
3K133002-i 

補助事業名  環境研究総合推進費補助金循環型社会形成推進研究事業（平成 25 年度～平成 27 年度） 

所管 環境省 

研究課題名  水素を利用したチタン合金切削屑の高効率再資源化技術の実用化研究 

課題番号  3K133002 

研究代表者名 近藤勝義（国立大学法人大阪大学接合科学研究所） 

国庫補助金  104,510,000 円（うち平成 27 年度：40,932,000 円） 

研究期間 平成 25 年 5 月 15 日～平成 28 年 3 月 31 日 

本研究のキーワード  チタン切削屑、水素化熱処理、機械粉砕加工、脱水素化同時焼結、再生チタン素材、 

  引張強さ、疲労強度、圧密化挙動、スケールアップ化、集合組織、変形双晶 

研究分担者  梅田純子（国立大学法人大阪大学接合科学研究所） 

研究概要 

１．はじめに（研究背景等） 

 BRICs に代表される新興各国での産業および経済の急激な発展により世界のエネルギー消費量は年々、増加し

続けており、これに伴う環境破壊や資源枯渇、エネルギー不足といった問題も深刻化の一途をたどっている。

特に、二酸化炭素（CO2）を主とした温室効果ガスによる温暖化現象に起因する様々な環境問題への対応は、地

球規模での最重要課題である。その有効策の一つとして「CO2排出量削減を目指した各種汎用輸送機器の軽量化

とその開発を可能とする新素材の実用化」が考えられる。材料科学の観点からは、マルチマテリアル設計の構

築および実用化によって、輸送機器産業における各種移動体の燃費効率の大幅改善（省石油資源効果）と CO2

ガス排出量の大幅削減（環境負荷低減）が期待できる。その一例として、機体軽量化による経済効果の大きい

航空機産業が挙げられる。特に、グリーンイノベーションの観点から、次世代航空機の重点課題は、省エネ・

低コスト化と環境問題の両者に有効な省エネルギー技術開発であり、機体の軽量化は重要な方策である。その

実現のため、鉄鋼やアルミに比べて高い比強度・比剛性を有する炭素繊維強化樹脂（CFRP）の利用は有効であ

る。例えば、米国・ボーイング社 B787 機やフランス・エアバス社 A350XWB 機では、重量比で全体の約 50%に CFRP

を採用している。その際、CFRP シート素材を構造的に支えるストリンガーやフレームなどの補強部材、或いは

それらと CFRP 材を締結するファスナーやボルトなどの締結部品には、両者間の電位差による金属素材側の腐食

現象を抑制する観点から，炭素との電位差が小さく、また耐腐食性に優れたチタン合金が従来のアルミ材に替

わって採用されている。ゆえに、軽量化効果が大きい CFRP 素材の採用比率の増加に伴い、近年は民間航空機向

けチタン素材の使用量も世界的に急増している。 

他方、チタンはレアメタルの一種であり、有効な再資源化技術の構築が不可欠である。航空機用チタン部材

のほぼ 100%が「切削加工品」であり、材料歩留りは約 40%と低く多量の切粉（切削屑）が発生する。しかも、

チタンは活性金属ゆえに燃え易く、切粉を固化した状態で再溶解した場合でも燃焼し、再生率は 30％程度に留

まる。また，素材の均質性の観点から真空アーク溶解、或いは電子ビーム溶解を２回実施するため、多量のエ

ネルギー消費を伴う工程である.このような低再生率およびエネルギー消費がチタンの素材価格の更なる高騰

を助長する要因でもある。一方、航空機メーカの指定・認定工場のみで素材や部品の生産・加工が行われてい

るため、チタン切削屑の回収ルートは既に確立しており、不純物の混入を避けて高い回収率で安定的に切削屑

の収集が実現されている。 

このように世界市場で発生・流通するチタン切削屑を高い材料歩留りのもとで再資源化できる廉価なリサイ

クルプロセスの基盤構築が急務といえる。 
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２．研究開発目的 

