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研究成果の概要（和文）：溶射超硬合金皮膜に摩擦攪拌プロセス（FSP）を施し、クラック等が存在しない良好な改質
領域を得ることに成功した。溶射後に存在していたポアがFSPによって消失し、ツールの攪拌効果によるWC粒子の再配
列及び破砕されたCr3C2粒子の分散が観察された。WC-CrC-Ni皮膜のNi結合相及びWC-Co皮膜のCo結合相の結晶粒はFSPに
よって～200nmにまで微細化された。また、FSPによって硬質粒子を含有する各種金属材料の母材結晶粒をナノサイズ化
することにも成功した。

研究成果の概要（英文）：The cemented carbide layer was successfully modified by Friction Stir Processing (
FSP). The defects in the cemented carbide layer disappeared, and the WC particles were densely packed. It 
is considered that the plastic flow of the metal binder induced by the FSP led to the rearrangement of the
 WC particles. The grains of the metal binder were refined to ~200 nm. Additionally, the various metals co
ntained hard particles were also successfully modified by FSP.
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様 式 Ｃ－１９、Ｆ－１９、Ｚ－１９（共通） 

１．研究開始当初の背景 

超硬合金の高硬度化に関する研究は国内
外で盛んに遂行されており、①WC 粒子の微
細化、②金属結合相の割合の低減（若しくは
バインダレス化）という 2 つの大きな流れが
存在する。いずれのアプローチも超硬合金の
高硬度化には効果的であるが、破壊靭性の低
下が不可避である。超硬合金はある程度の破
壊靭性を有していることが最大の特徴であ
り、破壊靭性の低下は極めて大きな問題であ
る。ここで、破壊靭性に主として寄与してい
るのは金属結合相であることから、金属結合
相を低減するのではなく、その機械的特性を
改善することができれば、高硬度・高靭性を
両立する超硬合金を実現することができる
ものと思われる。 

 金属材の高強度化には結晶粒の微細化が
有効な手段であり、金属結合相の結晶粒をナ
ノサイズ化することができれば、超硬合金の
機械的特性の向上が期待できる。これまでに
も、ボールミルを用いて超硬合金の原料粉末
に強歪を加え、金属結合相の組織を微細化し
ようとする試みが存在するが、焼成段階で組
織が粗大化してしまう。現状、金属結合相を
ナノ組織化させる効果的な方法は確立され
ておらず、金属結合相のナノ組織化が超硬合
金の各種機械的特性に及ぼす影響も明らか
になっていない。 

 申請者は摩擦攪拌プロセス（高速回転する
円柱状のツールを材料表面に圧入し、部分的
に巨大ひずみを導入することで結晶粒を微
細化することができる技術）と呼ばれる強歪
プロセスを用い、種々の金属材の組織微細化
を研究してきた。材料中に微細な硬質粒子が
大量に存在する場合、摩擦攪拌プロセスによ
る結晶粒微細化効果が飛躍的に向上するこ
とや、摩擦攪拌プロセスが溶射超硬合金皮膜
に適用可能であることを明らかにしている。
摩擦攪拌プロセス条件と超硬合金組成を最
適化することができれば、全く新規なコンセ
プトによるナノ超硬合金の創製が期待でき
る。また、当該ナノ組織に起因した、優れた
鏡面加工性も予想され、精密金型等への利用
価値も大きい。本研究は超硬合金の機械的特
性を最大限に引き出す手法を提案するもの
であると共に、再結晶による金属組織制御手
法の探求という面でも意義深いものである。 

 

２．研究の目的 

摩擦攪拌プロセスを用いて超硬合金の組織
を制御し、高硬度と高靭性を両立するナノ超
硬合金皮膜を創製する。具体的には、下記の
内容を明らかにする。 

1）摩擦攪拌プロセス条件（超硬合金に付与
する歪及び温度履歴等）と金属結合相の結晶
粒径との関係 

2）WC 粒径と摩擦攪拌プロセスで得られる
金属結合相の結晶粒径との関係 

3）WC 粒径及び金属結合相の結晶粒径と機
械的特性（硬度及び破壊靭性値等）の関係 

4）WC 粒径及び金属結合相の結晶粒径と鏡
面加工性の関係 

5）金属結合相の種類（Co, Ni, Fe）と上記 1）
～4）の関係 

 

