
 

様式Ｃ－１９ 

 

科学研究費助成事業（科学研究費補助金）研究成果報告書 

 

平成 25 年 6 月 3 日現在 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
研究成果の概要（和文）：核融合炉構造材候補材として有望視されている低放射化バナジウム合

金の高温特性をさらに向上させ、使用温度の高温化を図ることを目指し、段階的な加工熱処理

により高密度析出を発生させる方法と、メカニカルアロイングによりナノ粒子を高密度に分散

させる方法により強化した V-4Cr-4Ti 合金を試作した。高温クリープ試験を中心に各種強度試

験を行い、強化法の有効性を実証するとともに、強化機構を明らかにした。 
 
研究成果の概要（英文）：For the purpose of enhancing high temperature strength and upper 
operation temperature limit of low activation vanadium alloys, which are promising 
candidate of fusion structural materials, production of V-4Cr-4Ti alloys containing high 
density precipitates and high density nano-particles was performed by repeated 
thermo-mechanical treatments and mechanical alloying, respectively. Mechanical property 
evaluation including thermal creep tests verified the increased high temperature strength 
by the precipitates or nano-particles, and the underlying mechanisms were clarified. 
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１．研究開始当初の背景 
（１）核融合炉候補低放射化材料として、バ
ナジウム合金が期待され、V-4Cr-4Ti の標準
材料が代表者のグループにより製作された。
この材料の高温使用限界を定めるのは熱ク
リープであることがわかっていたが、高温強
度の向上のために組成を変えると、低温延性
等他の特性の劣化が避けられなかった。 

（２）研究者のグループにおいて、２段階熱
処理により高密度のナノ析出を発生させる
ことにより、強度が向上することが分かって
いた。特に転位を予め導入することにより
（歪時効）高温まで強度が保たれることが示
された。また東北大学のグループで、V-Y-Ti
合金のメカニカルアロイングにより、強度の
高い合金が製作されることが示されていた。 
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２．研究の目的 
核融合炉構造材候補材として有望視されて
いる低放射化バナジウム合金の高温特性を
さらに向上させ、使用温度の高温化と長寿命
化を図る。具体的には、高密度ナノ析出、ナ
ノ粒子により強化した合金を試作し、熱クリ
ープ特性など高温強度特性を明らかにし、ナ
ノ粒子による強化法の有効性の実証と最適
化を図るとともに、強化機構を明らかにする
ことを目的とする。ナノ粒子による強化には、
冷間加工と溶体化熱処理・再析出熱処理の併
用によりTi-CON析出を高密度に発生させ転
位を安定化させる方法と、メカニカルアロイ
ングによりTiCまたはY2O3の粒子を分散さ
せる方法の二通りを行う。メカニカルアロイ
ングにおいては、これまで製作例のない、
V-4Cr-4Ti を基本組成とする合金を目標とす
る。 
 
３．研究の方法 
V-4Cr-4Ti 合金(未処理材：STD)を 1100℃で 1
時間熱処理した材料(SA)を、600℃20 時間時
効し微細析出を発生させる(SA-A)工程と、
20%冷間加工(CW)の順序を変えた 2 種類の熱
加工履歴材を製作した(SA-A-CW, SA-CW-A)。
これらの材料を 100-300MPa の応力下で高温
クリープ試験を行い、クリープ変形速度を求
めた。また、クリープ試験を中断し、試料を
電解研磨し透過電子顕微鏡観察することに
より、クリープ変形中の転位構造、組織の変
化を求め、その機構を明らかにした。さらに、
V, Cr, Ti, Y, TiC（または SiC, Ti3SiC2）
パウダーのボールミルと HIP焼結によりナノ
粒子分散強化合金を作製し、その組織と高温
強度特性を明らかにした。 
 
４．研究成果 
（１）熱加工による微細析出強化材料 
SA-A-CW, SA-CW-A材料のクリープ試験を行い、
750℃における定常（最小）クリープ変形速
度の応力依存性をまとめたのが、図１である。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図１ 750℃における最小クリープ速度の応
力依存性 

図より、SA-A-CW 材は、未処理材(STD)とほと
んど差が無いが、SA-CW-A 材は、高応力領域
において、顕著なクリープ抑制効果を持つこ
とが分かった。STD, SA-A-CW について、透過
電子顕微鏡による観察を行い、転位のバーガ
ースベクトルを同定したのが図 2である。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２ クリープ材、熱履歴模擬材の転位バー
ガースベクトルの分析結果 
 