 本研究事業では、高温真空溶解製法によるチタン切削屑の再生工程を経由せず、完全固相状態において切削

屑を直接，素原料として高歩留りで再生できるリサイクル技術の基盤プロセスの開発とスケールアップ化に関

する検証を目的とする。その結果，①製造工程内での省エネ効果（エクセルギー損失の最小化）と②製品（チ

タン素材）使用時の CO2ガス排出量の削減効果といった２つの環境対策の実効に寄与できるものと考える。具体

的には、チタンが水素成分を含む際に脆性な水素化チタンを生成し、これによりチタン素材の延性が低下する

といった問題に着目し、チタン合金切削屑と水素の反応において酸素や炭素などの不純物を除去した後、脆性

な水素化チタン粉末を作製し、機械粉砕により切削屑を破砕することでチタン原料粉末に仕上げる。その後、

既存製法である成形・焼結・押出工程を経由して水素を除去し、バージン材と同等性能を有するチタン合金素

材を再生する。本研究事業における主たる課題は、水素化反応機構の解明とその際の不純物除去技術、水素化

チタン粉末の緻密化成形技術、焼結過程での脱水素化技術の開発である。また、水素成分の熱分解過程におい

て、極僅かの残留水素量を利用してチタンの相（phase）制御による再生チタン素材の特異な集合組織を通じて、

ヤング率および耐力の向上といった力学特性の向上といった新たな材料設計構築についても検討を行う。これ

らの技術的な課題解決を通じて、航空機産業をはじめとする輸送機器分野での CO2ガス排出量の削減に貢献する

チタン合金から発生する切削屑の高効率再資源化・再生プロセスの実用化を目指す。 

 

３．研究方法 

 チタン合金部材の切削時に発生する mm 単位の切粉表面には切削油が付着するものの、認定工場では他の金属

切粉と混合しないように管理・保管されている。このような良質切粉は、切削油由来の炭素や大気酸化による

酸素が唯一の不純物である。既往研究ではアルミ切粉を溶解せず、直接固化して素材を再生する製法が報告さ

れている（例 K. Kondoh et al., Mater. Trans., 7 (2003) 1276-1283）。アルミ切粉も mm 単位ゆえ、押出加工

による完全緻密化は困難であり、得られたアルミ素材内部に微小空隙が存在する。他方、航空機用素材は「無

欠陥」が前提ゆえ、緻密化に有効な数十μm の微細粉末が必要である。しかしながら、mm 単位の切粉を μm レ

ベルにまで微細加工する際、表面酸化や粉砕費の増加といった品質と経済性の両面において大きな課題がある。 

 そこで、優れた経済性のもとで完全緻密化に適した微細なチタン切粉を得ると同時に、切粉中の酸素・炭素

の含有量を既存のチタン材と同等以下に管理した上で、再溶解せずに直接固化によって切粉から無欠陥の完全

緻密素材を再生できるリサイクル技術の開発を目指す。 

【平成２５年度】金属の脆化現象を誘発する水素のネガティブ効果に着目し、水素雰囲気での熱処理によりチ

タン切削屑への水素吸蔵を促し、脆い水素化チタンとした上で常温粉砕により所定の粒子径を得る。その際、

水素により切削屑表面の酸素・炭素の還元分解除去技術も併せて確立する。 

【平成２６年度】示差熱重量分析・高温Ｘ線回折により上記の水素化チタン微粉末の熱分解挙動を解明し、水

素の完全除去に有効な熱処理条件を実験的に検証する。他方、粉末の緻密化に向け、粒子再配列・破砕充填機

構に基づく圧縮成形モデルを用いて抽出した最適固化条件の有用性に関する実証実験を行う。両成果に基づき、

水素化チタン粉末固化体の水素除去同時焼結プロセスを構築し、現行のバージン素材と同等の強度特性の発現

を実証する。 

【平成２７年度】民間企業（焼結部品メーカ）の生産設備を利用し、チタン切削屑の水素化処理＋粉砕加工＋

脱水素化・焼結の連続加工熱処理を行い、直径 300mm 程度の大型ビレット体の試作・特性評価を通じて、完全

緻密化の検証と本開発製法のスケールアップの可能性を実証する。 

 

４．結果及び考察 

（１）チタンと水素の反応挙動解析 

チタン切削屑中に脆性な水素化チタンを生成すべく、先ず、示差熱量重量分析装置を用いてチタン切削屑と

水素ガスとの反応挙動を調査した結果、600℃以上の水素ガス雰囲気での熱処理によりチタン合金切削屑は水素

を吸収することで顕著な水素量の増加が確認できた。また、XRD 結果において 600℃と 800℃での熱処理材では、

原料の切削屑に見られない TiH2に相当する回折ピークが明瞭に検出された。上記の水素量の増加現象を勘案す

ると、600℃以上の熱処理によりチタンの水素化反応が進行したことで水素化化合物が生成したと考えられる。 
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（２）水素含有チタン合金切削屑の粉砕加工性の評価 

