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研究成果の概要（和文）：核融合炉のダイバータへの適用を目指し、機械的合金化（MA）法と焼結により銅母相
中にイットリウム酸化物を微細分散させた酸化物分散強化（ODS）銅合金の製造要件を、水冷MA法や酸化還元
（REDOX）制御MA法、分級処理分析等を適用し明らかにした。また、焼結後熱機械処理効果も含め、強度と延性
の向上の微細組織学的因子との関係を明らかにした。さらに、イオン照射法とナノインデンテーション法を用い
て、得られた試作材が優れた耐照射性を有することを示した。これらに基づき、ODS銅合金のダイバータヒート
シンク材としての可能性を明らかにするとともに、その製造プロセスを最適化する指針を得た。

研究成果の概要（英文）：The production process of oxide dispersion strengthened (ODS) copper alloys,
 by means of mechanical alloying (MA) and the following sintering, was investigated for application 
to divertors of fusion reactors, including water-cooled MA, REDOX-MA, and powder classification by 
their size after MA. The relation between the enhancement of strength and ductility of the materials
 produced, and their microstructural parameters was clarified, including the case when 
post-sintering thermal and mechanical treatments were applied. In addition, high irradiation 
resistance of the materials produced was demonstrated by means of ion irradiation and 
nano-indentation. Based on these results, the potential of the ODS copper alloys as divertor heat 
sink materials was evaluated, and the guidelines for optimizing the production process were 
extracted.

研究分野： 核融合炉材料、核融合炉工学、照射損傷
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研究成果の学術的意義や社会的意義
機械的合金化（MA）法と焼結によりイットリウム酸化物などを微細分散させる強化法（酸化物分散強化法）は鉄
鋼材に適用されていたが、銅合金ではこれまで例が無かった。本研究では核融合炉ダイバータのヒートシンク材
として期待されている銅合金の高温強度と耐照射性を高めるため、酸化物分散強化材の試作開発を進め、その可
能性を示すとともにプロセスの最適化指針を得た。この成果は、核融合機器開発だけでなく、酸化物分散強化法
の広範な材料への応用の可能性を示したことを意味し、学術的な意義だけでなく、産業界へもインパクトを与え
るものでもある。

※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、研究者個人に帰属されます。



様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９－１、Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 

ITER のダイバータには熱伝導性に優れた銅基合金が用いられるが、銅基合金は 1dpa 以下
の照射で延性を失うことが知られ、その後の原型炉への採用は難しいと考えられていた。しかし
原型炉のダイバータ設計において中性子照射量の低減化が進められ、銅合金の耐照射性をこれ
までに比べ数倍高めることができれば、原型炉への適用の見通しが得られるという工学的要請
と期待が高まっている。そこで、既存材料の GlidCop®に比べ、はるかに微小な酸化物粒子を高
密度に分散させることによって、機能として必須の 3 要件（高熱伝導率、高強度、耐照射性）を
同時達成可能な ODS 銅合金の開発を目指すこととした。 
 
２．研究の目的 

延性・展性の高い銅に対しては困難とされていた機械的合金化（Mechanical Alloying: MA）
法と大型化・自由成形を見越せる熱間等方加圧法（Hot Isostatic Pressing: HIP）を含む種々の
焼結法により、銅母相中に Y2O3 酸化物を微細分散させる ODS 銅合金の製造要件を明らかにす
る。また、その後の組織制御によって ODS 銅合金の強度と延性の向上を図る。MA においては、
水冷 MA 法や酸化還元（REDOX）制御 MA 法等を適用し、熱伝導特性、変形及び強度発現機構
等を調べ、微細組織学的因子との関係を明らかにする。また、得られた ODS 銅合金について、
イオン照射法とナノインデンテーション法を用いて、耐照射性を明らかにする。これらに基づき、
最高の性能を得るための ODS 銅合金製造プロセスを明らかにする。 

  
３．研究の方法 
【水冷ボールミルによる製作と微小試験、照射効果】 

基本組成としてCu-1Y2O3となるODS銅合金の創製を目指して、水冷型ボールミルを用いてY2O3

直接添加法および YH2と CuO を添加した REDOX 制御法による MA を行い、Cu-Y2O3系 ODS 銅合金粉
末を作製した。得られた MA 粉末のホットプレス焼結体の強度特性を調べるために、押込硬さ試
験、マイクロピラー圧縮試験を行った。Xe フラッシュ型熱伝導測定装置による熱拡散率評価を
行い、硬さとの関係を調べた。ODS 銅合金、MA 純銅（微細粒）、単結晶銅に対して、重イオン加
速器施設 DuET により 5.1MeVCu2+イオンビームを用いて、100℃、3dpa の照射を行い、ナノイン
デンテーション硬さ試験やマイクロピラー圧縮試験を行うことによって、耐照射硬化性発現に
おける微細粒や酸化物分散粒子の影響を調べた。 

