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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　窒素含有量が１０ｐｐｍ未満であり、クロム又はクロム及びニオブを含有するニッケル
基合金を製造するための工程であって、
　ａ）クロム及びニオブに比べて溶融状態で多量の窒素を溶解しない元素又は元素の化合
物を真空誘導炉のなかの耐火るつぼに装入して、そのなかで該元素又は化合物を減圧下で
溶融し、
　ｂ）制御されたやり方で、炭素に基づいた不均質な気泡核を生成し、それにより、前記
溶融物から、少なくとも一部の窒素及び酸素を除去し、
　ｃ）気泡形成が停止したのち、窒素含有量が１０ｐｐｍ未満であるクロム又はクロム含
有母合金を前記溶融物に添加し、該クロム又はクロム含有合金は、
　　ｉ）クロム化合物及び金属還元剤を含むテルミット混合物を、テルミット反応に耐え
得る真空容器のなかに収容して、真空脱気し、
　　ｉｉ）該容器のなかで、前記テルミット混合物に点火して、テルミット反応により前
記クロム化合物を還元し、
　　ｉｉｉ）前記テルミット反応により得られた生成物を凝固し、
　　ｉｖ）前記生成物を冷却する
ことにより調製し、前記点火することと、前記凝固することと、前記冷却することとを、
１バール未満の圧力下で行い、
　ｄ）添加した該クロム又はクロム含有母合金を溶融して、前記溶融物全体に分布させ、
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　ｅ）得られた前記組み合わせ溶融物を、出湯できる温度及び周囲圧力にし、
　ｆ）得られた前記溶融物を、直接又は間接に金属製鋳型に出湯して、減圧下で前記溶融
物を凝固し冷却する
ことを備える、工程。
【請求項２】
　請求項１記載の工程において、
　前記クロム又はクロム含有合金に対してあらかじめ行う前記工程で用いる前記金属還元
剤は、アルミニウムである、工程。
【請求項３】
　請求項１又は２記載の工程において、
　前記クロム又はクロム含有合金に対してあらかじめ行う前記工程で用いる前記テルミッ
ト混合物は、少なくとも一つのエネルギー・ブースターを、更に含む、工程。
【請求項４】
　請求項１乃至３いずれか記載の工程において、
　前記真空脱気した後、前記点火する前に、前記真空容器のなかの前記圧力を、非窒素気
体の導入により２００ミリバールまで上げる、工程。
【請求項５】
　請求項１乃至４いずれか記載の工程において、
　前記反応生成物を冷却することは、前記反応生成物を、１バール未満の圧力下で冷却し
て、周囲温度にすることを含む、工程。
【請求項６】
　請求項１乃至５いずれか記載の工程において、
　該元素又は化合物を溶融することは、該元素又は化合物を、０．１ミリバールより低い
減圧下で溶融することを含む、工程。
【請求項７】
　請求項１乃至６いずれか記載の工程において、
　添加される前記クロム又は前記クロム含有母合金は、窒素含有量が５ｐｐｍ未満である
、工程。
【請求項８】
　請求項１乃至７いずれか記載の工程は、更に、
　前記真空脱気した後、前記点火する前に、前記容器に不活性ガスを再充填して、１００
から２００ミリバールの間の圧力にする
ことを備える、工程。
【請求項９】
　請求項１乃至８いずれか記載の工程において、
　前記点火することと、前記凝固することとを、２００ミリバールまでの圧力下で行う、
工程。
【請求項１０】
　請求項１乃至８いずれか記載の工程において、
　前記点火することと、前記凝固することとを、２００ミリバールの圧力下で行う、工程
。
【請求項１１】
　請求項１乃至８いずれか記載の工程において、
　前記点火することと、前記凝固することとを、１００から２００ミリバールの間の圧力
下で行う、工程。
【請求項１２】
　請求項１乃至１１いずれか記載の工程において、
