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極高真空用長寿命ゲッター材料■

耐熱ハステロイXR合金のクリープ特性／

高性能チタン基複合材料

組成を白ら制御する極高真空用材料

一ニオブ膜／チタン複合材料のゲッター作用一

　次世代におけるナノスケールの新材料創製には，材料

表面に気体分子の吸着が起こらないような極高真空の環

境が不可欠である。当研究所では1o－1・気圧の超清浄真空空

間を実現するとともに，極高真空用材料として，金属の

表面自由エネルギーの働きを利用した新しい材料の創製

にも取り組んでいる。金属基板上に別の金属を蒸着して

真空中で加熱すると，基板元素が特定の飽和濃度をもっ

て表面に偏析する。その飽和濃度は広い温度範囲におい

て一定で，イオンスパッタリングなどで表面層を破壊さ

れても，再度加熱すれば表面自由エネルギーの働きによ

って容易に元の組成に戻る（図1，2）。つまり材料自ら

が一定の表面組成を持つように自己制御する。

　本研究では，チタン基板上にニオブ膜を形成させた系

に特に着目して実験を重ねている。この系ではニオブ膜

上にチタンが偏析し，これを500K程度に通電加熱すれば，

残留気体を膜の申に拡散させて取り込むというゲッター

作用を発揮する。表面にニオブとチタンの両原子が存在

していることが重要で，チタン原子が気体分子を効率よ

く吸着し，ニオブ膜がこれを素早く取り込むことによっ

てゲッター作用が発現していると推測される。極高真空
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図r　チタンがニオブ膜上に偏析し，表面がイオン衝　　図2

　　撃により破壊された後も組成が回復する様子
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用のゲッター材料として，フィラメントの周辺部やマイ

クロエミッターなどの真空デバイスの周辺部での利用ゲ

期待される。また，ニオブ膜はチタンとの密着性が高く，

蒸着後に曲げることも可能で，加工上有利である。

　稼働使用中はイオン衝撃などで表面が破壊されても簡

単に取り替える訳にいかないので，連続的な破壊作用に

も即応して元の組成に回復することが必要である。そこ

で，種々の温度でのイオン衝撃下において組成が一定に

保たれる条件を調べた。図3は，試料を飽和濃度になる

まで加熱した後に各設定温度にし，7．50×1O－lnm／sの研削

速度でスパッタリングしながら表面組成を観察した時の

組成の時問変化を示している。回復効果のため高温では

室温よりチタン濃度が高くなっている。735K，775K程度

で組成の時問変化がほとんど無くなり，7．50×1O’ヨnm／s程

度の成長速度で組成が回復していることが分かる。様々

なスパッタリング条件で温度変化を調べたところ，組成

回復の活性化エネルギーは196kJ／molで，ゲッター作動温

度である500K～700Kで1原子層／（数十分～1分）のス

パッタリングが起きても組成を一定に保つことが明らか

になった。
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　　070スパツタ開始
　　　　　　　　　6。リ台ボ童含8書芸蔓ニニ

　　　　　　　　ま50　　　　■　V　　　　　　　▲▲
　　　　　　　　｛　　　　　　　　■　　▽
　　　　　　　　睡　　　　　　　　　40　　　　　　　　　■　　▽▽

　　　　　　　　葦11同’1一㌦

　　　　　　　　　o

イオン衝撃下での

組成回復の模式図
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図3　7．50×1O㍉m／sの速度でスパッタリングし

　　ながら表面組成を観察した時の組成変化



高温ガス炉用耐熱合金ハステロイXRのクリープひずみ特性

一高温構造設計におけるクリープひずみ式の改良提案一

　高温ガス炉では炉心からの熱の取り出し効率を高

めるために，熱媒体として800℃以上の不活性ガス

（ヘリウム）が使われる。その熱交換器は耐熱性の

みならず加工性に優れた金属材料で作られる。当研

究所は，高温ガス炉技術の向上のため，日本原子力

研究所との共同研究で同研究所が茨城県大洗町に建

設中の高温工学試験研究炉（mTR）に使用される

Ni基耐熱合金ハステロイXRを用いて，クリープひ

ずみ特性を詳細に検討して，クリープ変形を考慮し

た高温構造設計に必要な強度評価法の研究を進めて

いる。

　一般に，どんな耐熱金属材料であっても，高温で

荷重が連続的に加わると，変形が時間とともに進行

する，いわゆるクリープ現象が避けられない。高温

で長期聞使用される各種の構造物・機器の安全性，
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6

効率性を確保するためには，構造材料の高温クリー

プ特性を理解して，それに基づいた構造設計を行う

ことが不可欠である。

　本研究ではHTTR用に開発された耐熱合金ハステ

ロイXRについて，700～1000℃で最長約2万5千時

聞まで広い応力範囲で得られたクリープひずみ試験

データを詳細に検討したものである。その結果，こ

の材料のクリープ変形曲線には図1に示すような二

つのタイプがあることがわかった。Aタイプは金属

材料の典型的なクリープひずみ挙動を示すもので，

一定の温度・荷重により，負荷直後に（クリープ）

ひずみ速度が急速に低下する遷移（初期）領域，ほ

ぼ一定のひずみ速度で変形する定常（最小）クリー

プ域，そしてひずみ速度が時間とともに増大して破

断に至る加速域という明瞭な3領域を持つ。他方，

　　　　　Bタイプでは二段の定常域が現れるも

　　　　　ので，900℃以上の高温・低応カ側で

　　　　　顕著となる。

　　　　　　このような二つのタイプのクリープ

　　　　　変形挙動は図2の応力一破断曲線図に

　　　　　おいて，斜線で示した温度・応力条件

　　　　　を境にして生ずることを見出してい

　　　　　る。このような知見はハステロイXR合
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図1　ひずみ量5％に到達する時間の計算例（模式図）
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図2　ハステロイXRのクリープ変形挙動の領域図
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金のような材料を用いて高温構造設計