V-4Cr-4Ti 合金はクリープ変形では、主に
a<111>型主に転位が導入されるが、冷間加工
すると、a<100>型と a/2<111>型の転位が混在
している。前者は不動転位であり、方向の異
なった a/2<111>型転位の反応により形成す
るものである。不動転位は滑り変形への耐性
が高く、強化に寄与するものである。クリー
プ変形後の転位を観察したところ、STD と
SA-A-CW では、転位密度が大幅に低下し、
a<100>型転位がほとんど消失していた。一方、
SA-CW-A 材は高密度転位が保たれていた（た
だし、高密度ゆえ、転位型判定は不可能であ
った）。SA-CW-A 材では、転位導入後熱処理が
施され、これにより転位に析出が固着し安定
化したものと考えられる。一方、図 1に示す
ように低応力領域で SA-CW-Aにおいてクリー
プ抑制効果が失われたのは、クリープが転位
すべりよりもむしろ粒界拡散または粒界す
べりで進行していることによるものとして
理解できる。今後は、粒界の安定化の処理を
考案する必要があり、それと組み合わせるこ
とで、全応力領域でのクリープ抑制が可能に
なる。 
 
（２）ナノ粒子分散による強化 
ボールミリングにより合金化を行う場合は、
どこまでミリングを行えば充分な混合合金
化が達成されるかをまず明らかにする必要
がある。図３は、V-4Cr-4Ti-1.5Y-0.3TiC 合
金のミリング、HIP 後の SEM-EDS 組成像で、
ミリング時間を変化させている。図からわか
るように、Y は初期から、Cr は 20 時間で、
また Ti は 40 時間で高濃度領域が消失し、合
金化が達成されたことが分かる。 
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図 3 SEM-EDS 組成マップのミリング時間依
存性(TiC 添加材） 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４ 格子定数のミリング時間依存性（TiC
添加材） 
 
このようなミリング時間による合金化の進
捗は、Ｘ線回折による格子定数変化でも明確
に示された。図４は、X 線回折により求めた
格子定数のミリング時間依存性を示す。アン
ダーサイズの Cr の溶解期間には格子定数が
低下し、オーバーサイズの Ti の溶解期間に
は格子定数は増加することが明確に示され
た。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図５ ビッカ―ス硬さのミリング時間依存
性 
 
図 5 は、ビッカ―ス硬さのミリング時間依存
性を示す。図 3,4 と比べると、Cr, Ti の溶解
により、硬度が上昇する様子が分かる。 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 6 (a) 4 時間、(b)40 時間ミリング材の透
過電子顕微鏡組織 
 
また、図 6に示すように、透過電子顕微鏡観
察により、40時間ミリングで高密度の粒子分
散が達成されたことが分かった。また、粒径
も通常合金の約 50μｍに対して、4時間ミリ
ング後ではほとんど変化が無く、40 時間ミリ
ング後では約 0.3μｍまで減少していること
がわかった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図７ 組織観察からモデルによって評価さ
れた、各ナノ粒子分散材料における溶質元素、
ナノ粒子、粒径の硬さへの寄与 
 
 
図 7 は、各微細組織観察結果から、オロワン
機構、ホールペッチ則等を仮定して評価した、
各ナノ粒子分散材料における溶質元素、ナノ
粒子、粒径の硬さへの寄与を示す。4 時間ま
でのミリングでは、合金化が進まないので、
溶質元素の寄与はほとんどなく、そのかわり
導入不純物（酸素、窒素）の寄与により、硬
度が維持される。ナノ粒子の寄与は、SiC 添
加以外は小さい。一方、40時間ミリングでは、
ナノ粒子による寄与が増大するとともに、結
晶粒微細化による硬化が大きく寄与するこ
とが分かる。従って、ナノ粒子分散は、それ
自体による硬化に加え、粒成長を抑えること
による硬化の作用が大きいことが明らかに
なった。 
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図 8 室温と 700℃における、標準材、SA-CW-A
材、ナノ粒子分散材（40 時間ミリング）の引
っ張り特性の比較 
 
図 8 は、室温と 700℃における、標準材、
SA-CW-A 材、40 時間ミリングによるナノ粒子
分散材の引張り試験結果を示す。室温では、
ナノ粒子分散材は強度は大きく増加するが
伸びが著しく減少する。それに対し、700℃
では、SA-CW-A 材と同程度まで強度が上昇す
るにもかかわらず、標準材並みの伸びを有し
ており、優れた高温強度特性を有することが
示された。 
 
（３）まとめ 
本研究により、核融合用低放射化候補材
V-4Cr-4Ti 合金を、加工後熱処理により微細
析出を発生させる、または、TiC 等を添加し
メカニカルアロイングを行いナノ粒子を分
散させることにより、高温強度を高めること
ができることが分かった。ただし加工熱処理
による方法は、クリープ強度の向上は高歪領
域に限られることが示され、粒界変形の抑制
策がさらに必要である。ナノ粒子分散材は、
高温で強度、延性ともに優れていることが示
され極めて有望であることが実証されたが、
クリープ特性の評価にはさらに材料試作の
規模を増やす必要がある。また、加工熱処理
材、ナノ粒子分散材ともに、高温強度の向上
は低温破壊特性の劣化を招く可能性があり、
低温の衝撃試験、破壊靭性試験を行う必要が
あり、そのためにはさらに大型サイズの試作
が必要である。 
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