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記号及び略号 

 

 PREN (Pitting Resistance Equivalent Number):耐孔食性指数 

 CPT (Critical Pitting Temperature): 臨界孔食発生温度 

 PWHT (Post weld heat treatment): 溶接後熱処理 

 FSW (Frication Stir Welding): 摩擦攪拌接合 

 GTAW (Gas Tungsten Arc Welding):  ガス－タングステンアーク溶接 

 SZ (Stir Zone): 攪拌部 

 TMAZ (Thermo-Mechanically Affected Zone): 熱加工影響部 

 HAZ (Heat Affected Zone): 熱影響部 

 AS (Advancing Side): 前進側 

 RS (Retreating Side): 後進側 

 SEM (Scanning Electron Microscope): 走査型電子顕微鏡 

 EBSD (Electron Back Scatter Diffraction): 電子後方散乱回折法 

 EPMA (Electron Probe Micro Analyzer): 電子線マイクロアナライザ分析 

 TEM (Transmission Electron Microscope): 透過型電子顕微鏡 

 STEM (Scanning Transmission Electron Microscope): 走査型透過電子顕微鏡 

 FIB (Focused Ion Beam): 集束イオンビーム装置 

 HAADF (High-angle Annular Dark Field): 高角度環状暗視野 

 EDX (Energy Dispersive X-ray spectrometry): エネルギー分散型 X 線分析 

 TTT diagram (Time-Temperature-Transformation diagram): 恒温変態曲線 
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第1章  序  論 

1.1 本研究の背景 

 2015 年 9 月，ニューヨーク国連本部において開催された「国連持続可能な開発サミ

ット」において，150 を超える加盟国首脳が参加する中，その成果文書である

「Transforming our world: the 2030 Agenda for Sustainable Development（我々の世界を変

革する：持続可能な開発のための 2030 アジェンダ）」が採択された[1]。この中で定め

られた Sustainable Development Goals (SDGs)は 2001 年に策定された Millennium 

Development Goals (MDGs)の 15 年間の成果を踏まえてさらに強化する分野を明記し，

後継の国際開発目標として定められた行動計画である。「持続可能な開発」に関する

議論は 1980 年ごろから環境保全や文化財保護などの専門分野の識者の間で取り上げ

られてきた話題であったが，国際的な運動の高まりにより現在ではあらゆる技術分野

で考慮すべき課題と認識されるようになっている。これは金属材料の研究開発におい

ても例外ではない。例えば，SDGs で定める 17 個の目標の中で「Goal 9: Build resilient 

infrastructure, promote sustainable industrialization and foster innovation（目標 9：強靭（レ

ジリエント）なインフラ構築，包摂的かつ持続可能な産業化の促進及びイノベーショ

ンの推進を図る）」では，高品質・高効率で環境に優しいインフラストラクチャーの

再構築を各国が努力することが明記されている。国内においても，防災や老朽化対策

を含め，強靭なインフラ整備を進める機運が高まっており，これらの社会課題は構造

材料の研究開発が貢献すべき分野の一つである。その他にも，「Goal 6: Ensure access 

to water and sanitation for all（目標 6：すべての人々の水と衛生の利用可能性と持続可

能な管理を確保する）」，「Goal 7: Ensure access to affordable, reliable, sustainable and 

modern energy for all（目標 7：すべての人々の，安価かつ信頼できる持続可能な近代

的エネルギーへのアクセスを確保する）」および「Goal 11: Make cities inclusive, safe, 

resilient and sustainable（目標 11：包摂的で安全かつ強靭（レジリエント）で持続可能

な都市及び人間居住を実現する）」などのそれぞれの目標において，先端材料の研究

開発の成果を活用することが期待される。 

 ステンレス鋼は 1890 年代から 1900 年代初頭にかけて，ドイツ，米国および英国で

それぞれ開発が本格化し，英国の Firth Brown Steels 研究所の Harry Brearley が発明し

たマルテンサイト系ステンレス鋼は 1915 年のニューヨークタイムズで「A non-rusting 
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steel（錆びない鋼）」として紹介された[2]。これらのステンレス鋼は開発当初からメ

ッキや塗装を施さなくても使用できる利点が認められ，爆発的に生産されるようにな

った。各種の構造物や鉄道車両などに多用されることで日本の高度経済成長期におい

ても重要な役割を担った材料と言える。JIS 規格などによる分類では常温の金属組織

によって，マルテンサイト系ステンレス鋼，フェライト系ステンレス鋼，オーステナ

イト系ステンレス鋼，オーステナイト・フェライト系ステンレス鋼，および析出硬化

系ステンレス鋼の 5種類に分類される。しかし，多種多様な用途に応じて様々なステ

ンレス鋼が開発されており，安価で汎用に使用される材料から，過酷環境下で他の材

料が代替できない最高品質の材料まで素材開発の幅は広い。本研究において取り上げ

るスーパー二相ステンレス鋼は，オーステナイト・フェライト系ステンレス鋼の一種

であり，高強度と高耐食性を同時に求められる構造材料の中で最高品質を誇るステン

レス鋼として開発された材料である。鋼材単価が高く，溶接課題が深刻であることか

ら，これまでに製品適用された事例は限定的であるが，研究開発の進展とともに次世

代構造材料として注目されている。スーパー二相ステンレス鋼の具体的な適用先とし

て，橋梁やパイプラインのように長期に渡って耐食性が求められるもの，海水淡水化

設備，原子力プラントおよび化学産業プラントのように過酷な腐食環境に置かれるも

のへの応用が期待できる。国際的な SDGs の取組みに代表されるように，社会インフ

ラとして永く使用される構造材料には，安価で使い捨てられる材料ではなく，よりハ

イスペックで耐久性の高い材料への社会ニーズが高まっている。本研究は，スーパー

二相ステンレス鋼の製品適用の最大の妨げとなっている溶接課題に対して，摩擦攪拌

接合の最新技術を応用することで高品質の接合技術を開発し，その解決に寄与するこ

とを目的とする。 

 

1.2 スーパー二相ステンレス鋼の概要 

 二相ステンレス鋼は，フェライトとオーステナイトの体積比率がおおよそ 1：1 で

構成されたステンレス鋼であり，Fe-Ni-Cr の三元系をベースに，各種の元素を添加し

て強度特性，耐食性，加工性，易溶接性を考慮して作製される。以下の式で示される

耐孔食性指標 PREN (Pitting resistance equivalent number)はステンレス鋼の耐孔食性を

示す指標として使用されており，ステンレス鋼は Cr，Mo，Wおよび窒素を多く含む

ことで耐孔食が向上することが知られている[3]。 
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PREN =  1 · %Cr +  3.3 ( %Mo +  0.5 · %W )  +  16 · %N  (1) 

 

Table 1  JIS-SUS329J4L および UNS-S32750 の組成範囲および PREN 

     (wt%)    

鋼種記号 C Si Mn P S Ni Cr Mo N Cu PREN 

JIS 

SUS304 

0.08 

以下  

1.00 

以下  

2.00 

以下  

0.045 

以下  

0.030 

以下  

8.00 

~ 

10.5 

18.0 

~ 

20.0 

― ― ― ＞ 18 

JIS 

SUS316 

0.08 

以下  

1.00 

以下  

2.00 

以下  

0.045 

以下  

0.030 

以下  

10.0 

~ 

14.0 

16.0 

~ 

18.0 

2.00 

~ 

3.00 

― ― ＞ 22 

JIS 

SUS329J4L 

0.030 

以下  

1.00 

以下  

1.50 

以下  

0.040 

以下  

0.030 

以下  

5.50 

~ 

7.50 

24.0 

~ 

26.0 

2.5 

~ 

3.5 

0.08 

~ 

0.3 

― ＞ 33 

UNS 

S32750 

0.030 

以下  

0.80 

以下  

1.20 

以下  

0.035 

以下  

0.020 

以下  

6.0 

~ 

8.0 

24.0 

~ 

 26.0 

3.0 

~ 

5.0 

0.24 

~ 

0.32 

0.50

以下  

＞ 38 

 

Table 1 は JIS 規格の中で最もスーパー二相ステンレス鋼に近い SUS329J4L と UNS

規格の S32750，オーステナイト系ステンレス鋼である SUS304 および SUS316の組成

および PREN を比較したものである。標準的な二相ステンレス鋼には PREN が 35付

近のものが多く，PREN が 30 以下で汎用向けのものをリーン二相（Lean duplex），40

以上で高い耐食性を持つものをスーパー二相（Super duplex）として分類している[3]。

スーパー二相ステンレス鋼は JIS (Japanese Industrial Standards)に該当する鋼材がなく，

米国規格の UNS (Unified Numbering System)では S32520, S32750，S32760, S39226, 

S39274 および S39277 の一部が該当する。比較的よく知られている米国の Sandivik 社

の SAF2507 は，Fe-25Cr-7Niを基本組成にした S32750 で規定される鋼材であり，PERN

は 42.5 以上に調整されている[4]。スーパー二相ステンレス鋼である S32750 は基本組

成のクロム以外にも PREN を高める元素が多く添加されており，その中でも窒素を多

く含む点が特徴である。SUS329J4L においても 0.08 wt%以上の窒素含有を指定してい

るが，S32750 はその 3 倍である 0.24 wt%以上の窒素を含まなければならない。 
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Table 2  JIS-SUS329J4L および UNS-S32750 の機械特性 

鋼種記号 引張試験 硬度 耐食性 

 0.2%耐力 

MPa 

引張強度 

MPa 

伸び 

％ 

絞り 

％ 

HB HRC HV PREN 

JIS 

SUS304 

205 

以上 

520 

以上 

40 

以上 

60 

以上 

187 

以下 

90 

以下 

200 

以下 

＞18 

JIS 

SUS316 

205 

以上 

520 

以上 

40 

以上 

60 

以上 

187 

以下 

90 

以下 

200 

以下 

＞22 

JIS 

SUS329J4L 

450 

以上 

620 

以上 

18 

以上 

40 

以上 

302 

以下 

32 

以下 

320 

以下 

＞33 

UNS 

S32750 

550 

以上 

800 

以上 

15 

以上 

― 320 

以下 

32 

以下 

― ＞38 

 

Table 2 は Table 1 で示したステンレス鋼の規格における機械特性を比較したもので

ある。また，Figure 1 は一般に市販されている各種ステンレス鋼の孔食発生臨界温度

と 0.2%耐力を比較した図である。スーパー二相ステンレス鋼の機械特性は，Table 2

に示す通り，SUS304 や SUS316 などのオーステナイト系，SUS329J4L などの汎用二 

 

Figure 1 各種ステンレス鋼の孔食発生臨界温度および 0.2％耐力の比較[4]~[6] 
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相系に比べて高い特性が指定されており，Figure 1 で示す市販の鋼材の 0.2％耐力を比

較すると，オーステナイト系ステンレス鋼の約 2 倍の 700 MPa 程度を有している。ま

た孔食への耐久性を示す孔食発生臨界温度は PREN が高い鋼材ほど高くなる傾向が

あるが，PREN が 40 を越えるスーパー二相ステンレス鋼は他のステンレス鋼材では

得られない約 70℃の孔食発生臨界温度を得ることが可能である。このようにスーパ

ー二相ステンレス鋼は強度特性と耐食性の両方で高い特性を有しており，橋脚，ポン

プ，海水淡水化プラント，化学タンカー，原子力プラントなどの社会インフラへの適

用が期待される次世代の構造材料である。 

Figure 2 は Fe-Cr-Ni状態図において 70 %Fe および 60 %Fe の断面を示したものであ

る [3]。鉄鋼材は 60～70 %Fe の組成において Niと Cr の含有量を調整することでフェ

ライト（α，δ）とオーステナイト（γ）を含む二相組織を形成することができるが，こ

の状態図から明らかなように，この組成領域では高温相である δ-フェライトとオース

テナイトとの二相領域が低温領域まで広がっている。市販されているスーパー二相ス

テンレス鋼は状態図の 1000～1100℃の温度領域で得られる δ 相と γ 相との二相組織

を基本的な構造としている。ただし，二相領域は高温領域において Ni 濃度が高い側

に傾いており，二相組織は一定ではない。Figure 2 (a)においてグレーで示される領域

は開発されたスーパー二相ステンレス鋼を元に窒素添加により拡張された二相領域

を調査した結果である[3][7]。窒素添加は耐食性を向上させるだけでなく，高温での二

相組織を安定化させる効果を有すことが分かる。 

二相ステンレス鋼は二相組織を持つことにより強度特性と耐食性を高度に両立す

ることができ，高耐食性ステンレス鋼の代表格であるオーステナイト系ステンレス鋼

を超える特性を持つスーパー二相ステンレス鋼が開発されている。二相ステンレス鋼

の素材開発から各種溶接の知見までを総括した書籍としては，英国の The Welding 

Institute (TWI)が編集した ABINGTON 出版の”Duplex Stainless Steels”[3]が参考になる。

また各種の金属間化合物を含めた二相ステンレスの平衡相／非平衡相の形成に関し

ては，数多く報告されているが，例えば Sandivik Steel 社（当時）の J. O. Nilsson らの

研究成果は統計的によくまとめられており，示唆に富む内容である[7][8]。二相ステン

レス鋼の耐食性に関する報告としては，R. A. Perrenらがまとめた文献があり，析出物

を含まない場合 [9]と析出物の影響を受ける場合 [10]とを分けてそれぞれ報告されてい

る。これらの先行文献にも明示されているが，二相ステンレス鋼における溶接プロセ
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スの研究開発は金属の溶接部で一般的に知られる凝固組織や粗大粒成長のメカニズ

