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研究成果の概要（和文）：無加圧式積層クラッドと熱処理を用いた簡便かつ低コストな製造プロ

セスにより、Ni-Al 系アルミナイドと Ti-Al 系アルミナイドの製造を試みた。Ni-Al 系アルミナ

イドの製造では多段階熱処理を試みた。3 段階目に 1300℃で加熱すると Ni3Al の形成が部分的

に確認された。Ti-Al 系アルミナイドの製造では、粒状の TiAl3が確認された。 
 
研究成果の概要（英文）：A simple and low-cost process using non-pressured lamination 
cladding and heat treatment was developed to obtain Ni-Al alumides and Ti-Al aluminides. 
Multi-step heat treatment was applied to the development of Ni-Al aluminides. It was 
found that the Ni3Al layer was partially formed by 3rd heat treatment at 1300℃. It was 
found that the spherical TiAl3 was formed in the development of Ti-Al aluminides. 
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１．研究開始当初の背景 

Ni3AlやTiAlをはじめとするアルミナイド
系の金属間化合物が耐熱材料として注目さ
れている。アルミナイドは含有する Al に起
因して素材そのものを軽量化することがで
き、高温では Al2O3の保護膜を形成して耐酸
化性が向上する。さらに金属間化合物の規則
的な結晶構造に起因して高温でも強度を維
持できることから、Ni 基および Co 基超合金
などの現用の耐熱材料に代わる次世代の軽
量耐熱材料として期待されている。 

しかしながら、TiAl が一部で実用化に成功
しているに限られている。この要因として、
常温延性の乏しさに由来する構造用材料と
しての信頼性の低さ、ならびに加工性の乏し
さに由来する製造プロセスの制約が挙げら
れる。アルミナイドが有する規則的な結晶構
造は高温強度を保持するのに役立つが、それ

に相対して高温における塑性加工性が乏し
くなる。このため、鉄鋼や Ti 合金などの構
造用材料で用いられている一般的な鍛造や
圧延加工が適用できない。そこで、本研究で
は大型で薄板状の製品形状を有するアルミ
ナイドを簡便かつ安価に作製するため、新し
い製造プロセスを開発することにした。 
 クラッド法は異種間の金属を貼り合わせ、
互いの特性を持ち合わせた複合材料を製造
することはよく知られるが、本研究では図 1
に示すような無加圧式積層クラッドと熱処
理を組み合わせた新しい手法を考案した。す
なわち、Ni や Ti などの基材となる金属板(図
中 A)と Al 板(図中 B))を、所定の化学組成に
なるように何層か積み重ねて積層クラッド
材を作る。続いて、これを熱処理して Ni や
Ti の基材板と Al 板の境界面にアルミナイド
(図中 AXBY)を生成させ、恒温保持することで



アルミナイドを成長させる。各工程でも、試
料には荷重を負荷しないため、無加圧式積層
クラッドと呼ぶ。 
 
 
 
 
 
 
図 1 無加圧式積層クラッドと熱処理を利用
した製造プロセス． 
 
２．研究の目的 

これまでの研究において、無加圧式積層ク
ラッドと熱処理を用いることで、Fe-Al 系ア
ルミナイドの開発を行い、実用化が期待され
る FeAl の生成に成功した。そこで、本研究
では Ni-Al 系アルミナイドと Ti-Al 系アルミ
ナイドの作製に焦点を当て、試料全域で均一
な組成を有するアルミナイドの生成を試み
た。加熱温度と保持時間を条件として、試料
が Ni3Al や NiAl などの実用的なアルミナイ
ドになるようなアルミナイドの成長挙動を
調査した。 
 
３．研究の方法 

原料には、厚さが 1mm と 0.5mm の純 Ni
と、厚さが 0.5mm の純 Al の圧延シートを使
用した。シートは精密切断機を用いて 10mm
×15mm の小片に切断し、超音波洗浄を行っ
た。1mm の Ni の小片 1 枚を Al の小片 2 枚
で挟み、さらにその上下を 0.5mm の Ni の小
片 2 枚で挟み込むようにして積層した。試料
の組成が一様になると仮定して、さらに、
1mmのNi板は上下の 0.5mmのAl板のうち、
それぞれ半分の厚さの 0.25mm の Al 板と反
応するものとする。この結果、およそ Ni3Al
の化学組成を有する試料が、中心に配置した
厚さ 1mm の Ni 板からは得ることができる。 

酸化防止のために積層した試料を Ta 箔で
包み、さらに研磨試料を固定するサンプルク
リップで挟み込んだ。作製した試料片は石英
ガラスに封入して、真空排気後に Ar ガスを
充填して、所定の温度に加熱保持した横型環
状炉に入れた。加熱温度は Al の融点以上の
温度である 700℃から 1300℃の温度範囲に
設定して、加熱時間は 5min から 24h までと
した。Ti-Al 系アルミナイドの作製でも同様
な試料サイズとし、加熱条件も同様とした。
熱処理した試料は中心部から精密切断機に
より切断して、機械研磨した後で光学顕微鏡
ならびに走査型電子顕微鏡により生成した
アルミナイドの厚さを測定した。また、アル
ミナイドを特定するためX線回折実験にて結
晶構造を解析するとともに、走査型電子顕微
鏡に付属するエネルギー分散型特性エック
ス線分析装置によりアルミナイドの化学組

