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623 放電プ ラズ マ 焼結法 に よ る ク ロ
ー ズ ドセ ル

　　　　　　　構造金属材料 の 作製
　　　　　　　　　　　　　　　NIMS （物材機構）　 ○ 岸 本　哲　　新谷紀雄

　　　 　　　　　　 1　 緒言

　構造物 に セ ン サーを取 り付け，ピ エ ゾ 素子 や 形 状記

憶合金 を 用 い て ア ク テ ユ エ
ー一

ト機 能 を付 加 す る ス マ
ー

トス トラ ク チ ャ
ー

の 研 究 は 米 国 等 に お い て 盛 ん に 行 わ

れ て い る。 し か し，材料 そ の もの に よ り多 様 な 機 能 を

持 た せ よ う とす る研 究 は 少 な い の が 現 状で あ る。著者

ら は，金属 を コ
ー

テ ィ ン グ し た 粒子を焼結 して セ ル 内

に セ ル 壁 とは 異 な る 物 質 が 密 閉 され て 存在 し，多様 な

機 能 を有 す る と考 え られ る ク ロ
ーズ ドセ ル 構造 を 有す

る金属材料作製技術 を 開発 し た Dv しか し こ の 方 法 は

圧 力 を生 じ させ る装置や圧 力 負荷部全体 の 温 度を金属

の 融 点 近 くま で 上 げ る装置 を必 要 と し た 。さらに 昇 温

・降温 の た め ，長 時 間 も 高 温 に さ ら さ れ る た め，内 包

物質が 変質す る 可 能 性 が あ っ た。

　 短時間 で 焼結 を行 う手法 と し て は ，試料 に 圧力 を か

けな が らパ ル ス 状 に 電 流 を 引加 して 高 温 に 発 熱 させ る

放 電 プ ラ ズ マ 焼 結法 （SPS 法）
2 ｝

が あ る。し か し こ の

手 法 は、電極 の 存在す る 方 向の
一

方 向か ら しか 圧 力 が

か け られ ず焼結方 向 に 不 均
一

を 生 じ、粒子 が 楕 円 形 に

変 形 す る と い う欠点 が あ っ た。

　 そ こ で 本 研 究 で は ，こ の 短 時 間 で 焼 結 で き る 放 電 プ

ラ ズ マ 焼 結法 を 用 い ，焼結時 に 等方的 に 圧 力を負荷 し

て ，等方向 に 粒 子 を圧 縮 し焼結 す る 方 法 を 開 発 し，さ ら

に 従 来 の 放電 プ ラ ズ マ 焼結法，お よ び 本 方 法 を 用 い ，

金 属 コ
ー

テ ィ ン グ 樹 脂 粒 子 を 供 試 材 と し て ク ロ
ー

ズ ド

セ ル 構 造金属材 料 を 作製 し，そ の 形態 の 違 い を 観察 し

また、機械的性質を調 査 した。

　　　　　　　　　2　 実験方法

2．1 ク ロ
ーズ ドセ ル 構造金属材料 の 作製

　本報告 で 用 い た 放電プ ラ ズ マ 焼結装置 の 模式図を

Fig．1に 示 す。通常 の SPS 法 は 粉末 粒 子 を グラ フ ァ イ ト

製 の 容 器 （ダ イ 〉 内 に 充 填 し，上 下 よ り グ ラ フ ァ イ ト

製 の パ ン チ を 用 い て 押 し 固 め な が ら電 流 を パ ル ス 状 に

通電 し，通電 加 熱や放 電 に よ る溶 発 ・蒸着 に よ り焼結

材 を 成形す る 手 法 で ある。

　 こ れ に 対 し て 焼結時 に 擬似的 に 静 水 圧 を 負 荷 す る

方 法 で は ，．一
度，静水圧 撫 圧 に よ り に 粉末 を成 型 して

グ リーン 体 を作製 し ，
こ の グ リ

ー
ン 体 をグ ラ フ ァ イ ト

製 の ダイ の 中 に 設置，そ の 側面 を 耐 熱 性 の あ る 微 小 な

セ ラ ミ ッ ク ス の 粒 子 で 充 填 して 上 下 よ りグ ラ フ ァ イ ト

製の パ ン チ を用 い て 押 し 固 め な が ら電 流 を パ ル ス 状 に

通 電 す る。側 面 側 の セ ラ ミ ッ ク ス の 粒 子 に は 流 動性 が

あ り ，横方 向 か らの 圧 縮 を 受 け擬似的 に 静水圧 を受 け ，

通 電加熱や放電 に よ る 溶発 ・蒸着 に よ りバ ル ク 材を成

形す る 手 法 で あ る。

2．2　 供 試 材

　焼結中 に 金属粉末 に 作用す る荷重 の 状態を確認す

る た め に ，本 報 告 の 供 試 材 と して は 剛 性 の 低 い 金 属 コ

ー
テ ィ ン グ フ ェ ノ

ー
ル 樹脂粒 子 を 用 い た。 こ の 粒 子 の

平均 粒 径 は 約 60 μ m で あ る。こ れ ら の 粒 子 に 無 電 解 メ

ッ キ に よ り約 3．5μ m の 厚 さで Ni − 2，5％P合金 を コ ーテ

ィ ン グ し たもの を用 い た。
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Fig ．　l　　Schematic 　of 　a 　spark 　plasma　sintering