ムだけではなく，δ/γ の二相組織が母材から変化する現象や，母材に存在しない二次

的な析出物により，固有の溶接課題を有している。次項では二相ステンレス鋼の溶接

課題に関して述べる。 

 

Figure 2 Fe-Cr-Ni 状態図における(a)70％Fe および(b)60％Fe の組成からの断面図。

(a)70%Fe の図中で示されるグレーの領域は窒素添加により拡張された二相領域[3]。 

 

1.3 スーパー二相ステンレス鋼の溶接課題 

 二相ステンレス鋼の溶接においては凝固組織や粗大粒成長などの一般的な金属材

料での課題とは別に，二相ステンレス鋼固有の溶接課題が存在する。本章では金相学

的側面から，δ/γ 相比バランスと析出物に着目して二相ステンレス鋼の溶接課題を述

べる。 

二相ステンレス鋼の耐食性を調査した報告の中で，δ/γ の相比バランスと耐食性と

の間に明確な相関があることを示すデータはまだ少なく，詳細な腐食メカニズムの解

明には至っていないと言える。例えば，R. A. Perren ら [9]や J. D. Kordatos ら [11]は，腐

食環境の違いにより，腐食の起点となる相が異なることを述べている。具体的には，

孔食が発生する環境ではフェライトが腐食の起点になり，面腐食や粒界腐食が発生す
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る環境ではオーステナイトが起点になりやすいとされている。いずれにしても，厳格

に調整された母材の微細組織から相比バランスが変化することは耐食性悪化につな

がると考えることが自然であり，経験的な知見を踏まえて，各種の溶接法で相比バラ

ンスが母材から大きく変化しないように工夫することが一般的に図られる。二相ステ

ンレス鋼を溶接した際の相比バランスに関しては，Figure 2 の平衡状態図から明らか

なように，融点近傍の高温に曝される溶融凝固部や熱影響部 （Heat Affected Zone，以

下 HAZ）でフェライトリッチの組織を形成しやすい。そこで，アーク溶接では消耗

電極やフィラーなどの溶加材に Ni, W, Cu および N などのオーステナイト安定化元素

を多く含むものを用いることが一般的である。例えば，スーパー二相ステンレス鋼向

けの溶加材として規定されている AWS (American Welding Society)規格の A5.9/A5.9M: 

ER2594，A5.4/A5.4M: ER2594-16 および A5.22/A5.22M: E2594T1-1/4 はいずれも Niを

9％に増量した 25Cr-9Ni-4Mo-0.2N を基本組成としている。なお，上述した AWS規格

は，順にガスタングステンアーク溶接，被覆アーク溶接およびフラックス入りワイヤ

溶接にそれぞれ用いる溶加材である。S. Atamert および J. E. King[12]は二相ステンレス

鋼の溶接部に対し，各元素が δ 相と γ 相にどの程度分配されるかを詳細に調査した結

果を報告している。これによれば，ステンレス鋼に添加される各種元素の中でも窒素

は最も相比バランスへの影響力を持ち，微量の窒素添加によりオーステナイトの体積

比率（以下，γ 相比率と呼ぶ）を高めることができる。レーザー溶接やプラズマ溶接

のキーフォール溶接では溶加材を用いない場合があるが，このような溶接手法に対し

ては，シールドガスに窒素ガスを混合して窒素添加する方法が検討されている[13]~[17]。

本論文の第 3 章では，摩擦攪拌接合部に窒素を添加する手法に関して取り上げるが，

ここでもシールドガスから窒素添加を図る手法を検討した。シールドガスから二相ス

テンレス鋼に窒素を添加する試みを行っている先行研究を調査したところ，GTAW[14]，

プラズマ溶接[16]および CO2 レーザー溶接[17]などで報告が見られ，いずれもアルゴン

に 2～10 vol％の範囲で窒素を含ませた混合ガスを用いている。K. Migiakis ら [16]は，

Ar ガスによるプラズマ溶接で γ 相比率が 41％であったのに対し，Ar-2％N2の混合ガ

スを用いることで 56％に高まったことを報告している。以上に述べた通り，オーステ

ナイト安定化元素の添加により相比バランスを調整することは可能である。しかしな

がら，一般的な溶接手法では HAZ と溶融凝固部で添加元素の量が大きく異なり，母

材と同等の相比を溶接部全体で実現することは困難である[11]。HAZ における γ 相比
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率の変化を数値解析した S. Hertzman ら [18]の結果によれば，溶接時の冷却速度が速く

なるほど γ 相比率は小さくなり，SAF2507 の γ 相比率は一般的な冷却速度である 100

～1000 ℃/s の領域で 20％～30％台に低下する。 

元素添加を用いずに相比バランスを母材に近づける手法としては，溶接後熱処理

（Post weld heat treatment，以下 PWHT）を実施することも考えられる。実際に，V. 

Muthupandiら [19]および R. Cervo ら [20]は，二相ステンレス鋼の PWHTに関して報告し

ており，1030℃～1100℃の温度領域で 30 分～１時間程度の熱処理を実施し，水冷す

ることで γ 相比率を 50％程度に調整できることを示している。しかし，二相ステンレ

ス鋼は，次に述べる通り，PWHTの対象温度の直下の温度領域において金属間化合物

などの析出物を形成する別の問題が存在する。特にスーパー二相ステンレス鋼は析出

物を形成しやすく，部材全体を均一かつ正確に温度制御できる高精度の熱処理技術が

求められ，スーパー二相ステンレス鋼製の製品の生産工程に PWHT を組み込むこと

は実用的でない。よって，元素添加による相比バランスの維持に努めることが現状の

溶接指針の一つとなる。 

 金属間化合物などの析出挙動が二相ステンレス鋼の耐食性や強度特性へ与える影

響は非常に顕著であり，よく知られた事実である。Figure 3 は二相ステンレス鋼にお

いて二次的に析出する各種の金属間化合物，窒化物および炭化物をまとめた模式図で

ある [3]。 

 

 

Figure 3 二相ステンレスに形成される析出物をまとめた模式図[3] 
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二相ステンレス鋼は一定以上の時間に加熱されると，材料組成や加熱環境に応じて

様々な析出物を生成する。特に，高温領域で形成される析出物は溶接時の熱サイクル

により析出することがあり，溶接条件を制約する重要な因子の一つである。なお，低

温領域においても，475℃脆化として有名な α’相の析出などが知られているが，溶接

部で見られることは少ないため本論文では省略する。オーステナイト安定化元素に起

因して，フェライトから新たに形成されるオーステナイトを γ’相（または二次 γ 相）

と呼ぶが，これも二次的な析出物の一つと言える。γ’相は温度領域により析出挙動が

異なり，650℃以下ではマルテンサイト変態に類似した無拡散変態によりフェライト

粒内に析出し，650℃～800℃では主にウィドマンシュテッテン状の結晶粒が形成され，

700℃以上では δ/γ 粒界で優先的に粒界析出により形成される[3][7][8][10][21]。粒界析出型

の γ’相に関しては，後で述べる通り，σ 相や Cr2N の析出を伴うことが報告されてい

る。また C. M. Garzon および A. J. Ramirez[22]は，1100℃以上の熱処理を加えた溶接部

の HAZ を想定した試験片において，フェライトと接する結晶粒界の近傍で γ’相に含

まれる Cr や N などの元素が局所的に欠乏する現象を報告している。この元素欠乏層

の存在は，γ’相が各種の析出物を伴うだけでなく，γ’相そのものが耐食性悪化の要因

になることを示している。 

 Figure 3の中でも，とりわけ大きな体積率をとる析出物としてσ相が知られている。

σ 相は 600℃～1000℃の温度領域で析出する化合物であり[3][10][23]，溶接部でよく観察

され [24][25]，成長した際には脆性や耐食性への影響が特に大きい化合物である[26]。σ相

は Fe-Cr(-Mo)系の正方晶の構造を持ち，二相ステンレス鋼の中では Cr や Mo の濃化

とともに観察される[27]。二相ステンレス鋼の粒界エネルギーは δ 相と γ 相との結晶粒

界が最も高いため，σ相は δ/γ 粒界で析出しやすい[28]~[30]。σ 相の析出挙動はオーステ

ナイト系ステンレス鋼でも詳しく調査されており，いわゆる鋭敏化と呼ばれる M23C6

の析出が起こる際に，M23C6の副生成物として σ 相が形成されることが知られている

[31]。なお，M23C6の M は Fe-Cr や Fe-Moを示す金属群である。しかし二相ステンレス

鋼では，M23C6 と σ 相との相互作用を論じる文献もあるものの[29]，多くの文献では

M23C6 を伴わずに σ相の析出が確認されている。これに関連する重要な指摘としては，

前述の γ’相の形成と同時に σ 相が形成するメカニズムが報告されている[3][7][8][10][32][33]。

すなわち，δ から γ’への変態が起こった際，各元素の溶解度の違いから γ’相の周囲で

は Niが吸収され，Cr や Moが排出される現象が起こり，これが σ 相析出に寄与する
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と考えられている。 

 σ 相と同時に観察されることが多い金属間化合物として，χ 相が知られている。χ 相

は Fe36Cr12Mo10 の組成を持つ立方晶の化合物である[34]。析出する温度領域が σ相と重

複しており，一般的には σ 相よりも遅れて析出し，その体積も小さい[3][7][8][10][24][35]~[37]。

また，χ 相は熱平衡相では無く準安定の相であり，熱処理環境下で長時間保持すると

σ 相に変態するという報告もある[38]。その際に注意すべき現象として，δ/δ の結晶粒

界で χ 相が σ 相よりも優先して成長し，その後 σ 相に変態するメカニズムが報告され

ている [7][8][33][38][39]。 

 窒素を含むスーパー二相ステンレス鋼の場合では，六方晶の Cr2N が析出すること

も良く知られている[3][19][21][40]~[42]。一般的には Cr2N の析出事例が多いが，HAZ で Cr2N

以外に立方晶の CrN が形成されることも一部で報告されている[41][42]。Cr2N の析出挙

動に関しては，フェライト粒内でロッド状に形成されるものと δ/γ 粒界で γ’相の成長

と共に観察されるものが報告されている[7][8][43]。A. J. Ramirez ら [43]は二種類の Cr2N に

対して析出メカニズムを調査した結果，δ/γ 粒界に形成される Cr2N は界面で窒素の供

給を受けて δ 粒側に核形成し，Cr2N の成長により窒素が不足した界面に γ 相の窒素

が時間をかけて拡散されることで γ’相が成長すると結論づけている。さらに，粒内型

の Cr2N に関しては，1000℃で 1 秒間のみ晒した試験片においてフェライト粒内で微

細な γ’相が不均一核生成を観察し，Cr2N が γ’相から変態して形成されるメカニズム

を示している。いずれにしても，Cr2N は σ 相に比べて析出物の体積率は限定的であ

るが，比較的短時間で形成されることが特徴的である。Cr2N に対しても，σ相と同様

に耐食性 [42][44][45]や疲労強度[46]の悪化が報告されている。走査型ケルビンプローブフ

ォース顕微鏡により各相の表面電位を調査した N. Sathirachind ら [44]や Sathirachinda ら

[45]の結果によれば，Cr2Nは隣接する結晶粒との間に大きな電位差を発生させており，

孔食の起点になりやすいことが示されている。 

 本節では二相ステンレス鋼の溶接課題として，相比バランスの変化と析出物の析出

に着目した。二相ステンレス鋼の溶接においては，高精度に入熱を制御する方法など

が検討されているが，前述した通り，複雑に変化する二相ステンレス鋼の組織を完全

に制御することは極めて困難であり，従来の溶接法では母材と同等の材料特性を持つ

溶接部を得ることはできない。現状では，各製品の使用環境に合わせて求められる材

料特性を満たす溶接プロセスを開発する方針が取られており，過酷環境下で高い耐久
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性を有するスーパー二相ステンレス鋼の母材特性を全て活かしきれていない。そのた

