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718 金属問化合物作製の 反応焼結プロ セ ス の開発
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　　　　　　　　　 1　 緒　　醤

　反 応 焼結法
ω は 金属間 化合物の 有用な作製法の

一
つ と

して 注 目さ れ て い る。こ れ ま で の 研究で は．組 成粉末間

の 固 相 反 応 を利用 す る こ と に よ り、反応焼結に おけ る温

度 と 反応速度を 容易 に制 御す る こ と を実現 した （2｝。

　本研 究 で は さ ら に 大気中で 高密度の 金属 間化合物が作

製 可 能な 反応焼結プ ロ セ ス を 開発 す る と と も に、作製 レ

た焼結体 の 力学特性 を調 べ る こ と を 目的 と した。

　　　　　　　　　 2 実験方法

2．1　原料粉末およ び圧粉体の 作製

　本研究で は平均粒径 33μ m ．純度 99．8％ の Al粉末、平

均粒径 10μ m 、純 度 99．8％ の Ni 粉末 、お よ び平均 粒径

45 μ m 、純度 gg％の Fe粉 末 を 原料粉末 と して 用 い た 。粉

末配合 は Ni．50at％ Al と Fe・50at％Al の 一定 割 合で秤 量 し，

乾式混合 した 。 圧粉体 は 混 合 し た 粉末を 金型 に充填 し室

温 に て 片 押 し で φ20 ×3mm の 円板 状 、また 70 ×30 × 1、2

お よ び 3mm の 板状 の も の を作製した。

2．2　反応挙動およ び酸化増量の 解析

　大気中で 圧粉体を 温度 700℃まで 加熱し なが ら反応挙

動お よ び酸化増量を示差熱分析装置 （TG ・DTA ．2000−S．

マ ッ ク サイエ ン ス 社） で 調 べ ．大気中で 金属間化合物 の

作製 の 可 能性 に っ い て 検討 し た。そ の 際 の 昇温速度 は

10℃ imin　一定 と し．標 準試 料 に は α 一A 』03粉末を用 い た。

な お．そ の 際圧 粉体 の 重量は 約 50mg と一
定 に し、空気

を 110mllmin流入 させ た。

2．3 ホ ッ トプレス 反応焼 結法 お よ び熱処理

　混合 した粉末 を金型 に 入れ、圧力 56MPa を加 え な が ら

温 度 700℃ ま で 加熱 して 反 応焼 結 を 起 こ さ せ、70 × 30 ×

1mm 板状 の 高密度の 焼結体を作製 した 。 作製 した 焼結体

の 組織を さ ら に均
一

化す る ためア ル ゴ ン ガス雰囲気 に お

い て 保持温度 800また は 1000℃ ．保持時間 1．8、3．6、36

お よ び 72ksecで 熱処理 を施した。

2．4　試料拘 束 反 応焼

結法

　作製 し た 圧 粉 体 （70

× 30 × 】mm お よ び φ

20 × 3mm 　）｝こ　CA 　熱電

対 を挿入 し 、 それ を ス

ペーサーで は さみ 、さ

ら に Fig，1 に示す治具

で 拘束 して 、昇温 速 度
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度 700℃ まで 大気中で 加 熱

しな が ら反 応焼結を起 こ

させ た。
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× 1、2 お よ び 3mm ）に CA 熱電対 を 挿入 し、そ れ を ス ペ

