
JP 6979708 B2 2021.12.15

10

20

(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　１．５１μｍ～１０μｍ以下の粒度の範囲に９０重量％以上を含み、平均粒度が１０μ
ｍ以下である水素化処理された水素化チタン粉末と、１０μｍ以上１５０μｍ以下の粒度
の範囲に９０重量％以上を含み、平均粒度が２０μｍ以上であるチタン粉末とを準備する
工程と、
　前記水素化チタン粉末の量が、全体に対して重量基準で、１５％以上７５％以下となる
ように配合して前記水素化チタン粉末と前記チタン粉末とを混合する工程と、
　前記混合処理された混合粉末を焼結してチタン焼結素材を得る工程とを備える、チタン
焼結素材の製造方法。
【請求項２】
　前記混合する工程は、前記水素化チタン粉末および前記チタン粉末に加えて、酸化チタ
ン粉末を加えて混合することを含む、請求項１に記載のチタン焼結素材の製造方法。
【請求項３】
　前記チタン粉末は、チタンインゴットを水素化処理した後に解砕して脱水素化処理をし
た水素化・脱水素化チタン粉末である、請求項１または２に記載のチタン焼結素材の製造
方法。
【請求項４】
　前記チタン粉末は、アトマイズ法によって製造されたアトマイズ粉末である、請求項１
または２に記載のチタン焼結素材の製造方法。
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【請求項５】
　前記チタン焼結素材の密度が９５％以上９７．５％以下である、請求項１～４のいずれ
かに記載のチタン焼結素材の製造方法。
【請求項６】
　前記チタン焼結素材に対して熱間塑性加工を施す工程をさらに備える、請求項１～５の
いずれかに記載のチタン焼結素材の製造方法。
【請求項７】
　前記熱間塑性加工後のチタン焼結素材は、その硬度（ＨＶ）が２５０以上３６２以下、
最大引張強さ（ＵＴＳ）が５８０ＭＰａ以上９２３ＭＰａ以下、伸び（ε）が１８％以上
２８．８％以下である、請求項６に記載のチタン焼結素材の製造方法。
【請求項８】
　組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖであり、１．３１８μｍ～１０μｍ以下の粒度の範囲に６５
重量％以上を含み、平均粒度が１０μｍ以下である水素化処理された水素化６４チタン合
金粉末と、１０μｍ以上４５μｍ以下の粒度の範囲に８５重量％以上を含み、平均粒度が
２０μｍ以上である純チタン粉末とを準備する工程と、
　前記水素化６４チタン合金粉末の量が、全体に対して重量基準で、５％以上５５％以下
となるように配合して前記水素化６４チタン合金粉末と前記純チタン粉末とを混合する工
程と、
　前記混合処理された混合粉末を焼結してチタン合金焼結素材を得る工程とを備える、チ
タン合金焼結素材の製造方法。
【請求項９】
　前記チタン合金焼結素材の密度が９５％以上９８．５％以下である、請求項８に記載の
チタン合金焼結素材の製造方法。
【請求項１０】
　前記チタン合金焼結素材に対して熱間塑性加工を施す工程をさらに備え、
　前記熱間塑性加工後のチタン合金焼結素材は、その硬度（Ｈｖ）が２５０以上４４１以
下、最大引張強度（ＵＴＳ）が６２０ＭＰａ以上１２２２ＭＰａ以下、伸び（ε）が１４
％以上３１．７％以下である、請求項９に記載のチタン合金焼結素材の製造方法。
【請求項１１】
　１．３１８μｍ～１０μｍ以下の粒度の範囲に６５重量％以上を含み、平均粒度が１０
μｍ以下であり、組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖである水素化処理された水素化６４チタン合
金粉末と、１０μｍ以上４５μｍ以下の粒度の範囲に６０重量％以上を含み、平均粒度が
２０μｍ以上であり、組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖであるチタン合金粉末とを準備する工程
と、
　前記水素化６４チタン合金粉末の量が、全体に対して重量基準で、１５％以上７５％以
下となるように配合して前記水素化６４チタン合金粉末と前記チタン合金粉末とを混合す
る工程と、
　前記混合処理された混合粉末を焼結したチタン合金焼結素材を得る工程とを備える、チ
タン合金焼結素材の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　この発明は、高強度で高靱性のチタン焼結素材の製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　特許第３４５９３４２号公報（特許文献１）には、チタンまたはチタン合金の水素脆性
を利用して、チタンまたはチタン合金を水素化させたのち任意の粒度に粉砕して水素化チ
タン粉末とする方法、これを真空加熱により脱水素してチタン粉末に転化させる水素化脱
水素法が記載されている。
【０００３】
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　チタン系粉末は、粒径が小さい微細な粉末が多くなるほど粉末全体の酸素含有量が増加
する。その理由は、例えば粒度１０μｍ以下の水素化微細粉末は、比表面積が大きく、粉
砕時の加工熱で空気中の酸素を取り込み、酸素濃度が高くなっているからである。
【０００４】
　特許第３４５９３４２号公報（特許文献１）に記載の発明では、粒度１０μｍ以下の微
粉末の粉末割合を調整することによって、水素化チタン粉末中の含有酸素量を許容範囲で
ある０．１５重量％以下に制御している。具体的には、水素化チタン粉末を粉砕処理した
後、得られた最大粒径が実質的に１５０μｍ以下の水素化チタン粉末から粒径１０μｍ以
下の微粉末を選択的に除去することにより、該粒径１０μｍ以下の粉末割合が８重量％以
下となるように調整している。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】特許第３４５９３４２号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　特許文献１に記載されているように、粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末は、合金原
料として利用されていない。
【０００７】
　本発明の目的は、通常廃棄されている粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末を積極的に
活用することにより、生産コストを削減しつつ、高強度で高靱性のチタン焼結素材を提供
することである。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　一つの局面において、本発明に従ったチタン焼結素材の製造方法は、以下の工程を含む
。
【０００９】
　（ａ）１０μｍ以下の粒度の範囲に９０重量％以上を含む水素化処理された水素化チタ
ン粉末と、１０μｍ以上１５０μｍ以下の粒度の範囲に９０重量％以上を含み、平均粒度
が２０μｍ以上であるチタン粉末とを準備する工程。
【００１０】
　（ｂ）水素化チタン粉末の量が、全体に対して重量基準で、１５％以上７５％以下とな
るように配合して水素化チタン粉末とチタン粉末とを混合する工程。
【００１１】
　（ｃ）混合処理された混合粉末を焼結してチタン焼結素材を得る工程。
【００１２】
　好ましくは、水素化チタン粉末中の酸素含有量は、重量基準で、０．３％以上１．２％
以下であり、チタン粉末中の酸素含有量は、重量基準で、０．１％以上１．５％以下であ
る。
【００１３】
　上記の混合する工程は、水素化チタン粉末およびチタン粉末に加えて、酸化チタン粉末
を加えて混合することを含むようにしても良い。
【００１４】
