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１．研究の目的と背景 

 Ti や Ti 合金は比強度に優れ，耐食性も兼ね備えることか

ら，広く航空機材料として利用されている．エンジンおよ

び機体の軽量化は推力重量比を向上させるため，部材の軽

量化が欠かせない．しかし，Ti 合金は鋳造の際に酸化の影

響を極力抑える必要があり，また分塊鍛造を含めた多段鍛

造が施され，加工プロセスのコストの増加が懸念される．

そこで，分塊鍛造が不要で，熱処理により球状組織が得ら

れる粉末焼結ルートでの Ti 合金の開発に注目している． 

 我々は Ti に Fe を合金化した Ti-Fe 合金の時効硬化特性

に着目し，結晶粒微細化効果を有する Zr1)を加えて，放電

プラズマ焼結(SPS)を用いて合金開発を進めている 2)．SPS

後に溶体化処理を施すことで球状組織が得られるが，相

の Ti と異なり，相を母相とする型 Ti 合金では，Zr が還

元剤として酸素を吸収するため，粉末周囲の酸化物が除去

され結果的に母相の粒径の粗大化をもたらす．このため，

Hall-Petch 則から期待される結晶粒微細化強化が失われる．

同時に，SPS 焼結材ではこれまで得られている引張延性が

1.7％に留まっている 3)．この原因として，安定化元素と

して添加している Fe が母相を大きくひずませているこ

とが原因であると考えた 4)． 

 そこで本研究では，安定化元素を Fe から Nb に変更し

合金作製プロセスも見直すことで，強度－延性バランスに

優れる新しい型 Ti 合金の作製を試みた． 

 

２．実験方法 

2・1 合金組成 

 表 1 に開発合金の目標組成を示す．森永による第一原理

計算結果によると，bcc の Ti 中に局所格子ひずみをもたら

す元素は Fe>Mo>Nb の順に小さく，Fe が bcc 格子を大き

くひずませる 4)．そこで本研究では焼結体に引張応力を加

えた際にその抵抗力が小さい Nb に着目し，かつ bcc 格子

が室温でも維持される最小添加量 36mass％を Nb の添加

量として設定した 5)．つまり焼結時のポアの影響よりも，

安定化元素の種類に依存したひずみが引張延性に影響を

及ぼすと考えた． 

2・2 SPS 焼結 

 SPS 焼結はシンターランドの LABOX-1550i75S を用い

た．粉末を秤量後 45mm のメッシュでふるいにかけ，グロ

ーブボックス内で Ar 雰囲気中 86.4ks(24h)粉末を混合，攪

拌し，グラファイト製のパンチとダイを用いて直径 50mm，

高さ 8mm の焼結体を得た．SPS 焼結は 1000℃，75MPa，

1.2ks(20min)の条件で行った． 

2・3 Processing map の見直し 

 当初の予定では processing map 構築のため焼結直後に

SPS 装置内で圧縮を行う予定であったが，実質的に圧力変

化が起きないことを確認した．このため，SPS と熱処理を

組み合わせた組織制御を利用して，引張延性改善を試みた． 

2・4 β溶体化処理 

 相単相を得るため，溶体化処理を行った．溶体化処

理温度は0℃とし，溶体化処理時間は 3.6ks(1h)とした．

焼入れは空冷(AC)とした． 

2・5 機械的性質の評価 

 Instron 3382 精密万能試験機を用いて引張試験を行った．

引張試験片は ASTM E8 規格を用い，試験片はワイヤー放

電加工機を用いて切り出した．引張試験の初期ひずみ速度

は 1.7×10-3s-1 とした．硬さはビッカース硬さ試験機（松沢

精機 MICRO-SA）を用いて測定した． 

2・6 組織観察 

 組織観察は走査型電子顕微鏡(Hitachi SU8230)およびそ

れに付随する後方散乱電子回折(EBSD：Oxford Instruments 

NordlysNano)を用いて加速電圧 15kV で逆極点図(IPF)マッ

プおよび Schmid 因子(SF)マップを取得した．ナノ組織観

察には，透過型電子顕微鏡(TEM：JEOL JEM-2100F)を用

い，加速電圧 200kV で明視野(BF)像，暗視野(DF)像および

制限視野電子回折(SAED)図形を取得した． 

 

３．研究成果 

 表 2 にアルキメデス法を用いて測定した焼結材の相対

密度を示す．Ti-Fe-Zr-B 系合金の開発時に選定した SPS 条

表 1 開発合金の目標組成(mass％) 

合金 Nb Zr B Ti 

0B 36 5 - bal. 

0.2B 36 5 0.2 bal. 

