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新年のごあい さ　つ

　　所長中川龍一

　新年おめでとうございます。

　．当研究所は，行政改革の方針に基づき，昨年，

研究所の組織および事務・事業の見直しを実施い

たしました。約半年間の慎重な点検・検討を行い

・ました結果，改善計画が提出されましたが，これ

を受けて当研究所は，昭和60年度に研究組織の一

部を改正することを計画しております。

　近年，各種技術の発展は目覚ましく，これに伴

って材料に対する要請は極めて高度化，極限化あ

るいは多様化．してきております。これに的確に対

応していくためには，従来にも増して材料技術開

発の基盤の強化が必要です。その具体化方策とし

て，特に新材料開発に関しましては，金属物理研

究部および金属化学研究部を改組し，材料物性研

究部および構造制御研究部を新設して基礎固めを

図りました。また生産技術に関しましては粉体技

術研究部によって新技術開発を目指すことにいた

しました。

　この組織改正の結果，当研究所における材料開

発部門は現在の6研究部から7研究部に増強され

ることになります。また，粉体技術に関しま・して

は従来の粉末冶金研究室の他に所内各部において

種々の技術シーズや二一ズが出て参りましたので，

研究開発を体系的，総合的に推進するため、現在

の工業化研究部を改組して新しく粉体技術研究部

を誕生させることにいたしました。

　この外，他専門技術分野の研究者・技術者との

研究交流を一層促進するため，外部研究者の受入

れ体制も実現させたいと考えておリます。

　このような新体制を育てて，当研究所に寄せら

れた期待に全力で応えていく所存でございますが，

関係各位におかれましても一層のご指導ご鞭捷を

賜わりますようお願い申しあげます。

1



超微粒子をプラズマガスでつくる
効率の良い製造法を開発

　先進技術立国を目指すわが国にとって，新しい

機能をもった材料の開発は重要な課題となってお

つ，その一つとして，超微粒子（1μm以下の粒子）

が，先端技術産業の分野で注目されている。それ

は，塊状の物質を超微粒子化すると，新しい様々

な性質（磁気，電気，光学，熱，などの特性およ

び化学反応性など）が現れるからである。現在，

これらの性質を利用’して，磁一1生流体，磁気テープ，

電波吸収体，導電塗料，赤外線センサー，ガスセ

ンサー，透光性耐熱セラミックス，極低温熱交換

器および新触媒などの開発が着々と進められてい

る。

　超微粒子といっても，金属，無機および有機材

料と，その種類は極めて多く，これら材料の超微

粒子化技術も多岐にわたっている。そして製造効

率，製造可能な材料，超微粒子の純度などに関し，

それぞれ問題をかかえているのが現状である。と

くに，金属超微粒子の場合，現在のところ生産性

が低く，また、高価であることなどが実用化の妨

げとなっている。

　当研究所では，従来の方法とは異なる，新しい

発想からなる超微粒子の製造法を見いだした。水

素，窒素などの二原子分子ガス（H。，N。）をアー

クのような超高温（約10000℃）にさらすと，分

解して原子状ガス（H，N）となり，種々の物質

に対する反応性が極めて強い状態となる（反応性

プラズマガス）。この反応性の高い原子状ガスは溶

融した状態のほとんどの材料に対して，極めて容

易に，溶込んだつ放出されたりする。このガス放

　　　　　　　｝

溶融金属

水素溶解

金属原子　　■■

水素放出十金属原子
　（強制蒸発）

出の際に溶融材料の一部が原子状ガス体となって

同時に放出され一種の強制蒸発現象が誘起される。

そして，蒸発原子は合体して，数万個の原子から

構成される超微粒子となる。当研究所では、この

原理に基づいた超微粒子製造装置（図に発生原理

を示す）を開発し，各種の金属（20種類以上），合

金（数種類），窒化物（TiN，ZrN，Al＋AlN），

酸化物（Ca0，Mg0，A1・O・，Ti02，Z・O・，W03，

Mo03）および炭化物（SiC，TiC，WC）のO．1μm