　１つの実施形態では、チタン粉末は、チタンインゴットを水素化処理した後に解砕して
脱水素化処理をした水素化・脱水素化チタン粉末である。他の実施形態では、チタン粉末
は、アトマイズ法によって製造されたアトマイズ粉末である。
【００１５】
　好ましくは、チタン焼結素材の密度が９５％以上である。また、好ましくは、チタン焼
結素材の酸素含有量は、重量基準で、０．２５％以上０．６５％以下である。
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【００１６】
　チタン焼結素材の製造方法は、チタン焼結素材に対して熱間塑性加工を施す工程をさら
に備えるものであっても良い。この場合、好ましくは、熱間塑性加工後のチタン焼結素材
は、その硬度（ＨＶ）が２５０以上、最大引張強さ（ＵＴＳ）が５８０ＭＰａ以上、伸び
（ε）が１８％以上である。なお、熱間塑性加工は、熱間圧延加工、熱間プレス加工、熱
間鍛造加工等のように素材に対して熱間で塑性変形させる加工を含むものである。
【００１７】
　他の局面において、本発明に従ったチタン焼結素材の製造方法は、以下の工程を含む。
【００１８】
　（ｄ）平均粒度が１０μｍ以下である水素化処理された水素化チタン粉末と、平均粒度
が２０μｍ以上であるチタン粉末とを準備する工程。
【００１９】
　（ｅ）水素化チタン粉末の量が、全体に対して重量基準で、１５％以上７５％以下とな
るように配合して水素化チタン粉末とチタン粉末とを混合する工程。
【００２０】
　（ｆ）混合処理された混合粉末を焼結してチタン焼結素材を得る工程。
【００２１】
　さらに他の局面において、本発明に従ったチタン焼結素材の製造方法は、以下の工程を
含む。
【００２２】
　（ｇ）平均粒度が１０μｍ以下である水素化処理された水素化チタン合金粉末と、平均
粒度が２０μｍ以上である純チタン粉末とを準備する工程。
【００２３】
　（ｈ）水素化チタン合金粉末の量が、全体に対して重量基準で、５％以上５５％以下と
なるように配合して水素化チタン合金粉末と純チタン粉末とを混合する工程。
【００２４】
　（ｉ）混合処理された混合粉末を焼結してチタン合金焼結素材を得る工程。
【００２５】
　水素化チタン合金粉末の組成は、例えば、Ｔｉ－６Ａｌ－４Ｖである。この場合、好ま
しくは、水素化チタン合金粉末は、１０μｍの粒度の範囲に６５重量％以上を含む。
【００２６】
　好ましくは、チタン合金焼結素材の密度が９５％以上である。
【００２７】
　チタン合金焼結素材の製造方法は、好ましくは、チタン合金焼結素材に対して熱間塑性
加工を施す工程をさらに備える。この場合、好ましくは、熱間塑性加工後のチタン合金焼
結素材は、その硬度（Ｈｖ）が２５０以上、最大引張強度（ＵＴＳ）が６２０ＭＰａ以上
、伸び（ε）が１４％以上である。
【００２８】
　さらに他の局面において、本発明に従ったチタン合金焼結素材の製造方法は、以下の工
程を含む。
【００２９】
　（ｊ）平均粒度が１０μｍ以下であり、組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖである水素化処理さ
れた水素化チタン合金粉末と、平均粒度が２０μｍ以上であり、組成がＴｉ－６Ａｌ－４
Ｖであるチタン合金粉末とを準備する工程。
【００３０】
　（ｋ）水素化チタン合金粉末とチタン合金粉末とを混合する工程。
【００３１】
　（ｌ）混合処理された混合粉末を焼結したチタン合金焼結素材を得る工程。
【発明の効果】
【００３２】
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　上記の本発明の方法によれば、通常は廃棄されている粒度１０μｍ以下の水素化チタン
粉末を活用することにより、生産コストを削減しつつ高強度で高靱性のチタン焼結素材を
提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００３３】
【図１】水素化チタン粉末（粉末Ａ）の粒度分布を示す図である。
【図２】水素化・脱水素化チタン粉末（粉末Ｂ）の粒度分布を示す図である。
【図３】水素化・脱水素化チタン粉末（粉末Ｃ）の粒度分布を示す図である。
【図４】水素化・脱水素化チタン粉末（粉末Ｄ）の粒度分布を示す図である。
【図５】試料番号４、６、９、１０、１１、１２，１３の焼結後（熱間塑性加工前）の組
織写真である。
【図６】試料番号１３の焼結後の組織写真および熱間塑性加工後の組織写真である。
【図７】ＴｉＯ２添加混合粉末を示す図であり、（ａ）は混合粉末の外観写真、（ｂ）は
混合粉末のＳＥＭ画像である。
【図８】ＴｉＯ２添加混合粉末の焼結後の組織を示すＳＥＭ画像である。
【図９】試料番号１０の混合粉末のＳＥＭ画像である。
【図１０】アトマイズ粉末の粒度分布を示す図である。
【図１１】試料番号９および試料番号１６の焼結後の組織写真である。
【図１２】水素化６４チタン微粉末（粉末Ｅ）の粒度分布を示す図である。
【図１３】水素化・脱水素化６４チタン粉末（粉末Ｆ）の粒度分布を示す図である。
【図１４】試料番号２２、２３、２４、２５、２６、２７、２８、２９の焼結後（熱間塑
性加工前）の組織写真である。
【発明を実施するための形態】
【００３４】
　本件発明の発明者らは、種々の実験を行い、粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末を利
用して高強度・高靱性のチタン焼結素材を製造する方法を探求した。以下に、実験内容、
実験結果及び考察を詳細に記載する。
【００３５】
　［焼結性の確認］
　粒度１０μｍ以下の水素化チタン微粉末を成形して圧粉体を作製し、その後、圧粉体を
真空下で焼結した。焼結体を見ると亀裂が発生しており、良好な焼結体が得られなかった
。良好な焼結体が得られなかった理由は、粒度１０μｍ以下の水素化チタン微粉末は硬す
ぎて、高密度にしづらいからと思われる。
【００３６】
　比較のために、粒度１０～４５μｍの水素化・脱水素化チタン粉末を成形して圧粉体を
作製し、その後、圧粉体を真空下で焼結した。焼結体には亀裂の発生が見られず、焼結性
は良好であることが認められた。
【００３７】
　上記の実験では水素化チタン微粉末および水素化・脱水素化チタン粉末をプレス機で加
圧成形して圧粉体を作製し、その圧粉体を焼結したものであったが、これらのチタン粉末
を熱間等方圧加圧法（ＨＩＰ）や冷間等方圧加圧法（ＣＩＰ）で固めたものを焼結したも
のであっても同様の結果になることが予想される。
【００３８】
　上記の実験結果から、以下の点を考察した。
【００３９】
　ａ）粉末の粒度が細かすぎると、焼結性を阻害する懸念があること。
【００４０】
　ｂ）そのため、粒度１０μｍ以下のチタン粉末だけでは良好な焼結体の製造が困難であ
ること。
【００４１】
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　ｃ）粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末は、多くの酸素を取り込んでいるため硬く、
密度の高い焼結体を製造しにくいこと。
【００４２】
　ｄ）焼結性に影響を及ぼすのは粉末集合体の密度であること。密度が例えば９５％以上
の粉末集合体であれば、空孔は閉鎖し、独立空孔となる。他方、密度が例えば９５％未満
だと、独立空孔に加えて連続空孔もできる。連続空孔があると熱間塑性加工時に空気が入
り込み、その部分での窒素密度が高くなる。
【００４３】
　ｅ）コストを削減しつつ、良好な焼結性を維持するためには、粒度１０μｍ以下の水素
化チタン微粉末と粒度１０μｍ以上のチタン粉末との混合粉末を作製し、それを成形、焼
結すること。
【００４４】
　［実験に使用した粉末］
　混合粉末を作製するために、以下の表１に示す粉末を準備した。
【００４５】
【表１】