　添加した該クロム又はクロム含有母合金を溶融することと、前記溶融物全体に分布させ
ることとは、添加した該クロム又はクロム含有母合金を、減圧下で溶融し分布させること
を含む、工程。
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【請求項１３】
　請求項１乃至１２いずれか記載の工程において、
　前記テルミット混合物を真空脱気することは、前記テルミット混合物を真空脱気して、
１ミリバール未満の初期圧力にすることを含む、工程。
【請求項１４】
　請求項１乃至１３いずれか記載の工程において、
　製造される前記ニッケル基合金は、５ｐｐｍ未満の窒素を含有する、工程。
【請求項１５】
　請求項１乃至１４いずれか記載の工程において、
　制御されたやり方で黒鉛を注入することにより、炭素に基づいた不均質な前記気泡核を
、得られた前記溶融物に生成する、工程。
【請求項１６】
　請求項１乃至１５いずれか記載の工程において、
　得られた前記合金を、真空アーク再溶融炉のなかで再溶融し、均質化させ、その後、所
望の形状に鍛造する、工程。
【請求項１７】
　請求項１乃至１６いずれか記載の工程において、
　炭素粒子、棒、管又は円筒の形状の炭素、及び、それらの組み合わせからなる群から選
択された部材形状の炭素を、制御されたやり方で挿入することにより、炭素に基づいた前
記気泡核を生成する、工程。
【請求項１８】
　請求項１乃至１７いずれか記載の工程において、
　前記テルミット混合物は、ニッケル、鉄、コバルト、ホウ素、炭素、ケイ素、アルミニ
ウム、チタン、ジルコニウム、ハフニウム、バナジウム、ニオブ、タンタル、モリブデン
、タングステン、レニウム、銅、及びこれらの混合物からなる群から選択された元素を、
これらの金属の形態で、又は金属熱還元可能なこれらの化合物として、更に含有する、工
程。
【請求項１９】
　窒素を２ｐｐｍ未満含有する、
クロム及びニオブを含有するニッケル基合金。
【請求項２０】
　窒素を２ｐｐｍ未満含有する、合金７１８。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
関連出願の相互参照
　本出願は、２０１４年１１月５日に出願された米国特許出願第１４／５３３，８４３号
の利益を主張し、その内容は、参照により全体として本明細書に組み入れられる。
【０００２】
発明の背景
１．発明の分野
　本発明は、低窒素で実質的に窒化物を含まないクロム並びにクロム及びニオブ含有ニッ
ケル基合金を製造するための工程、並びに結果物であるクロム及びニッケル基合金に関す
る。
【背景技術】
【０００３】
２．関連技術の記載
　航空機エンジンの回転金属部品の寿命は、典型的には疲労亀裂によって決まる。この過
程において、亀裂は、金属内のある特定の核形成部位が起点となり、材料の特長及びその
部品に加わる応力に関係する速さで伝播する。このことは、さらに、この部品が耐用年数
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の間に耐え得るサイクル数を限定する。
【０００４】
　超合金のために開発されたクリーンな溶融製造技術により、このような合金における酸
化物含有物が実質的に除去され、今日では、疲労亀裂が、主に構造的特徴、例えば炭化物
や窒化物などの一次析出物の結晶粒界又は塊から発生する程度にまで達している。
【０００５】
　航空機エンジンの回転部品の製造や、石油やガスの掘削、及び生産設備で使用される主
要な合金の１つである合金７１８（合金７１８仕様書（ＡＭＳ　５６６２及びＡＰＩ　６
Ａ　７１８）参照。これは、参照により本明細書に組み入れられる。）の凝固の間に形成
される一次窒化物粒子が、純粋なＴｉＮ（窒化チタン）であること、及び、一次Ｎｂ－Ｔ
ｉＣ（ニオブ－炭化チタン）の析出が、異質核形成によりＴｉＮ粒子の表面で生じ、それ