TiH2成分を含まない原料の切削屑（未熱処理サンプル）と 400℃の熱処理サンプル（水素含有量は原料と同等

レベル）では、10min 経過後において原料で見られる連続した切削屑が残存している。これに対して、TiH2を含

む 600℃と 800℃の熱処理試料では全て粉末状態に粉砕されており、水素を吸収して脆性な TiH2成分を含むこと

で歩留り 100%のもとで機械粉砕加工性が著しく改善した。また、１時間の粉砕加工後において、600℃以上の水

素化熱処理を施したチタン切削屑では、目標とする粒子径（平均粒径 200μm 以下）を十分に満足する 111～162

μm を達成しており、本プロセスにより粉末冶金用原料粉末として利用可能な粒子径を実現できると考える。さ

らに、実験室レベルでの粉砕加工結果に基づいて、生産用ロッキングミル装置を用いてスケールアップ化する

際にも十分な経済性が確保できることを検証した。 

（３）脱水素化同時焼結プロセスの開発 

 上記の水素化熱処理後に粉砕加工を施した微粉末を成形固化した後、アルゴンガス雰囲気で焼結した結果、

成形体の相対密度 84.7%に対して、焼結温度の増加と共に相対密度も増大し、通常の焼結温度である 1000℃で

は 96.2%に達した。この値は純 Ti 粉末を用いて同一温度で焼結した際に得られる相対密度と差異はないことか

ら、脱水素化同時焼結による緻密な焼結体の作製は可能であることを実験的に検証できた。純チタン粉末では、

α/β 同素変態温度が 885℃であることから焼結（800℃）時の相は α 相のみであるのに対して、水素化チタン

粉末では、素地中に含まれる水素が β 相に対する安定化元素であり、α/β 同素変態温度を低下させることか

ら脱水素化同時焼結過程において β 相を経由する。その際、固相焼結現象を支配するチタン（β相）の自己拡

散係数はα相の場合と比較して 2 桁程度大きくなることから水素化チタン粉末圧粉体では、より早く焼結反応

が進行したと考えられる。 

（４）水素化チタン粉末の圧密化挙動の解析 

3 項修正型 Cooper-Eaton 圧縮式を提案し、粉砕加工を施すことで異なる粒度分布と見かけ密度を有する水素

化チタン粉末の圧密化機構を解明すると共に、その妥当性を検証した。その結果、脆性な水素化チタン化合物

を含むことで成形固化による圧縮過程において、粉末内部に発生する微量な亀裂に伴って空隙が形成し、それ

を充填するためのミクロな粒子再配列機構が作用することで、延性を有する純チタン粉末と同程度の緻密化（相

対密度）が進行し、表面欠陥などを有さない健全な圧粉成形体が得られることを確認した。 

（５）水素化処理を施したチタン切削屑からの再生素材の特性 

再生チタン材の応力－ひずみ線図は、バージン材とほぼ同様の挙動を示し、粉末間結合強度の観点から、特

に注目すべき破断伸びも 25%前後とほぼ同等かつ十分な延性を示す値となった。また、破断面観察においては、

両者とも延性破壊を示すディンプル破面を呈しており、上述の応力－ひずみ曲線の挙動と対応して、引張試験

時の応力伝達に耐え得る十分な強度を有する粉末間結合を形成していることが明らかとなった。また、回転曲

げ疲労試験機を用いて再生チタン材の疲労限界を測定した結果、市販の JIS 規格純チタン材と同等以上の疲労

強度特性を有することを実証した。Ti-64 合金切削屑を用いた再生材についても同様に評価した結果、バージン

材との差異はなく、いずれも規格値 ASTM B348(5)を満足する引張強さ、耐力および破断伸びを示した。 

（６）スケールアップ化再生素材の力学特性評価 

引張強さに関して、平均値はいずれのロットにおいても目標値である 1000MPa 以上を達成しており、また下

限値に関してもその値を満足した。標準偏差σを算出したところ、各ロットにおいて 27.6MPa、23.3MPa、30.4MPa

となり、平均値－2σの値は 1012.8MPa、1000.4MPa、1027.2MPa であることからロット毎の母集団全体で目標値

を満足する確率は 96～98%であった。なお、破断伸びはいずれも目標値の 15%を遥かに凌いでおり、スケールア

ップ化再生素材も高い延性を示した。 

（７）残留水素を活用したチタン素材の高次機能化 

既往研究ではチタン合金における水素含有量の増加に伴い、引張強さや破断伸びの顕著な低下が報告されて

きたが、本研究では、僅か 0.2~0.3wt%の微量水素がα-Ti の相変態挙動と集合組織形成機構に及ぼす影響を解

明し、剛性および耐力の向上に寄与することを明らかにすると共に、脆性ながらも硬質な水素化化合物が微細

分散すること変形双晶の進展を抑制して一様な変形を伴い、破断伸びが向上するといった新規な現象を発見し
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た。これらの結果を通じて、従前より負の材料因子とされた水素原子を活用したチタン材の高強度・高延性化

に向けた新たな材料設計指針の可能性を見出した。 

 