【００４６】
　準備した粉末Ａ、粉末Ｂ、粉末Ｃ、粉末Ｄは、市販品である。
【００４７】
　粉末Ａは水素化チタン粉末であり、その粒度分布を以下の表２および図１に示す。
【００４８】
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【表２】

【００４９】
　粉末Ａ（水素化チタン粉末）を構成する粉末粒子は、１０μｍ以下の粒度の範囲に９０
重量％以上を含む。その平均粒度（メディアン径）は５．７μｍである。以下の表および
図面では、粉末Ａを「ＴＦ」と記すことがある。
【００５０】
　粉末Ｂは水素化・脱水素化チタン粉末であり、その粒度分布を以下の表３および図２に
示す。
【００５１】
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【表３】

【００５２】
　粉末Ｂ（水素化・脱水素化チタン粉末）を構成する粉末粒子は、１０μｍ以上１５０μ
ｍ以下の粒度の範囲に９０重量％以上を含む。平均粒度（メディアン径）は６３．４μｍ
である。以下の表及び図面では、粉末Ｂを「ＨＤＨ」と記すことがある。
【００５３】
　粉末Ｃは水素化・脱水素化チタン粉末であり、その粒度分布を以下の表４および図３に
示す。
【００５４】



(9) JP 6979708 B2 2021.12.15

10

20

30

40

【表４】

【００５５】
　粉末Ｃ（水素化・脱水素化チタン粉末）を構成する粉末粒子は、１０μｍ以上４５μｍ
以下の粒度の範囲に８５重量％以上を含む。平均粒度（メディアン径）は２８．７μｍで
ある。
【００５６】
　粉末Ｄは水素化・脱水素化チタン粉末であり、その粒度分布を以下の表５および図４に
示す。
【００５７】
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【表５】