め，溶接部での特性不足が技術ネックとなり，より安価な鋼材に比べて製品適用が進

んでいない。そこで，本研究では固相接合法である摩擦攪拌接合（Friction Stir Welding，

以下 FSW）に着目し，スーパー二相ステンレス鋼の母材特性を保持できる接合手法の

開発を進めた。FSWは溶融凝固工程を経ない接合法であり，相比バランスを大きく崩

すことなく接合することが期待できる手法である。次節では，鉄鋼材料に向けた FSW

の開発に関して概説する。 

 

1.4 鉄鋼材料の摩擦攪拌接合 

 FSW は 1991 年に英国の TWI（The Welding Institute）で発明された金属の接合方法

であり，溶融凝固のプロセスを経ない固相接合の一種である[47][48]。Figure 4 は(a)FSW

の概略を示す鳥瞰図および (b)接合部の断面模式図である。FSWは先端にプローブと

ショルダを持つ攪拌ツールと，接合材を強固に固定する冶具とで構成される。回転さ

せたツールを被接合材に挿入し，荷重を負荷した状態で接合線に沿って移動させて接

合する。このとき被接合材は，摩擦熱で軟化した箇所が攪拌されて塑性流動し，ツー

ルの後方で再結合して接合される。接合後の断面組織は中央の攪拌部（Stir Zone，以

下 SZ），攪拌されていないものの塑性変形の影響を残す熱加工影響部（Thermo-

Mechanically Affected Zone，以下 TMAZ），塑性変形の影響がない熱影響部（Heat 

Affected Zone，以下 HAZ）および母材からなる。一方，溶融溶接の溶接部は溶融金属

（Weld Metal，以下 WM），HAZおよび母材からなり，FSWは塑性変形による固有組

織を持つ点が特徴的である。接合面の左右はツールの回転方向と接合方向が一致する

前進側（Advancing Side，以下 AS）と反対を向く後進側（Retreating Side，以下 RS） 

 

 

Figure 4 (a)FSW の概略を示す鳥瞰図および(b)接合部の断面模式図 
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で区別され，対称な組織にならない場合が多い。FSWは融点以下で接合する固相接合

の一種であることから，特に熱伝導性が良く一般的な溶融溶接が難しいアルミニウム

合金の接合に好適である。また，施工後の粒粗大化，残留応力，変形，ポロシティお

よび凝固割れ等の熱的影響が少なく，施工は熟練を必要とない機械的作業であり，ヒ

ュームやスパッタなどの問題もない。 

 FSW は発明から二十数年の間に，特にアルミニウム合金の低コスト接合技術とし

て確立しており，鉄道，船舶およびロケット燃料タンクなどの製品には欠かせない接

合法として活用されている。接合プロセスの応用技術も年々と進化しており，例えば，

Figure 5 はドイツの KUKA Robotics 社が販売している 6軸の垂直多関節ロボットの先

端にツールを備えた FSW ロボットである。FSWの発明当初は荷重を厳密に制御する

ためにガントリークレーンにツールを備えた装置を用いて二次元空間で直線や曲線

の接合を行っていたが，産業ロボットなどを用いて三次元空間の接合線でも接合でき

る技術が開発されている。FSWにはロボットを含めて様々な周辺技術が整備され，ア

ルミニウム合金の接合においては溶融溶接などの他の手法と比較して圧倒的に有利

な接合方法として認識されている。一方で，鉄鋼などの高融点材に対しては接合時の

塑性流動が起こりにくいことから接合技術開発の難度が非常に高い。しかし，微細組

織への熱影響が少なく，ブローホールや凝固割れ等の溶融溶接由来の欠陥を発生させ

ないなどの利点から，溶接部の特性劣化が深刻な課題である高級鋼材やチタン合金な

どにおいて，高品質を損なわない接合手法である FSW の適用が期待されている。 

 

Figure 5 KUKA Robotics 製の FSW ロボット [49] 
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Figure 6 は各種金属に対する FSW の製品適用および研究開発における接合実績を

示す図であり，各種金属の融点と接合厚さをグラフに示したものである。融点が低い

アルミニウム合金では厚さ 100 mm の接合が可能であり，製品に適用されているもの

の中ではロケットの燃料タンクなどに厚さ数十 mm の接合が行われている。 

 

 

Figure 6 各種金属に対する FSW の製品適用および接合実績[47]~[56] 

 

鉄鋼などの高融点材の製品適用は厚さ約 1 mmのナイフの刃先を硬化させる技術と

して適用されている例があるものの，信頼性が問われる構造部材への製品適用はまだ

なされていない。しかし，高融点材の FSW に関する研究開発は精力的に行われてお

り，将来的には水素圧力容器，パイプライン建設，航空機などへ適用されることが期

待されている[50]~[54]。高融点材に関する検討は 2000年初頭から盛んに研究されていた

が，研究当初は接合を可能にするツール材料が見つからずに接合そのものが困難であ

った。アルミニウム合金の FSW では工具鋼や超硬合金のツールが使用されるが，こ

れらのツール材料では高融点材の接合に耐えることができない。摩擦熱による極高温

と強制的に塑性流動させるための高負荷荷重に耐えるツール素材を開発することが
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求められた。高融点材向けのツールとして最初に注目された素材は PCBN 

(Polycrystalline Cubic Boron Nitride)であり，米国の Mega-Stir 社により PCBN 製のツー

ルが販売されている[50][51]。その後，様々な高温高強度材のツール材料が開発されてお

り，現在では PCBN 以外にも W-Re 合金，Co 基合金，Ir 基合金，SIALON などで接合

試験が行われている[50]~[56]。米国の EWI (Edison Welding Institute)は W-Re 合金製ツー

ルを用いて鉄鋼やチタン合金の接合を検討し，Figure 6 に示すように厚さ 20 mm 超の

接合を実現している[52]。 

前述のように，鉄鋼などの高融点材の FSW は当初，接合そのものが困難な状況で

あったが，各種のツール材料の開発が進展したことで加速度的に接合事例が報告され

ている。今後は，他の溶接手法と比較して生産性のある接合プロセスを開発すること

が肝要である。具体的には，接合速度の高速化や接合荷重の低減が課題である。下記

の(2)式は FSWの入熱量を検討する際に簡易的に表す式であり，単位時間当たりの発

熱量 WC [W]である[47]。 

𝑊𝐶 =
4

3
𝜋2𝜇𝑃𝑅𝐷3             (2)  

𝑁 =
𝑉

𝑅
                     (3) 

ここで，μは摩擦係数，P は垂直方向の圧力[N/m3]，R はツール回転速度[s-1]，D はシ

ョルダ直径[m]および V は接合速度[m/s]である。また，(3)式に示す N はツールが 1回

転する間に移動する距離を示す回転ピッチ[m]であり，接合速度 V[m/s]と R[s-1]との比

で表される。N はツールが接合線に沿って移動する際の接合入熱を適切に選定する際

に参考にすることができ，N が小さいときは入熱が大きいと言える。接合入熱が小さ

い場合は流動不足により接合線に沿って続くトンネル状の欠陥が発生し，接合入熱が

大きい場合はバリなどで外に送出される肉が増え，内部が欠落することで欠陥が発生

する。被接合材によって適切な N の範囲は異なるが，経験的に概ね 10-1 < N < 101 の範

囲に設定する必要がある。塑性流動しにくい高融点材を接合する際は入熱量を大きく

する必要がある。一方で，ツールは高温強加工の過酷な環境に曝されるために，ツー

ル回転数 R や接合速度 Vは制限される。先行文献[50]~[56]の中で報告されている Rや V

は，アルミニウム合金の接合に比べて 10 分の一以下に設定されることが一般的であ

る。また，十分な入熱を加えるためにショルダ直径D を増大させることが効果的であ

るが，製品設計の上で接合部の大きさは制限される。そのため，高融点材の FSW で
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は一般的に接合荷重 Pを大きくして入熱を確保する必要がある。TWI や EWIを初め，

各国の研究機関では高融点材向けの FSW として重厚な装置を導入し，接合実績を積

み重ねている。しかし，接合荷重の増大に合わせて装置剛性の増強を図ることは FSW

の加工コストを増大させる課題となっている。例えば，アルミニウム合金の接合にお

いては厚さ十 mm 程度の厚板接合においても接合荷重が 10 kN を超えることは少な

く，上述した産業用ロボットや汎用の加工機でも装置設計が可能である。これに対し

て高融点材の FSW には数十 kN 以上の荷重が必要であり，接合装置は耐荷重性能を

確保できるガントリークレーン駆動の大型装置に限定されている。 

高融点材の FSW における荷重低減や高速化のニーズに対して，今後，接合入熱に

着目した研究開発が活発に行われると予想され，摩擦攪拌を補助する予熱源の開発が

一つの解決策として考えられている。これまでにレーザーや高周波コイルの熱源を

FSW に組み合わせた研究開発が報告されている[57]~[69]。 

本研究では，後述するとおり，二相ステンレス鋼の接合部に窒素を添加する目的で

ガス－タングステンアーク溶接（Gas Tungsten Arc Welding，以下 GTAW）と FSW と

を組み合せた複合型接合法を検討する。ただし，このハイブリッド手法の開発は，FSW

の予熱源を比較検討する研究トレンドの中で見出したプロセス技術である。そのため，

本論文では，二相ステンレス鋼の窒素添加法へ応用する前の検討として，まず初めに

GTAW と FSW の複合型接合法の研究開発に触れるものとする。 

 

1.5 本研究の目的および構成 

1.3 節で述べた通り，スーパー二相ステンレス鋼は固有の溶接課題を有している。

本研究では FSW を活用することでその溶接課題を解決し，スーパー二相ステンレス

鋼に対して高品質な接合技術を開発することを目的とする。Table 3 はスーパー二相

ステンレス鋼固有の溶接課題と本研究における解決手段の方針をまとめたものであ

る。 

Table 3 スーパー二相ステンレス鋼固有の溶接課題および解決手段 

溶接課題 解決手段 

① 相比バランスの保持  低温接合である FSW を活用 

 窒素元素を添加 

② 各種析出物の防止  析出温度領域での保持時間を制御 
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スーパー二相ステンレス鋼の固有の溶接課題として，相比バランスが保持しにくい