 
【雰囲気制御 MAと組織制御処理】 

銅粉末と Y2O3粉末を最大 470rpm で 48h まで MA した。MA 後の粉末回収率を高くする目的で、
潤滑剤として 1wt. %のステアリン酸と Ar雰囲気の組み合わせ、潤滑剤無しで He/5%H2雰囲気の
両方を試した。MA後粉末を 900℃, 45min でスパークプラズマ焼結した後、80%の冷間圧延を室
温及び液体窒素温度で行った。一部の試料には 100～1050℃, 30min の再結晶熱処理を施した。
EBSD・TEM により得られた微細組織を観察し、硬さ試験・引張試験により機械特性を調査した。 
 
【HIP 法による試作研究】 

基本的な MA 処理における原材料の組み合わせとしては、純銅（Cu）粉末と純イットリウム
（Y）金属粉末とした。加えて、酸化助剤として CuO も添加した。これらの粉末の秤量、混合及
び MA 処理は、高純度大型グローブボックスにて高純度の Ar 雰囲気下で実施した。MA 処理は、
グローブボックス内に導入した遊星型ボールミル装置を用いて実施した。MA 処理後の粉末は、
不純物管理された高純度金属カプセル脱気封入装置内にて Feキャプセル封入を行った。その後、
キャプセルを HIP 装置にて HIP 処理を実施して試料を作製した。MA 粉末や HIP 処理後の焼結体
の微細組織変化については、X 線回折（XRD）及び走査型電子顕微鏡（SEM）を用いて精査した。
一部の粉末や焼結体については、透過型電子顕微鏡
（TEM）を用いた微細構造解析も行った。材料強度につ
いては、MA 粉末や HIP 処理後の焼結体の一部を鏡面研
磨し、研磨面でのビッカース硬さ試験にて評価した。 
 
４．研究成果 
【水冷ボールミルによる製作と微小試験、照射効果】 

図１に示すように、Y2O3 直接添加法によって作製し
た Cu-1Y2O3では、析出強化型銅合金において一般に見ら
れる硬さと熱拡散率のトレードオフ関係が克服されて
いることが見出された[1]。これは、熱拡散率には影響
が少ない強化機構である母相組織の超微細粒強化とナ
ノ粒子分散強化が貢献しているためと考えられる。
REDOX 法では微細な MA 粉末が得られたが、直接添加法
に比べて焼結体の熱拡散率、硬さともに低くなった。反
応生成物である水分や水酸化物の影響が考えられる。MA

 
図 1 ODS-Cu 合金におけるビッカース
硬さと熱拡散率の関係 



環境を十分に冷却するこ
とによって、直接添加法
でも微細な MA 粉末が得
られており、REDOX 法の
ように MA に助剤を加え
ることなく、不純物の少
ない緻密な焼結体が得ら
れる指針が得られた。 

得られた ODS 銅合金
の強度特性をマイクロピ
ラー圧縮試験によって調
べたところ、図２に示す
ような比較的大きな降伏
強度のバラつきが得られ
た。これは、1-5µm立方と
いう超微小試験片である
ことに加えて、不均一な
微細粒や酸化物粒子の分
布においてもスケール性
の影響が生じるためであ
ることが、モンテカルロ
法と微細組織観察結果を
組み合わせた独自の手法
によって明らかにするこ
とができた [2]。本手法
は、不均一組織を有する
材料に対するマイクロピ
ラー圧縮試験のような超
微小試験技術による強度評価に広く応用可能であると考えられる。また、同様の手法によって、
イオン照射硬化挙動を調べたところ、今回開発した Cu-Y2O3系 ODS 銅合金の優れた耐照射硬化特
性は、主に微細粒のシンク効果によって生じていることが示唆された[3]。 
 