【００５８】
　粉末Ｄ（水素化・脱水素化チタン粉末）を構成する粉末粒子は、４５μｍ以上１５０μ
ｍ以下の粒度の範囲に８５重量％以上を含む。平均粒度は８０．２μｍである。
【００５９】
　［焼結体の作製］
　粉末Ａ（ＴＦ：水素化チタン微粉末）と粉末Ｂ（ＨＤＨ：水素化・脱水素化チタン粉末
）との比率を変えた混合粉末を作製し、それらを成形し、脱水素化熱処理を施した後に真
空下で焼結した。
【００６０】
　具体的な製造条件は、以下の通りであった。
【００６１】
　粉末Ａ（ＴＦ）と粉末Ｂ（ＨＤＨ）とを表６に記載の混合比率に調製し、混合処理後の
混合粉末を加圧圧力７１０ＭＰａでφ４１×３０ｍｍＨの形状に成形し、脱水素処理６０
０℃×７．２ｋｓを施した後に１０００℃×１０．８ｋｓの条件で真空保持し焼結体を得
た。
【００６２】
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【表６】

【００６３】
　［焼結体の密度、硬度、最大引張強さ、伸びの測定］
　表６中の「密度（焼結後）」は、上記の製法で得た焼結体の密度である。
【００６４】
　得られた焼結体（表６の試料番号１～１３）を２０ｍｍｔ×３０ｍｍｔ×４０ｍｍＬに
切削加工し、熱間塑性加工サンプルを作製した。各サンプルを大気雰囲気で８５０℃にて
１．８ｋｓ保持した後、２０ｍｍｔから２．５ｍｍｔ（圧下率８７％）まで圧延し、その
後、焼鈍を行った。表２中の「密度（熱間塑性加工後）」は、上記の熱間塑性加工後の焼
結体の密度である。
【００６５】
　得られた圧延後の試料に対して、Ｘ線回折（ＵｌｔｉｍａＩＶ：リガク製）による構造
解析、マイクロスコープ（ＶＨＸ－１０００：キーエンス製）による組織観察、ＳＥＭ－
ＥＤＸ（ＪＣＭ－６０００ＥＤＳ：日本電子製）による析出部の元素分析を行った。
【００６６】
　力学的特性に関しては、圧延方向に沿って採取した引張試験片を用いて、ひずみ速度５
×１０－４／ｓにて引張試験（ＡＵＴＯＧＲＡＰＨ　ＡＧ－Ｘ：島津製作所製）を実施し
、硬度についてはビッカース硬度計（ＨＭＶ－Ｇ：島津製作所製）を用いて測定した。各
サンプルの密度については、アルキメデス法により評価を行った。
【００６７】
　測定した密度、硬度、最大引張強さ（ＵＴＳ）、伸び（ε）を表６に示している。
【００６８】
　表６に記載の結果から、以下の点を読み取ることができる。
【００６９】
　ａ）水素化チタン微粉末（粉末Ａ（ＴＦ））の比率が高くなるほど、焼結体中の酸素量
が多くなり、硬度及び最大引張強度も高くなる。この理由は、水素化チタン微粉末は、酸
素を多く含んでいるので、酸素固溶強化のための供給源となっており、水素化チタン微粉
末の量が多くなるほど、チタン母材中に固溶する酸素量が増加しているからである。
【００７０】
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　ｂ）伸び値（ε）に関しては、水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が７５％以下であれ
ば、熱間塑性加工前の焼結体の密度が９５％以上であり、強度と伸びのバランスが適正に
得られている。しかしながら、その比率が７７％以上になると、熱間塑性加工前の焼結体
の密度が９５％未満となり、伸び値（ε）が急激に低下していることが認められる。これ
は、水素化チタン微粉末の比率が７５％以上の場合には焼結体の密度を９５％以上にする
ことが難しく、独立空孔に加えて連続空孔ができているためと思われる。連続空孔がある
と、熱間塑性加工時に連続空孔中に空気が入り込み、その部分での窒素濃度が高くなり、
延性の低下を招いていると考えられる。試料番号１２および１３の窒素含有量が急激に増
加していることが認められる。水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が７５％以下であれば
、熱間塑性加工前の焼結体の密度が９５％以上となっており、空孔は閉鎖し、独立空孔の
みになっていると考えられる。
【００７１】
　ｃ）水素化・脱水素化チタン粉末（ＨＤＨ）のみからなる焼結素材（試料番号１）に注
目すると、その酸素含有量が０．２４重量％、硬度（ＨＶ）が２３０、最大引張強さ（Ｕ
ＴＳ）が５２４ＭＰａである。酸素含有量、硬度および最大引張強さに関して、試料番号
１の焼結素材との有意差を出すためには、水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率を１５％以
上にするのが望ましい。水素化チタン粉末の比率が１５％である試料番号４は、その酸素
含有量が０．２９重量％、硬度（ＨＶ）が２５９、最大引張強さ（ＵＴＳ）が６０２ＭＰ
ａである。
【００７２】
　ｄ）水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が７７％以上になると伸び値（ε）が急激に低
下するので、良好な延性を維持するためには水素化チタン微粉末の比率を７５％以下にす
るのが望ましい。
【００７３】
　ｅ）水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が１５％～７５％の試料番号４～１１の焼結素
材は、その硬度（ＨＶ）が２５０以上、最大引張強さ（ＵＴＳ）が５８０ＭＰａ以上、伸
び（ε）が１８％以上となっている。
【００７４】
　［組織観察結果］
　図５は、試料番号４、６、９、１０、１１，１２、１３の焼結後（熱間塑性加工前）の
組織観察写真を示している。水素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が７７％の試料番号１２
および８０％の試料番号１３に注目すると、連続空孔が表れていることが観察される。水
素化チタン微粉末（ＴＦ）の比率が７５％以下である試料番号４、試料番号６、試料番号
９、試料番号１０および試料番号１１には、連続空孔が表れていない。
【００７５】
　図６は、試料番号１３の焼結後の組織写真および熱間塑性加工後の組織写真を示してい
る。熱間塑性加工後の組織写真から明らかなように、試料番号１３には、窒素濃化部が見
られる。
【００７６】
　［水素化・脱水素化チタン粉末の粒度の影響］
　準備した水素化・脱水素化チタン粉末は、粉末Ｂ、粉末Ｃおよび粉末Ｄである（表１参
照）。粉末Ｂ（ＨＤＨ）は、粒度が１０～１５０μｍ、平均粒度が６３．４μｍである。
粉末Ｃは、粒度が１０～４５μｍ、平均粒度が２８．７μｍである。粉末Ｄは、粒度が４
５～１５０μｍ、平均粒度が８０．２μｍである。水素化チタン微粉末（ＴＦ）と混合す
る水素化・脱水素化チタン粉末の粒度分布の相違が最終的に得られる焼結素材の特性に影
響を及ぼすかどうかを調査した。その結果を以下の表７に示す。
【００７７】
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【表７】