により析出物の粒径が増加することが判明している。この粒径は、二つの手段によって減
少させることができる。この手段とは、炭素含有量を可能な限り低下させること、又は、
窒素含有量を低下させることのいずれかである。
【０００６】
　超合金、ステンレス鋼、及び他の特殊鋼の多くの工業用仕様書では、通常、使用温度に
おける粒界滑りを防止するために、最低炭素含有量を規定している。その結果、粒径を組
成的に減少させる唯一の実用的な方法は、可能な限り広範に材料中の窒素含有量を削減す
ることである。この方法では、窒化物が最初に析出するため、窒素の除去は、炭素の除去
よりも重要となる。
【０００７】
　しかし、窒化物の析出が抑制されると、炭素が窒化物粒子の周りで析出により消費され
ないので、バルク液体の炭素含有量も減少する場合がある。これは、凝固前面のデンドラ
イト間の液体とバルク液体との間の最終的な密度差の改善につながるであろう。その結果
として、偏析をより少なくすることができ、これにより、全ての特性及び使用において期
待される性能基準を満たしつつも、産業における現行基準よりも大きいインゴットの製造
が容易になる。
【０００８】
　更に、この種の材料の開発は、単結晶ニッケル基超合金の製造に大きな利点をもたらす
。この技術に関する主たる課題の一つは、窒化チタン析出の悪影響を回避することである
。この粒子は、追加的な凝固前面として機能するデンドライトのための不均一な核となる
からである。これは、境界を形成し、これにより、鋳造物が均一な構造を有することを妨
げるであろう。Ｓｏｌｉｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ　ａｎｄ　Ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｉｏｎ　
ｉｎ　ＩＮ７１８，Ａ．Ｍｉｔｃｈｅｌｌ及びＴ．Ｗａｎｇ，Ｓｕｐｅｒａｌｌｏｙｓ　
７１８．６２５．７０６、並びに、Ｖａｒｉｏｕｓ　Ｄｅｒｉｖａｔｉｏｎｓ，　Ｅｄｉ
ｔｅｄ　ｂｙ　Ｅ．Ａ．　Ｌｏｒｉａ，ＴＭＳ（Ｔｈｅ　Ｍｉｎｅｒａｌｓ，Ｍｅｔａｌ
ｓ　ａｎｄ　Ｍａｔｅｒｉａｌｓ　Ｓｏｃｉｅｔｙ），２００１における報告によれば、
窒化物を含まない原料が得られるならば、従来の材料を用いた同じ部品の製造に使用され
る凝固速度に対して、凝固速度を２倍にできるであろう。
【発明の概要】
【０００９】
　本発明は、凝固の間の窒化物の析出を実質的に排除することができる、合金の製造工程
を提供する。この結果は、本発明の二段階溶融工程によって得られる。
【００１０】
　第一段階において、多量の窒素が溶解しない元素又はそのような元素の化合物若しくは
合金（例えば、コバルト、ニッケル、鉄、モリブデン、タングステン、銅、レニウム、コ
バルトニッケル、鉄モリブデン、鉄コバルト、鉄タングステン、鉄ニッケルなど。）を真
空誘導炉の中の耐火るつぼの中に装入し、その中で溶融させる。溶融が完了した後、これ
らの元素又は化合物によって溶融物に持ち込まれた残存窒素の大部分を除去するために、
激しく、かつ制御された不均一な気泡核形成又は炭素沸騰が行われる。炭素沸騰は、固体
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金属中での炭化物の形成につながる恐れのある炭素ピックアップを最小限にするために、
制御された方法で炭素を溶融物に添加することによって開始される。沸騰作用は、撹拌に
よる溶融液の洗い流し又は擦り洗いを促し、その結果、窒素が気体／液体界面へ拡散し、
窒素が気泡のなかへ吸収される。この気泡は、溶融物の表面まで上昇し、炉のなかで維持
された減圧の下で除去される。炭素沸騰、及び窒素の除去におけるその効果を説明すると
、合金７１８の一般的な組成物は、鉄、ニッケル及びモリブデンを含有する。これは、合