点，および各種の析出物が生成される点が挙げられる。Figure 2 に示した通り，スー

パー二相ステンレス鋼は融点直下ではフェライトリッチの組織となりやすいが，接合

温度を 1000℃程度まで低温化することができれば相比バランスのズレを小さく抑え

ることができる。そこで本研究では，固相接合法の FSW を用いることを基本方針と

して研究開発を開始した。その中で，さらに相比の安定性を確保するため，接合部に

窒素添加を施す検討を行った。FSWは元来，フィラーやガスシールドを用いない接合

方法であり，元素添加が難しい接合プロセスである。そこで，本研究では，元素添加

を行うために GTAW を FSW の前方に備えた複合型の接合法を活用した。一方で，σ

相に代表されるスーパー二相ステンレス鋼の析出物に関しては，Figure 3 で示した通

り，1000℃以下の温度領域で析出する可能性が高まる。そこで，FSWの接合部におけ

る金属間化合物などの析出挙動を調査し，析出を回避する方法を検討した。まず，FSW

の接合部を詳細に調査し，その後，FSWの接合速度を従来よりも遅くすることにより

析出しやすい条件で接合試験を行った。接合部の微細組織を詳細に調査することで，

各種析出物の析出挙動の解明を図った。 

本論文は第1章にて，本研究に及んだ背景や課題を明記し，本研究の目的を示した。

第 2 章は本研究のキー技術である GTAW-FSW の複合型接合法に関して，GTAW を

FSW の予熱源として備えた場合の高速化および低荷重化に関して考察する。第 3 章

では，スーパー二相ステンレス鋼の相比バランスを保持することを目的に FSW の接

合部に窒素を添加する実験を行い，そのときの効果を検証する。このとき，第 2章に

より構築した GTAW-FSWの複合型接合法をスーパー二相ステンレス鋼への窒素添加

法へ応用する手法に関しても論じる。第 4 章では，スーパー二相ステンレス鋼の FSW

接合部における各種析出物の析出挙動を詳細に分析して考察する。接合速度を遅くす

ることで析出しやすい条件を選定し，その接合部の微細組織を各種の分析装置を用い

て詳細に解析する。以上の研究結果を踏まえ，第 5章では，本研究で得られた知見を

総括する。 
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第2章   アーク溶接および摩擦攪拌接合の複合型接合法の従来の研究 

2.1 緒言 

FSW は難溶接材であるアルミニウム合金の接合方法として多用されている手法で

ある。一方で，その接合部はブローホールや凝固割れ等の溶接由来の欠陥を持たず，

FSW 特有の微細な結晶粒からなる攪拌組織を形成して高硬度特性を持つことなどか

ら，継手品質が優れていることでも知られている[47][48]。既に FSWの適用が進んでい

るアルミニウム合金や銅などの低融点材に比べて，鉄鋼やチタン合金などの高融点材

は塑性流動が起こりにくく FSW による接合が困難であるが，高融点材に対しても高

温で優れた耐久性を有する超合金やセラミックを用いたツールが開発されたことで

接合ができるようになった[50][51]。FSW の継手品質は高いため，本研究の対象材であ

るスーパー二相ステンレス鋼を含む高級鋼材やチタン合金に対して，FSW の適用が

期待されている。高融点材の FSW において，今後の重要な課題は，実用面での生産

性を向上させることである。その一つの解決方法として，接合に要する入熱を補助す

るための熱源を付加した FSW の開発が考えられる。FSWは摩擦攪拌により被接合材

を塑性流動させて接合しているが，他の熱源を組み合わせることにより被接合材の塑

性流動を促進することができ，接合速度の高速化や接合荷重の低減に寄与することが

期待される。予熱技術として，比較的初期に報告された誘導コイルを用いた検討にお

いて，予熱により荷重および軸トルクを低減できることが既に報告されている[57]。ま

た，均一かつ高エネルギーの入熱が得られるレーザーを予熱源に用いた事例が多数報

告されており [58]~[63]，例えば，低炭素鋼を接合した事例において，レーザー予熱を施

すことで高速で無欠陥の接合ができることや，延性が乏しいマルテンサイトまたはベ

イナイトを形成しにくいことが報告されている[61]。それ以外にも，通電設備を用いて

ジュール熱で加熱するハイブリッド法なども報告されている[64]~[66]。本研究では，エ

ネルギー密度が高く局所加熱に好適な熱源として，GTAW を予熱に用いたハイブリ

ッド法に着目した。Figure 7 は GTAW トーチを FSW ツールの前方に備えた GTAW-

FSW ハイブリッド接合法（以下，GTAW-FSW と略す）の模式図である。GTAW-FSW

では溶加材を用いない GTAW 熱源により FSW ツール前方で被接合材を一度溶融さ

せ，再度凝固した箇所を FSW で接合する。この GTAW-FSW を異材接合に用いた事

例が報告されており，FSW 接合部と同等の引張強度や硬度の特性が得られる[67]~[69]。
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しかし，レーザー，誘導コイルおよび抵抗加熱などを非溶融の熱源として使用する場

合と異なり，GTAW を熱源に用いた場合は FSWツールの前方で被接合材を一度溶融

させるため，溶融凝固に由来する脆弱な材料組織が現れる可能性があり，より詳細な

調査が必要である。本研究では，低炭素鋼の接合方法として FSW と GTAW-FSW を

比較検討し，予熱による接合速度の高速化および荷重の低減を図ると同時に，GTAW

を予熱に用いることが摩擦攪拌部の微細組織に与える影響を調査することを目的と

した。 

 

Figure 7 GTAW-FSW ハイブリッド溶接法の模式図 

 

2.2 実験方法 

本研究では，FSW，GTAW および GTAW-FSWをそれぞれ実施した。被接合材とし

て，炭素濃度が 0.17 wt%である低炭素鋼（JIS SS400）を 200 mm×100 mm×5 mmt の

板状に加工したものを用い，その中央でビードオンプレート試験を実施した。 

Table 4 接合試験条件の一覧 
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Table 4 に接合試験条件の一覧を示す。FSW はツールの押込み深さを 3.0 mm で一定

になるように制御し，前傾角を 3°，回転数を 150 rpm とした条件で接合した。接合

速度 v は FSW において無欠陥の接合部が得られる 3.3 mm/s を基準とし，GTAW-FSW

では 3.3～11.7 mm/s の範囲から選択した。FSW のツールは，Figure 8 に示す通り，Co

基合金で作製し，接合深さが約 3 mm となるようにプローブ長を 2.8 mm，ショルダ直

径を 17 mm とした。なお，用いた Co 基合金は L10 構造を有す Co3(Al,W)を形成する

ことで γ/γ’の二相からなる高温強化組織を持つ超合金である[55][56]。GTAW-FSW の接

合試験は，GTAW トーチと FSW ツールとを組合せた接合装置を構成して実施した。 

 

Figure 8 Co 基合金製の FSW ツール 

 

Figure 9 は本研究に用いた GTAW-FSW の装置の外観(a)および接合部断面を前方か

ら見たときの断面構成を模擬した図(b)である。GTAW トーチは FSWのツールの支持

部と固定し，被接合材に対して 45°となるように配した。シールドから突き出したタ

ングステン電極の先端を被接合材表面から 3 mm の高さに設置し，電極先端と FSW

ツールとの距離は 10 mm とした。また，Figure 9(b)に示すように， GTAW による溶

融部の大きさが FSW の攪拌部よりも過剰に大きくならないよう，FSWの攪拌部が溶

融部の全領域を覆うサイズとした。GTAW は電流を 300 A，電圧を 17 V とした条件

で行い，GTAW の溶込み深さが全ての速度範囲で FSW のプローブ長よりも浅い 2 mm

以下であることを確認した。GTAW-FSW の接合試験では，回転ツールを被接合材に

挿入し，挿入が完了する直前に GTAW の電源スイッチを入れ，被接合材を乗せたス

テージ側を稼動させて長さ 100 mm の接合を実施した。その際，FSW装置は接合中に
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押し込み深さが一定となるように制御し，ツールに負荷される垂直荷重およびツール

を回転させるモータの消費電力を接合中に観測した。また，接合試験後の試験片を断

面加工したものを 3％硝酸含有エタノールでエッチングして実体顕微鏡および光学顕

微鏡で観察した。また，接合した試験片はビッカース硬度試験機で硬さを評価した。 

 

 

Figure 9 GTAW-FSW における(a)試験時の外観および(b)接合部断面の模式図 

 

2.3 実験結果および考察 

Figure 10 は接合速度 v を変えて実施した GTAW-FSW および FSW の接合部の断面

を実体顕微鏡で観察した像である。FSW では v = 5.0 mm/s のときに接合部に欠陥が形

成され，無欠陥の接合部を得るためには v を 3.3 mm/s 以下に制限する必要がある。一

方，GTAW-FSW の場合は v =11.7 mm/s のときに欠陥が発生するが，8.3 mm/s 以下の

速度領域では欠陥が発生せず，FSW に比べて高速での接合が可能であることが分か

る。Figure 10 で見られる接合部の欠陥は接合速度が速くなることで被接合材の塑性流

動を起こす入熱が不足し，十分に結合されないことで発生した欠陥であり，熱源を組

み合わせた GTAW-FSWではより高速の接合速度で無欠陥の接合部を得られることが

確認できている。Figure 11 は GTAW-FSW および FSW の接合部表面をカメラで撮影

した外観観察像である。FSWの接合部表面には，特有の環状のトラックを重ねた表面

が形成される。GTAW-FSW の場合も同様の表面形状が形成されていることが確認で

きるが，v = 3.3 mm/s のときには荒れた表面性状が得られている。接合中の FSWツー

ルのモータ消費電力を観測したところ，FSW は 15 ~17 kW の範囲であり，GTAW-FSW

は v =5.0 ~ 11.7 mm/s のときに 14~16 kW であるのに対して，v = 3.3 mm/s のときに著

しく低い 9.5 kW であった。モータ消費電力の大きさはツールにかかるトルク量と相
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関する値である。すなわち，v = 3.3 mm/s の低速の条件で接合した際にはモータにか

かる FSW のトルクが小さくなった事を示している。これは GTAW の溶融部が拡大

し，FSWのツールが通過する際の被接合材の一部が融点を超えていたために，塑性流

動を起こすために必要なトルクが小さかったと考えられる。接合部の表面が荒れた性

状を呈した原因は，一部が溶融した被接合材をツールで攪拌したことによるものと考

えられる。 

垂直荷重への影響として，Figure 12は v = 5.0 mm/sとしたときのFSWおよびGTAW-

FSW の垂直荷重をモニタリングした結果である。FSW 中にツールへ負荷される垂直

荷重は，ツールの挿入に伴って 31 kN まで増大した後，摩擦熱により温められること

で 17 kN まで低下するが，接合線に沿って接合する際に再度上昇して接合中は 32 kN

程度で一定となる。これに対して，GTAW-FSW はツール挿入時には同様に大荷重が

負荷されるが，GTAW を開始した後の接合時に大きく荷重が低減し，垂直荷重は 12 

kN 程度で一定の値をとっていることが分かる。このことから，GTAWで予熱するこ

とで被接合材を軟化させ，FSW によって被接合材を塑性流動させる際に補助する効

果を与えていることが分かった。 

 

Figure 10 接合速度を変えた GTAW-FSW および FSW の各接合部の断面観察像 
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Figure 11 GTAW-FSW および FSW の接合部表面の外観写真 

 

 

Figure 12  v = 5.0 mm/s における FSW および GTAW-FSW の垂直荷重プロフィール 

 

さらに，GTAW を予熱に用いた際の微細組織を評価した。Figure 13 は，母材とそれ

ぞれの接合部の断面において攪拌部もしくは溶融部中央の微細組織を光学顕微鏡で

観察した結果である。本研究に使用した被接合材の母材は粒径が数十 μmのフェライ
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トとパーライトからなる亜共析組織を持つ低炭素鋼であり，ビッカース硬度Hvは 140

であった。それに対して FSW の接合部は粒径が数 μm に微細化された FSW固有の攪

拌組織が見られ，Hv =190 を示した。GTAWの溶接部にはデンドライト状の凝固組織

がベイナイト化したものが見られ，Hv =230 を示した。一方，v = 8.3 mm/s で接合し

た GTAW-FSW の接合部には，前方の GTAW で形成される溶融凝固の影響が確認さ

れず，FSW と同様の微細結晶粒からなる攪拌組織が得られており，硬さも Hv =190 と

FSW に近い値を示した。GTAW の溶接部では，過冷却状態の溶融鉄が固化して髭状

のオーステナイトが急冷されてベイナイトを形成する。GTAW-FSW では，GTAWに

より溶融された箇所でオーステナイトの組織を形成するが，オーステナイトの状態で

FSW ツールにより攪拌されて微細化するため，冷却後に形成される組織は FSWと同

様にフェライトおよびパーライトからなる微細組織であると考えられる。また， FSW

ツールが通過する際に過剰に高温化された状態であった v = 3.3 mm/s で接合した

GTAW-FSW では，Figure 13 に示す微細組織において形状が扁平化した結晶粒が形成 

 

 

Figure 13 母材，FSW，GTAW および GTAW-FSWの光学顕微鏡像およびビッカース

硬度の比較 
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されていることが分かる。ただし，硬さは Hv =180 と FSWの接合部に近い値であり，