【００７８】
　表７の結果を見ると、酸素量、密度、硬度、最大引張強さおよび伸び値において顕著な
差は見られず、同等の特性が得られているものと認められる。したがって、好ましくは、
１０μｍ以下の粒度の水素化チタン粉末と混合されるべきチタン粉末（本実施形態では水
素化・脱水素化チタン粉末）は、１０μｍ以上１５０μｍ以下の粒度の範囲に９０重量％
以上を含み、平均粒度が２０μｍ以上である。また、水素化チタン粉末の量が、全体に対
して重量基準で、１５％以上７５％以下となるように配合して水素化チタン粉末とチタン
粉末とを混合することが望ましい。
【００７９】
　［ＴｉＯ２添加製法との比較］
　チタン素材の強度向上のためにチタン素材中に酸素を固溶させる方法として、チタン粉
末にＴｉＯ２粉末を添加し、この混合粉末を焼結する方法が知られている。水素化チタン
微粉末を利用する本発明の方法と比較するために、ＴｉＯ２添加製法によって焼結体を作
製した。
【００８０】
　準備した粉末は、粒度１０～１５０μｍの水素化・脱水素化チタン粉末（粉末Ｂ：ＨＤ
Ｈ）およびＴｉＯ２粉末である。これらの２種類の粉末を混合して混合粉末を得た。混合
比率は、ＴｉＯ２粉末が０．７重量％である。混合粉末全体の酸素量は０．５５重量％に
相当するものであり、表６中の試料番号１０（粉末Ａ６６％＋粉末Ｂ３４％）と同等であ
る。
【００８１】
　ＴｉＯ２粉末をチタン粉末中に添加すると、ＴｉＯ２粉末が凝集し易い。図７（ａ）は
混合粉末の外観を示す写真であり、○印で囲った部分にＴｉＯ２粉末の凝集が見られる。
図７（ｂ）は、混合粉末のＳＥＭ画像であり、ＴｉＯ２の凝集を明瞭に観察できる。
【００８２】
　図８は、ＴｉＯ２添加混合粉末の焼結後の組織を示すＳＥＭ画像であり、不十分な混合
に起因するとみられる酸素の濃化部が観察される。
【００８３】
　図９は、試料番号１０（粉末Ａ６６％＋粉末Ｂ３４％）の混合粉末のＳＥＭ画像である
。この図からわかるように、粒度１０μｍ以下の微細な水素化チタン微粉末は全体に亘っ
て均一に分散している。
【００８４】
　ＴｉＯ２添加によるチタン素材の酸素固溶強化手法は、ＴｉＯ２を大量に添加する場合
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それに対して、水素化チタン微粉末を利用したチタン素材の酸素固溶強化手法は、凝集や
酸素濃化部の点在といった問題を引き起こさない点で有利である。
【００８５】
　なお、酸素量の調整のために、水素化チタン微粉末を利用したチタン素材の酸素固溶強
化手法をベースにしながら、水素化チタン粉末およびチタン粉末の２種類の粉末に加えて
、ＴｉＯ２粉末も凝集が起こらない程度に加えてそれらを混合しても良い。
【００８６】
　［アトマイズ粉末の利用］
　上述の実施形態では、混合粉末の出発原料として、水素化チタン微粉末と水素化・脱水
素化チタン粉末とを準備した。水素化・脱水素化チタン粉末に代えて、アトマイズ粉末を
利用することが可能である。
【００８７】
　水素化・脱水素化チタン粉末に代えてアトマイズ粉末を利用した場合でも、同等の酸素
固溶強化が得られているかどうかを確認するために、水素化チタン粉末とアトマイズ粉末
との混合粉末（混合比率は５０：５０）を作製し、それを冷間成形し、脱水素化熱処理を
施した後に真空下で焼結した（試料番号１６）。
【００８８】
　準備した水素化チタン粉末は、表１に記載の粉末Ａであり、１０μｍ以下の粒度の範囲
に９０重量％以上を含み、その平均粒度は５．７μｍである。準備したアトマイズ粉末は
、ガスアトマイズ法で製造されたものであり、酸素濃度が０．１０重量％、窒素濃度が０
．０２重量％、水素濃度が０．０１重量％未満、炭素濃度が０．０１重量％未満である。
【００８９】
　アトマイズ粉末の粒度分布を表８および図１０に示す。
【００９０】
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【００９１】
　表８および図１０に示すように、アトマイズ粉末を構成する粉末粒子は、２０μｍ以上
１５０μｍ以下の粒度の範囲に９０重量％以上を含む。平均粒度（メディアン径）は６７
．８μｍである。
【００９２】
　以下の表９は、試料番号９と試料番号１６の焼結後および熱間塑性加工後の強度特性を
示している。
【００９３】
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【表９】