５．本研究により得られた主な成果 

（１）科学的意義 

本研究成果であるチタン切削屑の再資源化と健全な再生チタン素材の創製に関して、既往研究では金属材料

において「負の因子」とされてきた水素原子を活用し、その特徴である脆性と非燃性を活用した革新的なリサ

イクルプロセスを構築した。具体的には、現行の真空再溶解工程によるチタン切削屑の再資源化において、低

い再生歩留りであったが、水素化熱処理によりチタン切削屑を安全でかつ短時間で粉砕加工し、100%の回収率

のもとで粉末冶金用原料とすることで顕著な歩留り向上を実現した。また、粉砕した水素含有チタン微粉末の

成形固化挙動を圧密化モデルにより定量解析することで、脆性に起因する粉末の破砕過程での粒子再配列現象

を利用して健全な成形固化体の作製に成功した。さらに、脱水素化同時焼結プロセスの開発によって市販のチ

タン合金素材（バージン材）と同等の引張強さ、破断伸び、疲労強度を有する再生チタン素材の創製を可能と

した。このように従来の真空アーク／電子ビームを用いたチタンの再溶解製法では、2000℃を超える高温での

溶解工程を 2 回経由して素材が製造されるが、本プロセスでは 600～1000℃での熱処理によりチタン切削屑から

のチタン素形材の再生が可能となり、顕著な省エネ・低コスト化に資するリサイクルプロセスの基盤構築に寄

与するものと考える。 

 他方、上述の通り、既往研究ではチタン合金における水素含有量の増加に伴い、引張強さや破断伸びの顕著

な低下が報告されてきたが、本研究では、僅か 0.2~0.3wt%の微量水素がα-Ti の相変態挙動と集合組織形成機

構に及ぼす影響を解明し、剛性および耐力の向上に寄与することを明らかにすると共に、脆性ながらも硬質な

水素化化合物が微細分散すること変形双晶の進展を抑制して一様な変形を伴い、破断伸びが向上するといった

新規な現象を発見した。これらの結果を通じて、従前より負の材料因子とされた水素原子を活用したチタン材

の高強度・高延性化に向けた新たな材料設計指針の可能性を見出した。なお、本成果に関して、大阪大学にて

大学院生が博士号（工学）を取得するに至った。 

（２）環境政策への貢献 

①Ti 切削屑の固相リサイクルによる製造工程内での省エネ効果 

現状のチタン切削屑の真空再溶解工程における切屑の歩留りは約 30%であり、残りの 70%は新塊チタン原料を

利用する。2004 年に米国で開催された国際での講演資料に基づくと、インゴット（熱間鍛造や熱間押出などの

２次加工前の素形材）状態での製造加工費は約 805 円/kg と試算される（ここでは、鉱石原料や回収した切削屑

などの素原料費用は含まない）。他方、本研究で開発したチタン切削屑の再生工程（水素化熱処理（600℃）＋

機械粉砕加工＋成形固化＋脱水素化同時焼結（1000℃）の連続プロセス）によるインゴットの製造加工費は約

73 円/kg と試算される（本研究成果を熱処理、粉砕加工、粉末冶金メーカ各社に開示して得た概算見積に基づ

く結果）。また、前述のように従来の溶解製法による切削屑のリサイクル工程では、歩留まりが低いことに加え

て、溶解温度がチタンの融点を超えて 2273K 付近まで上昇する。これに対して、本研究で開発した固相状態で

の切削屑から粉末への再生プロセスでは、1073K 付近での熱処理となるため、エネルギー消費量は現行の再溶解

製法と比較して顕著な減少が期待できる。 

②鉄製補強材から廉価再生 Ti 材への代替と CFRP の更なる使用促進による軽量化に伴う CO2排出削減 

上記の試算結果を踏まえ、インハウスでのチタン製部品の生産から切削屑回収と、その後の再生工程を想定

