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研究成果の概要（和文）：強度、耐高温酸化性に優れるTiCN-金属間化合物サーメットの創製に成功した。開発
した材料を摩擦攪拌接合ツールとし鉄鋼材料の摩擦攪拌接合を実施した結果、代表的な工具材料であるWC-Coよ
りも形状変化がないことが確認された。以上のことから、開発したTiCN-金属間化合物サーメットは、鉄鋼系材
料の摩擦攪拌接合用ツール材として有望であることがわかった。

研究成果の概要（英文）：The TiCN-intermetallic compound cermets with high strength and high 
oxidation resistance at high temperature were developed successfully. The friction stir welding to 
steel materials was carried out using the developed materials as a friction stir welding tool. It 
was confirmed that these materials were less change in tool shapes compared to the WC-Co tool. This 
result shows that the developed TiCN-intermetallic compound cermet is promising as a tool material 
for friction stir welding of steel materials.

研究分野： 塑性加工、粉末冶金
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令和

研究成果の学術的意義や社会的意義
鉄鋼材料の摩擦撹拌接合において、従来ツールは熱亀裂、塑性変形、欠損、摩耗、高温酸化などの損傷が生じや
すい。その結果、ツール寿命が短くなりコスト高になることから、鉄鋼材料への摩擦撹拌接合技術の実用化への
障壁となっている。本材料開発は、ツールの長寿命によるコスト低減を実現できる可能性を示唆している。ま
た、従来材より高速接合可能な中高炭素鋼用摩擦攪拌ツール材料の開発であることは、接合時間の短縮・コスト
低減となり、競争力の向上に役立つ重大な意義がある。



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

鉄鋼材料の摩擦撹拌接合はアルミニウム合金のそれと比較して 2 倍以上の高温高負荷であり、熱
亀裂、塑性変形、欠損、摩耗、高温酸化などの損傷がツールに発生する。その結果、ツール寿命が短
くなりコスト高になることから、鉄鋼材料への摩擦撹拌接合技術の実用化への障壁となっている。申請
者は低炭素鋼への摩擦攪拌において Ti(C,N)系サーメットツールは超硬合金ツールよりも耐久性に優
れ、高速接合が可能である知見を得たが、一方で高強度な中・高炭素鋼では、接合後にツールの塑
性変形が確認された。 
 
２．研究の目的 

Ti(C,N)系サーメットの高温強度の向上により、高速接合が可能で、かつ長寿命な中高炭素鋼用摩
擦攪拌ツール材料を創製することを目的とする。 

 
３．研究の方法 

強度の温度逆依存性（高温で強度が上昇する現象）を有する金属間化合物を結合相にすることで
高温強度を向上させる。また、開発した材料をツールとし、鉄鋼材料への摩擦撹拌接合を実施し、ツー
ルの損傷状況を把握する。 
 
４．研究成果 
(1)Ni3Al 結合相サーメット 
まず、プロセス中の結合相組成変動による金属間化合物生成の阻害されることを懸念して、硬質材

料の結合相の TEM 観察を行った。図 1 に明視野像、および結合相の電子線回折図形を示す。結合
相の電子線回折に規則格子反射が認められ、結合相は Ni3Al 構造を有することがわかった。 

次に、WC 量を変化させた TiCN- xWC- 25(Ni,Fe)3Al (x= 0, 30, 60: それぞれ 0WC, 30WC, 60WC
と称す)を作製し、それらの特性評価と組織・組成分析を行い、WC 添加が及ぼす特性への影響を検
討した。図 2 に TiCN- xWC- 25(Ni,Fe)3Al の抗折力、硬度と焼結時間の関係を示す。WC 量の増加と
ともに機械的特性は増加にあるが、焼結時間が機械的特性に及ぼす影響に相違が認められた。0WC
では焼結時間が長くなるほど機械的性質が低下した。30WC では焼結時間とともに機械的性質は向上
した。60WCでは焼結時間とともに機械的性質が若干低下した。0WCでは、密度も焼結時間とともに減
少した。一般的に密度は焼結時間の増加とともに増加する傾向にあるが、0WC は逆の傾向を示す。こ
れは TiCN と(Ni,Fe)3Al の濡れ性が悪いことから、焼結時間が長くなることで Ti(C,N)と(Ni,Fe)3Al の分離
が進み、より多くの欠陥が形成されて密度が低下し、結果として機械的性質が低下したと思われる。焼
結性を改善する WC が添加された 30WC では焼結時間が長くなることで欠陥が少なくなり、相対密度、
機械的性質ともに向上したと推察される。60WC では WC が主相となることから、組織形成過程が WC
中への Ti の固溶となることで WC 相と(Ni,Fe)3Al の界面強度が低下し、機械的性質が悪化したと考え
られる。 

