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要 　 　 旨
自動車エンジン部品に対し、セラミックスウィ

スカを含有した短繊維強化金属基複合材（Ａℓ基複
合材）を適用し、軽量化と比強度の向上を図った。
複合材の特性に影響する溶湯鍛造法の研究を行
い、濡れの均一化を図るためには溶湯の透過性向
上が重要となることがわかった。前報では溶湯鍛
造における含浸抵抗の最小化を図る含浸抵抗制御
技術について述べたが、本報では、さらに含浸抵
抗の最適化を図るためにプリフォームを形成する
ウィスカの均一分散技術について報告する。

A B S T R A C T
Short-fiber-reinforced metal matrix composites (Al 

base matrix composite) containing ceramic whiskers were  
investigated with an intention of using them for automobile  
engine components, as the weight savings by increased 
specific strength of the composites can be envisioned. The 
objective of the present work is to improve the infiltration  
characteristics of the melting molten to achieve uniform and  
adequate wetting of the fibers. In the preceding report, the  
techniques for minimizing infiltration resistance during the  
melting molten forging process were discussed. This paper  
presents the techniques developed for having the whiskers  
uniformly and homogeneously dispersed for optimum 
infiltration during the perform process.

１．ま え が き
エンジンの稼働部であるコネクティングロッド

やピストンの軽量化を目的に、短繊維強化金属基
複合材料（WMMC）に着目して研究を実施してきた。

この複合材の製造方法として、セラミックス
ウィスカを堆積させたプリフォームに、金属溶湯を
適度な圧力で含浸させ短時間内に加圧凝固させる
溶湯鍛造法の研究を進めた。複合材を強度材料と
して用いるとき、強度低下に対する要因として、
ウィスカとマトリクスの界面における反応生成物
の存在、ウィスカ凝集体に起因するマトリクス未
充填部の存在、およびウィスカ体積含有率（Vf）の
不均一な分布が挙げられる。前報ではウィスカと
マトリクス間の濡れの均一化を図るための含浸抵
抗測定による複合性の評価、および含浸抵抗制御
による複合材の品質安定化について報告した。そ
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の中で、含浸性は繊維形状、粒子形状に影響をう
け、プリフォーム中にウィスカを均一に分散させ
ることも重要であることがわかった。

本報では、さらにプリフォームにおける凝集体
発生メカニズムの解明ならびに凝集体発生の抑制、
プリフォーム中の SiC ウィスカの均質化を行う安
定分散手法について報告する。

２．S i C ウィス力の凝集
複合材を顕微鏡で観察すると、内部に微粒子が

凝集している黒色で帯状の凝集体が見られる。こ
れらの凝集体は、ウィスカとマトリクスの濡れを
阻害し、マトリクスの未充填部の発生や複合部に
おける割れの発生要因となる。そこでウィスカの
未解繊、凝集体発生メカニズムの解明を目的に、
スラリーの顕微鏡観察、プリフォーム成形過程で
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３．分 散 の 安 定 化
プリフォームを成形する際、強度が不均一な分

布にならないように、個々のウィスカが均一に分
布した堆積構造を持つプリフォームを形成するこ
とが重要である。従って、プリフォーム成形中に
微粒子やウィスカの再凝集が発生せずに、スラリー
中に均一に分散、安定化することが求められる。

そこで、ウィスカの未解繊、凝集体の発生メカ
ニズムを解明するために、ウィスカの形状、定性
的特性、表面組成、表面電位の影響を調べた。そ
の結果、ウィスカ同士の凝集は繊維径に拘わらず、

の微粒子混入による欠陥の再現テストを実施した。

2.1.　ウィスカの凝集形態
ウィスカ（表１）を溶媒中に撹伴混合した際の、

スラリー中のウィスカ形状を図１に示す。凝集粒
径としては 50～200 μmの範囲で分布しており、こ
の凝集体が沈降してプリフォームを形成している。
ただし、繊維状のウィスカの中には多数の微粒子
も存在している。