３．研究の方法 

①超硬合金の組織微細化に資する摩擦攪拌
プロセス条件の検討 
 高速フレーム溶射にて形成させた厚さ約
300μm の WC-Co 皮膜（WC 平均粒径：5μm, Co
含有量：10 mass％）に対し、種々のプロセ
ス条件を組み合わせて摩擦攪拌を施す。摩擦
攪拌プロセスでは、ツール移動速度、ツール
回転速度及び押込荷重によって容易にプロ
セス部への入熱及び歪量を変化させること
ができる。超硬合金は塑性変形抵抗が大きい
ため、比較的大きなツール押込荷重を想定し
ているが、弊所所有の大型摩擦攪拌装置で対
応が可能である。なお、当該装置では、摩擦
攪拌プロセス中にツールに加わるトルク、ツ
ール位置及びツール先端の温度をモニタリ
ングすることができる。摩擦攪拌プロセスに
よる超硬合金皮膜の組織変化は、OM、SEM-EDS、
TEM 及び STEM-EDS を用いて詳細に観察する。 
 
②WC 粒子（粒径及び分散量）が摩擦攪拌プロ
セス後の超硬合金組織に及ぼす影響の検討 
 WC 粒径を変化させ、WC 粒径が摩擦攪拌プ
ロセス後の Co 結晶粒径に及ぼす影響を検討
する。申請者は、材料中に微細な硬質粒子が
存在する場合は、摩擦攪拌プロセスによって
得られる再結晶粒径が極めて微細になるこ
とを明らかにしている。つまり、WC 粒径の微
細化により、Co 結晶粒の微細化が促進される
ものと予想される。また、超硬合金の破壊靭
性値は金属結合相の割合が大きいほど高く
なるため、Co 量は 10～30mass％の範囲で変
化させる。最終的には、摩擦攪拌プロセス条
件、WC 粒径、Co 量と得られる組織の関係を
系統的にまとめる。 
 
③種々の組織を有する超硬合金の機械的特
性の評価 
 WC 粒径、Co 量及び Co 結晶粒径が異なる
種々の溶射超硬合金皮膜について、下記の特
性評価を行う。 
・ビッカース硬度測定：自動ビッカース硬度
計を用い、皮膜の硬度マッピングを得る。 
・破壊靭性値（IF 法）：50kgf でビッカース
圧子を圧入した際に発生するクラック長か
ら破壊靭性値を評価する。 
・落球試験：鋼球を繰り返し皮膜状に落下さ
せ、皮膜にクラックが発生するまでの落球回
数を測定する。 
・摩耗試験：大越式摩耗試験機を用い、S45C
等に対する皮膜の耐摩耗性を評価する。 
・鏡面加工性：ダイヤモンドラッピングによ
って皮膜を鏡面加工する。加工面の状況を
SEM によって観察し、表面粗さ計を用いて表
面の凹凸を計測する。 



④機械的特性に対する超硬合金組織の最適
化 
 ③で得た結果と超硬合金組織の関係をま
とめ、超硬合金の機械的特性の向上に資する
組織設計の指針を得る。また、当該結果を基
に摩擦攪拌プロセス条件等を最適化し、理想
的な WC 粒径、Co 量及び Co 結晶粒径を有する
超硬合金皮膜を創製する。 
 