こちらも溶接部に見られるベイナイトは形成されていない。扁平状の結晶粒は，髭状

に形成されたオーステナイトが摩擦攪拌中に十分に分断されないまま残り，フェライ

トとパーライトに変態した組織であると考えられる。 

 

2.4 結言 

低炭素鋼に対して FSW の接合速度の高速化および荷重の低減を目的に，GTAWを

予熱源に用いた GTAW-FSW の装置を試作し，FSWの場合と比較した。下記に得られ

た知見を示す。 

1) ツールの回転数を 150 rpm に固定して接合速度の高速化を検討した結果，無欠

陥の接合部が得られる接合速度 v は，FSW では 3.3 mm/s 以下に制限されたの

に対し，GTAW-FSW では 8.3 mm/s まで高速化することができた。ただし，

GTAW-FSW において v =3.3 mm/s の低速で接合した場合，GTAW により過剰

に高温化された被接合材に FSW ツールが進入して攪拌を起こし，接合部表面

が荒れた性状を呈した。 

2) GTAW の予熱によりツールに負荷される荷重は低減し，v =5.0 mm/s で接合し

た際は FSW の接合中の垂直荷重が 32 kN であったのに対し，GTAW-FSWでは

その 40％以下の 12 kN であった。 

3) v =8.3 mm/s での GTAW-FSWの接合部は，GTAWの溶融凝固の組織を含まず，

FSW 固有の微細結晶粒からなる攪拌組織が得られた。一方，v =3.3 mm/s で接

合した GTAW-FSW の接合部には扁平状の結晶粒を含む攪拌組織が得られた。 

 

 低炭素鋼を被接合材に用いた今回の実験により，GTAW-FSW は FSWよりも約 2倍

の高速化を達成し，FSWと同等の継手品質が得られることを明らかにした。高融点材

の接合において，GTAW-FSW は継手品質の高さと生産性を両立し得る手法として期

待できる。溶融させる熱源である GTAW を FSWと組み合わせる試みは世界的に見て

もまだ検討が少なく，GTAW-FSW により FSWに近い接合部を得られた結果は貴重な

成果である。本研究の第 3 章では本章の結果を元に，FSW接合部への窒素添加として

GTAW-FSW を応用した検討を行う。 
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第3章   窒素添加法およびその微細組織への影響に関する研究 

3.1 緒言 

二相ステンレス鋼はオーステナイト（γ 相）とフェライト（δ 相）の二相組織からな

るステンレス鋼であり，中でもスーパー二相ステンレス鋼は高度に耐食性および強度

特性を両立する次世代の構造材料である。しかし，スーパー二相ステンレス鋼には第

1 章で述べたとおり，溶接部で耐食性が著しく悪化する課題がある。第一の溶接課題

として，融点直下の高温に晒される溶融凝固部やHAZでは δ相を拡大しやすく，δ 相

と γ 相の相比が母材のものからずれる問題がある。それに対応する策として，消耗電

極やフィラーを用いた溶接手法ではそれらの溶加材に Niなどの γ 安定化元素を多く

含有させたものが用いられる[3][7][8]。また溶接部への窒素添加として，GTAW，プラズ

マ溶接およびレーザー溶接などでシールドガスに窒素ガスを混入させて窒素を添加

する手法が報告されている[13]~[17]。窒素は強力な γ 相安定化元素であり[12]，同時に第

1 章の(1)式で示した PREN を向上させる元素である。窒素混合ガスを用いた GTAW

の接合部は窒素添加されて高い孔食発生臨界温度を有することが可能となる。一方，

固相接合法である FSW を用いて二相ステンレス鋼を接合することが検討されている。

これまでに，摩擦攪拌接合部では結晶粒が微細化されるものの，母材と比較的近い相

比バランスを持つ二相組織が形成されることが報告されている[70]~[72]。また FSWで接

合された二相ステンレス鋼の耐食性は母材と同等またはそれ以上の特性を有するこ

とが報告されている[70][71][73]。二相ステンレス鋼の中でも PREN が 40以上を示すスー

パー二相ステンレス鋼は比較的多くの窒素を含むことを特徴としており，UNS-

S32750 で規定される代表的なスーパー二相ステンレス鋼は 0.24 mass%以上の窒素を

有する。なお，窒素は精錬中の鋼材へ添加しくい元素でもあり，UNS-S32750 として

市販されている鋼材は規定の下限値である 0.24 mass%N の窒素濃度を持つものが多

い。 

本研究では，スーパー二相ステンレス鋼において高耐食の接合部を形成することを

目的とし，FSW の接合部に窒素を冨化し，その微細組織へ与える影響を評価する。

FSW は溶加材やシールドガスを用いず，原理的に元素添加を行わない接合手法であ

るため，元素添加に関する手法も検討する必要がある。具体的には，第 2章で構築し

た GTAW-FSWの複合型接合法を用いた手法を含めて，2種の窒素添加法を検討した。
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窒素添加を施していない FSW と，窒素添加した FSW，および GTAW の接合試験を

実施し，その接合部の微細組織を評価することで FSW 接合部への窒素添加の効果を

評価する。 

 

3.2 実験方法 

本研究に用いた被接合材は圧延された厚さ 12 mm の板材であり，UNS-S32750 で指

定されるスーパー二相ステンレス鋼である。 

 

Table 5 本研究に用いたスーパー二相ステンレス鋼の化学組成 

 

 

Table 6 接合試験条件の一覧 

 

 

Table 5 に被接合材の化学組成を示す。窒素濃度は UNS-S32750 で窒素含有の下限と

して指定される 0.24 wt%を含み，また二相の体積比率は γ 相が約 55％になるように

調整されている。FSW，GTAW および GTAW-FSW の試験はビードオンプレートで

300 mm×100 mm×12 mm の板に長さ 100 mm に渡って実施した。 

Table 6はそれぞれの接合試験の条件の一覧を示す。FSW ツールは Figure 14 に示す

とおり，プローブ長が 4.2 mm，ショルダ直径が 23.0 mm の PCBN 製のツールを用い，

ツール前傾角を 3°，回転数を 200 rpm として実施した。GTAW はトーチを 45°に傾け

てベース電流を 300 A, 電圧を 17 V として実施し，シールドガスには純アルゴンガス
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または Ar-10％N2 混合ガスを用いた。Figure 15 は本研究で検討した 2種の窒素添加法

の実験の様子である。Figure 15 (a)は FSWのツール周辺を覆うガスシールドを設け，

接合中に純窒素ガスを流して窒素中で FSW を実施する手法である。Figure 15 (b)は

GTAW-FSW を用い，GTAW のシールドガスに Ar-10％N2混合ガスを使用して，FSW

の前段で窒素添加を図る手法である。GTAW-FSW の実験は FSW ツールの外周面と

GTAW の電極の先端との距離が 10 mm となるように固定した。GTAW-FSW は，第 2

章の結果より，FSW よりも高速条件にすることが好適であるため，接合速度は 1.7 

mm/s および 3.3 mm/s の 2 水準の試験を実施した。Figure 16 は，GTAW-FSW におい

て左側の始点から右側の終点までのビード全体を観察した外観写真である。GTAW-

FSW の接合部において，ツールを挿入した始点付近は GTAW と FSW の入熱が過剰

となり表面欠陥（Defect）が発生した。しかし，始点以外の領域では欠陥の無い接合

部を形成できており，本研究では表面欠陥の影響がないように，ビードの中央部を抜

き出して断面の組織観察や窒素濃度分析を実施した。断面の微細組織は，光学顕微鏡，

走査型電子顕微鏡（Scanning Electron Microscope，以下 SEM），および電子後方散乱

回折法（Electron Back Scatter Diffraction，以下 EBSD）を用いて観察した。断面試験片

の窒素濃度は電子線マイクロアナライザ分析（Electron Probe Micro Analyzer，以下

EPMA）で測定し，測定値のバラつきを小さくするために測定領域から 10箇所を測定

して平均値を求めた。また，EPMA での測定結果は，接合部を測定した同じ方法で母

材の窒素濃度を測定し，Table 5 の結果と比較して大きな誤差が生じていないことを

確認した。 

 

 

Figure 14 PCBN 製の FSW ツール 
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Figure 15 本研究で検討した窒素添加法。(a)窒素ガス中での FSW，および(b)窒素含

有ガスを用いた GTAW-FSW 

 

 

Figure 16 v = 3.3 mm/s における GTAW-FSW の接合部表面の外観 

 

また，耐食性試験として，ASTM 規格の G48 の Method C として規定される浸漬試

験を実施した。Figure 17 は浸漬試験に供した試験片形状およびマントルヒータを用い

た加熱保持実験の外観写真である。ASTM-G48 Method C の浸漬試験は，加熱した腐食

性溶液 6%FeCl3+1%HClに試験片（N=2）を浸漬し，72時間保持したのちに取り出し

て腐食の有無を確認する手法である。同様の試験を同一の試験片に対し，45℃を初期
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温度として 5℃間隔で最高 75℃まで昇温させて実施し，各温度での腐食状況を確認し

た。そのとき，腐食が発生する温度を調査し，それぞれの試験片の耐食性を評価した。

ASTM-G48 Method C は均質な母材試験片に対して孔食発生臨界温度を同定する評価

手法であるが，本研究では接合部を含む試験片に対して実施し，孔食以外の面状の腐

食なども観察した。なお，最高到達温度は母材の UNS-S32750 の孔食発生臨界温度で

ある 75℃とした。 

 

Figure 17 ASTM-G48 Method C の浸漬試験における試験片形状およびマントルヒー

タでの加熱実験の外観写真 

 

3.3 実験結果および考察 

まず，FSW，GTAW および GTAW-FSW において接合条件の選定を行った。Figure 

18 は FSW，GTAW および GTAW-FSW における各接合速度での断面観察像である。

FSW は 1.7 mm/s で深さ約 5 mm の無欠陥の摩擦撹拌部が得られたが，3.3 mm/s では

PCBN ツールが破損して接合ができなかった。GTAWはいずれの速度でも無欠陥の溶

金部を形成し，低速の 1.7 mm/s ではより大きな溶金部を形成した。一方，GTAW-FSW

は，FSW に比べてツールへの負荷が減ることから，より高速の 3.3 mm/s とした場合

でもツールが破損せずに深さ約 5 mm の撹拌部を形成することができた。Figure 19 は

それぞれの接合速度における GTAW-FSW の AS外部の熱影響部を観察した光学顕微

鏡像である。低速の 1.7 mm/s では撹拌部の外側の熱影響部において，Figure 19(a)の

Region-A で示す通り，AS および RS の両方で針状の結晶組織が見られた。これは

GTAW で形成された熱影響部の組織がそのまま撹拌されずに残存したものである。

Figure 19 (b)の 3.3 mm/s で接合した GTAW-FSW では GTAWの熱影響部が残されずに

撹拌部の組織が形成されており，この結果，FSWの接合速度はツールの耐久性により
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1.7 mm/s とする必要があるが，GTAW-FSW では 3.3 mm/s とした条件でより FSWに

近い接合部が得られることが分かった。接合速度を倍化することで，生産現場では接

合にかかるタクトタイムを半減することができ，大幅な生産性向上を期待できる。 

 

Figure 18 FSW，GAW，GTAW-FSW の各接合速度における断面観察像 

 

 

Figure 19 GTAW-FSW の熱影響部の光学顕微鏡像 

 

次に，EBSDを用いて各接合試験片の δ相および γ相のフェーズマップを調査した。

Figure 20 は母材(a)と，FSW(b)および GTAW(c, d)の接合部を EBSD で分析したフェー

ズマップである。接合部は，表層からの深さが 1.0 mm の位置を分析した。分析した

面内で γ 相が全体に占める面積率を γ 相比率 Rγとして計算し，調査したそれぞれの断

面で比較した。ベースとなる母材は γ 相比率 Rγが 55％であり，圧延方向に沿ってラ

メラ状に伸びた二相組織を持つ材料である。純 Ar ガスで接合した GTAWは δ 相が増

大し，Rγは溶金部で 22％，HAZで 36％となった。それに対して，窒素を混合したシ

ールドガスで接合した GTAW は，溶金部で著しく γ 相が増大して Rγ =86％を示す一
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方で，HAZ では逆に δ 相が増大して Rγ =37％である。一方，FSW は母材の Rγに近い