わせて合金の約７６重量％を通常構成し、合わせて装入物に窒素を約２０ｐｐｍの与える
。その結果、最終合金組成物に窒素を約１５ｐｐｍを添加することになる。しかし、炭素
沸騰法を用いることにより、窒素を１５ｐｐｍ削減して、最終合金組成物において窒素を
約０～約２ｐｐｍの範囲にすることができる。
【００１１】
　系における酸素が枯渇するにつれ、炭素沸騰は治まり最終的には完結する。炭素沸騰が
完了した後、超合金、ステンレス鋼、及び他の特殊鋼の製造に必要な残りの元素又は化合
物（例えば、クロムニオブ、チタン、アルミニウム原料など）を、溶融物に添加すること
ができる。これらの元素又はその化合物（特に、クロム及びニオブ）に多量の窒素（一般
に約１５０～２００ｐｐｍ）が溶解していることを考慮すると、現在利用可能な原料は、
低窒素クロム含有ニッケル基超合金を得るのに全く適さない。これは、一般的なニッケル
基合金規格におけるクロム及びニオブの含有量の合計が約１５％であり、特に合金７１８
については通常約２４％であるからである。そのため、クロム及びニオブを含む原料は、
製造の間、雰囲気中に存在する窒素に金属相を汚染されないようなやり方で製造しなけれ
ばならない。これは、ひとたび窒素が吸収されると、除去するのが非常に困難でありかつ
高価だからである。低窒素で実質的に窒化物を含まないクロム又はクロム及びニオブ含有
ニッケル基合金を得るという目標は、しかしながら、減圧下で行われる金属熱反応によっ
て得られる低窒素母合金として、クロム及びニオブを添加することにより達成できる。こ
こでは、空気を排気系によって最初に除去し、混合物に点火して、材料の還元、凝固及び
冷却を減圧下で行うことにより、窒素を１０ｐｐｍ未満含有するクロム－ニオブ母合金が
得られる。
【００１２】
　電子ビーム溶融は、低窒素ニッケル基合金を製造するための周知の工程である。しかし
ながら、これは、最新式の真空誘導溶融炉と比べると、非常に高価でありかつ極めて遅い
。これの生産効率は、少なくとも１桁大きい。例えば、電子ビーム溶融工程の生産効率は
一時間当り約１００キログラムである一方、真空誘導溶融炉の生産効率は一時間当り約３
～５メートルトンである。
【００１３】
　本発明によれば、低窒素で実質的に窒化物を含まないクロム並びにクロム及びニオブ含
有ニッケル基合金を、真空誘導溶融法により、確実に製造できる。
【００１４】
　本発明の工程では、最初に、低窒素可溶性の元素又はそのような元素の化合物の真空誘
導溶融炉へ装入し、その中で装入物を溶融する。装入物が完全に溶融したのち、炭素源を
溶融物に導入して、激しい沸騰を生成し、その間に、液体金属のなかに溶解している窒素
を、沸騰によって形成される酸化炭素（ＣＯ／ＣＯ２）の気泡の中に吸収し、上昇する気
泡によって達成される洗い流し又は擦り洗い作用により溶融物から取り出す。この工程の
最初の手順は、低窒素含有中間製品、すなわち窒素を１０ｐｐｍ未満有する製品を得るた
めに必要である。しかしながら、最初の手順自体は、実質的に窒化物を含まない製品を確
実に得るためには不十分である。したがって、系中の酸素が枯渇し（窒素及び酸素の両方
が気泡に吸収される）、沸騰作用が治まったのち、高窒素可溶性の材料（例えばクロム及
びニオブ）を、溶融物に装入する。実質的に窒化物を含まない合金を得るため、クロムを
含む原料及びニオブを含む原料を、母合金として、最初に製造する。これは、減圧下で全
体として行われる工程において、これらの酸化物又は他の還元可能な化合物から還元する
ことによる。この工程は、金属熱反応点火、凝固及び安全な取り扱いに十分な低い温度ま
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での冷却を含み、すべてが減圧下で行われる。
【００１５】
　本発明は、また、合金７１８、６２５、９２５、６００、７２０などのクロムを含有す