【００９４】
　表９からわかるように、水素化チタン粉末（粉末Ａ）５０％と水素化・脱水素化チタン
粉末（粉末Ｂ）５０％の混合粉末から出発した焼結素材（試料番号９）と、水素化チタン
粉末（粉末Ａ）５０％とアトマイズ粉末５０％の混合粉末から出発した焼結素材（試料番
号１６）とは、密度、硬度、最大引張強さ、伸び特性において同等である。
【００９５】
　図１１は、試料番号９および試料番号１６の焼結後の組織写真である。これらの写真か
らも、試料番号９および試料番号１６の両者とも、連続空孔は見られず、良好な組織であ
ることが認められる。
【００９６】
　水素化・脱水素化チタン粉末に代えてアトマイズ粉末を利用した場合でも、水素化チタ
ン微粉末を活用して生産コストの低減を図りつつ、高強度で高靱性のチタン焼結素材を得
ることができる。
【００９７】
　［チタン合金焼結素材への応用］
　通常は廃棄されている粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末を活用して、生産コストを
削減しつつ高強度で高靱性のチタン焼結素材を提供するという観点からすると、純チタン
の焼結素材に限定する必要は無い。例えば、Ｔｉ－６％Ａｌ－４％Ｖのようなチタン合金
焼結素材の製造のための出発原料として、粒度１０μｍ以下の水素化チタン粉末を利用す
ることができる。水素化チタン粉末として、水素化純チタン粉末および水素化チタン合金
粉末の両者が考えられる。
【００９８】
　Ｔｉ－６％Ａｌ－４％Ｖの焼結素材を製造するための出発原料として考えられる組み合
わせは、例えば以下のパターンである。
【００９９】
　パターン１：水素化純チタン粉末＋純チタン粉末＋ＡｌＶ合金粉末
【０１００】
　パターン２：水素化チタン合金粉末（Ｔｉ－Ａｌ－Ｖ）＋チタン合金粉末（Ｔｉ－Ａｌ
－Ｖ）
【０１０１】
　［ＡｌおよびＶを含むチタン合金焼結素材の製造］
　　アルミニウム（Ａｌ）およびバナジウム（Ｖ）を含むチタン合金焼結素材の原料粉末
として、以下の表１０に示す粉末を準備した。
【０１０２】
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【０１０３】
　粉末Ｅは、組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖ（６４チタン）であり、水素化されたものである
。この水素化６４チタン微粉末の粒度分布を以下の表１１および図１２に示す。
【０１０４】
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【表１１】

【０１０５】
　粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末）を構成する粉末粒子は、１０μｍ以下の粒度の範囲
に６５重量％以上を含む。その平均粒度（メディアン径）は８．１３μｍである。以下の
表および図面では、粉末Ｅを「６４ＴＦ］と記すことがある。
【０１０６】
　粉末Ｃ（水素化・脱水素化チタン粉末）は、表１に記載した「粉末Ｃ」と同じであり、
水素化・脱水素化した純チタン粉末である。その粒度分布は、表４および図３に記載した
通りである。粉末Ｃを構成する粉末粒子は、１０μｍ以上４５μｍ以下の粒度の範囲に８
５重量％以上を含み、その平均粒度は（メディアン径）は２８．７μｍである。
【０１０７】
　粉末Ｆ（水素化・脱水素化６４チタン粉末）は、組成がＴｉ－６Ａｌ－４Ｖであり、水
素化後に脱水素化した６４チタン粉末である。その粒度分布を以下の表１２および図１３
に示す。
【０１０８】
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【表１２】

【０１０９】
　粉末Ｆ（水素化・脱水素化６４チタン粉末）を構成する粉末粒子は、１０μｍ以上４５
μｍの粒度の範囲に６０重量％以上を含み、その平均粒度（メディアン径）は３９．４９
μｍである。
【０１１０】
　［ＡｌおよびＶを含むチタン合金焼結体の作製］
　粉末Ｅ（水素化チタン微粉末（６４ＴＦ））と粉末Ｃ（水素化・脱水素化純チタン粉末
）との比率を変えた混合粉末を作製し、それらを成形し、脱水素化処理を施した後に真空
下で焼結した。
【０１１１】
　具体的な製造条件は、以下の通りであった。粉末Ｅと粉末Ｃとを表１３に記載の混合比
率に調製し、混合処理後の混合粉末を加圧圧力７１０ＭＰａで成形し、脱水素処理６００
℃×７．２ｋｓを施した後に１０５０℃×１０．８ｋｓの条件で真空保持し焼結体を得た
。
【０１１２】
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【表１３】