値を示し，SZ および TMAZ の Rγは 51～52％である。FSW 接合部の Rγが母材から変

化しない結果は先行文献[70]~[73]の報告と一致する。ただし，本研究では接合部をさら

に詳細に分析した結果，δ 相が増大している箇所があることを確認した。Figure 21 は

FSW の接合部における断面観察像(a)および各箇所から分析したフェーズマップ(b)で

ある。FSW は Figure 20 (b)に示した通り，深さ 1.0 mm の位置では，ほとんど母材と

変わらない Rγを示すが，一方で，表層に δ 相が増大している箇所が見られた。Figure 

21(a)の表層を拡大した光学顕微鏡像により，最表面に厚さ約 200 μm の層が形成され

ていることが分かる。この場所を EBSD で分析した C のフェーズマップでは δ 相が

増大して Rγ ＝42％の組織を形成している。本研究では，δ 相が増大した数百 μmの層

をフェライトリッチ層と呼ぶことにする。接合部の断面試験片から，EPMA を用いて

窒素濃度を測定した結果，表層から深さ 1.0 mm の位置では母材と同等の 0.24 wt%N

であるのに対し，フェライトリッチ層内の深さ100 μmの位置では 0.19 wt%Nであり，

窒素濃度が下がっていることがわかった。金属の表層は表面拡散により部材内部より

も早い拡散が起こる。FSW 接合部の表層では，拡散により運ばれてきた窒素元素が

N2 または原子 N としてガス化し，表層から脱離したと考えられる。フェライトリッ

チ層は，FSWの表層において脱窒素反応に起因したことで形成されたと考えられる。 

 

Figure 20 母材(a)と FSW(b)，Pure Ar ガスによる GTAW(c)，および Ar-10%N2ガスに
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よる GTAW(d)の接合部における EBSD フェーズマップ（深さ 1.0 mm） 

 

  

Figure 21 FSW における(a)接合部断面像および(b)EBSD のフェーズマップ 

 

Figure 22 は GTAW-FSW により窒素添加を施した接合部の断面観察像(a)および

EBSD によるフェーズマップ(b)である。また，Figure 23 は FSW(a)，窒素雰囲気中で

の FSW(b)，窒素混合ガスを用いた GTAW-FSW(c)の各接合部の表層を比較した EBSD

のフェーズマップである。GTAW-FSW で接合した攪拌部は，Figure 22(b)に示す通り，

表層においても Rγが 52～55％であり，母材の Rγが保持された。Figure 22(a)の光学顕

微鏡像を見ても，フェライトリッチ層は確認されず，表層から深部まで含めて Rγ は

約 55％で一定である。深さ 100 μm の位置での窒素濃度は 0.22 wt%N であり，母材よ

りも僅かに窒素が減っているが，FSW に比べると GTAW-FSWは母材に近い窒素を保

持している。一方，ガスシールドを用いて窒素雰囲気中での FSW を行った接合部

（Figure 23(b)）は表層にフェライトリッチ層が形成されており，窒素添加を施さなか

った FSW（Figure 23(a)）とほとんど同じ Rγ=53％であった。 
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Figure 22  窒素混合ガスを使用した GTAW-FSW における(a)接合部断面像，および

(b)EBSD のフェーズマップ 

 

 

Figure 23 FSW および GTAW-FSW の表層のフェーズマップの比較 

 

Table 7  EPMA で分析した窒素濃度および母材からの窒素濃度の変化量の比較 
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Table 7 は EPMA で分析した窒素濃度および母材からの変化量を比較した結果であ

る。FSW の表層を測定した No.1および 3の結果は，窒素ガスシールドの有無に関わ

らず，母材より 0.05 wt％低減していることが分かった。FSW の表層では窒素の脱離

が発生し，δ が安定化しやすい組成となったことでフェライトリッチ層が形成された

と考えられる。No.4 の GTAW の接合部の窒素濃度は Ar ガスを用いた場合に 0.09 wt%

低減するのに対し，No.5 の Ar-10% N2 混合ガスを用いた場合は反対に 0.10 wt%増大

している。窒素濃度の変化が大きく，溶融したスーパー二相ステンレス鋼は窒素の脱

離や吸収が起こりやすい環境であると言える。それらの結果と比較して，No.8 の Ar-

10% N2 混合ガスを用いた GTAW-FSW の接合部の窒素濃度は 0.22 wt%であり，比較

したものの中で最も母材に近い値を実現している。前方の GTAW により局部的に窒

素が吸収されていると考えられるが，その後の FSW により，窒素は再度脱離してい

るように見える。スーパー二相ステンレス鋼は母材の精錬時に 0.24 wt%の窒素濃度で

安定になるように調整された鋼材であり，FSW ツールによる固相での摩擦攪拌が結

果的にスーパー二相ステンレス鋼の組成にとって安定的な窒素濃度に近づけたと考

えられる。GTAW-FSW の表層の窒素濃度は僅かに母材よりも低下するが，フェライ

トリッチ層を形成するほどの差ではなく，その結果，相比バランス自体は母材と同等

の 55％付近を維持したものと考えられる。 

 

Table 8 浸漬試験（ASTM G48 Method-C）における試験片の耐食性評価結果 

 

 

Table 8 は ASTM G48 Method-C の浸漬試験における試験片の耐食性評価の結果であ

る。浸漬試験は 45℃を開始温度とし，スーパー二相ステンレス鋼の母材の孔食発生臨
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界温度である 75℃を終了温度として実施した。Figure 24 は 75℃で浸漬させた後の試

験片の外観および拡大像を比較したものであり，FSW(a)，GTAW-FSW(b)および

GTAW(c)をそれぞれ示す。GTAW の試験片は 55℃の試験において孔食が発生する前

に面腐食が発生し，溶接部を中心に大きく減肉した。減肉を引き起こす面腐食の発生

により試験片表面は孔食が発生しにくい状態であるが，Figure 24(c) で示す通り，75℃

では腐食により減肉した箇所の近傍に孔食によるピットも確認された。Figure 24(a)の

FSW の試験片は GTAW よりも高い耐食性を示して 65℃以下では目立った腐食が見

らなかったが，70℃～75℃の試験で腐食が起こり，孔食は発生しないものの GTAWと

同様に接合部で腐食して減肉した。これらの試験片に対して，窒素添加を施した Figure 

24(b)の GTAW-FSW の試験片は最終の 75℃の試験を終えても大きく減肉されておら

ず，接合部の近傍にクラックが確認されたのみであった。浸漬試験の結果，GTAW-

FSW により窒素添加を施した接合部は FSWよりも高い耐食性を示し，母材の孔食発

生臨界温度である 75℃の試験では僅かにクラックを発生させる微小な腐食が発生し

た。 

 

Figure 24  75℃の浸漬試験を終了した後の試験片表面の観察像の比較 

 

3.4 結言 

 スーパー二相ステンレス鋼（UNS-S32750）の FSW において，δ/γ の相比バランスの
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保持を目的に窒素添加手法の開発および微細組織へ与える効果に関して検討した。下

記にその結果を示す。 

1) FSW の接合部では，GTAWの溶接部に比べて母材に近い相比バランスが得ら

れた。しかし，FSW においても表層約 200 μm の領域で窒素濃度が欠乏し，

フェライトの体積比率が増大したフェライトリッチ層が形成されることが分

かった。 

2) 二種類の窒素添加法を検討した結果，窒素雰囲気中で FSWを行う方法では効

果が得られなかった。一方，Ar-10%N2 混合ガスを用いた GTAW-FSWにより

従来の FSWよりも窒素の欠乏を抑止することができ，フェライトリッチ層を

有さない接合部を形成することができた。 

3) ASTM G48 Method-C の浸漬試験により耐食性を評価した結果，窒素添加を施

した GTAW-FSW は窒素添加を施していない GTAW や FSW よりも高い耐食

性を示し，母材の孔食臨界発生温度においても微小な腐食に限定された。 

 

 スーパー二相ステンレス鋼の第一の溶接課題である δ/γ の相比バランスに着目し，

GTAW-FSW を用いることで接合部に窒素添加を施し，高い耐食性を得られることを

確認した。スーパー二相ステンレス鋼のもう一つの溶接課題は固有の析出物による特

性悪化である。FSWの接合温度はその析出温度領域に近く注意が必要である。次の第

4 章では FSW 接合部における析出の挙動に関して調査する。本章の FSW および

GTAW-FSW の実験では，いずれの接合部にも析出が確認されなかった。次章では接

合条件を変えて析出物の析出を誘導し，微細組織の観察を行うこととする。 
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第4章  摩擦攪拌接合部の析出物の挙動に関する研究 

4.1 緒言 

 スーパー二相ステンレス鋼は優れた材料特性を有することで知られているが，溶接

部で複数種の金属間化合物や窒化物が析出する可能性があり，これらの析出により耐

食性などの特性が著しく損なわれることが知られている。Figure 25 は，本研究に用い

たスーパー二相ステンレス鋼の断面を光学顕微鏡像として，熱処理していない母材(a)

および 800℃で 30 分間加熱した熱処理材(b)を示す。熱処理前の母材では，δ 相と γ 相

がラメラ状に並んだ二相組織が確認できる。一方，熱処理材の光学顕微鏡像では σ相

が析出しており，析出物は最も暗いコントラストとして観察できる。σ相は二相ステ

ンレス鋼を熱処理した際に見られる析出物としてよく知られており，σ相の析出は耐

食性の悪化などを引き起こす[10]。二相ステンレス鋼の界面エネルギーは δ 相と γ 相と

の結晶粒界が最も高く，σ 相は δ/γ 粒界で析出しやすい[28]~[30]。δ から γ’への変態が起

こり，各元素の溶解度の違いから γ’相の周囲で Niが吸収されて，Cr や Moが排出さ

れる現象が起こり，Cr や Mo を多く含む σ相が析出すると考えられ，σ相は δ 結晶粒

側に析出するとされる[32][33]。Figure 25(b)においても，σ 相は δ 相を侵食するように析

出している様子が観察できる。 

本研究では第 3章において，スーパー二相ステンレス鋼の δ 相および γ 相の相比バ

ランスに着目し，FSWでは相比バランスが保持されやすく，さらに窒素添加を施した

GTAW-FSW により母材とほとんど同等の相比バランスを持つことを示した。これま

でに観察した FSW および GTAW-FSW の接合部には σ 相などの析出は確認されてい

ない。しかし，FSW の接合部の温度は融点の約 8 割とされ，その接合温度は Figure 3

に示した通り，いくつかの析出物が析出する温度領域と重複する可能性が高い。析出

物は耐食性などの材料特性へ与える影響が大きいため，スーパー二相ステンレス鋼の

FSW において析出挙動を把握することが非常に重要である。本研究では析出物が析

出しやすい接合条件を選定し，そのときの接合部での析出挙動を分析する。析出の条

件は温度と時間で決定づけられる。析出に適した温度領域に長時間に渡って保持する

ことにより，金属間化合物や窒化物は析出する。そこで，本研究では，接合速度を遅

くした接合試験を実施し，その微細組織を詳細に分析することで，FSWの接合部にお

ける析出挙動を把握することとする。 
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Figure 25 スーパー二相ステンレス鋼の母材(a)および 800℃で 30 分間加熱処理した

熱処理材(b)の断面試験片の光学顕微鏡像 

 

 