るニッケル基超合金を提供する。これは、減圧下で製造される低窒素金属クロム又はクロ
ム含有母合金、及び、上述した炭素沸騰処理から得られる。クロムを含有する該ニッケル
基超合金は、窒素含有量が１０ｐｐｍ未満である。本発明は、また、同じ工程によって製
造され、窒素含有量が１０ｐｐｍ未満であるステンレス鋼を提供する。上述した２段階の
手順を用いることにより、これらの材料を、実質的に窒化物を含まず、確実に製造できる
。
【図面の簡単な説明】
【００１６】
【図１】実施例１で得られた断面試料の一部の倍率１００倍の顕微鏡写真。
【図２】実施例１で得られた断面試料の一部の倍率２５０倍の顕微鏡写真。
【図３】実施例１で得られた断面試料の一部の倍率５００倍の顕微鏡写真。
【図４】実施例１で得られた断面試料の一部の倍率３０００倍での顕微鏡写真。白色粒子
は、炭化物（Ｎｂ，Ｔｉ）Ｃである。
【図５】実施例１においてＥＤＳを備えた走査型電子顕微鏡によって行われたスペクトル
分析から得られたスペクトル。
【発明を実施するための形態】
【００１７】
　本発明の実施形態は、低窒素であり、実質的に窒化物を含まないニッケル基超合金及び
ステンレス鋼の製造工程を提供する。これは、窒素可溶性が低い元素又はその化合物を真
空誘導溶融炉に装入して装入物をそのなかで溶融させ、装入物が完全に溶融したのち液体
金属のなかで強い炭素沸騰作用を生じさせ、沸騰が治まったとき窒素可溶性が高い金属を
添加することによる。窒素可溶性が高い該金属は、減圧下におけるこれらの酸化物又は他
の還元可能な化合物の還元により、最初に製造される。これは、反応点火、金属熱還元、
凝固及び安全な取り扱いに十分な低い温度までの冷却を含み、すべてが減圧下で行われる
。
【００１８】
　最初に、窒素との親和性が低い元素又は化合物を、真空気密金属シェルで囲まれた誘導
溶融炉耐火るつぼの中に装入する。シェルのカバーは、その基部の上に位置し、その間に
ある可撓性封止リングを圧縮するよう適合されている。シェルを、真空ポンプ系と連結さ
れている排気口と接続する。これは、設備を閉じたらすぐに、その内部から大気を除去し
始めることができる。圧力が０．１ｍｂａｒ未満になったとき、電源を入れて、装入物を
減圧下で加熱し溶融する。
【００１９】
　装入物が溶融して溶融物の温度が約１４００℃を超えたのち、炭素源（微粒子状でもよ
いし、棒、管、円筒などの形状でもよい）を、制御されたやり方で炉の装入システムを介
して溶融装入物に導入する。炭素が溶融装入物と接触すると、溶融装入物のなかに溶解し
ている酸素と、添加された炭素との間の反応が、結果として生じるであろう。炭素は、溶
融液から溶解酸素がなくなることにより沸騰が治まるまで、徐々に、かつ、制御されたや
り方で添加する。
【００２０】
　気泡形成及び放出の過程において、窒素及び酸素が気泡の中に取り込まれる。これらの
気泡は、溶融液の表面まで上昇し、系のなかで減圧下で溶融物から除去される。温度は、
できるだけ一定に保つ。これは、窒素脱離過程を妨げることにより、窒素除去に影響し得
るからである。
【００２１】
　沸騰が止んだのち、残りの原料（すなわち、２０１４年１１月５日に本明細書と同時に
出願された同時係属中の米国出願第１４／５３３，７４１号（この開示は、全体として本
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明細書に組み入れられる。）に記載された工程によって製造された低窒素クロム－ニオブ
母合金）の装入を、直ちに開始する。この工程は、以下の段階を含む。（ｉ）金属化合物
及び金属還元粉末を含むテルミット混合物を、真空容器のなかに収容して、真空脱気する
。（ｉｉ）減圧下（すなわち１バール未満）の容器のなかで、テルミット混合物に点火し
て、金属化合物を還元する。（ｉｉｉ）減圧下の該容器のなかで、凝固及び冷却を含む還