以下の超微粒子化に成功した。とくに，この方法

は，鉄系，貴金属系，炭化物系および窒化物系の素

材に対して，生産性が高く有望視されている。

　現在，この製造法を用い「金属一金属」，「金属

一セラミックス」などの均一混合超微粒子の製造

方法を検討している。すなわち，従来技術では製

造不可能であったような二相分離型の合金，重力

偏析を起こし溶製が困難な合金などの製造にこの

方法を応用し，均質な新材料の開発を目指している。

　このような観点のもとで製造した「金属一セラ

ミックス」の一例として，．比重の大きく異なる銀

と窒化チタンが均一に混合した超微粒子の透過電

子顕微鏡写真を示す。球状のものが銀の超微粒子，

立方形状のものが窒化チタンで，銀と窒化チタン

の重量比は約3対7である。このほか，A1＋AlN，

Fe－ZrO。，Fe－Ni，Ag－ZrO。など種々混合超微粒

子の製造とその特性の解明に当たっており，新し

い機能性をもった新素材の出現が期待されている。

図　超微粒子の発生原理 　　　　　　　　　　　　　　　　　　　一　　　　　　　　　　　　　　　　　　　500n冊
写真　銀十窒化チタン超微粉末の透過電子顕微鏡写真



イオン注入法による金属とセラミックスの接合
アモルファス層の巧みな利用法

　イオン注入法は，シリコンなどの半導体に微量

の不純物元素を精度よく注入する方法として開発

され，現在，I　CやL　S　Iの半導体素子の製造プ

ロセスの中で不可欠の技術となっている。イオン

注入法の原理は，注入したい元素をイオン化し一

定エネルギーに加速して試料表面に当てることに

よって，元素を特定の深さにたたき込むという衝

突現象を利用している。したがって，従未の熱拡

散による合金法と異なリ，熱力学的な制約なしに

任意の元素を任意の物質に添加することができる

のが大きな特徴である。

　当研究所では，イオン注入法を金属材料に応用

する研究開発の一環として，金属の表面にイオン

を注入することにより，金属とコーティング材の

接合・密着一性を強化する新しい手法の開発に取り

組んでいる。そして，このほど，鉄鋼材料に炭化

チタン（TiC）をコーティングする際，表面にTi＋

イオンを注入すると，TiCコーティング膜の密着

性が改善されることを明らかにした。写真1は，

TiC膜を被覆したステンレス鋼（SUS304）表面

に生じた圧痕による割れの様子を示す。荷重30g

において圧痕の周りに生じた円形状の被膜割れの

大きさは，Ti＋注入試料の方が小さく，密着性が

良いことがわかる。

　さらに，Ti＋イオン注入によりコーティング膜

の密着性が向上する原因や機構を探るために，A

E　S（オージェ電子分光法），X　P　S（光電子分光

写；1　TiCコーティングを行ったSUS304合金の
　　　マイクロビッカース硬さ計による圧痕と被膜
　　　害11れの反射電子顕微鏡像。

　　　（A）Ti＋注入したSUS304
　　　（B）イオン注入を行わないSUS304

法）およびT　E　M（透過電顕法）などの種々の分

析法を用いて接合界面の構造・組成を調べ，その

密着性との関連を検討している二それによると，

純鉄やステンレス鋼の表面は，Ti＋イオン注入に

よって結晶構造が破壊され非晶質化し，この非晶

質層は，Fe－Ti－C3元系であることが判明した。

写真2は室温で1×10’7個ノ㎝2のTi＋イ’オンを注入

したSUS304表面の透過電子顕微鏡組繊と電子

回折像で，自色で幅のある回折リングが，等方性

の非晶質層の形成を示している。一般に、非晶質

相は，結晶粒界が存在しないため割れが発生しに

くく，ねばり強い性質をもっている。また，比較

的低い加熱温度で結晶化し，その際に体積収縮を

起こすなど，いくつかの特異な性質をもっている。

こうしてTj注入した鉄鋼表面の非晶質層上にTiC

コーティングすると，金属結晶の表面に直接コー

ティングする場合に比べ，剥離の原因となる両者

の界面に生じる歪は小さくなる。また，比較的低

温で起こる非晶質層の結晶化および，注入したTi

が内部のCと反応してTiCとなって界面に析出

することによっても界面応力は緩和される二’