2.2.　微粒子同士の凝集
スラリー中の微粒子同士の凝集を見るため、プ

リフォーム用スラリーを自然沈降させ、その上澄
み液の乾燥過程を顕微鏡観察した。（図２）採取
直後のものに凝集体は全く見られず、l μm 以下
の多数の微粒子が単独に遊離存在している。溶液
が乾燥によって濃縮されていくにしたがって、こ
の微粒子は凝集しはじめ、帯状の凝集状態となる。
これは、粒径が小さいほど表面エネルギーが高く、
安定化しようとするため大きな力で凝集が促進さ
れるためである。

表１　SiC ウィスカの仕様

図１　ウィスカ形状 図 2　微粒子同士の凝集
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ウィスカ表層部の静電結合力に起因することが明
らかとなった。ここでは主に表面電位と凝集性

（再凝集）について報告する。

3.1.　溶媒中のウィスカの電気的特性
pH 調整した溶媒中で、ウィスカを混合撹持した

際のスラリーの pH を測定した。その結果を図３に
示す。ウィスカ表層部の平衡反応が pH に依存して
おり、ウィスカ表層部の酸化層に起因する水和反
応により、溶液中のウィスカの帯電状態が変化す
る。つまり、ウィスカ表層部にある酸化層が水酸
基を強く吸着水和して表面に−Si−OH 結合を持ち、
この水酸基はＨ＋または OH −と反応してウィスカ
を正または負に帯電させることがわかった。

3.2.　ゼータ電位の測定
溶媒中に存在する粒子が帯電する際に、粒子表

面近くにゼータ電位を発生する界面電気２重層を
形成することが知られている。そこで、ウィスカ
同士の静電気的結合特性を調べる手法として、ス
ラリー中のウィスカ表層部のゼータ電位の測定を
行った。

3.2.1.　ゼータ電位の原理
溶媒中の粒子は多くの陰イオンを吸着して負に

帯電しており、帯電粒子の表面には図４に示す粒子
に密着した高密度の液層および吸着イオン（＋）
からなる固定層と、その外側に密度勾配のある陰
イオン拡散層が存在している。その周囲には陽イ
オン • 陰イオンのバランスのとれた溶液が占有す
る。そして帯電した粒子はそれぞれの電荷に応じ
て、正極あるいは負極に移動する。この動電現象
では固定層は粒子とともに移動するが、拡散層は
その場に残されてしまう。その固定層と溶媒と
の間（拡散層）に発生する電位差をゼータ電位と呼
ぶ。この拡散層が重なるとき、反発力や Van-der 
Waa ls 力を発生して分散、凝集を生じるため、
ゼータ電位は粒子の電気的な安定性に大きく関
係している。

ここで、ゼータ電位が０mV の時を等電点といい、
凝集体が発生しやすくなる。また、表面電位（ 0）
が大きい程、同一濃度を有する流体内でのゼータ
電位も大きくなり、ゼータ電位の絶対値が 40mV 以
上になると分散が安定化する。

図３　溶媒 pH とスラリ－ pH の関係 図４　ゼータ電位の原理図

•

•
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図５　SiC ウィスカのゼータ電位

3.2.2.　ゼータ電位の測定
ゼータ電位の測定はコロイドの安定性を検討す

る上で重要であり、高濃度系コロイド振動電位測
定法を使用して行った。

図５にゼータ電位のウィスカ中の SiO2 量および
スラリーの pH に対する特性を示す。SiO2 が 0.1% の
SiC ウィスカは pH4.5 で等電点を示し、ゼータ電
位の絶対値は全体的に小さく、凝集は発生しやす
い。一方、SiO2 が多くなるに従って、ゼータ電位
の絶対値は大きくなり、pH11 付近でゼータ電位
は｜40｜mV を示す。そのため凝集体は発生しにくく
なることがわかった。

3.2.3.　ゼータ電位の調整方法
プリフォーム成形の作業上、スラリーを pH7 付

近にすることが望ましい。そこで、pH7 でのゼータ
電位の絶対値を高めるため、第１に界面活性剤の
効果について検討した。まず、SiC ウィスカ表面 
は陰イオンであるため、陰イオン系物質を吸着さ
せて陰イオンの性質を高める方法、次に陽イオン
系物質を積極的に吸着させて強制的に電荷を反転
する方法、さらに非イオン系物質で表面を覆って 
しまう方法等が考えられる。その際、ゼータ電位 
には多価イオンほど影響度が大きいため、価数に