元反応全体を行い、窒素含有量が１０ｐｐｍ未満である最終母合金を製造する。
【００２２】
　好ましくは、テルミット混合物は、以下を含む。
ａ）酸化クロム又はクロム酸など他のクロム化合物であって、還元でき、これにより、金
属クロム及び低窒素クロム含有合金を製造できるもの。
ｂ）少なくとも一つの還元剤（アルミニウム、ケイ素、マグネシウムなど）。好ましくは
粉末状。
ｃ）少なくとも一つのエネルギー・ブースター（例えばＮａＣｌＯ３、ＫＣｌＯ４、ＫＣ
ｌＯ３などの塩や、ＣａＯ２などの過酸化物など）。これは、良好な融解及び金属とスラ
グとの分離を確実にするのに十分な高い温度を溶融物のなかに提供する。
【００２３】
　この工程は、酸化クロム若しくはクロム酸など他のクロム化合物を金属熱還元して金属
を製造し、又は、酸化クロム若しくは他のクロム化合物を、他の元素（ニッケル、鉄、コ
バルト、ホウ素、炭素、ケイ素、アルミニウム、チタン、ジルコニウム、ハフニウム、バ
ナジウム、ニオブ、タンタル、モリブデン、タングステン、レニウム、銅、及びこれらの
混合物であって、金属の形態であるもの、又は金属熱還元可能な化合物としてのもの）と
ともに還元することを、任意に含む。
【００２４】
　好ましくは、提案された混合物の還元剤は、アルミニウム、マグネシウム、ケイ素など
であってもよい。好ましくは、アルミニウムを粉末状で用いる。
【００２５】
　テルミット反応は、混合物をセラミック製又は金属製真空容器（好ましくは、耐火性材
料で裏打ちされたもの）に装入することにより行う。容器は、真空系に連結された真空気
密の水冷チャンバー（好ましくは金属製チャンバー）の内部に置く。真空系は、系が好ま
しくは１ミリバール未満の圧力を達成するまで容器のなかの空気を除去する。
【００２６】
　減圧条件（好ましくは１ミリバール未満）を達成して、窒素含有雰囲気を確実に除去し
たのち、不活性ガス（例えば、アルゴン）又は酸素などの非窒素気体を用いて、系のなか
の圧力を最大約２００ミリバールの圧力まで上げ、これにより、テルミット反応の間に形
成される副産物の除去を促進してもよい。テルミット混合物に点火すると、反応の間に形
成される気体の放出に伴って圧力が上昇し、反応生成物が凝固して冷却するにつれて、反
応の結果として形成された気体の体積が収縮し、圧力が減少するが、常に１バール未満で
ある。このやり方において、還元工程は、積載重量に応じた時間（一般に数分）をかけて
、減圧下で完了する。この工程により、窒素を１０ｐｐｍ未満含有する金属クロム又はク
ロム含有母合金が形成される。これが最も重要なのは、ひとたび窒素がクロム金属又はク
ロム含有合金のなかに存在すると、たとえはるかに高価な電子ビーム溶融工程などの技術
に頼ったとしても、除去することが非常に難しいことが十分証明されているからである。
【００２７】
　上述した二段階の工程により得られた結果溶融物は、同じ減圧雰囲気下で、凝固し冷却
して、安全な取り扱いができるのに十分な低い温度にされ、最終段階での窒素吸収を回避
する。本発明の実施形態の低窒素含有量金属及び合金を達成するのに決定的であると考え
られるのは、点火前から、点火、凝固、及び冷却の工程全体を、本明細書で記載したとお
り、減圧下で行うことである。
【００２８】
　好ましくは、製造された金属又は母合金は、窒素を約５重量ｐｐｍ未満含有する。最も
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好ましくは、製造された金属又は母合金は、窒素を約２重量ｐｐｍ未満（最も好ましくは
窒素を０ｐｐｍ）含有する。
【００２９】
　母合金の装入を行ったら、温度及び圧力を望ましい出湯値に調整し、その後、必要又は
望ましい場合、少量の気化しやすい任意の元素（例えば、マグネシウムなど）を添加して
もよい。るつぼ中の結果溶融液合金を、その後、タンディッシュ又はロンダーのなかへ出