し、原料素材費を含めた再生チタン素材の単価は、現行の再溶解素材に対して約 28%のコスト削減が可能と試算

できる。また、微量の残留水素を活用したチタン合金の更なる高強度化・高延性化を実現することで素材の性

能、品質および信頼性の向上が期待できる。このような低コスト・高機能化の達成により再生チタン素材の使

用率の拡大が見込まれ、CFRP 素材の適用部材の拡張が可能となると共に、補強部材においても鉄鋼製部品から

本開発チタン材への代替が期待できる。定量的な効果に関しては、産業界との今後の更なる調査・解析が必要

ではあるが、上述のように本研究成果を活用した廉価・再生チタン材の実用化の利用において、機材重量の更

なる軽量化に資することで燃費改善と CO2ガス排出削減に寄与できると考える。 

＜行政が既に活用した成果＞ 

特に記載すべき事項はない。 
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＜行政が活用することが見込まれる成果＞ 

特に記載すべき事項はない。 
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3K133002   水素を利用したチタン合金切削屑の高効率再資源化技術の実用化研究 

 

[要旨] 

  高い比強度と優れた耐腐食性を有するチタン（Ti）は、近年、軽量化素材として航空機用部材への使用

量が急増している。他方、Ti はレアメタルの一種であり、有効な再資源化技術の構築が不可欠である。

航空機用チタン部材のほぼ全量は切削加工を要するが、材料歩留りは約 40%と低く多量の切削屑が発生

する。Tiは活性金属ゆえに燃え易く、切削屑を再溶解した際に燃焼し、再生率は 30％程度に留まる。こ

のような低再生率がチタンの素材価格の更なる高騰を助長する要因でもある。そこで、本事業では Ti素

材の低コスト化による広範囲での利用促進を目的に、Ti切削屑の再生率を 100%に向上できる革新的なリ

サイクル技術の構築を目指す。基本製法は、完全固相状態で切屑から Ti素形材を再生できる粉末冶金法

を適用する。先ず、mm～cm 単位の切削屑を数百 µm 単位の微粉末へ安全かつ高効率に粉砕するプロセ

スの構築が不可欠である。ここでは、金属の水素脆化に着目し、Ti 切屑を水素化熱処理することで脆性

かつ非燃性の水素化チタン TiH2 を合成することでボールミル粉砕加工により短時間で 100%の歩留りの

もと目標粒子径（200µm以下）を満足する TiH2粉末の作製条件を確立した。次に、脆性な TiH2粉末の圧

縮成形による緻密化機構を数値計算によって定量解析し、圧縮過程での粉砕による粒子再配列現象を活

用して相対密度 85%以上の健全な粉末成形体の作製に成功した。これを固相焼結する際に水素成分を熱

分解・除去する温度条件を検討し、その後の熱間押出加工を適用することで完全緻密なチタン再生素材

の試作を行った。引張試験および疲労試験を通じて、Ti-6%Al-4%V（Ti-64）切削屑からの再生素材は、

バージン材と同等の力学特性を有することを実証した。またスケールアップ化の検討において、統計学

的観点から大型素材のロット間およびロット内での特性バラツキを解析すべく、計 750 本の引張試験デ

ータに基づく標準偏差を踏まえた評価において本再生材は十分に高い確率で目標引張強さ（1000MPa 以

上）を有することを明らかにした。また、学術的成果として微量残留水素を利用したα-Ti内での特異な

集合組織形成とTiH2による変形双晶の抑制によりTi素材における高強度・高延性化機構を明らかにした。 
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１．はじめに 