【０１１３】
　［ＡｌおよびＶを含むチタン合金焼結体の組織観察結果］
　図１４は、試料番号２２～２９の焼結後（熱間塑性加工前）の組織観察写真（×５００
）を示している。粉末Ｅ（６４ＴＦ）を６０％含み、粉末Ｃ（純チタン）を４０％含む混
合粉末（試料番号２９）の焼結体の組織観察写真を見ると、黒色の連続空孔が表れている
ことが認められる。粉末Ｅの含有量が５％～５５％の試料番号２２～２８の焼結体の組織
観察写真には、連続空孔が表れていない。
【０１１４】
　［ＡｌおよびＶを含むチタン合金焼結体の密度、硬度、最大引張強さ、伸びの測定］
　表１３中の「密度（焼結後）」は、熱間塑性加工前の焼結体の密度である。得られた焼
結体（表１３中の試料番号２１～２９）を板厚２０ｍｍｔから２．４ｍｍｔまで圧延（圧
下率８８％）し、その後７５０℃×１．８ｋｓの条件で焼鈍を行った。
【０１１５】
　表１３中の「密度（熱間塑性加工後）」は、上記の熱間塑性加工後の焼結体の密度であ
る。
【０１１６】
　圧延方向に沿って採取した引張試験片を用い引張試験（ＡＵＴＯＧＲＡＰＨ　ＡＧ－Ｘ
：島津製作所）を実施した。硬度については、ビッカース硬度計（ＨＭＶ－Ｇ：島津製作
所）を用いて測定した。各サンプルの密度については、アルキメデス法により評価を行っ
た。
【０１１７】
　測定した密度、硬度（ＨＶ）、最大引張強さ（ＵＴＳ）、伸び（ε）を表１３に示して
いる。表１３に記載の結果および図１４の組織観察結果から、以下の点を読み取ることが
できる。
【０１１８】
　ａ）粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ））の比率が高くなるほど、焼結体中
の酸素量が多くなり、硬度および最大引張強度も高くなる。この理由は、水素化６４チタ
ン微粉末は酸素を多く含んでいるので、酸素固溶強化のための酸素供給源となっており、
水素化６４チタン微粉末の量が多くなるほど、チタン母材中に固溶する酸素量が増加して
いるからである。
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【０１１９】
　ｂ）伸び値（ε）に関しては、水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ）の比率が５５％以
下であれば、熱間塑性加工前の焼結体の密度が９５％以上であり、強度と伸びのバランス
が適正に得られている。しかしながら、その比率が６０％以上になると、熱間塑性加工前
の密度が９５％未満となり、伸び値（ε）が急激に低下していることが認められる。これ
は、水素化６４チタン微粉末の比率が６０％以上の場合には焼結体の密度を９５％以上に
することが難しく、独立空孔に加えて連続空孔ができているためと思われる。したがって
、混合粉末中の粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ））の含有率の上限値を５５
％にするのが望ましい。
【０１２０】
　ｃ）水素化・脱水素化した純チタン粉末のみからなる焼結素材（試料番号２１）に注目
すると、その酸素含有量が０．２４重量％、硬度（ＨＶ）が２３０、最大引張強さ（ＵＴ
Ｓ）が５２４ＭＰａである。酸素含有量、硬度および最大引張強さに関して、試料番号２
１との有意差を出すためには、粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ））の含有率
の下限値を５％にするのが望ましい。日本製鉄ホームページに掲載のデータによると、Ｔ
ｉ－３Ａｌ－２．５Ｖの場合の酸素含有量が０．１５ｗｔ％以下、強度が６２０ＭＰａ、
伸びが１５％である。粉末Ｅを５％含む試料２２の酸素量は０．３１ｗｔ％、強度が６２
８ＭＰａ、伸びが３１．７％であり、Ｔ－３Ａｌ－２．５Ｖよりも機械的特性が優れてい
る。
【０１２１】
　ｄ）粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ））の比率が５％～５５％の試料番号
２２～２８の焼結素材は、その硬度（ＨＶ）が２７６以上、最大引張強さ（ＵＴＳ）が６
２８ＭＰａ以上、伸び（ε）が１４％以上となっている。
【０１２２】
　［異なった材種の組織観察結果及び機械的特性の比較］
　以下の表１４は、異なった材種からなる素材の酸素量、及び機械的特性を比較して示し
ている。試料番号３１は純チタン材、試料番号３２は６４チタン合金溶解材、試料番号３
３は６４チタン合金粉末焼結材、試料番号３４は３２チタン合金溶解材、試料番号３５は
３２チタン合金粉末焼結材、試料番号３６－ａは３２チタン合金粉末にＴｉＯ２を０．６
％添加した混合粉末焼結材、試料番号３６－ｂは３２チタン合金粉末にＴｉＯ２を１．１
％添加した混合粉末焼結材、試料番号３６－ｃは３２チタン合金粉末にＴｉＯ２を１．３
％添加した混合粉末焼結材、試料番号３７は表１０に記載の粉末Ｆ（水素化・脱水素化６
４チタン粉末）に粉末Ｅ（水素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ））を２５％添加した混合
粉末焼結材、試料番号２７は５０％の粉末Ｅと５０％の粉末Ｃを含む混合粉末焼結材であ
り、表１３に記載された試料番号２７と同一のものである。
【０１２３】
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【表１４】