4.2 数値解析による析出物の調査結果 

まず，析出物の種類を把握するために，数値解析による調査を行った。Figure 26 は

本研究の被接合材と同じ化学組成を持つスーパー二相ステンレス鋼に対して Thermo-

calc.により平衡相を計算した結果である。700℃以上の温度域での平衡相を示す。スー

パー二相ステンレス鋼は 1000℃以上の温度領域では，δ 相と γ 相の相比が変化するも

のの，析出物は現れない。しかし，1000℃以下では，熱安定相として σ 相および Cr2N

が主に析出する。特に，σ相は析出物の体積率が数十％近くまで増大する可能性があ

る金属間化合物であることがわかる。さらには Figure 27 は同じスーパー二相ステン

レ ス 鋼に対して JmatPro を用いて恒温変態曲線（ TTT 図 : Time-temperature-

transformation diagram）を計算した結果である。各相が体積率で 0.5％以上となるとき

の領域をプロットした。恒温変態曲線を算出した結果，スーパー二相ステンレス鋼は

比較的短い時間領域において，σ 相，Cr2N に加えて，χ 相および LAVES 相を形成す

る可能性があることが分かった。すなわち，これらの金属間化合物および窒化物は，

FSW の接合部において析出する可能性が高いと言える。 

σ 相は Fe-Cr（-Mo）系の正方晶の構造を持つ金属間化合物であり[27]，二相ステンレ

ス鋼の代表的な析出物である[3][10][23]。χ 相は Fe36Cr12Mo10 の組成を持つ立方晶の金属

間化合物である[34]。Figure 26 に現れないことからも分かるとおり，平衡相では無く準

安定の相であり，熱処理環境下で長時間保持すると σ相に変態するという報告もある

[3][10][36]~[38]。Cr2N は窒素を多く含むスーパー二相ステンレス鋼でよく見られる析出物
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であり，六方晶の構造を持つ[3][10][40]。一部では，立方晶の CrN の析出も報告されてい

るが [41][42]，Figure 27 から分かるとおり，Cr2N は CrN よりも遥かに短い時間で析出す

る。LAVES 相は二種の金属の組成が AB2 となる金属間化合物であり，diamond また

は hexagonal diamond の構造を持つ[3][10]。 

  

Figure 26  Thermo-calc.を用いて計算したスーパー二相ステンレス鋼（UNS-S32750）

の平衡相 

 

 

Figure 27  JmatPro を用い，各相が 0.5vol%以上となる領域を計算したスーパー二相

ステンレス鋼（UNS-S32750）の恒温変態曲線 
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4.3 実験方法 

 本研究には第 3 章に引き続き，Table 5 で用いた同一のスーパー二相ステンレス鋼

を使用した。FSW の試験はビードオンプレートで 200 mm に渡って実施した。 

 

Table 9 接合条件の一覧 

 

 

Table 9 はそれぞれの接合試験の条件の一覧を示す。接合試験は接合速度を 0.42 mm/s

～3.3 mm/s の範囲で変化させ，その影響を評価する。回転数は 400 rpm，ツール前傾

角は 3°，挿入深さは 5.1 mm でそれぞれ一定とした。FSW ツールは Figure 28 に示す

とおり，プローブ長が 4.5 mm，ショルダ直径が 18.0 mm のサイアロン製のツールを

用いた。接合したビードの中央部から断面試験片を抜き出し，微細組織を光学顕微鏡，

SEM および EBSD を用いて観察した。なお，光学顕微鏡の観察面は 10 kmol/m3 KOH

溶液により電解エッチング処理を施して観察した。さらに SEM 観察により析出物が

確認された箇所を集束イオンビーム装置（Focused Ion Beam，以下 FIB）でサンプリン

グし，走査型透過電子顕微鏡（Scanning Transmission Electron Microscope，以下 STEM）

および透過型電子顕微鏡（Transmission Electron Microscope，以下 TEM）にて詳細に観

察した。 
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Figure 28 サイアロン製の FSW ツール 

 

4.4 実験結果および考察 

FSW の接合部温度を評価するため，熱電対を用いて温度を測定した。Figure 29 は

1.7 mm/s で接合した際の試験片の測定温度プロファイルを示す。攪拌部内に熱電対を

挿入するとツールとの接触により機器を故障させる。そのため，温度測定は Figure 29 

(a)に示すように，シース熱電対の先端を攪拌部の底面に接触させるように配置し，熱

電対の直上を接合する事により攪拌部底面の温度を測定した。測定温度プロファイル

を見ると，ツールが通過する際に温度が最高点を示し，約 900℃まで上昇している。

攪拌部内部ではさらに高温に加熱されていると予想されるが，少なくとも攪拌部の周

囲では σ 相などが析出する 600℃～900℃の析出温度領域に晒されることが分かる。 

 

 

Figure 29 1.7 mm/s で接合した際の試験片の測定温度 
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Figure 30 は本研究で実験した FSWの接合部の断面を実体顕微鏡で観察した結果で

ある。接合速度 v が 2.5～3.3 mm/s のとき，攪拌部の AS近傍に接合欠陥が発生した。

これは速度が過剰に速いために入熱が不足し，AS での結合が十分に行われなかった

ことにより発生するトンネル状の接合欠陥である。それに対して，v が 1.7 mm/s 以下

では欠陥を発生させずに接合することができ，v =1.7 mm/s で接合した接合部はショ

ルダ端部から攪拌部が椀状に広がった理想的な形状が形成されている。1.7 mm/s の 1/2

および 1/4 まで低速化した v =0.83 mm/s および 0.42 mm/s の試験では，接合欠陥は発

生しなかったが，攪拌部の AS近傍に母材の二相組織と異なるコントラストを持つ正

体不明の組織が観察された。 

 

Figure 30 接合速度を変えた際の接合部断面の実体顕微鏡像の比較 
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Figure 31 は v =0.42 mm/s の試験片の断面の光学顕微鏡像である。攪拌部内部には

AS の壁面に沿って，帯状の集合組織が形成されていることが分かる。本研究では，

電子顕微鏡を用いて熱影響部や攪拌部内部の帯状の集合組織に関してさらに詳細な

分析を行った。 

 

 

Figure 31  v =0.42 mm/s で接合した攪拌部断面の光学顕微鏡像 

 

Figure 32 は v =0.42mm/s で接合した試験片の熱影響部の SEM 観察像である。ASの

外周面である攪拌部と熱影響部との境界面から母材の方向に約 2.0 mm の範囲を詳細

に観察した。熱影響部の中において，境界面の近傍には析出物を示すものは確認され

ず，境界面から約 1.5 mm の位置に母相以外の相として，明るいコントラストを有す

る析出物が確認された。Figure 33 は Figure 32 の高倍率観察像において析出物が見ら

れた位置を EBSD で分析した結果である。EBSD の分析結果として，イメージクオリ

ティマップおよびフェーズマップを示す。イメージクオリティマップは菊池線が明確

に観察できる箇所を明るく示した像であり，規則構造の周期性が乱れる結晶粒界は暗

いコントラストとして観察できる。析出物はフェーズマップ上で黄色に示す σ相であ

ることが確認された。σ 相は母相である δ 相（赤）と γ 相（緑）がラメラ状に重なっ

た微細組織の中で，δ 相と γ 相の結晶粒界に析出している。これは熱処理試験などで

見られる一般的な σ 相の析出挙動と同じ結果である[29][30]。同様に，RS 外部の EBSD 
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Figure 32 熱影響部（AS 外部）の SEM 観察像（v =0.42mm/s） 
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Figure 33 AS 外部の熱影響部における EBSD のイメージクオリティマップおよびフ

ェーズマップ（v =0.42mm/s） 

 

においても，攪拌部との境界から 1 mm 程度離れた場所で σ 相の析出が確認された。

なお v =0.83 mm/s で接合した接合部では σ相の析出は確認されなかった。以上の結果

から，σ 相は十分に遅い接合を行った際に FSW の攪拌部から 1～2 mm 程度離れた場

所において析出することが分かった。Figure 27 の恒温変態曲線によると，σ相は最も

析出しやすい温度が約 900℃であり，析出にはその温度で約 1 min 以上の時間を要す

る。σ 相が析出した攪拌部から 1~2 mm 離れた箇所は，析出に適した 900℃に近い温

度に晒され，低速の接合により σ 相が析出する結果となったと考えられる。 

次に，攪拌部内部の AS 近傍に見られた特異な組織に関して調査した。Figure 34 は

攪拌部を観察した SEM 像と，EBSD のイメージクオリティマップおよびフェーズマ

ップである。攪拌部は全体的に結晶粒が数 μm まで微細化された組織であるが，SEM

像において，周囲よりも暗いコントラスで示され，流動体が攪拌された跡のような形

状を持つ集合体が確認された。この暗いコントラストで示される集合体を EBSD によ

り分析した結果，δ 相が存在しないオーステナイトの集合体であることが分かった。

さらにフェーズマップで青色に示す Cr2N の微小な結晶粒がオーステナイトの粒界に

形成されていることが分かった。母相の中で，δ 相に比べて γ 相は窒素の固溶度が大

きい相であり，33 at%を窒素で占める Cr2N と γ 相とが集合した組織が観察されたこ

とは非常に興味深い結果であると言える。 
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Figure 34  攪拌部の AS 近傍の SEM 観察像および EBSD 分析（v =0.42mm/s） 
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Figure 35 は Cr2N が析出した箇所を FIB によりサンプリングして STEMで観察した

高角度環状暗視野像（High-angle Annular Dark Field，以下 HAADF）である。複数の結

晶粒を含む低倍像において，暗いコントラストで示される Cr2N はオーステナイトの

粒界に沿って並んで析出している様子が観察できる。しかし，3つのオーステナイト

粒が接する三重点では Cr2N と異なる明るいコントラストの析出物も確認できる。ま

た γ 相の粒内には球状の物体が確認された。Figure 36 は STEM で観察した箇所から

分析した EDX の元素マップである。オーステナイトの粒界に析出したCr2N は明確に

Cr および窒素の濃化として確認できる。三重点に析出した析出物に目立った濃度変

化は見られず，Mo の濃度がわずかに周囲よりも大きい傾向が見られた。また，オー

ステナイト粒内に見られた物体は窒素，酸素，Alが検出されることから，サイアロン

工具の摩耗紛であると考えられる。 

 

Figure 35 Cr2N が析出した攪拌部内部の STEM-HADDF 像 
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Figure 36  Cr2N が析出した攪拌部内部の STEM-EDX 元素マップ 

 

Figure 37 は三重点を TEM で観察したものであり，Figure 35 で観察した STEM像と

同視野の明視野像である。Figure 38 は Figure 37 の明視野像内で示される A～C の箇

所で直径 200 nm の制限視野絞りを用いて観察した制限視野回折図形である。A の回

折図形は γ 相の FCC の結晶を示している。B では A と同一の FCC の回折スポットが

得られたが，そのスポットの周囲に細かいスポットが観察された（この細かい回折ス

ポットに関しては詳細が不明である）。後述するとおり，Cr2N の析出は γ’相の析出を

誘導するメカニズムが考えられる。よって，B で見られたオーステナイトは γ’相であ

る可能性が考えられる。 
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Figure 37 析出物が確認された三重点の TEM 明視野像（Figure 35 と同一視野） 

 

 

Figure 38 TEM 明視野像（Figure 37）の中から観察した制限視野回折図形 
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Table 10 制限視野回折図形から解析した γ 相，χ 相および Cr2N の格子間距離の測定

値と文献値[74]との比較 

 

 

また Figure 35 の STEM 像で明るいコントラストとして観察された三重点の析出物

は Figure 38 の C の回折図形を解析した結果，χ 相であることが分かった。χ 相は立方

晶の構造を持ち Fe36Cr12Mo10 の化学量論組成を持つ金属間化合物である[34]。Table 10

は制限視野回折図形から算出した γ 相，χ 相および Cr2N の格子間距離の測定値と文

献値 [74]とを比較した表である。γ 相および Cr2N の測定値は文献値とよく一致するこ

とが分かる。χ 相の格子間距離は文献値に比べて約 3％大きいが，これは組成の違い

や歪みの導入などの影響と考えられる。Figure 39 は Figure 38 の C に示す χ 相を含む

回折図形を詳細に解析した結果であり，χ 相の回折スポットは青い円で示した。また，

B で示した隣接するオーステナイト粒の回折スポットを含んでおり，赤い四角で示し

た。Figure 39 の回折図形から，立方晶の χ 相の 055 の回折スポットと隣接する FCC

の γ 相の 022の回折スポットが重複した場所に存在しており，二つの結晶相が明確な

方位関係を有していることを示している。 

 

Figure 39 χ 相を含む制限視野回折像の解析 
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STEM および TEM を用いた微細組織の観察結果により，FSWの攪拌部内のオース