 

表 2 相対密度 

合金 理論値 実験値 相対密度 

0B 5.57 5.55 99.2 

0.2B 5.55 5.55 100 

 



件を用いることで，99％を越える相対密度が得られた． 

 図 1 に溶体化処理後に引張試験を行い得られた公称応

力－公称ひずみ曲線を示す．比較として，これまで SPS

を用いて焼結した Ti-3.6Fe-5Zr-0.2B(mass％)の結果も示す．

引張試験の結果から，安定化元素として Fe を選択した場

合，降伏強さが 1100MPa を越えることがわかる．しかし，

Fe の添加は母相相に大きな圧縮ひずみ場を与えるため，

引張延性が著しく低い 3)．一方，Fe を Nb で置換した開発

合金においては，降伏強さは下がるが，破断伸びが著しく

改善することがわかった．表 3 に引張試験結果の定量評価

結果をまとめている．B の添加は 0.2％耐力が 0B 合金より

も 33MPa 大きくなるが，破断伸びが 3％低下している．

どちらの合金も Ti-3.6Fe-5Zr-0.2B 合金に比べ著しい引張

延性の改善を実現した． 

 図 1 を見て大変ユニークなことは，開発合金はともに弾

性変形領域を過ぎてから塑性変形領域に入り，加工硬化を

ほとんど示さないことである．このような公称応力－公称

ひずみ曲線はゴムメタルのそれに類似している 6)．一般的

にゴムメタルの組成は Ti-12Ta-12Nb-3V-6Zr-1.5O(mol％)

と報告され，mass％では Ti-28.9Ta-11.1Nb-2V-7.3Zr-0.3O に

相当する．安定化元素である Ta，Nb，V の合計組成は

42mass％で，本開発合金の 36mass％Nb に近接する．どち

らの合金にも Zr が含まれ，粉末を出発材料とした SPS 焼

結では，普通合金中に多くの酸素も含有されることになる．

ゴムメタルは通常冷間加工により得られるのに対し，本開

発合金は SPS 焼結と溶体化処理を組み合わせるだけで，

ゴムメタルと同様な機械的性質が得られることが特徴で

ある． 

 引張特性に影響を及ぼす組織因子を把握するため

EBSD を用いて IPF マップを取得した．図 2 に SPS 焼結時

の圧縮方向に平行で引張試験の引張方向に垂直な断面で

観察した IPF マップを示す．マップ中の値は平均結晶粒径

（直径）を示す．B 添加は粒径を微細化するが，この効果

は既に以前の研究で明らかにしており，TiB（空間群 Pnma，

格子定数 a=0.612nm，b=0.306nm，c=0.456nm）が相粒界

に偏析して Zener ドラッグが発現し，結晶粒が微細化する
7)．図 2 から明らかなように，SPS 焼結後に溶体化処理を

施すと，相の球状組織も得られる．強調すべき点は，ゴ

ムメタルではマーブル組織が得られ，非転位型塑性変形機

構が発現すると考えられていることである 9)． 

 

Hall-Petch 則を考えた場合，降伏強さの増分は適当な

Hall-Petch 係数 ky を選択して計算することができる．型

Ti-Nb 系合金の場合，400MPa·m1/2 が報告されており 8)，

0B と 0.2B の降伏強さの増分をそれぞれy
0B，y

0.2B と

するとy
0B=81.6MPa，y

0.2B =103MPa となり，B 添加に

より降伏強さが 21.4MPa が増加する． 

 図 3 に EBSD により取得した SF マップを示す．引張試

験方向に垂直な断面を引張方向に荷重をかけた際に得ら

れる相の{110}<111>すべりに関して算出した平均 SF を

図中に示している．ほぼランダム化した結晶配向を示すこ

とがわかっており，B 添加に関わらず平均 SF も 0.45 程度

で大きい．つまり，SPS 焼結後に溶体化処理を施すと，

結晶配向はほぼランダム化しており，結晶配向（集合組織）

の影響は無視できる． 

 

 

 
図 1 公称応力-公称ひずみ曲線 

表 3 引張特性．n 数 3 で評価． 

合金 引張強さ 0.2％耐力 破断伸び 

0B 749±2.3 660±0.7 9.0±0.4 

0.2B 803±0.9 693±4.0 6.0±0.3 

 

 
図 2 IPF マップ 



 