ついても検討した。その結果、どの界面活性剤に 
よっても pH ≦ 8 で特異吸着による気泡が発生し、 
その気泡の表面に凝集体が発生したり、プリフォー
ム内に気泡が残存し、分散の安定化や含浸抵抗
の均一化を阻害することがわかった。

第２に、スラリー濃度を希薄化して、拡散層の
拡大によるゼータ電位の絶対値の向上を図った。
だが、その濃度域は実用範囲よりもかなり希薄と
なり、実用的でないという結論を得た。

そこで、実用濃度域でアンモニア添加によって
pH11 とし、ゼータ電位の絶対値｜40｜mV を得るこ
とによって分散の安定化を図ることにした。

3.3.　スラリー特性
ウィスカ中の未解繊量や再凝集体を低減するに

は、機械的エネルギーの付加によって撹伴、分離
を行う方法、および粒子の帯電状態を緩和して分
離させる方法がある。

撹枠による機械的解織はスラリーの粘度を小さ
く抑えて、流動性を高めることによって Vf の均一 
化や複合材強度の一様化が図られる。さらに、
ウィスカ表面の帯電状態を緩和するため、ウィスカ

図６　スラリー中の粒度分布
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る。一方、ゼータ電位の絶対値の小さいスラリー
は濃度が低く、微粒子では単独で遊離せず、凝集
体内あるいはプリフォーム内に含有されている。

このことから、スラリー中に含有される微粒子
の安定性は明らかにゼータ電位に依存しており、
ゼータ電位の絶対値を高くすることによってプリ
フォーム内における微粒子ならびに凝集体の含有
量を少なくすることができる。

3.3.2.　スラリーの粒度分布
レーザースキャン方式高濃度粒度分布計を用い

て粒度分布の測定を行い、ゼータ電位の影響を検
討した結果を図７にしめす。
ゼータ電位− 7mV（等電点付近）の場合、スラリー
作成１時間後に粒度分布のピーク位置が 4～6 μm
から 8～16 μm へ移動しており、凝集粒径の成長が
うかがえる。
ゼータ電位 40mV（安定分散領域）の場合は、１時
間経過してもピーク位置の変化は見られず、凝集
粒径の成長もない。このことから、ゼータ電位の
絶対値の大きなものほどウィスカの分散、安定化
が図られていると推察できる。

3.3.3.　沈降速度
沈降速度の評価として、スラリー自然沈降時の

単位時間当りの沈降高さを測定し、スラリー高さ
に対する沈降層の高さの比で評価した。その結果

図７　スラリー上澄み液のウィスカ形状

表面に超音波ホモジナイザ処理を与えて、高サイ 
クルの加圧 • 減圧を加えた。これは、減圧時に発 
生する気泡を加圧サイクル中に圧縮爆発させ、
500 気圧程度の圧力で粒子表面の洗浄ならびに脱
泡を行うもので、粉体の帯電状態を緩和して解繊
性を高めることが可能である。この処理により、
スラリー中の未解繊量を大幅に低減できた。

そこで、上述した撹枠処理を施したスラリーの
ゼータ電位を等電点付近と安定分散領域として、
ウィスカの沈降特性を評価した。

3.3.1.　スラリー上澄み液の特性
プリフォーム内の堆積物の性質を見極めるため、

スラリー上澄み液のウィスカ濃度を測定し、スラ
リー上澄み液内の繊維形状を観察した。その結果
を図６に示す。

ゼータ電位の絶対値の大きなスラリー上澄み液
は濃度が高いが、ほとんど 1 μm以下の微粒子であ

図８　プリフォームのウィスカ分散状態
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図９　沈降体の形成速度 図 11　安定分散法の含浸抵抗変化率

を図８に示す。ゼータ電位の絶対値の大小によ
り、初期の沈降速度の差が大きい。これは粒度
分布結果と一致しており、ゼータ電位の絶対値が
小さい場合には、凝集速度が速く、再凝集の発生
により集合体（Floc）を形成し、沈降していくため
である。