 
図 3 に 0WC～60WC と超硬合金(WC-Co)の 800℃での耐酸化試験における累計時間と単位面積

当たりの質量増加率の関係と各サンプルの外観写真、および X 線回折図形を示す。WC 添加量が多
いほど、単位面積当たりの質量増加率が増加し、超硬合金の単位面積当たりの質量増加率が最も高
くなる。体積膨張が起こっている材料ほど、質量増加が生じている。これは WC 添加量が多いほど、サ
ンプル表面に脆い酸化層が形成され、体積膨張とともに表面から剥離し、むき出しになった新しい表
面が再び脆い酸化膜を形成するからだと考えられる。X 線回折図形から 0WC では、TiO2、Fe2O3、およ
び Al2NiO4、30WC においては TiO2 と NiWO4、60WC では NiWO4 と WO2 が検出された。 

 
 

 

   

図 1 明視野像と電子回折図形 図 2 TiCN- xWC- 25(Ni,Fe)3Al の抗折力、硬度と焼結時間 



 
図 4 に 0WC と 30WC の 800℃耐酸化試験後のサンプル断面 SEM 像を示す。酸化層は明らかに、

30WC の方が厚いことがわかり、単位面積当たりの質量増加率の関係と傾向は一致する。  
 

（2）FeAl 結合相サーメット 

原料粉末には、硬質相として平均粒径 1.4㎛のTiC0.7N0.3 粉末と、結合相として粒径 300㎛以下のフ
ェロアルミニウム粉末を用い、TiC0.7N0.3-25vol.%FeAl2 となるように秤量したのち、湿式混合を行った。
湿式混合は、内容積 490ml のステンレス製ポッド
に、混合原料粉末 60ｇ、超硬合金製ボール１kg、
有機溶媒としてアセトン 100 ㏄を投入し、転動型
ボールミルにて混合粉砕を行った。混合時間を
変えることで、様々な酸素含有量を持つ混合粉
末を準備した。湿式混合後、取り出したスラリー
をエバポレータにより乾燥させた後、グラファイト
型に充填して、パルス通電焼結装置により焼結
を行った。焼結条件は、真空雰囲気、加圧力
40MPa、20K/min にて昇温し、焼結温度にて 10
分間保持した。得られた焼結体について、酸
素・窒素分析、密度測定、機械的特性評価（ビッ
カース硬度試験、抗折試験）を行った。また
FE-SEM ならびに EDX による組織観察、XRD に
よる同定も合わせて行った。 
図 5 に、TiC0.7N0.3-25vol.%FeAl2 焼結体の酸素含有量

と抗折力ならびに硬度の関係を示す。図中の破線は、
結合祖組成が Fe-40at.%Al となる、酸素含有量を示して
いる。図より、抗折力に関しては、Fe-40at.%Al となる酸
素含有量近辺で高い抗折力を示した。一方、硬度に関
しては、酸素含有量が 5.9wt.%前後にて、高い値を示し
た。 

次に、パルス通電焼結装置により焼結を行った材料
を摩擦攪拌接合用ツールとして採用した。 
ツールは形彫り型放電加工機にて直径 6mm、長さ
15mm、プローブ径 1mm、プローブ高さ 0.8mm の形状に
加工し、摩擦攪拌接合実験を行った。ワークには S45C
を使用した。摩擦撹拌接合後ツールの形状測定・観察、
ならびにワークの継手強度評価を行い、適用の可能性
を検討した。TiCN-FeAl ツールに供した焼結体の硬度、
抗折力はそれぞれ 1180Hv、1900MPa であり、比較ツー
ルは、硬度 1700HV、抗折力 2450MPa 以上の超硬合金
を同じ形状に成形加工したものを用いた。 
FSW ツールでは、ショルダー部付近において、最も高

 

図 3 0WC～60WC と超硬合金(WC-Co)の 800℃での耐酸化
試験における累計時間と単位面積当たりの質量増加率
の関係と各サンプルの外観写真、および X線開設図形 

 (a)

(b)

 
図 4 (a)0WCと(b)30WCの800℃での
耐酸化試験後のサンプル断面 SEM 像
赤矢印は樹脂と表面の界面、黒矢印
は酸化層と母相の界面である。 

図 5 酸素含有量と抗折力・硬度 

 

 
使用前       使用後 

図 6 ツール概観 

(上段 TiCN-FeAl 下段 WC-Co) 



温となるため、比較ツールではショルダー部直下の大気に暴露されている部分において酸化が発生し
た。また、３次元プロフィルを計測したところ、直径が 160 ミクロン増大しており、ショルダー部において
若干変形したことがわかった。他方、TiCN-FeAl ツールでは加工後も目立った変化は無く、また付着
等もほとんど確認されなかった。3 次元プロファイル測定においても、使用前後において、有意な差は
無く、ツールに損傷が無いことが確認された。以上の結果から TiCN-FeAl ツールは、鉄鋼系材料の摩
擦攪拌接合用ツール材として有望であることがわかった。 
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