 図 4 に，開発合金の時効硬化曲線を示す．試料を Ar 雰

囲気で満たした石英管内に封入し，時効処理を 500℃で行

った．AC 直後，0.2B 添加により硬さが増加している．こ

れは Hall-Petch 則の計算結果からも明らかである．0B，

0.2B どちらの合金でも時効時間の上昇とともに硬さが増

加し，特に 0B 合金で顕著な硬さの増加が認められる．他

方，0.2B 合金では硬さは緩やかに増加している．0B，0.2B

合金それぞれピーク硬さは 10.8，3.6ks で得られた．B の

添加によりピーク硬さが得られる時間が短縮化するが，ピ

ーク硬さは B を添加していない 0B 合金の方が大きい． 

 AC 材とピーク硬さに及ぼすナノ組織の影響を明らかに

するために TEM を用いて組織解析を行った．図 5 に母相

の[110]に平行に電子を入射して撮影した DF 像，BF 像お

よび SAED 図形を示す．AC 材では B の有無によらず DF

像に細く伸びたコントラストが確認できる．長さは数十

nm 程度で数密度も多い．SAED 図形から，これまで報告

してきた Ti-3.6Fe-5Zr-0.2B 合金の焼入れ材で見られた"

相が生成していると考えられる 3)．詳細な解析が必要では

あるが，ここでは空間群 Cmcm，格子定数 a=0.310nm，

b=0.488nm，c=0.470nm の"マルテンサイト相が生成して

いると予想している．Moffat と Larbalestier の研究のよる

と，Nb 添加量が 20mol％以上で変態温度以上からの冷却

速度が速い場合，六方晶の相が生成するとしている 10)．

一方，冷却速度を遅くした場合"相が生成する．今回溶

体化処理後に引張延性を向上させるため，冷却を AC で行

った 3)．このため冷却速度がこれまで用いてきた水冷に比

べ遅く，"相が AC 時に生成したと考えられる．現状での

解析は困難ではあるが，"相の数密度が 0.2BAC 材で増加

することが予想され，これも AC における 0.2B の硬さの

増加に影響を及ぼす可能性がある． 

 図5にピーク時効条件で観察したTEM BF像と対応する

SAED 図形も示している．AC 材と異なり，BF 像に明瞭な

形状を持つ析出物の存在が確認できる．SAED 図形から，

相（空間群 P63/mmc，格子定数 a=0.29503nm，b=0.46810nm，

c=0.46810nm11)）が母相相に析出していることがわかる．

 
図 4 500℃における時効硬化曲線 

 
図 5 ACおよび500℃時効処理材のピーク硬さ条件で撮

影した TEM DF 像，BF 像および SAED 図形． 

 
図 3 SF マップ 



ただし，SAED を細かく見ていくと B 添加の有無によらず

相の回折スポットに加え，"相の回折スポットも生じて

いることに気づく 3)．すなわち，開発合金の最高硬さは"

と相の競合析出状態で得られることが明らかとなった．

ただし，SAED の"相の回折スポットの強度は相のそれ

に比べ弱いことから，"相の数密度が少ないことも予想さ

れる． 

 既報の Ti-3.6Fe-5Zr-0.2B 合金の引張延性改善の研究に

おいても，冷却速度を制御することで引張延性の向上に成

功した 3)．本研究では，安定化元素を Fe から Nb に置換

することで相内部での元素周りの圧縮応力場を緩和し，

引張延性の改善を試み成功した．Ti-36Nb-5Zr 合金への

0.2mass％B の添加は，0.2％耐力を上昇させるが，強度－

延性のトレードオフの関係により破断伸びがわずかに低

下した．一方，B を含まない 0B 合金では破断伸びが 9％

を越えて良好な引張延性の発現に成功した．材料強度は

AC 材では"相が高密度に生成して強度を担い，0.2B 合金

で最大 693MPa の 0.2％耐力が得られた．公称応力－公称

ひずみ曲線の挙動はゴムメタルのそれに類似し，SPS と溶

体化処理のみで非常にユニークな引張特性の発現を実現

した．更に開発合金には時効硬化能も認められ，破断伸び

は犠牲にしつつ，0.2％耐力の更なる向上の可能性も見出

すことができた． 

 

４．結び 

 安定化元素として母相中の圧縮応力場が小さいNbを

用い，放電プラズマ焼結(SPS)と溶体化処理を組み合わせ

ることで，強度－延性バランスに優れる新しい型

Ti-36Nb-5Zr(-0.2B)合金の作製に成功した．得られた焼結

体の相対密度は 99％を越え，ポアを極力除去した緻密な

焼結体を得た．溶体化処理後に空冷(AC)を施すことで等

軸粒が得られ，660MPa を越える 0.2％耐力が得られる． 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

0.2mass％の B 添加は降伏強さを増加させ，破断伸びは

低下させる．B 無添加合金では，9％の引張破断伸びが得

られた．500℃の時効処理を施すことで B 添加によらず時

効硬化能が発現し，"と相の競合析出により強度が上昇

することを明らかにした． 
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