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研究成果の概要（和文）：材料の粒動接合プロセスを利用した合金化および複合材料固化プロセスに関する課題
に取り組み，金属種およびその組み合わせならびに成形条件が合金化・複合化に及ぼす影響を評価することによ
って，固化過程と微細結晶粒組織形成との関係を明らかにした．具体的には，純粉体あるいは混合粉体に結晶粒
の成長を促す温度範囲での粉末固化成形を行い、成形体の結晶化あるいは合金化・複合化の程度を評価した．そ
の結果，粒子間接合に適した固化成形パラメータとプロセス温度の相関を示すことが出来た．さらに，研究で得
られた現象論パラメータをもとに粉末の動的固化モデルと制御された層状組織を有する複合材料作製の指針を示
すことが出来た．

研究成果の概要（英文）：The alloying and composite consolidation process of materials using dynamic 
interparticle bonding process was studied. The relationship between the solidification conditions 
and the crystal grain refinement was clarified by evaluating the effects of the types of metals, 
their combinations, and consolidating conditions of alloy and compound.Pure powder and mixed powder 
were consolidated in the temperature range that promotes crystal grain growth, and the degree of 
crystallization or alloying/compositing of the solidified compact was evaluated. As a result, we 
were able to show a correlation between consolidation parameters and process temperature suitable 
for interparticle bonding. Based on the phenomenological parameters obtained in the research, we 
proposed a dynamic solidification model of the powder and a design concept for the composite 
material with controlled layer microstructure.

研究分野： 材料加工学

キーワード： 構造・機能材料　複合材料・物性　機械材料・材料力学　表面・界面物性

  １版

令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
通常の粉末固化プロセスでは高温域での焼結あるいはプラズマ処理が必要となるため，結晶粒径が粗大化し材料
強度が低下するといった問題が指摘されていたが，本研究で行った焼結を必要としないプロセスにより結晶粒の
粗大化が抑制され，成形体が容易に高強度化される技術を開発した．また，プロセス温度の違いによる結晶組織
や機械的特性、粒子間接合への影響を評価することによって，粒子間の原子拡散を促す温度範囲での粒動接合に
よる材料の合金化および複合材料化といった適用範囲の広い粉末プロセスの実用化に向けた可能性を示し，融点
によらない材料成形技術としての粉末冶金手法の新たな方向性を見出すことができた．

※科研費による研究は、研究者の自覚と責任において実施するものです。そのため、研究の実施や研究成果の公表等に
ついては、国の要請等に基づくものではなく、その研究成果に関する見解や責任は、研究者個人に帰属されます。



様 式 Ｃ－１９，Ｆ－１９－１，Ｚ－１９（共通） 
１．研究開始当初の背景 
 

研究代表者は平成 22-24 年度科研費基盤研究(B)[動的圧縮せん断力を利用した固体潤滑機
能層の創出]において，接触面に固体潤滑膜を形成する低摩擦材料及び，“圧縮せん断”プロセス
を利用した常温大気雰囲気で粉末を固化する技術を開発している．圧縮せん断法は常温下であ
っても粉末の固化成形が可能となる新しい成形方法であり，成型手法は金型板間に粉末を充填
し圧縮力を加えながら金型をせん断方向に移動させる単純なものである．ここでは，金属粉ある
いは炭素と金属の複合材料粉が接触する 2 面間で圧縮力とせん断力を同時に受けることによっ
て固化し微細結晶粒を有する薄片(膜)になる現象を明らかにした．この研究によって，①十分な
圧縮荷重が付与されていればわずかなせん断距離で粉末金属が固化し得ることを示し，②ある
種の金属の混合粉では粒子の境界にわずかながら合金相が形成され，金属と非金属系元素の混
合粉では金属を主体とする薄片が形成されることを明らかにしている．その結果として“圧縮せ
ん断”プロセスには粉体を一様に固化するだけでなく，材料の選択性あるいは制御性を有するも
のであることを示した． 

二次加工を必要としないニアネットシェイプ化が可能な粉末材料成形では高温域での焼結
あるいはプラズマ処理による結晶粒の粗大化の課題であったが，この結晶粒の粗大化抑制され
材料が容易に高強度化される圧縮せん断プロセスはその手法の容易さや融点によらず固化が可
能であることから，粉末冶金の適用拡大や新材料開発の可能性を開く新しい技術として有望で
あり，結晶組織や機械的特性，接合化の程度を明らかにすることにより粒子の動的な接合プロセ
スを解明し，材料設計技術として確立する必要があった． 

 
 

２．研究の目的 
先行研究により，粉体の固化成型には効率的なせん断力の付与が重要であることを見出し

ているが，新たに「粒動接合プロセスによる集合構造制御複合材料の創製」と題する材料創製プ
ロセスを発案し，動的に粒子を接合する新しい概念の材料プロセスを確立できると考えるに至
った．本研究では動的圧縮せん断力を利用した純金属あるいは合金の標準的な機械的特性（硬度，
強度）と同等あるいはそれ以上の特性を示す材料を開発するとともに，粒子間接合を金属の摺動
により in-situ で再現しモデル化する．さらに，これらの知見を踏まえ，材料の複合化における
粉末の固化成型条件の探索と固化材の微細構造を分析し，機械的特性を向上する条件（混合比，
膜質，膜厚，硬度）を定量化することにより，圧縮力とせん断力の同時作用により粉末材料が固
化するメカニズムを解明し，粒動接合プロセスにもとづく新たな材料プロセスの開発を目指し
た． 
 