　近年，各種精密機器および電子機器の高密度化

と高性能化が要求されているが，それらの機器材

料は高温・高圧処理をきらうため，イオン注入法

による接合プロセスは，今後有効に利用されるこ

とが期待される。

　これらの研究は，科学技術振興調整費研究とし

て理化学研究所の協力をえて進められている。

写真2　Ti＋イオン注入したSUS304表
　　　面層の非晶質化。



新チタニウム合金を開発
　　　軽くて強く　加工性も抜群

　チタン（Ti）含金は，軽くて強くしかも耐食性

に優れておリ，その300℃付近での比強度（強度

／密度）は，実用合金中で最も高い。これらの特

性は，航空字宙用材料として最適のものであつ，

ジェットエンジンのコンプレッサーディスクなど

に実用化されている。しかし，Ti合金は難加工材

であり，製品重量歩留りが極めて’悪く，製造コス

トが高いことが問題となっている。

　含金を変形する場合，含金の組織，変形槻度お

よび変形速度がある条件に遭含すると，工000％に

も達する極めて大きい延性を示すことがあり，趨

塑性現象と呼ばれている。加工歩留｝）の向上には，

この趨塑性現象を利用した加工法が有効であるこ

とから，当研究所では，「次世代産業基盤技術開発

制度」の一環として，コンピュータを用いた合金

設計法により，趨塑性特性が優れ，しかも，300℃

付近で高い比強度をもつTi含金の開発研究を進め

ている。

　Ti含金は，強度と組成によって，α棚（六方晶）

およびβ相（体心立方馴と呼ばれる異なった緒

晶構造をもつ。加工温度で，α相とβ相の割含が

1：1に近い含金の超塑性特性が最も優れている

β棚の級成の設定

設定したβ梱と平衡
する蜆掘の組成の蓋十籏

A1妾董±

による有審棚坐成の
チェ・ンク

蜆梱の搬を設定し
余金隷1成を討雛

舎金強度の推定

溶　解

蕎平棚試験

図1　含金設計の手順

ことから、この含金設喬十では，900℃においてα相

とβ相の割合が1：1となるように含金組成を決

定した。また，強度を商めるためには，最大隈に

圃溶強化および析出強化させる必要がある。さら

に，合金を脆くするα。相（Ti．A1）が析出しない

ようにすることも璽要である。これらの要因を満

足する合金組成を決定するため，図1に示す手順

で，含金設計を行った。

　現在までに得られた開発含金の特性を図2に示

す。同一合金で複数のプロットがあるのは熱処理

が異なる例である。GT－9，11，I6等の開発合

金は既存合金を上まわる比強度および延性を示し

た。とくに，GT－9合金（5．6Al，O．5V，1．2Sn，

3．6Zr，1，2Cr，0．9Fe，残りTi）は，開発目標（図

2中の斜線領域）をほぽ満足する特性を示した。

また，GT－9合金は，900℃における引張試験（引

張速度ξ＝6，7X工O…4s…1）において，300％以上の

趨塑性仲びを有しており，また，最大変形応力も

2㎏f／m㎜2と十分に低く、趨塑性加工に適した含

金である。

　現在，1）β相安定化元素（V，Mo，Cr，Fe等）

の添加最，2）結晶粒の微細化、3）熱処理，4）合金

設計法の改良などを検討することによつ，さらに

高比強度の含金の開発を目指している。

　　　　　　　　　　引擬式験濫度：300℃
　　　　．6＾］＿2Si＿’Zr一直Mo　　引ヨ長ま塑塵＝：ξ13X王O■’S」］

　　　　　．　　　　■1＾1一畠V－5F邊
　　喧＾一一2Sn－4Zr2Mo

　　　　　　■后州一岳V－2Si

　　　洲■w　　　　　　　○
　　　　　　　　　　■　　■1＾ト宮v一…F把
　　　　　　　　　舌一6－2　　　　00T－9
　　　　　　　　　　　　　　00T－1王

§　　　　　　　　　　　　　　O。。．臼

　　　　　　　　　　　　　　■
　　　　　　　　　　　　　■6リー｛一6

　　0閉発余金
　　■雌符倫金

　　　　　20　　　　　　　　　25
　　　　　　上ヒヨ童’変　｛』雷f■回皿里■壇■［皿』）

図2　開発含金の300℃における弓1張特性



スポヅトニュース

高温圧力容器用鋼の焼戻し

脆化に及ぽす因子を解明

　イ1亨液非I1徴やアンモニア含成など

の高椴高圧一装灘の構造材料にはCr

