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1．測定実施日 

2021 年 9 月 1 日 BL8S1 （1 シフト） 

2021 年 11 月 30 日 BL1N2 （2 シフト） 

2022 年 2 月 2 日 BL5S2 （1 シフト） 

2022 年 2 月 15 日 BL1N2 （2 シフト） 

 

2．概要 

FeAl 金属間化合物材料を酸化物分散強化（Oxide Dispersion Strengthened: ODS）材とすることで高温強

度の向上を試みた．その際，水アトマイズ Fe 粉末を未還元のまま原料とすることで O 供給源とし，メ

カニカルアロイング（Mechanical Alloying: MA）－真空ホットプレス（Vacuum Hot Pressing: VHP）プロ

セスにより焼結体とすることで，超微細組織の FeAl-ODS 材を得た．シンクロトロン光 XRD（X-Ray 

Diffraction）測定により，焼結体に Al2O3相が検出された．得られた焼結体は，従来材よりも高い強度を

示した． 

 

3．背景と研究目的 

FeAl 金属間化合物材料は優れた耐酸化・耐硫化・耐食性を有している．また，原料の Fe および Al

は毒性元素ではなく資源的に豊富である．加えて，Ni 基超合金やステンレス鋼に比べて軽量であり，そ

れらの代替材料として期待できる．しかしながら，FeAl材料は約 900K以上の温度域での強度が乏しく，

そのことが実用化を阻む主な要因となっている．そこで，本研究では，FeAl 材料を ODS 化することで

高温強度向上を目指す．MA と VHP 焼結によって，FeAl 母相と Al2O3分散強化相の in-situ 合成を狙い，

超微細組織化と強化相均質分散を期待している．具体的には，「未還元の水アトマイズ Fe 粉末（表面酸

化層残留まま）」と「Ar ガスアトマイズ Al 粉末」を原料とすることで，MA-VHP プロセス中に「(Fe + Fe 

oxide)+ Al → FeAl + Al2O3」の反応が生じることを利用する． 

 

4．実験内容 

受入材として未還元の水アトマイズまま Fe 粉末（未還元 Fe 粉末）および Ar ガスアトマイズ Al 粉末

を用いた．未還元 Fe 粉末は表面に過剰な酸化被膜を残している．O 含有量の分析値は，Fe 粉末で

2.16mol%，Al 粉末で 1.44mol%であった．O の全量が Al2O3相になり，Fe 原子と残りの Al 原子が FeAl

母相になると仮定して計算すると，焼結体の Al2O3相は 2.6vol%と算出される． 

 上記した Fe 粉末および Al 粉末を Fe-40mol%Al 組成に配合し，原料粉末 100g に対して 0.25g のステ

アリン酸 CH3(CH2)COOH を補助剤として添加して，容器内を Ar 雰囲気とした転動式ボールミルで

1800ks ミリング処理した．そして，ミリングにより得られた MA 粉末を 1273K-150MPa-3.6ks の条件で

VHP 固化成形した． 

得られたMA粉末および焼結体は，あいちシンクロトロン光によるXRD測定とXAFS測定に供した．

粉末試料の XRD は，外形 0.3mm（厚さ 0.01mm）のリンデマンガラス製キャピラリーに粉末試料を封入

し，BL5S2 においてエネルギー15.987keV（=0.7755 Å）の条件で測定した．焼結体の XRD は，切断・
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樹脂埋めした焼結体断面を鏡面研磨し，BL8S1 においてエネルギー14.367keV（=0.8630 Å）の条件で測

定した．なお，XRD 測定は，Cu-K線／40kV-100mA による通常の XRD 装置でも行った． 

XAFS は，粉末および焼結体いずれの試料についても BL1N2 にて全電子収量法測定を行った．C 吸収

端測定をする粉末試料は 0.3mm 厚インジウム板に網目状に多数の傷をつけることで凹凸を設けた表面

に粉末試料を付着させたものを，C 吸収端測定をしない粉末試料はグラファイト粉末と混合して圧粉成

形した圧粉体を，XAFS 測定に供した．焼結体試料は断面を鏡面研磨して XAFS 測定に供した． 

加えて，焼結体について，室温から 1273K までの圧縮試験を Ar 雰囲気中で行い，各温度における 0.2%

耐力を求めた．VHP したままの焼結体を無加工で圧縮試験片とした．すなわち，直径 5mm×高さ約 6mm

の円柱状である． 

 

5．結果および考察 

Fig. 1 に，本実験で得られた焼結体の XRD スペクトルを示す。本研究内で複数の X 線波長を用いた

ため，横軸を結晶面間隔 d（Å）とした．Fig. 1(a)は縦軸におけるスペクトル全体像を示し，本研究焼結

体が FeAl 母相と微量な Fe3AlC0.5相で構成されていることがわかる．Fe3AlC0.5相は，MA 処理の補助剤

として添加したステアリン酸に起因する．Fig. 1(b)は，Fig. 1(a)の縦軸を 300 倍に拡大した結果であり，

Al2O3相が検出されている．MA 粉末の XRD スペクトルでは Fe3AlC0.5相・Al2O3相いずれも確認できな

かった（BL5S2，図を省略）．すなわち、焼結工程において Fe3AlC0.5相および Al2O3相が析出したと考え

られる．なお，シンクロトロン光を用いない通常の XRD 測定では，MA 粉末のみならず，焼結体から

も Al2O3相は検出されなかった． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 XAFS 測定においても有用な結果を得られたが，適切な考察をするためにはさらなる実験が必要と判