ーサ
ー

で は さ み，圧粉体 に均等 に 熱 を 伝え る よ う に Fig．2

に示す 温 度 600、620、670℃ ま た は 800℃ に 昇温 した 金 型

に セ ッ トし、大気中で 反 応焼結 を行 い 焼結体 を 作製 した。

2．6 反応物の 同定と力学特性試験

　本研究で は作製 した焼結体 に つ い て XRD 法に よ り反

応物を同定 し、EPMA を 用 いて 線分析 に よる 成分解析、

さらに SEM に よ る組織観察を行 っ た 。 また、ビ ッ カース

硬 さ と 引張試験 を行い 、密度（比重法）の 測定結 果 と対応さ

せ て 焼結体 の 特性を比較評価 し た。硬 さの 測定は荷重

1kgf．保持時間 15sec に し 10箇所測定 した。な お ，各焼

結体 の 密 度 は AINi お よ び A ］Fe の 理論密度 5．9g！cm3 お よ

び 5．691cm3で 除 した 相対 密度 と した 。 引張試験 は、イ ン

ス トロ ン型試験機を用 い て 行 い 、試 験条件 として ．試験

片 の 中心 で 引張方向に ひ ずみゲ
ー

ジを貼 り付け、室温 に

て 引張速度を O．2mmfmin 　
一

定 と した。

　　　　　　　　3　結果および考察

3．1 反応焼結に おける反応挙動および酸化増量

　Fig．3 は Ni−Al お よ び Fe−Al圧 粉体 を大気中で 反応焼結

さ せ た 時 の 熱 挙 動

（DTA ）お よ び 重 量変 化

（TG ）を 温 度 と と も に 示

した も の で あ る。Ni−Al

系 で は 566℃ か ら発 熱

ピ ーク が 現 れ て 反 応 焼

結 が 発生 した。そ の 際、

発熱量 は 53．3kJ／mol で

あ っ た 。ま た 、温 度

700℃ に お け る 酸 化 増

量は わ ず か 0．7g％ で あ

っ た。一
方、Fe−Al 系で

は 614℃ か ら発熱 ピー

ク が 現れ て 反 応焼 結 が
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発生 した。そ の 際、発熱 量 は 3亅，4kJ／mol で あ っ た。ま た、

温 度 700℃ にお け る酸化 増 量 は 2．44 ％ と 小 さ い の で 、大

気中に お い て も Ni−Al系 お よ び Fe−Al 系と も 金属間化合 物

が 作製で き る と考 え られ る 。

3．2 ホ ッ トプ レス 反 応 焼 結 法 お よ び熱処理

　より高密度 の 金 属 間化合物 を 作製す る た め、ホ ッ トプ

レス 反応焼結法を 試み た。こ の 結果 よ り Ni−A］ 系で は ホ

ッ トプ レス 反応焼結 後の 反 応物 は AINi 、　AINi3 、　Ni5A』と

不均
一で あ っ た が．熱処理後 は反応 が 進 行 し AINi の み が

確認 された 。 さ らに焼結 体 の 相 対 密 度 は高 く 0．9 以 上 と

な っ た。Fe−Al 系 で は Ni−Al 系 と同様 に熱 処 理 後 の 焼結体

は ホ ッ トプ レス 反応焼結後 の 焼結体 に 比べ 反応 は 進行 し

て お り、焼結体 の 相対密度 も 0．9 以 上 と な っ た。と こ ろ

が 、ホ ッ トプ レス 反応焼結後およ び熱処 理 後 の 焼結体 は
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組織 に 網 目状 の キ ャ

ビテ ィ を多 く発生 し

た。

3．3　試料拘束反応焼

結法

　 Fig．4、　Fig．5 お よ び

Fig．6 は、それ ぞれ 試

料拘束反 応焼結を行

っ た際 Ni．Al系の 温度

変化、XRD 波形 お よ

び SEM 組成像 を示 す。
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　　 sample 　reaction　sintering．

Ni−Al 系 で は、昇 温 速 度 が

5℃ 1min と遅 い 場 合 で は 反

応 ピーク は現れ ず、反 応物

の 組織 は 不 均
一

で あ っ た。

そ れ に 対 し、昇 温 速度 が

10℃ 1minで は 反 応 ピーク が

現れ、均一
の AINi、を作製す

る こ とが で き た。以 上 の 結

果 か ら、昇 温 速度 を速くす

る こ と に よ り、反応焼結が

発 生 し た 時 の ピー
ク温度

が高 く な り 焼結体 は 十分

に 反応す るが、一
方 で 作製

し た 焼結体 は 表面 に 凹

凸 が 顕 著 に 現 れ た 。

Fe．Al系で は、70 × 30 ×

1mm よ り φ20 ×3mm の

方 が 反応 ピー
ク温度 は

高 くな り、反 応 は 進行 し

た。こ れ よ り、反応焼結
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Fig．6　 SEM 　compOsition 　images　of
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が発生 した時の ピー
ク温度 は圧 粉体 の 形 状 に よ っ て も異