成を測定した。 
 
４．研究成果 
(1) Ni-Al 系アルミナイドの生成では、Al の
融点の直上である 700℃で加熱すると、融液
の Al と固相である Ni基材との間で反応拡散
が起こり、Al-rich な Ni2Al3 が生成して、加
熱保持中にNi2Al3が成長してAlは消滅する。
しかし、それよりも高温で加熱すると、融液
の Al が Ni 板の間から側面に流れ出るため、
理論組成に近いアルミナイドが得られない
ことが分かった。そこで、700℃で熱処理を
行い、1000℃以上の高温で 2 段階目以降の熱
処理を行う手法を考案した。 

図 2 Ni-Al 系状態図と熱処理工程． 
 
図 2 に Ni-Al 系 2 元系状態図を示し、図中

に多段階熱処理における反応経路を示す。第
1 段階の熱処理では Al の融点近傍で熱処理
して、Al の漏出を防ぐと同時に、融液の Al
と Ni 基材間の反応拡散により Ni2Al3を生成
させる。続いて、Al が消滅して完全に Ni2Al3
に変化した試料を第 2段階の熱処理に供する。
第 2 段階では、Ni2Al3 の融点である 1133℃
以下で熱処理を行い、Ni2Al3 を完全に NiAl
へと変化させる。第 3 段階ではさらに高温で
熱処理を施し、NiAl を Ni3Al へと変化させる。
総括すると、第1段階の熱処理は700℃で24h、
第 2 段階は 1000℃で 9h、第 3 段階の熱処理
は 1200℃もしくは 1300℃の温度で 24h行っ
た。 
 
(2) 図 3 には第 1 段階及び第 2 段階までの熱
処理を施した試料の光学顕微鏡像を示す。い
ずれの試料でも、視野中央に白いコントラス
トの Ni 板が残留して、上下に灰色のコント
ラストで厚さが 300μm 程度のアルミナイド
が生成していた。Al 板は消滅して、試料は 3
枚の Ni 板ごとに剥離した。図 3(a,b)を比較
すると、同様なコントラストと形態を有する
ため、アルミナイドは同様と考えられたが、
X 線回折の結果、第 1 段階で生成したアルミ
ナイドは Ni2Al3で、第 2 段階で生成したアル
ミナイドは NiAl であることが特定でき、両
者は異なることがわかった。この結果、第１



段階の熱処理で Ni2Al3が生成し、第 2 段階の
熱処理を施すことで、Ni2Al3 が NiAl に変化
したことが分かる。さらに、図 3(b)の第 2 段
階の熱処理した試料を詳しく観察すると、灰
色のコントラストを有した NiAl と白いコン
トラストの Ni 基材との間に、NiAl と異なる
コントラストのアルミナイドがごく僅かに
生成していることが分かる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 3 第 1 段階および第 2 段階の熱処理を行
った試料の光学顕微鏡像およびX線回折プロ
ファイル：(a,c)700℃/24h，(b,d)700℃/24h+ 
1000℃/9h． 
 
 
(3) 図 4 に第 3 段階の熱処理を施した試料の
光学顕微鏡像を示す。図 4(a)に示した 1200℃
で 24h ほど加熱した試料では、中央の Ni 基
材と上下にアルミナイドの生成が確認でき
るが、第 1 および第 2 段階の熱処理した試料
と比較して、Ni 基材とアルミナイドのコント
ラストの差が小さい。中央の Ni 基材の厚さ
は 500µm 程度まで減少して、境界面にはボ
イドが生成している。一方、図 4(b)に示した
1300℃で 24 ほど熱処理を施した試料では、
1200℃で熱処理した試料に比べてボイドサ
イズは大きいものの、数が少なくなる。しか
も、Ni 基材とアルミナイドのコントラストの
差はほとんどないことがわかる。このことか
ら、形成されたアルミナイドは第 1 段階およ
び第 2段階の熱処理した試料のアルミナイド
に比べて、Ni-rich な組成を有すると示唆さ
れる。 
 
 
 
 
 
 
図 4 第 3 段階の熱処理を行った試料の光学
顕微鏡像：(a)700℃/24h+1000℃/9h+1200℃
/24h，(b)700℃/24h+ 1000℃/9h+1300℃/24h． 