この様に、沈降速度がゼータ電位に依存するこ
とから、プリフォーム内のウィスカ沈積状態も
ゼータ電位によって影響されると考えられる。

3.3.4.　プリフォーム特性
スラリーの沈降速度や上澄み液濃度がゼータ電

位に依存することから、ゼータ電位が異なればプ
リフォームの構造も異なり、ゼータ電位の絶対値
が大きい程、ウィスカの均質化、緻密化が促進さ
れ、プリフォーム強度は強くなる。

さらに複合部の欠陥検出用のＸ線＋ＣＣＤシス
テムを用いて、プリフォーム内のウィスカ分散状
態を比較した。その結果を図９に示す。機械的解
繊、超音波ホモジナイザー、さらに安定分散法を
実施することにより、濃淡さが小さく、きめが細
かくなっており、プリフォーム内でのウィスカ分
布の均質緻密化が促進されていることがわかった。

この結果より、安定分散によって凝集体の発生
を抑制し、ウィスカの分散均質化を図ることが可
能となることがわかった。

４．溶湯鍛造による含浸性評価
前報にて、含浸抵抗値の最小化によって複合材

の Vf バラツキを最も小さくすることが可能となる
ことを見いだし、繊維形状変更による溶湯透過性
の向上、さらには含浸抵抗制御による Vf 分布の均
一化、複合材品質の向上を図ることが可能となっ
た。

そこで本報における安定分散法、および従来の
真空吸引法により成形したプリフォームを用いて、
加圧速度20mm/sec で、溶鍛複合化した際の含浸抵抗
線図、および含浸抵抗変化率を比較し、図 10、11
にそれぞれ示す。

この結果、安定分散法の方が含浸抵抗は小さく、
含浸抵抗変化率もほぼ一定となり含浸性は良くな
る。

図 10　安定分散法の含浸抵抗線図
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５．複 合 材 の 品 質
上述した安定分散法、および従来の真空吸引法

により成形したプリフォームを用いた複合材の Vf
と引張り強度（σＢ）の関係、および複合材内の
Vf 分布を調べた。その結果、図 12 に示す様に、
引張り強度（σＢ）は Vf に依存し、安定分散プリ
フォームを用いた場合は真空吸引法に比較して、複
合材強度が向上している。また、図 13 に示す Vf 分
布はそのバラツキが小さくなる。

これは、プリフォーム成形時にスラリーの安定
化により粒子が単独遊離し、粒子同士の再凝集が
防止され、更に安定沈降によってウィスカを均質、
均一に沈積させる事によって、溶鍛複合時の含浸
抵抗が小さくなり、含浸性が向上したため、圧力
上昇に伴うつぶれ、Vf の増加が抑えられ、Vf のバ
ラツキは小さくなったと考えられる。

６． ま と め
短繊維強化金属基複合材の実用的な製造方法と 

 

図 12　安定分散法による複合材強度

図 13　安定分散去による Vf 分布

溶湯を含浸させる溶湯鍛造法の研究を行った。前 
報では溶湯の含浸過程での含浸抵抗へのウィスカ、 
粒子形状の影響を明らかにした。本報ではプリ
フォーム成形の段階で、ウィスカや微粒子の凝集体
発生を抑制し、ウィスカの堆積状態を均一緻密化
を図り、溶湯の透過性を上げることが重要であり、
研究の結果、以下の結論が得られた。
⑴　ウィスカ内の未解繊量や再凝集を抑制して、

ウィスカ、微粒子の分散安定化を図るためには、
スラリーのゼータ電位の絶対値を大きくするこ
とが必要である。

⑵　ゼータ電位の絶対値の向上によって、スラリー
中の微粒子とウィスカに沈降速度差が発生し、
プリフォーム内のウィスカ堆積状態の均質化、
緻密化が実現された。

⑶　安定分散法によって成形したプリフォームへ
の溶湯の透過性を含浸抵抗によって評価し、そ
の結果含浸性の向上による複合材の Vf バラツキ
の最小化が可能となった。

⑷　これらのことから、プリフォーム成形過程で
のスラリーの安定分散化による凝集の抑制、そ
の後の安定沈降により、複合効果の大きいウィ
スカのみの堆積による機械的強度の向上が可能
となり、複合材の品質向上が図られた。
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