テナイトの集合体の中に Cr2N と χ 相が析出していることが確認された。Cr2N はオー

ステナイトの結晶粒界に面状に形成し，χ 相は一部の三重点において形成していた。

Cr2N は窒素を多く含むスーパー二相ステンレス鋼で形成される析出物であり，ほと

んど化学両論組成に近い組成を持つ熱安定相である。Cr2N は γ’相の析出と相関があ

るとされており，その関係性を調査した A. J. Ramirez ら [43]によると，Cr2N は δ/γ 粒界

において窒素の供給を受けて δ 相側に核形成し，Cr2N の成長により窒素が不足した

界面に γ 相の窒素が時間をかけて拡散されることで γ’相が成長するメカニズムがあ

る。すなわち，下記に示す相変化が起こるとされる。 

𝛿 + 𝛾 →  𝛿 + 𝛾 + 𝐶𝑟2𝑁 → （𝛿 +）𝛾 + 𝐶𝑟2𝑁 + 𝛾′ 

Figure 34 の EBSD 分析で示したとおり，Cr2N は δ 相を含まないオーステナイトの集

合体の中に形成されている様子が観察された。しかし，もし上記のメカニズムに従う

なら，Cr2Nはδ 相と接する界面で核形成されたと考えるべきである。Figure 40は Figure 

35 の STEM 像内で Cr2N 結晶粒を横断するように EDXによる線分析を行った結果で

あり，主要元素である Fe，Cr および Niのプロファイルを示す。Cr2N 結晶粒は Cr 濃

度が支配的で，Fe と Niはほとんど固溶されていない。一方，隣接する γ 結晶粒は Fe，

Cr および Niを含むが，Cr2N との界面近傍において特徴的な組成傾斜が見られる。具

体的には，Cr2N との界面に向かって，Fe や Niの濃度が増大し，Cr が減少した領域が

観察された。これは δ 相から Cr2N が析出した際に，Cr2N 粒周辺に Cr および窒素が

欠乏した層が形成されたためと考えられる。窒素の欠乏は γ 相からの窒素拡散を引き

起こして γ’相を形成するが，Cr は十分に元素拡散が進まず，最終的に Cr 欠乏層とし

て残存したと考えられる。Cr 欠乏層は孔食の起点となる可能性があり，これ自体が耐

食性悪化の要因になり得るため，注意する必要がある。 
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Figure 40 Cr2N を含む領域における Fe，Cr および Niの EDX 線分析 

 

Table 11 観察された析出物の一覧 
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Figure 40 Cr2N を含む領域における Fe，Cr および Niの EDX 線分析 

 

Table 11は観察された析出物の一覧である。また，Figure 41 は FSW 接合部に確認さ

れた各種析出部の析出箇所を模した図である。本研究において，σ 相は攪拌部の境界

から 1～2 mm 離れた熱影響部の中に確認された。一方，攪拌部内部の AS近傍におい

て，Cr2N および χ 相の析出が確認された。Cr2N の析出は γ’相を同時に形成している

と考えられる。Figure 42 は FSW の攪拌部の AS 近傍に形成された γ 相および Cr2N の

集合体の形成メカニズムに関する仮説を示す。(1)から(2)に示すように，FSW の攪拌

部では摩擦攪拌により結晶粒がミクロン単位まで微細化する。また AS 近傍は Figure 

41 に示すとおり，塑性流動を起こした被接合材が回転ツールの周囲を周った後に，ツ

ール後方から戻ってきて蓄積される場所である。ツールの周囲を複数回周った帯状の

流動体は長時間の加熱環境に晒され，Cr2N の析出を引き起こしたと考えられる。その

とき，(3)に示すとおり，析出した Cr2N の近傍では Cr と窒素が欠乏した領域が形成さ

れる。ツールが遠ざかり被接合材が冷却される時に，γ 相から窒素が欠乏層に向かっ

て拡散することで，Cr2N 周辺の δ 相が γ’相に変態する組織変化が起こる。Figure 40 で

見られた組成傾斜は Cr の欠乏が残ったために形成されたと考えられる。 

また，Cr2N が析出した観察試験片において，オーステナイト粒の三重点に位置する

箇所で χ 相の析出が同時に見られた。Figure 42 の(5)(6)に示すとおり，δ 相から γ’相に

変態する際には Cr および Mo を排出する。それらの排出された元素が周囲の Fe と結
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びついて，χ 相が形成されたと考えられる。χ 相は析出する温度領域が σ 相と重複し

た金属間化合物である [24][35]~[37]。また，χ 相は熱平衡相では無く準安定の相であると

されている。実際，熱処理環境下で χ 相を長時間保持すると σ 相に変態するという報

告もある[38]。三重点に現れた χ 相は σ 相の析出の前駆段階である可能性も考えられ

る。χ 相自体は析出する体積が微量であり，材料特性に与える影響も小さいが，χ 相が

σ 相に変化すると，σ 相は体積比率で全体の数十％を占める大きな析出物になる危険

がある。本研究において，σ相は熱影響部で観察されたが，攪拌部内部の微量な χ 相

に関しても注意が必要と言える。 

 

Figure 41 FSW 接合部における各種析出物の析出場所を模した図 
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Figure 42 攪拌部の AS 近傍に形成された γ 相と Cr2N の集合体に関する仮説 

 

4.5 結言 

 スーパー二相ステンレス鋼の FSW における析出物の挙動を調査するため，接合速

度を変えた試験を実施し，各種の電子顕微鏡を用いて接合部を詳細に分析した。接合

欠陥を形成せず，かつ析出物が現れない接合速度として，v =1.7 mm/s とすることが適

切であると言える。下記に得られた知見を示す。 

1) σ 相は攪拌部との界面から 1～2 mm 程度離れた熱影響部に析出した。δ/γ の結

晶粒界で析出する。観察された試験片は v =1.7 mm/s の 4 分の一である v =0.42 
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mm/s の接合試験片のみであった。 

2) Cr2Nは攪拌部のAS近傍にオーステナイトの帯状の集合体とともに析出した。

v =0.83 mm/s および v =0.42 mm/s の 2 種の接合試験片で観察された。Cr2N の

析出は δ 相から γ’相への変態を促し，オーステナイトの集合体を形成したと

考えられる。 

3) Cr2N が析出した攪拌部内部において，オーステナイトの三重点において χ 相

が析出した。δ 相から γ’相へ変態により，Cr および Moが粒界に排出され，χ

相の形成に寄与したのではないかと考えられる。 

 

 以上のように，本研究では，接合速度を遅くし，析出物の析出を起こしやすい条件

で接合試験を実施し，各種の析出物の析出挙動を明らかにした。通常の接合速度では

析出は起きないが，速度を 2分の一以下に設定することで析出の可能性が高まること

が分かった。一方，第 3 章で検討した GTAW-FSWで接合した試験片には析出物が形

成されていなかった。GTAW-FSW は FSWよりも高速で無欠陥の接合を可能にするこ

とから，析出を抑制する観点からも好適な手法であると言える。 
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第5章   総  括 

 本論文では，次世代の構造材料であるスーパー二相ステンレス鋼の製品適用の最大

の課題である，溶接部における耐食性劣化の問題を解決することを目的とし，FSWを

活用した高品質接合技術の開発に取り組んだ。また，スーパー二相ステンレス鋼の耐

食性は微細組織の変化に大きく影響を受けるため，電子顕微鏡などの各種の分析装置

を用いて接合部の微細組織観察に取り組んだ。スーパー二相ステンレス鋼の重要な溶

接課題として，δ/γ の相比バランスの保持および析出物の防止の二点が挙げられる。

本論文の第 2 章では FSW に GTAWを組み合わせた複合型接合法の開発として，炭素

鋼に対して GTAW-FSW および FSW の実験を行い，接合状態や微細組織の比較を含

めた調査を行った。第 3章ではスーパー二相ステンレス鋼の相比バランスを保持する

ための窒素添加手法の検討を行った。第 2 章で構築した GTAW-FSWに窒素混合ガス

を用いた実験などを行い，窒素濃度の変化と微細組織への影響を調査し，耐食性試験

の結果も示した。その結果，GTAW-FSW を用いた窒素添加手法は相比バランスを保

持するために好適であることが分かった。相比バランスに関して解決策を示した後，

もう一つの溶接課題である析出物の析出挙動に関する研究を行った。第 4章では，接

合速度を遅くした FSW を行い，各種の析出物が析出する条件を調査し，電子顕微鏡

などの分析装置を用いて微細組織を詳細に分析した。以下に，本研究で得られた結論

をまとめる。 

 

 GTAW を FSW の予熱源に用いた GTAW-FSW は，FSWの高速化および低荷重化

に寄与した。炭素鋼を用いた実験の中で，従来の FSW の接合速度に比して約 2倍

に高速化した場合でも入熱不足による接合欠陥を形成せずに接合することができ，

また同じ速度で接合した場合は接合中の垂直荷重が FSW の 40％以下であった。 

 FSW は粒径を数 μm に微細化した高硬度の攪拌部を形成するが，GTAW-FSW は

FSW と同様の微細組織を持つ攪拌部を得た。ビッカース硬度試験や引張り強度試

験においても，GTAW-FSW は FSW に近い特性を得ることを確認した。 

 スーパー二相ステンレス鋼の FSW 接合部における δ/γ の相比バランスはほとんど

の領域で母材と同等であるが，表層の厚さ 200 μm の領域に δ 相が増大したフェ

ライトリッチ層が形成された。フェライトリッチ層では窒素濃度が 0.05 wt％減少

しており，表層での脱窒素反応がフェライトリッチ層を形成したと考えられる。 
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 スーパー二相ステンレス鋼の FSW接合部への窒素添加を検討した結果，窒素雰囲

気中で FSWを行う方法は効果を有さず，Ar-10% N2混合ガスを用いた GTAW-FSW

を行った試験片は母材に近い窒素濃度を有した。FSWで見られた表層のフェライ

トリッチ層が形成されておらず，最表面を含めた接合部全体で母材の相比バラン

スを保持した。 

 ASTM G48 Method-C の浸漬試験により耐食性を評価した結果，窒素添加を施した

GTAW-FSW は FSW などの他の試験片よりも高い耐食性を示し，母材の孔食臨界

発生温度での試験においても目立った腐食は発生しなかった。 

 スーパー二相ステンレス鋼の FSWにおける析出物の析出挙動を調査した結果，適

切な攪拌部が形成される通常の接合速度で接合した FSW や GTAW-FSW では析

出しなかった。しかし，接合速度を通常の 1／2 や 1／4 に遅くした FSW の接合

部において，各種の析出物が観察された。 

 σ 相は攪拌部との界面から 1～2 mm 程度離れた熱影響部の中に析出することが分

かった。先行文献に示す熱処理試験などの結果と同様に，σ 相は δ/γ の結晶粒界で

優先的に析出する。 

 低速での FSWにおいて，攪拌部の AS近傍に帯状にオーステナイトが固まった集

合体が観察され，その中に Cr2N と χ 相の析出が確認された。Cr2N はオーステナ

イト粒の粒界に面状に広く形成され，χ 相は三重点の一部で析出が確認された。 

 上述のオーステナイトの集合体において，Cr2N と接するオーステナイト粒の界面

領域で Cr が欠乏した箇所が見られた。Cr 欠乏層は孔食発生の起点となる可能性

があり，耐食性を悪化させる一因である。 

 低速の FSW の接合部で観察された σ 相および Cr2N はスーパー二相ステンレス鋼

の耐食性を損なう原因として知られている析出物である。また，χ 相はさらに長

時間の加熱環境に置くと σ 相へ変態する可能性がある金属間化合物である。FSW

接合部の特性を劣化させないために，接合速度を適正に維持することが必要であ

る。例えば，曲率が大きいコーナー部の接合などにおいては一時的に接合速度を

遅くする場合があり，析出物の析出に注意が必要となる。 

 

 本論文の目的であるスーパー二相ステンレス鋼に対する高品質の接合技術の構築

は，窒素添加を施した GTAW-FSWを開発したことにより達成した。また，固有の析
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出物は FSW の接合速度を遅くした際に析出することが確認され，スーパー二相ステ

ンレス鋼の接合の指針として，接合速度は接合欠陥と析出物を防止する観点から適切

な接合速度領域で制御することが重要である。今後，本論文で示した知見を参考にし

てより実用化に即した接合技術が開発されることにより，本研究が次世代構造材料で

あるスーパー二相ステンレス鋼の製品適用の一助となることを期待する。 
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