【雰囲気制御 MA と組織制御処理】 
ステアリン酸を用いた Ar 雰囲気下の MA(Ar-MA)では、470rpm, 48h の条件において 94%の

回収率で良好な粉末が得られた[4]。焼結した ODS 銅中の酸化物粒子は、平均直径 10.8nm, 体
積率は 0.0075 で、市販材の GlidCop® AL-25 と同程度の分散であるが、GlidCop® AL-25 の粒子
が三角平板状であるのに対して本研究で形成された酸化物粒子はほぼ球形であり、照射によっ
て生じた点欠陥を等方的に捕獲できると考えられる[4, 5]。図 3 は Ar-MA ODS 銅を焼結・冷間
圧延・再結晶熱処理した試料の引張試験結果である[4, 5]。焼結したままの Ar-MA ODS 銅の引
張強度は 272MPa であり、これだけでも GlidCop® AL-25 と同等の強度を持つが、室温で 80%
冷間圧延をすると、引張強度が 550MPa まで上昇する。冷間圧延ままでは伸びが小さいため、
圧延試料に 800℃, 30min の熱処理を施した結果、引張強度を約 500MPa に保ったまま全伸び
が 19%まで上昇し、強度・延性ともに GlidCop® AL-25 以上に優れた ODS 銅の開発に成功した。
EBSD 解析から、800℃, 30min の再結晶材は 1μm 以下の微細結晶粒と数μm の再結晶粒の二
相から成り、微細結晶粒が強度を、再結晶粒が伸びを高く保つ要因であると考えられる[5]。結
晶粒の面積割合は微細粒：粗大粒＝2：1 で、試験後はネッキング領域において微細粒が粒成長
し、微細粒と粗大粒の面積割合が逆転する結果となった[6]。TEM 解析からは引張試験中は双晶
変形とともに転位の動的回復が起きたことが示唆される[6]。80%の冷間圧延を室温で施すと、
ほぼ全体が Brass 方位と低角粒界
(LAB)で構成される微細粒の集合
体が形成される[4]。これに対し液
体窒素温度で 80%の冷間圧延を室
温で施すと、α, β-fiber の集合組
織が支配的となり、LAB の割合が
低下する[7]。α, β-fiber は室温に
おいても 10-1s-1 程度の大きな歪速
度で変形した場合に見られる。 
これら加工・変形後試料の TEM

解析から、ODS 銅には温度及び歪
速度によって 2 つの異なる変形機
構が存在し[7]、Brass 方位が支配的
となる場合には微細粒の形成とそ
の後に続く結晶粒の回転が変形を

 
図２ マイクロピラー圧縮試験で得られた単結晶銅、MA 銅、ODS 銅合金
における降伏応力のマイクロピラーサイズ依存性と、材料強化因子となる
微細組織因子[1]。 

 
図３ 焼結・圧延・再結晶熱処理後の ODS 銅の引張応力-ひず
み曲線 [4, 5] 



担い、α, β-fiber が支配的となる場合は双晶変形(液体窒素温度の場合)または「幾何学的に必
要な転位」の堆積(室温で大きな歪速度の場合)が起きることが考えられる。室温及び液体窒素温
度で冷間圧延した ODS 銅は、室温で長時間保持した場合にも再結晶する現象が見られた[8]。室
温圧延した試料では LAB が移動することで高角粒界(HAB)を形成するのに対し、液体窒素温度
圧延試料では HAB に再結晶粒が核生成・成長することが分かった[8]。 
 He/5%H2 雰囲気(H2-MA)においては、ボールミル回転数の増加とともに粉末サイズと硬さが
上昇し、470rpm, 48h の条件で粉末の平均直径は 3mm で、最大 15mm であった [6]。EBSD 解
析から、H2-MA ままの材料は平均約 1μm の微細粒からなる Brass 方位が支配的な集合組織を
持つことが明らかとなった[6]。試料をこのまま引張試験した結果、引張強度 688 MPa、全伸び
8.6％という優れた機械特性を示した[6]。TEM 解析から、レンズ状及び帯状の双晶、転位森、平
均直径が約 5 nm で粒子間間隔が 67 nm の酸化物微粒子の分散が含まれ、これらの全てが機械
特性に寄与していることが分かった[9]。 
 