　 　 method ．

2．3　　処理 条件

　 こ の 粒 子 を，フ ッ 素系 ゴ ム 成形 容 器 に 充 填 し，90 ℃

に お い て 等方静水 圧 加圧 を行 い ，グ リ
ー

ン 体 を 作製 し，

疑似静水圧 下で の 放電 プ ラズ マ 焼結 処 理 を 行 っ た。通

常 の SPS法 に お い て は 粉 末 の ま ま 焼結 し た。焼結時 に 擬

似的 に 静水圧 を負荷す る 方法 に お い て は ，グ リー
ン 体

の 側 面 を 高温 で も安 定 な 直径 O．　lmmの ジル コ ニ ア 粒 子

で 充填 し，疑 似静水 圧 下 で の 放 電 プ ラ ズ マ 焼結 処 理 を

行 っ た。焼結条件 は上 下方向 か らの 圧 力 を 7．OMPa ，

温 度 （ダ イ の 温 度 ） 720℃ ，保 持時 間 15分 で 行 っ た。ま

た 比 較 の た め 高温 静 水 圧 加 圧 処 理 （圧 力 ：20MPa 、温
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度 ： 850 ℃ 、1 時 間保持 ） を行 っ た。

2．4 組織観察

　焼結後 の 内 部構造 を把 握す る た め に ，焼結後 の 試 料

の 断 面 を 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 （SEM ）に よ り観 察 した。

断面 は エ メ リ
ー

紙 （＃600） で 研磨後 に，O．　05　Ptm の ア

ル ミナ 粉 末 を 用 い て パ フ 研 磨 した。

2．5 圧縮試験

　機械的性 質 を 調 査 す る た め に 圧 縮試 験 を 行 っ た c 試

料 は 放電 プ ラ ズ マ 焼結の 時 間 を 変化 させ た 試 料 を 用 い 、

焼結時間 と応カ
ー

ひ ず み 関係 の 違 い を調 査 した。

3 ．結 果 お よ び 考察

　 上 記 手 法 に よ り作製 し た 焼結材 の 断 面 を SEM 観

察 し た 結 果 の
一

例 をFig．2に 示 す 。 こ れ は 通 常の 放 電 プ

ラ ズ マ 焼結法 に よ り焼結 した も の で あ る。通 常 の SPS

法 に お い て は 上 下 方 向 か らの 圧 力 に よ り 粒 が 変形 し，

横 方 向 に 長 い 楕円状 に 偏平 し て い る。

　疑似静水圧 下 で の 放電 プ ラ ズ マ 焼結 法 に よ り焼結

し た ク ロ
ーズ ドセ ル 構造金 属 材料 の 断 面 の SEM 写 真

を Fig ．3 に 示 す 。疑 似 静 水 圧 下 で の 放 電 プ ラ ズ マ 焼 結 に

よ る も の は、楕 円 形 に 変形す る こ と な く，また，コ
ー

テ ィ ン グ した 金 属同± も 良 く 接合 して い る 。

　 通 常 の HIP処 理 に お い て 作製 され た ク ロ
ーズ ドセ ル

構造金 属材料 に お い て は コ
ー

テ ィ ン グ 金 属 同 士 の 接合

が 不 完 全 で あ る こ と が 観 察 され た 。 そ れ に 対 して SPS

を用い た焼結 で は、コ
ー

テ ィ ン グ 金属 同士 の 接合 が よ

く、焼結時 に 擬似的 に 静水圧 を 負荷す る 方法 に よ る も

の は 粒 子 の 形 状 も 偏平 せ ず 接 合 され て い た。こ れ は、

金属 コ
ー

テ ィ ン グ粒 子 の 接点 で は 直接的 に 電流を流す

こ と に よ り，ダイ の 温 度 以 上 に 温 度 が 上 昇 し，ま た ，

放電 に よ り金 属 の 溶発
・
蒸着 が 起き，HIP 法 に 比 べ て

し っ か り と接 合 で き た も の と考 え る。

　 Fig．4に は sps法 に よ り、焼 結 時 間 を 変 化 させ て 作 製

した ク ロ ーズ ドセ ル 構造金 属 材料 の 圧 縮試験 の 結果 を

示す。焼結時間 が 短 い 試料 で は低 い 応力、ひ ず み の 段

階で 破壊 し て し ま い 、焼結 が 不 十 分 と考 え られ る。360

Fig．2　SEM 　image　ofthe 　mctallic 　closed 　ce1Mar

　　materials 　fabricated　by　SPS　method ．

秒焼結 した もの は 、セ ル 構造特有 の プ ラ ト ウな 領域 が

現 れ 、セ ル 壁 の 接合 に は あ る 程度 の 通 電 時間が 必 要 と

考 え られ た 。

Fig．3．　 SEM 　image　ofthe 　metallic 　closed 　cellular

　　　 materials 　fabricated　by　a　isostatic　pressing

　 　 　 SPS 　method ．
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Fig，4，　Stress−Strain　curves 　ofthe 　clQsed 　cellular 　materials ．

　　　　　　　　　 4 　結 　言

　短 時間 で 焼 結 で き る放 電 プ ラ ズ マ 焼 結 法 を 用 い ，焼

結 時 に 静 水 圧 を 負 荷 し て ，等 方 向 に 粉 末 を圧 縮 し焼 結

す る 方法、従来 の 高 温 静水圧 法 お よ び プ ラ ズ マ 焼結法

を用 い ，金属 コ
ー

テ ィ ン グ樹脂粒子 を供試材 と し て セ

ル 構造金属材料を作製し、そ の 形態 の 違い を観察 した。

こ の 静水 圧 下 で の 放 電 プ ラ ズ マ 焼 結 に よ る も の は 、楕

円 形に 変形す る こ とな く，ま た ，コ
ー

テ ィ ン グ し た 金

属同士 も 良 く接合 して い る こ とが わ か っ た。ま た 、焼

結時間 が 長 く な る ほ ど接 合状態 が 良 く な る こ と も 明 ら

か に し た。
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