－Mo鋼が広く使綱さオしているが，

カロ熱による毘危化が閉題になってい

る。この材料は実際の使用にさい
しては、力11熱されるのみて’なく，

応力も付力1］されるoカロ熱のさい応
力が作」’加さオしると，腕化は二鰯進

むと誉われているが，このような

条件での腕化に閥してはこれまで，

不1リ1な一1匁が多かった。

　そこで’当研究所では，2今Cr－

1Mo鍬1について，応力を付力［1した

状態における焼戻し腕化挙動を検

討した。腕化の穫痩は，応力の付

加によって増大し，しかも，付加

応力値の坤舳1とともに増大する傾

i自］を示した。一方、　リン（P）を含

まない鋼では、応力付加によって

も脆化は起こらなかった。このこ
とカ・ら，’芯プ〕刊1カ目圭ま，童1瑚に奮一弟茗1さ

れるPと関係して，腕化をカロ逃さ

せることが明らかとなった。

（エネルキ’一機糊オ料研究グルー

プ）

超塑性特性の優れた二ニッケル

基耐熱合金の開発

　ガスタービン用ディスクは，従

来、インゴットを鍛造することに

よって製造されてきたため，鍬造

の容易な上ヒ較的強疫の低い含金に

繰られていた。

　当研究所では，「次姥代産薬某盤

披術鰐発制度」の一環として，商
胤強』豊1カ｛高く，　しカ・も趨欧葦憎三カ1］二〔

に適したNi姥含金の開発研究を行

っている。その緒果，1050℃，．護

速度ぎ一1．05X10■君S⊥一，　応力

0．52kgf／㎜㎜2で、僻び700％以上

の趨妙1坐をもつTMP7含金（8，3Co，

8．1Cr，12．4W，5．OAl，0．8Ti，

O．9Hf，4．5Ta，0I07C，0．O1B，

O．05Zr、残N1）を開発した。

　このように，強度の商い耐熱含

金においても，優れた超塑催特性

カ｛チ…｝らオしたことは、　磯”重’変夕一ビ

ンテ’イスクカギ，近い掲＝来，製途可

能なことをホ唆している。

（エネルキ’一機淵オ料研究グルー
プ）

高エネルギーボールミル

による機械的合金化

　N泌耐熱含金の商淋強度をlfi」」．二

させる方法として，従来、馴容独
化，γ’〔M3（A1，T…）〕析とl1呈強化，一・方

1＝i雌泰鮎11化（または錐絡1妻I化〕が

竹われてきたが，ほぼ強度の1災界

に逮している。含金の強度をさら

に胸」二させる乎段としては，機械

的含金化法による分敵強化が，近

年注目されている。

　当研究所では，小三葦1！の乾式商エ

ネルギーポールミルを書式作し，

MA6000（インコ杜製）梱当のNi
娃分敵独化仙艶耐熱含金の機械自勺

含金法による製遼を蕎式みた。

　Al，Tiなどを奮むCr含金を機械

自勺に粉砕したものと，Mo，W，C

などを含むNi含金を水アトマイズ

法を」≡貿いて粉体化したもの，およ

び滋二賢圭のY203を，試作ボールミル

で50時閥漉含したところ，含金1二1＝I

にY203が均一に分敬した含金粒子

（粒径約50μm）を得ることがで’き

た。

　これらの粒子について，透磁率

の狽淀，X線腫1折葦式験，X線マイ

クロアナライザ藷武、験などを行った

ところ，このような機械的な手法

によって均一に合金化が行われて

いることが確認された。

　　　　　　　（金燭カ1．1工研究郁）

ボイドスウェリングの評価

には低照射速度試験も必要

　高遼蛸殖炉の燃料被覆管や核融

含炉の第一壁剛：オ料は，高瀞で高

速中性子の照射を長時閲うける縞

果，空孔（ボイド）が生．じ体機が

膨脹（スウェリング）したり，貝黄

射に特有の析搬が起こる。

これらの現象は，遜常，イオン燃

射によってシミュレートしている

カ｛，一般に貝貿射連度を商くした徽

時r嗣の加遼蕎武験が行われている。

　当研究所では．　この方法の・妥当

性について検討した。

　316ステンレス鍋と核融含炉鵜一

壁候補材料（PCA）について，水素

イオンを550℃で一定の照射撮（20

dpa）まで、照射遼度を変えて貝貿

射した。その繍果，316鋼で’は貝翼射

速度による差は生じなかったが，

PCAで・は低照射遼度の場含は，ス

ウ〕ニリング鍬は商遼凌の場合に比

ぺて小さいことがわかった。その

馴週の一つは，PCAにはTiが添力一1

さオLており、低照射速度で貝貴射し