【HIP 法による試作研究】 
(1) 高純度 Ar雰囲気下での MA 処理の効果  

MA-HIP 法による Y2O3 ナノレベル酸
化物分散強化銅合金の開発を最終目
的に、高純度大型グローブボックスに
て高純度 Ar 雰囲気下での MA 処理の効
果について検討した。MA 処理時間を変
化させた MA 粉末について、XRD による
生成相の同定を実施した。図 4に、MA
処理時間別の XRD 回折図形を示す[10, 
11]。MA 処理の延長に伴って、金属 Yの
回折ピークは小さくなり、16 時間にて
ほぼ消滅した。加えて、Cuの回折ピー
クは低角度側にシフトし、ブラッグ条
件から推定される Cu の格子定数が大
きくなることが示唆された。これは、
MA 処理によって Cu に Y が強制固溶さ
れていることを示唆していると考え
られる。一方で、MA処理工程中におけ
る Y2O3の回折ピークは一切認められないことから、
高純度Ar雰囲気下でのMA処理は活性な金属Yを酸
化させずに Cu への強制固溶を効果的に促進したと
考えられる。また、MA処理途中で Y2O3生成促進のた
めの酸化助剤として添加した CuO の回折ピークも
32 時間の MA 処理にて消滅した[10,11]。 

 
(2)MA-HIP 法による分散強化銅合金の微細組織 

MA-HIP 法によるナノレベル酸化物分散強化銅合
金の試作として、32時間の MA 処理粉末を 950 ℃の
150 MPaというHIP焼結を実施し、ナノサイズのY2O3

粒子が Cu 粒内あるいは粒界に生成していることが
明らかになり、当初の狙いである MA-HIP 法による
Y2O3粒子生成機構を確認した[10,11]。また、HIP 処
理後の硬度は、純銅と比較して、明確に高くなって
おり、Y2O3粒子が生成したためと考えている。一方、
Y2O3分散粒子については、酸化助剤として添加した
CuO の有無で生成量が大きく違うことが分かった。
これは、Cuの含有酸素濃度では、Y2O3粒子生成では
不十分であり、含有酸素濃度不足に対して CuO の還
元反応による酸素供給が効率的に為
されたためであると考えられる[11]。
図 5 に典型的な MA-HIP 法による Cu-
Y2O3分散銅合金の微細組織（BSE）像を
示す[12]。HIP 処理後のマクロ組織は、
µm オーダーの粗大粒と nm オーダーの
微細粒との混粒組織を呈していた
[12, 13]。また、微細粒組織は、粗大
粒の周囲に生成しており、均質な微細
組織の形成に向けて MA 処理粉末の粒
径及び微細組織に注目した。 

 
図 4  MA 処理時間別の MA 粉末の XRD 回折図形 

 
図 5 典型的な MA-HIP 法による Cu-Y2O3

分散銅合金の微細組織(BSE)像 

 
図 6 分級された粗大及び微細 MA 粒子の光学顕微鏡写
真（粗大粒: > 212µm, 微細粒: < 46µm） 



(3)分級した MA 処理粉末の微細組織 
 32 時間の MA 処理粉末を複数のメッ
シュサイズの多段ふるい装置にて分
級した。その結果、212 µm以上の粗大
粒子が 80% 以上となり、46 µm 以下の
微細粒子が約 4%程度存在した[12, 
13]。図 6に粗大及び微細 MA 粒子の光
学顕微鏡写真を示す[12, 13]。図中に
示した Y 及び Oの定量は SEM-EDX にて
測定した。粗大粒子は球状を呈してお
り、外周部において同程度の Y元素と
過剰な O元素が検出された。一方、46µm
以下の微細粒子は扁平状であり、粗大
粒の外周部と同じ組成を示していた
ことから、粗大粒の外周部が MA 処理によって剥離した破片であることが推測された[12, 13]。
図 7に微細粒子の TEM 像と SAED 図形を示す。ナノサイズの Cu2O 等を主相とする酸化物の凝集体
であることが明らかになった。これにより、MA-HIP 処理後に生成する微細粒領域は微細粒子か
ら生成したものと考えられ、酸化物のような脆性的な機械特性を有することが予想できる。 
 
【まとめ】 

本研究により、MAと焼結により銅母相中に Y2O3酸化物を微細分散させる ODS 銅合金の製造要
件を水冷 MA 法や酸化還元（REDOX）制御 MA法、分級処理分析等を適用し明らかにするとともに、
焼結後熱機械処理も含め、強度と延性の向上に関する微細組織学的因子との関係を明らかにし
た。また、イオン照射法とナノインデンテーション法を用いて、得られた試作材が優れた耐照射
性を有することを示した。これらに基づき、ODS 銅合金のダイバータヒートシンク材としての可
能性を明らかにするとともに、その製造プロセスを最適化する明確な指針が得られた。 
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