 
３．研究の方法 

本研究でははじめに金属粉の粒動接合プロセスによる固化過程を定量化し，成型材の機械
的特性，材料特性評価を実施する．これらの抽出された固化条件を摺動パラメータとして再現し，
せん断法による固化過程を解明する．続いて，同現象を金属粉末の接合プロセスに展開し，結晶
粒微細化条件などの特性・機能性との関係性を定量評価する．ここでは，金属粉末と異種金属粉
あるいは非金属粉との混合材料を固化し，結晶組織や機械的特性，接合化の程度を明らかにする
ことにより，粒動接合プロセスによる複合材料設計技術を確立する． 
 
① 圧縮せん断法による薄板の成型パラメータの確立及び微細構造分析 

粒動接合プロセスによる固化成形体を作成し，単元素金属粉における成型パラメータを抽
出する．また，成型された金属膜の機械的特性および微細構造分析を実施する． 
 
② 摺動プロセスを用いた成形体設計及び微細構造分析 

摺動時に形成されるナノ組織分析を行う．摩擦挙動と結晶の微細構造の関係評価を行い，物
性値を指標に定量的に評価する．試験初期と試験後期の結晶粒の違いや，含有金属種や金属量に
よる成型性の違いなどを考慮したミクロスケール評価を実施する． 
 
③ 粒動接合プロセスを利用した合金化および複合材料粉おける固化プロセスの解明 

従来，常温大気中で固化成型装置に雰囲気制御加熱装置を導入し，粉体の酸化を抑制するあ
るいは結晶粒の成長を促す温度範囲で，単相あるいは混合粉体を用いて固化成形体を作製する．
固化成形体では合金化あるいは複合化について検証し，金属種およびその組み合わせ，固化成型
条件が合金化・複合化に及ぼす影響を総合的に考察し，固化パラメータと結晶粒微細化条件との
相関について議論する． 
 
④ 粒動接合プロセスのモデル化と組織制御された複合材料の創生 

現象論パラメータをもとに，摺動あるいは繰返しせん断力による多元素粉末の固化現象を
モデル化する．また，動的プロセスの複合化あるいは多層化について検証する． 
 



 
４．研究成果 
 
［弾塑性変形を伴う純銅粉末の動的固相接合］ 

純 Cu 粉末を原料として用いた一軸圧粉体試験片（以下，圧粉試験片）に直動摺動式摩擦試
験機を用いて常温・窒素雰囲気中にて一方向摩擦実験行い，粉末粒子の変形や接合状態を調べる
ため，走査型電子顕微鏡（SEM）と走査型イオン顕微鏡を用いて摩擦試験後の試験片の破断面，
および断面の組織観察を行った．図 1 に一方向摩擦実験の概略図を示す．初めに，(1) 相手材で
ある ZrO2 ボールを圧粉試験片の上に設置し，相手材の上から垂直荷重を負荷することで試験片
に圧縮応力を付与する．(2) 圧縮応力を保持したまま相手材を変位させることで，試験片にせん
断ひずみを付与する．(3) 圧縮応力と相手材を試験片から取り除く．(4) 相手材を手順(1)での初期
地点に移動させる．以上 4 つの手順を 1 サイクルとし，この工程を繰り返すことで，試験片に対
して一方向の繰り返し摺動プロセスを行う．図 2 に摩擦試験後の試験片の破断面 SEM 像を示す．
すべての条件において，粉末粒子の試験片表面周辺の領域がすべり方向に沿って変形している
様子が確認された．この領域より内部の一定の範囲では粉末粒子の境界が領域内で消失してい
ることから，粉末粒子はこの変形領域内で接合していると考えられる．変形領域の厚さは，摺動
回数が N = 100 と N = 200 のとき，いずれも 1.0 μm であるのに対し，垂直荷重が 4.0 N から 27 N
へと増加した場合 4.0 μm に増加する．従って，変形領域の厚さは摺動回数，即ち付与されるひ
ずみより，垂直荷重，即ち付与される応力の影響をより大きく受けることが明らかになった． 

 

図 1 一方向摩擦実験概略図 

図 2 走査顕微鏡によるは断面観察像 
 

一方，球体と平板の摩擦においては，球体から平板に付与される応力は深さ方向に分布を生
じるため，成形体中の粉末粒子の接合状態は，深さよって変化することが示され，粉末粒子はそ
の結晶粒が数 μm サイズにまで微細化された後に接合に至ることが分かった．以上の結果から，
粉末粒子の接合プロセスは，(1) 粉末粒子の塑性変形，(2) 粒子の結晶粒の数 μmサイズへの微細
化，(3) 粒子間の接合，(4) 粒子のサブミクロンサイズへの結晶粒微細化の順に進むことが示唆さ
れた．以上より，直交する二軸力による粉末粒子接合を模擬した一方向摺動摩擦試験により，粉
粉末粒子接合メカニズムが明らかになった． 
 