湯して金属製鋳型まで運んでもよく、金属製鋳型のなかへ直接出湯してもよく、炉の構成
次第である。
【００３０】
　その代わりとして、溶融液を炭素沸騰の終わりで出湯して、金属製鋳型のなかで凝固し
冷却してもよい。その後、同じ種類の炉に再び装填して、前に出湯したときとほぼ同じ温
度まで溶融し再加熱する。溶融液段階まで再加熱したら、下記のようなやり方で工程を実
行してもよい。すなわち、残りの原料（すなわち低窒素クロムやクロム－ニオブ母合金）
を溶融液に装入し、温度及び圧力を望ましい出湯値に調整し、望ましい場合、少量の任意
の元素（通常は、気化しやすい元素）を添加し、そして、金属製鋳型のなかへ（直接又は
タンディッシュ若しくはロンダーを介して）出湯する。いずれの場合も、鋳型に入れたら
、減圧下（すなわち、１バール未満）で金属液体を凝固し、安全な取り扱いに十分な低い
温度まで冷却する。
【００３１】
実施例
　以下の実施例を行うことにより、低窒素で実質的に窒化物を含まないクロム並びにクロ
ム及びニオブ含有ニッケル基合金を得る際における本発明の実施形態の有効性が立証され
た。
【実施例１】
【００３２】
　低窒素可溶性元素（ニッケル３８．７０ｋｇ、鉄１３．５ｋｇ、モリブデン２．３０ｋ
ｇ）からなる最初の装入物を、真空誘導溶融炉のなかに配置された酸化アルミニウム／酸
化マグネシウム製るつぼの中に装填した。系のなかの圧力を排気して０．１ミリバール未
満にし、電源を入れた。装入物が完全に溶融したのち、温度を１４５０℃まで上げた。純
粋な黒鉛２０グラムを、溶融金属に添加することにより、炭素沸騰を開始した。沸騰が治
まったのち、溶融装入物の温度を１５３４℃まで上げ、鋳型のなかへ出湯して、そのなか
で安全に取り扱えるまで凝固し冷却した。
【００３３】
　それとは別に、酸化クロム、アルミニウム粉末を、ＫＣｌ０４とともに、真空容器のな
かで混合して、テルミット混合物を形成した。テルミット混合物を、系が１ミリバール未
満の圧力を達成するまで真空脱気した。系のなかの圧力を、その後、アルゴンを導入する
ことにより、２００ミリバールまで上げた。テルミット混合物を、その後、点火して、得
られる還元反応を数分間継続させて金属クロムを形成した。これを同じ減圧下で、結果混
合物を安全に取り扱えるまで凝固し冷却した。得られたクロム金属は、窒素を１０ｐｐｍ
未満含有していた。
【００３４】
　同様にして、酸化クロム、酸化ニオブ、アルミニウム粉末、及びＫＣｌＯ４を真空容器
の中で上と同様に混合してテルミット混合物を形成することにより、クロムニオブ母合金
を調製した。減圧下で、テルミット混合物に点火し、凝固し冷却して、これにより、窒素
を１０ｐｐｍ未満有するクロムニオブ合金を得た。
【００３５】
　その後、最初の装入物４１．４ｋｇを、真空誘導炉のなかの酸化アルミニウム／酸化マ
グネシウム製るつぼのなかへ装填した。系を、その後、０．１ミリバール未満の圧力にな
るまで排気し、電源を入れた。完全に溶融したのち、低窒素クロム９．８ｋｇ及び低窒素
クロムニオブ合金４．８ｋｇ（上述のとおり製造したもの）を添加して溶融した。添加し
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た低窒素材料が完全に溶融したのち、温度を１５１０℃まで上げ、チタン０．５６ｋｇを
溶融物に添加した。その後、ニッケルマグネシウム合金（１５％Ｍｇ）０．４０ｋｇを添
加して溶融し、完全に溶融したのち、溶融物の温度を調整して出湯目標の１４６０℃にし
、溶融塊をインゴット鋳型のなかへ出湯した。インゴットは、取り扱いが安全になるまで
凝固し冷却した。その後、インゴットを真空アーク再溶融炉の中で再溶融し、均質化して
、その後、鍛造して、３×３インチの棒にした。棒が安全に取り扱えるようになったのち
、横断面試料を棒の底部から３００ｍｍ取り出し、研磨して、エネルギー分散型分光計を