な る。ま た ， 組織 に は網 目状の キ ャ ビ テ ィ が 現れ て い る 。

これ は、Fe−Al 系 は Ni−Al 系 よ り反 応 焼結 で 発 生 す る発 熱

量が小 さ い ため、十分に 反応しなか っ たためで ある 。

3．4 高速反応焼結法

　前節 の 結果か ら反応焼結が 発生した時 の ピ
ー

ク温度 は

昇温速度 に影響す る こ とがわか っ た。そ こ で、高速反応

焼 結 を 考 案

　 　 　 　 　 　 　 　 2000
し た 。 Fig．7、

Fig．8 お よ び

Fig．9 は そ れ

ぞれ Ni：Al 系

の 温度変化、

XRD 波形 お

よび SEM 組

成像 を 示す 。
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　　　 the　high　speed 　reaction　sintering．

作製 した焼結体 は 70 × 30 × 1mm で は 反応 ピー
ク温度 は

948℃ で あ り、均
一の AINi を得 た。ま た、70× 30× 2mm

お よ び 3mm で は

反応 ピー
ク温度は

CA 熱 電対 の 使用

限界温度を超え、

反 応物 は 不均
一で

あっ た。600℃ に昇

温 した治具に セ ッ

ト し て 作 製 し た

70 × 30 × 2mm の

焼 結 体 は 昇温 速 度

が遅 くな り、反応

ピー
ク 温 度 は CA

熱 電 対 の使 用 隈 界

温度 を超 え た もの

の 、反 応 物 は 均一

の AINi を得 た。

Fe−A ］系 で は、70

×30 × lmm 、2mm 、

お よ び 3mm と試

　　 料 寸法 を 大

　　 き く す れ ば

　　 反 応 ピ ー
ク

　　 温 度 は 高 く

　　 な り，焼結体

　　 の 反 応 も よ

　　 り 進 行 し た

　　 が 、均
一な

　　 AIFe は 彳尋ら

　　 れなか っ た 。

　 　 こ れ ら よ り、

高速反応焼結法 は治具の 加熱温度．昇温速度また は 試料

の 寸 法 に影 響 され る こと が わ か っ た。

3．5 力学特性

　均
一の AINi 焼結体 の ビ ッ カ ー

ス 硬 さ は 150〜400 とな

っ た。また、引張試験の 結果は Ni．Al 系と Fe−Al 系ともに

脆性的で あっ た 。 な お．引張特性 の 向上 を 目的 と して B

添 加 を試 み た が，B 添 加 の 有無に関わ らず同様 に脆性的

で あ っ た。金属間化合物 の 特性の 改善が必要で ある こ と

が課 題 と して 残 され て い る e

　　　　　　　　　 4　 結　　言

　（1）反 応 焼結 法 を利 用 した プ ロ セ ス と して ホ ッ トプ

　レス 反応焼結法、試料拘束反応焼結法お よ び 高速反応焼

結法を 実現 した。ま た、ホ ッ トプ レス 反 応焼結 に よ っ て ．

高密度 の 金属間化合物が 作製す る こ と が 可能 で あ り熱

処 理 に よ っ て 反 応が 進行 した。

（2）反応焼結プロ セ ス はそ の 影響因子 で ある加熱温度、

昇温速度、圧力お よ び 試料の 寸法形状 を調整すれ ば実用

性 の 高 い作 製プロ セ ス と して 期待 で き る。
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