［温間圧縮せん断法を用いた Cu/Zn 混合粉末の合金板材成形］ 

原料として，平均粒径 5.2 μm の純 Zn 粉末と，純 Zn と粒径が殆ど同じになるように平均
粒径 4.8 μm の純 Cu 粉末を選択した．それぞれの粉末は大気雰囲気中において乳鉢と乳棒を用
いて 10 分間混合し，Zn の体積密度が 50%（Zn 44 wt.%）になるように調整したものを用いた．
成形には図 3 に示す加熱機構を有する圧縮せん断金型を用い, 以下に述べる成形プロセスによ
り成形を行った．はじめに固定板（Base plates）上に原料粉末を充填する．続いてその上に移
動板（Moving plate）をのせる．次に常温下で粉末に鉛直方向の圧縮荷重 P を負荷し，荷重を
負荷したまま移動板のみを L1 だけ移動させ，粉末にせん断力を負荷する．その後，それぞれの
荷重を一旦除荷する．続いて温間プロセスのために，目標とする成形温度 T まで金型をヒータ
ーにより加熱する．成形温度に到達したら再び圧縮荷重 P を負荷し，そのまま移動板をせん断
距離が L2 となるように移動させ，せん断力を負荷する．以上の工程により，二段階の圧縮せん
断成形体を作製する．成形条件は目標温度として先行研究で Cu-Zn β'合金相が確認された温度
を参考に T = 250, 300°C とし，すべての成形体を大気雰囲気中で成形した． 
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図 4 (a), (b)に本研究において T = 250°, 300°C の条件で作製した成形体を示す．加熱プロセ
スにより黄銅色の成形体が得られた．また，図 5 に(a)T = 250°C で作製された本研究と(b)粒径
の異なる原料混合粉（5.2 µm Zn, 43 µm Cu）を用いた成形体断面の光学顕微鏡像を示している．
図 5 ではいずれも 3 つの異なる色の領域が見られ，特に黄色の領域はその色から Cu-Zn 系の合
金と考えられるが，その面積割合は 4.8 µmCu 粉末成形体で約 60%増加している．同様にそれ
ぞれの相の面積割合を同じ粒径（4.8 µm Cu）で比較した場合，T = 300°C 成形体では，T = 250°C
成形体と比べて黄色の領域が約 15%増加することが確認された．また，成形体内部の組成を調
べるために成形体断面に対してエネルギー分散型 X 線分光法による元素分析を行い，光学顕微
鏡像と照合した結果，黄色と観察された領域の組成が Cu-Znβ'相に対応することが示唆された． 

 

  

図 4 温間プロセスによって作製した Cu-Zn 試験片 
(a)T = 250°C(Cu: 4.8 µm), (b)T = 300°C(Cu: 4.8 µm). 

 
図 5 温間プロセスによって作製した Cu-Zn 試験片の断面光学顕微鏡観察像 

(a)T = 250°C(Cu: 4.8 µm) (b)T = 250°C(Cu: 43 µm). 

図 6 に本研究において T = 250°C で作製した成形体に対して行ったθ-2θ法によるＸ線回
折（XRD）の測定結果を示す．図 6 より，プロファイルに Cu-Znβ'相と Cu-Znγ相の回折ピー
クが確認され，これらの回折ピークと重複しない純 Cu や純 Zn，他の Cu-Zn 合金相の回折ピー
クはほとんど確認されなかった．さらに，小さい粒径の Cu 粉末を用いることによりγ相のピー
クがβ'相のピークに比べ相対的に小さくなることが確認された．これは図 5 に示された層状組
織の形成により Cu/Zn 間の接触面積が増加し，原子の拡散が促進された結果，β'相が増加した
ことに起因すると考えられる．  

 

図 6 温間プロセスによって作製した Cu-Zn 試験片の XRD プロファイル 
: T = 250°C(Cu: 4.8 µm) 

 
 次にT = 300°Cで作製した成形体に対し，引張試験により機械的強度の評価を行った結果，

二段階圧縮せん断法で成形した成形体は，黄銅圧延材に比べて約 1.2 倍の引張強さを有すること
がわかった．一方で，破断伸びは比較的小さな値を示したが，成形体内部の硬くて脆いγ相が起
点となり破断が生じたためだと考えられる．XRD の結果から，このγ相は原子拡散が不十分な
ために存在していると思われるが，より原子拡散を促進させる方法の検討が必要であることが
分かった．以上の様に，二段階の温間圧縮せん断法による Cu/Zn 混合粉末の固化成形において，
原料の一つである Cu 粉末の粒径を変化させることで材料中のβ'相の割合を制御できることを
明らかにした．一方で，この手法では材料中にγ相の残存が見られ，均一な合金材料を成形し，
材料の機械的性質を更に制御するためには，粉末の粒径を変化させる以外の手法を試みる必要
があることが示唆された． 

図 3 温間圧縮せん断法用加熱金型概略図 

(a) (b) 
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