断したため，本報告においては掲載を省略する． 

 本研究で得た焼結体（以後、本研究材）の強度試験結果を文献値[1], [2]と比較した．Table 1 に，強度試

験に供した各サンプルの仕様を示す． 

Fig. 2 に，各温度で圧縮試験をして求めた 0.2%耐力と試験温度の関係を示す。(a)は全温度域、(b)は高

Fig. 1 焼結体の X 線回折スペクトル 

(a)スペクトル全体像,  (b)Y 軸拡大 

Å Å 



温度域の結果である．全ての温度域において本研究材が高強度を示した． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Fig. 3 は，本研究材の耐力0.2Aを，Y2O3分散材[1]の耐力0.2Yで除した値，および，溶製材[2]の耐力0.2I

で除した値を，各圧縮試験温度ごとにプロットした図である．  

 本研究材および Y2O3分散材[1]は，MA 粉末の焼結体であるため，超微細組織となっている．XRD ス

ペクトルのピーク幅から算出した本研究材の FeAl 母相の平均結晶粒径は 27nm であった．一方，Y2O3

分散材[1]の FeAl母相の結晶粒径は，TEM観察により 50-200nmと報告されている． 溶製材[2]に対して，

低温度域で本研究材が約 7 倍，Y2O3分散材[1]が約 4 倍の強度を示したのは，両 MA 焼結体とも結晶粒微

細強化機構（ホールペッチ則）が主原因と考えられる．MA 焼結体同士の比較においては，Y2O3分散材

[1]に比べて本研究材の組織がさらに微細であるため，低温度域では本研究材が 2 倍近くの強度を示して

いる． 

800K-950K の温度域において，溶製材[2]に逆温度依存性が現れるの対して，MA 焼結体にそれが現れ

ないのも，超微細組織であるためと考えられる．この中間温度域では，溶製材[2]と MA 焼結体の強度差

が縮まり，逆温度依存性のピークとなる 950K 付近においては，3 者の強度が拮抗した．さらなる高温

度域では 3者の強度差が開き，1173Kにおいては本研究材が溶製材[2]の約 6倍となった．本研究材が Y2O3

分散材[1]の 2.5 倍の強度を示した要因の一つとして，分散強化粒子の体積率の違いが考えられる．本研

Fig. 2 各温度における焼結体の耐力 

(a)全温度域,  (b)高温度域 

Table 1 強度試験に供した各サンプル 

製造プロセス
FeAl母相の

平均結晶粒径
成分（省略はmol%）

本研究材 MA-VHP 27 nm Fe-40Al-2.6vol%Al2O3

Y2O3分散材
[1] MA-押出し 50-200 nm Fe-39.7Al-0.05Zr-50ppmB+1mass%Y2O3

溶製材[2] 溶製 < 300 mm Fe-40Al



Fig. 3 各温度における本研究 Al2O3 

分散強化 FeAl 材と各比較材の耐力の 

比較結果 

究材の Al2O3体積率の計算値が 2.6vol%であることに対し

て，Y2O3分散材[1]の TEM 観察結果による酸化物粒子の体

積率は約 1.0vol%である．さらに，もう一つの要因として，

酸化物粒子の微細さと均一分散度合いの違いが考えられ

る．Y2O3分散材[1]の原料粉末混合体が Y2O3粒子添加であ

ることに対して，本研究材では Al2O3粒子添加ではなく Fe

粉末の表面酸化被膜を O 供給源としている．Y2O3分散材

[1]において分散粒子が Y・Al・Fe の複合酸化物として TEM

観察されていることからも，本研究材および Y2O3分散材

[1]ともに分散強化粒子は焼結工程での in-situ合成と考えら

れる．しかしながら，MA 材同士といえども，Fe 原料側か

ら供給された O が Al 酸化物として析出する本研究材の方

が，析出粒子の微細均一化に有利なプロセスであると考え

られる． 

 

6．今後の課題 

本研究で得た FeAl 焼結体中の Al2O3相が，通常の XRD

測定では検出されず，シンクロトロン光 XRD 測定により

検出されたことにより，ODS 材となっていることを確認

できた．加えて，XAFS 測定により，MA 粉末および焼結

体の微細構造を反映した各元素の吸収端スペクトルを得たが，それらを考察するまでには至らなかった．

追加の XAFS 測定や電子顕微鏡を利用した結晶解析など，さらなる実験結果と併せて検討することで，

本事業で得た XAFS 測定結果の考察が進められると考えている． 
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