を行う場合，より正確なクリープひず

み式を確立するために有用である。例

えば，クリープひずみを考慮して，

5％の最大許容ひずみに到達する時間

を求めるときに，従来の古奥的なクリ

ープひずみ式（Aタイプを仮定）で算

出した予測時間（士、）は実測から得ら

れる時間（f）と大きく隔たっている。
　　　　　2
このように，実用材料の長時間クリー

プでは非古典的なクリープ変形挙動を

も含めたひずみ一時聞式を採用するこ

とにより，高温構造設計におけるクリ

ープひずみ解析をより高い精度と信頼

性で行うことができるようになる。



粒子強化型チタン基複合材料の高性能化

一微細組織制御により高サイクル疲労強度を大幅に改善一

　基質であるチタン合金にTiB（醐化チタン），TiC（炭化

チタン）などのセラミック粒子を分散させた粒子強化型

チタン基複合材料は，比強度（強度／密度）が鉄やニッ

ケル合金と比較して大きく，また，耐熱性，耐摩耗性に

も優れるため，新しいタイプの軽量構造材料として，近

年，注目を集めている。

　このようなチタン基複合材料を構造部材として使用す

るに際しては，高サイクル疲労強度（その材料の引っ張

り強さ以下の応力が長期間，周期的に作用する際に材料

中に損傷が累積する現象を高サイクル疲労，破壊に到る

限界の負荷応力を高サイクル疲労強度と呼ぶ）が重要視

される。機器の信頼性を高める観点から，この値は高い

ほど望ましい。

　当研究所では，従来手法の製品よりも著しく高い疲労

強度を持つチタン基複合材料の新しい製造技術の開発に

成功したので，以下に紹介する。

　粒子強化型チタン基複合材料は，従来から溶解法と粉

末冶金法で製造されている。当研究所では，これらの製

法で作られたチタン基複合材料の疲労き裂の発生箇所を

走査型電子顕微鏡を用いて詳細に研究してきた。その結

果，強化セラミックス粒子がTiBあるいはTiCの場合には，

疲労き裂の発生箇所はセラミック粒子の内部あるいは粒

子と基質との界面ではなく，常に複合材料の基質中に存

在しているという事実を見い出した。このことは，高サ

イクル疲労特性は粒子の含有量だけではなく基質の金属

組織にも大きく依存することを示唆している。

　この材料を溶解法で製造する場合，鍛造・圧延は通常

高温のβ相（bcc構造）単相域で行い，その後徐冷するの

で，基質は細長いα相が一方向に揃った，いわゆる，コ

ロニー粒組織と呼ばれる金属組織となる。また，粉末冶

金法で製造する場合でも，真空焼結はβ相単相域（通常

1200℃以上）で行われ，その後徐冷されるので基質の金

属組織はコロニー粒組織となる。写真（a）に，Ti－6A1－2Sn一

写真　Ti－6A1－2Sn－4Zr－2Mo／10TiB複合材料の光学顕微鏡写真．

a：従来の粉末冶金法による製造，b：当研究所の新しい手

法による製造

4Zr－2Mo／1OTiB（重量％）複合材料の例を示す。写真中，

自い針のように見えるのがTiB粒子である。

　チタン合金では，同一の組成であっても鍛造，熱処理

などの履歴の違いにより基質は様々な金属組織を呈し，

その中で高サイクル疲労強度はコロニー粒組織を持つ場

合が最も低く，他方，微細な釘状のα相組織の場合が最

も高いことが知られている。このような従来の知見に基

づけば，写真（刮）のような基質のゴロニー粒組織を微細な

針状のα相組織へと変化，制御出来れば，高サイクル疲

労強度は大幅に改善されることが期待される。そこで，

試料を高温のβ相域から水中に舛入れ・一旦・基質のコ

ロニー粒組織を消滅させてマルテンサイト組織とし，そ

の後，α一β相2相域（通常900℃前後）に保持する2段

の新しい熱処理を試みた。写真（b）から明らかなように，

この熱処理法は基質を極めて微細な針状のα相組織に変

えていることが分かる。

　この新しい手法により製造されたTi－6A1－2Sn－4Zr－

2Mo／10TiB複合材料の高サイクル疲労強度特性は図の通り

である。新しい手法によると（曲線c）繰り返し数10個に

おける疲労強度は580MP刮が得られ，基質合金（曲線a）

あるいは従来法（曲線b）によるものと比べて著しく高い

特性を示している。

　このように，新製法による粒子強化型チタン基複合材

料は，従来製品に比べて基質の金属組織が極めて微細に

なり，高サイクル疲労強度が著しく向上することから，

今後，航空機，自動車などの産業分野において有効に活

用されると期待される。
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（b）Ti＿6Al＿2Sn＿4Zr＿2Mo／10TiB（従来法）
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　　　　　　　　　　／10TiB
　　　　　　　　（当研究所の
　　　　　　　　新しい手法）
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　　Ti＿6Al＿2Sn＿4Zr＿2Mo
　　（基質合金）
400　　　　　　　　　　　　　0
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　　　　　　　　　　繰り返し数，Nf

図　Ti－6Al－2Sn－4Zr－2Mo基質合金およびTi－6Al－2Sn－4Zr－

　2Mo／1OTiB複合材料の高サイクル疲労強度（いずれも

　　粉末冶金法による製造）
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