【０１２４】
　試料番号３２、３３および３７は、何れも、６４チタン合金材である。６４チタン合金
溶解材（試料番号３２）に比べて、６４チタン合金粉末材（試料番号３３）の方が機械的
特性（硬度および最大引張強さ）が優れていることが認められる。試料番号３７は、本発
明の一実施形態に対応するものであり、水素化・脱水素化６４チタン粉末（粉末Ｆ）に水
素化６４チタン微粉末（６４ＴＦ）を２５％添加したものである。試料番号３７の機械的
特性（硬度および最大引張強さ）は、試料番号３３（６４Ｔｉ合金粉末材）よりも優れて
いる。試料番号３７の伸び（ε）は７．２％であり、試料番号３３の伸び値（１０％）よ
りもやや劣っている。試料番号３７は、今まで廃棄処分等されていた水素化６４チタン微
粉末を２５％含むので、試料番号３３に比べて低コストの素材となる。したがって、伸び
特性があまり要求されない用途であれば、試料番号３７の利用価値は高い。
【０１２５】
　試料番号２７（５０％粉末Ｅ（６４ＴＦ）＋５０％粉末Ｃ（純チタン））の酸素含有量
は０．７７％である。３２Ｔｉ合金粉末材で酸素量を増加させるには、ＴｉＯ２の添加が
必要である。ＴｉＯ２を０．６％添加した試料番号３６－ａの酸素含有量は０．５４％、
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ＴｉＯ２を１．１％添加した試料番号３６－ｂの酸素含有量は０．７４％、ＴｉＯ２を１
．３％添加した試料番号３６－ｂの酸素含有量は０．８０％である。同等の酸素量を持つ
試料番号３６－ｂおよび３６－ｃの伸び特性（ε）は、本発明の一実施形態に対応する試
料番号２７に比べてはるかに劣っている。この原因は、粉末混合時に大量に添加したＴｉ
Ｏ２が凝集し、焼結後も酸素濃化部が生じているためと考えられる。これに対して、水素
化６４チタン微粉末を使用した試料番号２７では、部分的な酸素濃化といった問題は生じ
ず、ＴｉＯ２の添加手法に比べて多量の酸素を均一に固溶させることができ、より優れた
機械的特性および伸び特性を得ることができる。
【０１２６】
　以上説明したように、平均粒度が１０μｍ以下の水素化された水素化チタン微粉末や、
平均粒度が１０μｍ以下の水素化された水素化６４チタン微粉末の添加量が多くなるほど
、チタン焼結素材またはチタン合金焼結素材中の酸素量が多くなり、硬度（ＨＶ）及び最
大引張強度（ＵＴＳ）が高くなる。その反面、水素化チタン微粉末および水素化６４チタ
ン微粉末の添加量が多すぎるとチタン焼結素材またはチタン合金焼結素材の伸び値（ε）
が低下する。チタン焼結素材やチタン合金焼結素材の用途の中には、伸び特性があまり要
求されない用途もある。例えば、刃物用途や耐摩耗性用途では、伸び特性よりも強度（硬
度や最大引張強度）が重要視される。このような強度が重視される用途の場合、水素化チ
タン微粉末や水素化６４チタン微粉末を多量に添加するようにすれば、原料コストを削減
しつつ焼結素材の強度を高めることができる。
【０１２７】
　原料コストを削減しつつ焼結素材の強度を高めるために利用する水素化されたチタン系
粉末として、純チタンや６４チタンに限らず、Ｔｉ－３Ａｌ－２．５Ｖ、Ｔｉ－３Ａｌ－
３Ｍｏ－１Ｖ、Ｔｉ－４Ａｌ－３Ｍｏ－１Ｖ、Ｔｉ－４Ａｌ－４Ｍｏ－２Ｓｎ、Ｔｉ－５
Ａｌ－２Ｃｒ－１Ｆｅ、Ｔｉ－５Ａｌ－１．５Ｆｅ－１．５Ｃｒ－１．５Ｍｏ、Ｔｉ－５
Ａｌ－２Ｓｎ－２Ｚｒ－４Ｍｏ－４Ｃｒ、Ｔｉ－６Ａｌ－２Ｓｎ－２Ｚｒ－２Ｍｏ－２Ｃ
ｒ、Ｔｉ－６Ａｌ－２Ｓｎ－４Ｚｒ－６Ｍｏ、Ｔｉ－６Ａｌ－２Ｓｎ－４Ｚｒ－２Ｍｏ、
Ｔｉ－５Ａｌ－６Ｓｎ－２Ｚｒ－１Ｍｏ、Ｔｉ－６Ａｌ－２Ｃｂ－１Ｔａ－１Ｍｏ、Ｔｉ
－６Ａｌ－４Ｖ、Ｔｉ－６Ａｌ－６Ｖ－２Ｓｎ、Ｔｉ－７Ａｌ－４Ｖ、Ｔｉ－８Ａｌ－１
Ｍｏ－１Ｖ、Ｔｉ－８Ａｌ－４Ｃｏ、Ｔｉ－８Ｍｎ、およびＴｉ－２５Ａｌ－１１Ｓｎ－
５Ｚｒ－１Ｍｏなどのようなチタン系微粉末を利用することができる。
【０１２８】
　以上、図面を参照して本発明の実施形態を記載したが、本発明はここに記載した実施形
態に限定されるものではなく、特許請求の範囲に記載した発明と同一または均等な範囲内
において種々の変更が可能である。
【産業上の利用可能性】
【０１２９】
　本発明は、生産コストを削減しつつ、高強度で高靱性のチタン焼結素材を得ることので
きる方法として有利に利用され得る。例えば、水素化チタン微粉末は通常廃棄されること
から素材購入コストはゼロに等しく、水素化チタン微粉末を６６％混合する場合には素材
コストが１／３となり、生産コスト削減に大いに貢献できる。
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