備えた走査型電子顕微鏡（Ｚｅｉｓｓ社、ＬＥＯ　Ｇｅｍｉｎｉ　１５５０型）のなかに
置き、その結果、図５に示されるスペクトルが得られた。これが明確に立証しているよう
に、この実施例にしたがって得られた超合金が実質的に窒化物を含まない（Ｎ２が１．１
ｐｐｍ（３試料の平均））。
【実施例２】
【００３６】
　実施例１で示したのと同じやり方で、ニッケル３８．７ｋｇ、鉄１３．５ｋｇ及びモリ
ブデン２．３０ｋｇからなる最初の装入物を、真空誘導溶融炉のなかに配置された酸化ア
ルミニウム／酸化マグネシウム製るつぼのなかへ装填した。系のなかの圧力を排気して０
．１ミリバール未満の圧力にし、その後、電源を入れた。完全に溶融したのち、温度を１
４６０℃まで上げた。純粋な黒鉛２０グラムを溶融金属混合物に添加することにより、炭
素沸騰を開始した。沸騰が治まったのち、溶融装入物の温度を１４９５℃まで上げ、鋳型
の中に出湯して、そのなかで安全に取り扱えるまで凝固し冷却した。
【００３７】
　それとは別に、酸化クロム、アルミニウム粉末、及びＫＣｌＯ４を真空容器のなかで、
本明細書で述べたとおり混合し、テルミット混合物を形成した。テルミット混合物を、系
が１ミリバール未満の圧力を達成するまで真空脱気した。その後、アルゴンの導入により
、系圧力を１００～２００ミリバールに上げた。テルミット混合物に点火し、得られる還
元反応を数分間継続させて、金属クロムを形成した。これを、得られた金属が安全に取り
扱えるようになるまで凝固し冷却した。得られたクロム金属は、窒素を１０ｐｐｍ未満含
有していた。
【００３８】
　同様にして、酸化クロム、酸化ニオブ、アルミニウム粉末、及びＫＣｌＯ４を真空容器
のなかで、上述したとおり混合して、テルミット混合物を形成することにより、クロムニ
オブ母合金を調製した。テルミット混合物に減圧下で点火して、凝固し冷却して、これに
より、窒素を１０ｐｐｍ未満有するクロムニオブ合金を得た。
【００３９】
　最初の装入物４０．３ｋｇを、ニッケル０．４０ｋｇ及び鉄０．３０ｋｇとともに、真
空誘導溶融炉のなかの酸化アルミニウム／酸化マグネシウム製るつぼのなかへ装填した。
系を排気して圧力を０．１ミリバール未満にし、電源を入れた。完全に溶融したのち、低
窒素クロム９．７ｋｇ及び低窒素クロムニオブ合金４．５ｋｇ（上述したとおり製造した
もの）を溶融物に添加した。添加した低窒素材料が完全に溶融したのち、温度を１４６０
℃まで上げ、チタン０．５７ｋｇ及びアルミニウム０．１０ｋｇを溶融物に添加した。そ
の後、ニッケルマグネシウム（１５％ｍｇ）０．４０ｋｇを溶融物に添加し、すべての添
加材料が完全に溶融したのち、溶融物の温度を調整して出湯目標の１４６０℃にし、溶融
塊をインゴット鋳型へ出湯して、取り扱いが安全になるまで凝固し冷却した。その後、イ
ンゴットを真空アーク再溶融炉のなかで再溶融し、再加熱炉の中で均質化させ、その後、
鍛造して３×３インチの棒にした。実施例１のように、試料を棒から取り出し、研磨して
、実施例１で用いたのと同じエネルギー分散型分光計を備えた同じ走査型電子顕微鏡で分
析した。試料は、窒素を０．８ｐｐｍ（２試料の平均）含有していることが分かった。合
金７１８における窒化チタンの固溶限は、５ｐｐｍであるから、この実施例で製造された
超合金は、実質的に窒化物を含まないと結論づけられる。
【００４０】
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　本発明の実施形態のパラメータの非常に多くの変形は、当業者に明白であり、またそれ
らの利益を更に享受しつつ用いることができる。したがって、本発明は、この明細書に記
載された特定の実施形態に限定されないことを強調する。
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