 
図 5 には図 4 で示した第 3 段階の熱処理を

施した試料の電子顕微鏡像と元素分析プロ
ファイルを示す。図 5(a)より、1200℃で熱処
理を施すと、30～40at%Al で Ni3Al と NiAl
の中間の組成を示すと分かる。ここでは 2 相
組織の Duplex microstructure にちなんで
DP と称する。一方の図 5(b)より、1300℃で
熱処理した試料では、NiAl と Ni3Al の 2 相
領域の組成を有した DP だけでなく、
25at%Al 前後の Al 濃度を有する Ni3Al が確
認できた。Ni3Al の厚さは約 90μm とごく僅
かではあるが、1200℃では生成しない Ni3Al
が 1300℃では生成したことから、高温で加
熱処理した方が、Ni3Al の形成が促進されて
いることが分かる。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5 第 3 段階の熱処理を行った試料の走査
型電子顕微鏡像および元素分析プロファイ
ル：(a,c)700℃/24h+1000℃/9h+1200℃/24h，
(b,d)700℃/24h+ 1000℃/9h+1300℃/24h． 
 
 
(4) 図 5 より得られた結果から、Ni3Al の形
成には 1300℃の高温加熱が必要であると分
かった。しかしながら、低温で長時間加熱す
ると同じ効果が得られることも考えられる
ため、検討項目を追加した。図 6 には第 3 段
階を 1200℃で 48h ほど熱処理した試料を示
す。この結果、図 4 と同様なコントラストを
有したアルミナイドの形成が確認できる。元
素分析の結果、DP に相当し、Ni3Al は 1200℃
で長時間加熱しても形成していないことが
分かった。すなわち、アルミナイドには特定
の生成温度範囲があり、その温度範囲よりも
低い温度で長時間加熱しても生成および成
長はしないことが考えられる。また、図 6 に
示す試料の左上部のアルミナイドは試料の
切断時に剥離した。界面に生成したボイドが
成長および連結して、アルミナイドと Ni 基
材の接合強度が低下していることも分かる。 
一方で、高温で加熱して、生成時間を短縮

することも検討した。1350℃で加熱すると板
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図 8 5min および 10min 加熱した Ti-Al 系
アルミナイド試料の光学顕微鏡像：加熱温度
(a,d)700℃，(b,e)800℃，(c,f)900℃. 

状の形態を留めないほどに溶融が見られた。
図 2 に示す状態図より、加熱温度 1350℃は
液相が形成される温度よりも低く、融液が形
成されることはないが、試料を包む Ta 箔と
の反応で溶融したと見られ、1300℃より高い
温度での熱処理は困難であることが分かる。 

 
図 8 には、0.05mm の Ti と 0.05mm の Al

を多積層させた試料の光学顕微鏡像を示す。
試料の厚さを 1/10 に薄くすることで、原子の
移動距離を短くし、反応時間を短時間にする
ことを試みた。図 8(a,d)より、加熱温度が
700℃の場合は、茶褐色のコントラストを有
する Al が残留し、一部にアルミナイドの生
成が確認できる。図 8(b,e)より、加熱温度が
800℃の場合は、5min で Al が残留し、10min
で Al が消滅かつ Ti 基材間で剥離が生じてい
ることが分かる。図 8(c,f)より、加熱温度が
900℃の場合は、5min で Ti 基材が剥離して
いることが分かる。剥離した Ti 基材には粒
子状の TiAl3 が付着していることが確認でき、
図 8からは層状のアルミナイドの生成が認め
られない。 

 
 
 
 
 
 
図 6 第 3 段階の熱処理を行った試料の光学
顕微鏡像：(a)700℃/24h+1000℃/9h+1200℃
/48h． 
 
(5) 図 7 には、純 Ti と純 Al を用い Ti-Al 系
アルミナイドを製造した結果を示す。熱処理
は加熱温度 700℃から 900℃で行い、保持時
間は 10min とした。図 7(a)より、中心部に
灰色のコントラストを有した Al が確認され、
上下に白いコントラストの Ti 基材が認めら
れる。両者の間にはわずかにコントラストの
異なる領域が見られ、アルミナイドの形成が
確認できる。ただし、拡大して試料を観察す
ると、粒状の形態を有していて、層状ではな
いことが分かった。元素分析の結果、TiAl3
であり、Al-rich なアルミナイドである。図
7(b)より、加熱温度が 800℃では灰色のコン
トラストを有した Al の領域が消え、アルミ
ナイドの領域と Ti 基材となっていることが
分かる。アルミナイドは TiAl3 であり、粒子
状の形態を維持し、一部には粒子のすき間に
Al を残留していた。図 7(c)より、加熱温度が
900℃になると、粒子状の TiAl3が確認できる
ものの、Ti 基材とアルミナイドは剥離してい
ることが分かる。800℃では粒子状の TiAl3
のすき間には Al が残留していたが、900℃に
なると、Al が消滅し、粒子間および基材との
接合力が無くなる。このため、剥離が生じた
ものと考えられる。 
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図 7 Ti-Al 系アルミナイドの走査型電子顕
微鏡像：(a)700℃, (b)800℃, (c)900℃．  

  
  

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 