た’方がより多鐙の微細なT1Cの析

搬物が生じて、スウェリングを芋flj

制することにある。このことから

イオン貝箪射で一スウェりングを評価

一；■る上易合，｛氏獺勢寸速疫による授時

閑のシミュレーション婁式験も必婆

であることがわかった。
　　　　　　（原二戸がヰ考料・布汗多巳普1三）

ミリグラム単位の試料でpp閉

オーダーの定量分析に成功

　半導体など付加価他の商い機能

材料の闘発が盛んになるに伴って，

微少競喬式料で’PPmオータ’Lあるい

はそれ以下の不純物鑑の定澄分析

を行うことが要’求されている。し

かしながら，従来の分析法では，

多元素の微競分析に少なくても数

グラム以上の婁式料が必要とされる。

　そこで当研究所で’は，測定感度

の撮も商い固休質量分析総（スパ

ークイオン激質最分析総）の分析

電極に黒鉛を使用し，それに微少

分析瓢料を銀導電惟接蒲斉Ilを用い

て接蒲し、対極には金などの金属

細線を用いる’ガ法を検討した。そ

の緒果，ボロンからウランまでの

ほぽ金元素の微鐙分析が，OI5mg
の程度の姜式料・で，精度よく行える

ことが確められた。

　この方法は，すべての金属試料

に遭応することができる。

　　　　　　　（金属化学研究部〕
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【特許紹介】
　酸化アルミニウムを複合蒸潜した耐熱性けい化物皮
膜の製造法
発明者　欄箆勝夫・北1妻細三写！、・渕圧雌隼・波辺剃台
グミ　寺字　H蟹孝［158勾三1三戸］5臼　嗜召58－49634

零寺　　薯午　　日召和59年8jニヨ3王日　　第1226673号

　近隼，原予力を始めとするエネルギー閥連機榊オ料、
字蜜航空機材料などの分野で，剤岳ほで安定な耐熱皮
膜の開発カ｛j要望さオしるようになった。こオしに対’し貞受近、

イ才ンプレー一ティング法、スバッタリング法などの然
詳爵手支仲子カ｛i墜捗三し，　二，　三三のけいイヒ判勿皮月簗の製造；去を工芯

用することが考えられるが，低濫で蒸蒲したこれらの
けい化物皮膜は，王100℃を超えると分解，揮発，飛散
などの劣化が生じ，高漁被渡材料・としては箸しく信頼
僧三に欠ける。

　本発1事ヨは，繍溢、一まで一安定なSi－C－A1－Oの複含けい

化物で基休．上、を被覆しようとするもので，シリコン蒸
気、アルミナ蒸気，炭素含荷ガスを漉合した雰囲気中
でグロー放電を誘起させることによ1）プラズマ化学反
応を起すだけで，基体、．1二に帥勺とする皮膜を容易に析
とト1させることができる。このツテ法によって得られた皮
膜は．．1二蕎己各種材料のイ果言襲皮膜として優れた／彗1能を発揮

するものと期待される。

発篇ビ砿驚苧稲垣遺夫入江宏定．塚本進

公　沓　昭利58年I2剛6日　聡58－56675
特　’＝昭和59年8月31日　第1226583号
　電予ビーム漆接は，電子ビームの電プ］密度の高い郁分
0）穿孔作用を利用した溶按法である。このため溶込みが
深く，かつ溶融幅の非備に狭い溶接ビードが得られる。
その反面，この鋭い穿孔作用のために独特の欠陥が発
生しやすい。従来，電子ビーム溶接において発生する
溶接欠陥を防．1j二する手段として，電予ビーム径を拡げ
ることによ＾）穿孔力を弱めたI），電子ビーム電力を必
要以上に強くして被溶搬物を貰通させ，穿孔力の弱い
ビームの闇辺部で溶接を行っていたが，これらの手段
では溶接鰯が広くな士）電子ビーム溶接の優れた特徴で
ある精密溶接性が十分発揮されず，この溶接法の実用
一．ヒの大きな制約となっている。

　本発明は，電子ビーム溶接卒の金属の溶融状態を探
知し，これをフィードバックして，篭子ビームを短時
闘振動させ，欠陥発生時にビームの電力密度を弱める
ことによリ、溶接欠陥の発生を防瓜、すると共にビード
形状の己皮善を図るもので，電子ビーム溶接の本来の特
徴である精密溶接の信願性を頃1上させることが可能と
なる七

命短信φ
⑧海外出張

　松闘　亘螂　疲れ試験部主任研究官
「第6固破壊に関する国際金議」に出席のため，昭和

59一年12月2日から昭和59年｝2月12日まで’，インドヘ出
張を命ずる。
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