

ジルコニウム（
が Al 添加 ODS

微細化促進に有効
した。とりわけこの鋼の

として還元ガスで
）を適用できることを確認

MA は、鋼中の
）量を低減させる

明らかにしている
の研究成果を基盤

鋼の合金設計技術やプロセ
既存のプロセス要

アプローチを通じて
高強度粒子分散強

に取り組み、その強化
明らかにする。 

さらなる高強度化に貢献
の合金設計技術

基軸として、既存の
を厳密に制御することで、

の強化機構の
MA 雰囲気の制御

ナノ・メゾ組織制御
本研究では、合金

改善を図るために、様々な分散質粒子を
ナノ・メゾスケールで均一に分散

合金成分や MA
組織に及ぼす影響を詳細に

強度特性との
することにより、

メカニズムを明確にする。 

研究代表者らが実施した「
鋼の開発」の研究成果に基づいて

4Al-0.1Ti-0.3Y
固溶強化元素としてタン

3 元素として
量添加した種々の合金成分を選定した。

よりも酸素親和性が高く、Y2O3の凝集
の添加量が不足する
る効果や粒界析出が

過剰であると Y2O3 の凝集抑
、結果として過度の
が低下する。その
を考慮して、

研究代表者らはこれまでに、遊星型ボール
パラメータが

粉末性状に及ぼす影響
主要パラ

また、その
以外はすべて同じ
大気雰囲気の方が

粉末を
MA は、

粉末の微細化に効果的であることを示した。
ジルコニウム（Zr）

ODS 鋼
化促進に有効で

鋼の粉末
還元ガスで
確認して

の炭素
させる

明らかにしている。
の研究成果を基盤と

プロセ
既存のプロセス要

を通じて、
高強度粒子分散強

の強化

に貢献
の合金設計技術や

既存の
、高強
の解明

の制御や
ナノ・メゾ組織制御を

合金組
改善を図るために、様々な分散質粒子を

分散さ
MA 雰

詳細に調査
の関連
、その

が実施した「Al
に基づいて、

0.3Y2O3）
としてタン

元素として Zr を
量添加した種々の合金成分を選定した。Zr

の凝集
の添加量が不足する
る効果や粒界析出が

の凝集抑
、結果として過度の
が低下する。その

、PDS



２）合金製造方法 
 各種金属元素粉末と Y2O3 粉末を出発原料
として、乾式アトライタまたは遊星型ボール
ミルを用いて MA 処理を行った。合金成分と
雰囲気を変化させて得られた種々のMA粉末
をそれぞれ、(1)軟鋼カプセルに充填し、真空
脱気した後、熱間押出、あるいは、(2)石英保
護管に充填し、真空脱気した後、加圧焼結を
行った。これら 2 つの手法のいずれかにより
1150℃で固化成形し、合金中の分散質粒子の
種類や分散状態、複合組織を変化させた複数
の合金を製造した。 
 
３）化学成分分析 
 ２）で製造したすべての MA 粉末と合金に
対して、化学成分分析を実施した。 
 
４）シャルピー衝撃試験 
 ドロップタワー型計装化シャルピー衝撃
試験機を用いて、-263℃から室温までの衝撃
吸収エネルギーの試験温度依存性を調べた。
２）(1)により製造した合金の一部から、押出
方向、すなわち長手（L）方向に切り出して
衝撃試験片を作製した。試験片形状として、
V ノッチ付きのミニチュアサイズ衝撃試験片
（1.5 × 1.5 × 20 mm3）を採用した。また、
各試験から得られた結果を次式によりカー
ブフィッティングさせ、延性脆性遷移温度
（DBTT）と上部棚吸収エネルギー（USE）
を求めた。 
 
E  = a × b  tan h {(T T )/c} (1) 

 
ここで、E は吸収エネルギー、T は試験温度、
a, b, c, T0はフィッティング係数であり、USE
は (a + b )、DBTT は T0として計算した。 
 
５）引張試験 
 精密万能試験機を用いて、室温から 700℃
までの引張特性を評価した。２）(2)により製
造した合金の一部から、加圧方向に沿った縦
断面で切断し、40%冷間圧延、1300℃で
90min 焼鈍を施して引張試験片を作製した。
試験片形状として、SS-J2 タイプのミニチュ
アサイズ引張試験片を採用した。また、各試
験において、引張軸が圧延方向に対して平行
となるように試験片を配置し、クロスヘッド
引張速度は 0.2mm/min 一定とした。この時
の試験片平行部の歪み速度は 6.67 × 10-4 s-1

に換算される。 
 
６）微細組織観察 
 シャルピー衝撃試験後の破面は、電界放出
型走査電子顕微鏡（FE-SEM）および電界放
出型オージェ電子分光分析装置（FE-AES）
を用いて観察・分析した。また、合金の断面
は、FE-SEM、電界放射型電子プローブアナ
ライザ（FE-EPMA）ならびに高分解能透過
型電子顕微鏡（HR-TEM）により観察・分析
した。 

４．研究成果 
１）PDS 合金の試作と強度評価 
 先ず、MA 処理の重要なパラメータである
雰囲気が Al 添加 PDS 合金の衝撃試験に及ぼ
す影響について検討した。MA 雰囲気を活用
した PDS 合金創製の可能性を探るために、
過剰酸素（Ex.O）と N 量を厳密に制御した
Ar 雰囲気中にて MA 処理を行い、雰囲気を
変化させて得られた MA 粉末を 1150℃で熱
間押出により固化成形し、低 Ex.O, N 量およ
び高Ex.O, N量のAl添加PDS合金を試作し
た。各合金に対して、室温以下で計装化シャ
ルピー衝撃試験を行った結果を図２に示す。
低 Ex.O, N 合金および高 Ex.O, N 合金の
USE はそれぞれ、0.29J, 0.66J であり、Ex.O
量と N 量がともに少ない PDS 合金の方が優
れた衝撃特性を示すことがわかる。 
 

 
 
図２ Al 添加 PDS 合金の延性脆性遷移曲線に
及ぼす MA 雰囲気の影響 

 
 各合金の化学成分分析を行ったところ、低
Ex.O, N 合金では Ex.O 量が 0.08wt%、N 量
が 0.005wt%、高 Ex.O, N 合金では Ex.O 量
が 0.39wt%、N 量が 0.059wt%であった。
FE-SEM および FE-AES により、衝撃試験
後の破面を観察・分析した結果、高 Ex.O, N
合金の脆性破面には、数密度が低く、粗大な
Al 酸化物粒子と、それよりも数密度が高く、
微細な Al 窒化物粒子がともにメゾスケール
で存在することが判明した。一方、低 Ex.O, N
合金の破面に観察される Al 酸化物粒子は、
高 Ex.O, N 合金にみられる Al 酸化物粒子よ
りもサイズが小さい上に数密度が低く、Al
窒化物の存在は認められなかった。 
 すなわち、Al 添加 PDS 合金では、Ex.O 量
と N 量がともに増大すると、Al 酸化物や Al
窒化物などの析出、凝集、および粗大化が進
行し、靭性の低下が生じたため、衝撃特性の
改善には Ex.O 量およびN 量の低減が不可欠
である。また、Ex.O 量を約 40%、N 量を約
86%、同時に低減させることで、USE が 2.5
倍以上改善されることがわかった。 
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