⑤技術の普遍化 
 WC-Co の結果を基に、金属結合相の種類が
異なる超硬合金についても同様の検討を行
い、金属結合相を有する種々の硬質材料に対
して普遍的に適用可能な改質技術を確立す
る。また、金属結合相の差異（結晶構造、変
態の有無、積層欠陥エネルギー等）が再結晶
粒径に及ぼす影響を、摩擦攪拌プロセスによ
って導入する歪、入熱及び冷却速度の観点か
ら整理する。これらを系統的にまとめ、超硬
合金の組成及び組織を自由に制御し、従来の
超硬合金の特性を大幅に凌駕する新規ナノ
超硬合金の創製を目指す。その他、硬質粒子
が大量に分散した金属材料についても同様
の検討を行う。 
 
４．研究成果 
 Fig. 1に摩擦攪拌プロセス前後における溶
射超硬合金被膜の SEM 写真を示す。摩擦攪拌
プロセス前の溶射超硬合金被膜には欠陥が
散見されるのに対し、摩擦攪拌プロセス後の
溶射超硬合金被膜にはほとんど欠陥が存在
しない。摩擦攪拌プロセス中の塑性流動によ
り、欠陥が消失したものと考えられる。また、
SEM-EDX マッピングにより溶射超硬合金被膜
/SKD11 の界面近傍における元素分布を観察
したところ、摩擦攪拌プロセス後のサンプル
では、SKD11 基材に含まれる Fe の溶射超硬合
金被膜への拡散が確認された。当該結果は、
摩擦攪拌プロセスが基材と溶射超硬合金被
膜との密着性向上に資することを示唆して
いる。 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 2に摩擦攪拌プロセス前後における溶
射超硬合金被膜のビッカース硬度（溶射超硬
合金被膜表面から深さ 150μm の位置に置け
る水平方向プロファイル）を示す。摩擦攪拌
プロセス前における溶射超硬合金被膜の硬
度は約 1250 HV 程度であり、欠陥が存在する
領域では 1000 HV を下回る硬度となっている。
これに対し、摩擦攪拌プロセス後では硬度が
大幅に向上し、1900 HV 前後の領域が広範囲
に確認された。 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
次に、異なる肉盛り方法（レーザクラッデ

ィング及び TIG 溶接）を用いて SKD61 基材に
ステライト 6被膜を形成させた後、それぞれ
の被膜に摩擦攪拌プロセスを施した。 
Fig.3 に摩擦攪拌プロセス前後における

TIG 溶接層とレーザクラッディング層の SEM
写真を示す。摩擦攪拌プロセス前の両層は同
様に大量の炭化物が母材結晶粒界に偏析し
ているが、母材結晶粒と炭化物のサイズが大
きく異なるのが確認できる。入熱量が大きな
TIG 溶接では炭化物が大きくなるのに対し、
入熱量が小さなレーザクラッディングでは
炭化物が小さくなったものと考えられる。摩
擦攪拌プロセス後の両層は強力な攪拌効果
と塑性流動により炭化物が破砕され、母材結
晶粒内に分散している。ここで、摩擦攪拌プ
ロセスを経ても両層の炭化物サイズには明
瞭な違いが残っており、レーザクラッディン
グ層に比べて TIG溶接層の炭化物は粗大であ
る。また、母材結晶粒は摩擦攪拌プロセスに
よる再結晶組織化及び破砕された炭化物の
ピン止め効果により、効果的に母材結晶粒が
微細化されている。 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.3 SEM images of the Stellite6 layer. 

 
Fig.4 に摩擦攪拌プロセス後のビッカース

硬度を示す。TIG 溶接層、レーザクラッディ
ング層共に、摩擦攪拌領域（グラフ中央部）
では約 200HV 前後の高度上昇が認められ、硬
質粒子を大量に含む金属材料の組織微細化
（それに伴う硬度上昇）に対する摩擦攪拌プ
ロセスの有効性が確認された。 

FSPed cemented carbide layerAs sprayed cemented carbide layer

 
Fig. 1 SEM images of the as-sprayed and FSPed cemented carbide layer. 
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Fig. 2 Microhardness horizontal profiles of the cross-section 
of the as-sprayed and FSPed cemented carbide layer. 



 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig.4 Microhardness horizontal profiles of the cross section of the 

Stellite6 layers. 
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