 BRICsに代表される新興各国での産業および経済の急激な発展により世界のエネルギー消費量は年々、

増加し続けており 1)、これに伴う環境破壊や資源枯渇、エネルギー不足といった問題も深刻化の一途をたど

っている。特に、二酸化炭素（CO2）を主とした温室効果ガスによる温暖化現象
2)に起因する様々な環境問

題への対応は、地球規模での最重要課題である。その有効策の一つとして「CO2排出量削減を目指した各種

汎用輸送機器の軽量化とその開発を可能とする新素材の実用化」が考えられる。これにより、大幅な省エ

ネルギー化や CO2排出量の削減に加えて、その応用分野が広範囲に及ぶことから広い裾野を持った持続可

能な技術的発展が期待できる。その一例として、機体軽量化による経済効果の大きい航空機産業 3)が挙げら

れる。特に、グリーンイノベーションの観点から、次世代航空機の重点課題は低コスト化と環境問題の両

者に有効な省エネルギー技術開発であり、機体の軽量化は重要な方策である。その実現のため、鉄鋼やア

ルミに比べて高い比強度・比剛性を有する炭素繊維強化樹脂 CFRPの利用は有効であり、例えば、図 1に

示すように米国ボーイング社の B787では、重量比で全体の約 50%に CFRPを採用しており、またやエアバ

ス社 A350XWBにおいてもほぼ同じ構成比率となっている 4, 5)。その際、CFRPを構造的に支えるストリン

ガーやフレームなどの補強部材やシート材、或いはそれらと CFRP材を締結するファスナーやボルトなど

には、電位差腐食を抑制する観点から炭素との電位差が小さく、耐腐食性に優れたチタン合金が従来のア

ルミ材に替わって採用されている。ゆえに、CFRP素材の採用比率の増加に伴い、チタン使用量も急増して

いる。例えば、B787型１機で 136トン（B767；19トン）、A350で 102トン（A330；20トン）のチタンが

使用されており、航空機用チタン部材の世界市場は年間約 7％成長すると予測されている。一例として、図

2に見るように全世界におけるチタン素材の使用量の年推移において、近年、民間航空機向けの需要が増大

していることがわかる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 他方、チタンはレアメタルの一種であり、有効な再資源化技術の構築が不可欠である。航空機用チタン

部材のほぼ 100%が「切削加工品」であり、材料歩留りは約 40%と低く多量の切粉（切削屑）が発生する。

しかも、チタンは活性金属ゆえに燃え易く、切削屑を固化した状態で再溶解した場合でも燃焼し、再生率

は 30％程度に留まる。このような低再生率がチタンの素材価格の更なる高騰を助長する要因でもある。一

方、航空機メーカの指定・認定工場のみで素材加工が可能ゆえ、確立した切粉回収ルートの下、高い収率

で安定的にチタン切削屑の収集が既に行われている。 

 そこで、チタン素材の低コスト化による広範囲での利用促進を目的として、今後、益々発生量の増加が

予想されるチタン切削屑の再生率を 100%に向上できる革新的なリサイクルプロセスの構築を目指す。 

  

 

図 1. ボーイング社 787 機の構成材料に

関する模式図 
 

図 2. 全世界におけるチタン素材の需要年推移 
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２．研究目的 

 本研究では、チタン切削屑を再溶解せず、直接素材として高歩留りで再生できるリサイクル技術開発とそ

のスケールアップ化を目指す。主要課題の一つとして、チタン合金切削屑を安全で効率よく粉砕して粉末

冶金用出発原料へと形態を変えることが挙げられる。このような技術課題に対して、図 3に示すように既

往研究 6)では、JIS-2種の純チタン中に 100ppm程度

の水素が含まれると、引張試験における破断伸び

（延性）が著しく低下することが報告されている。

これはチタンが水素成分と反応して脆性な水素化

チタンを生成することで、チタン素材全体の延性

が低下するといった現象に起因する。そこで、水

素ガスを含む雰囲気中でチタン合金切削屑を加

熱・保持することで、水素の還元作用により切削

屑表面の酸素や炭素などの不純物を分解・除去し

た後、脆性な水素化チタン粉末を合成する。これ

らを機械粉砕加工により破砕することで適正な粒

子径を有する粉末冶金用チタン原料粉末に仕上げる。その後、既存製法である粉末圧縮成形、固相焼結、

熱間押出加工工程を経由して水素を除去し、バージン材と同等性能を有するチタン合金素材を再生する。

このように水素化・粉砕・脱水素化同時焼結・熱間塑性加工といった一連の工程からなるチタン切削屑の

再資源化によるチタン再生素材の製造工程模式図を現行の溶解リサイクル製法と比較して図 4に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

そこで、本研究事業における主たる課題は、水素化反応機構の解明とその際の不純物除去技術、水素化

チタン粉末の緻密化成形技術、焼結過程での脱水素化技術の開発である。また、水素成分の熱分解過程に

おいて、極僅かの残留水素量を利用してチタンの相（phase）制御による再生チタン素材の特異な集合組織

を通じて、ヤング率および耐力の向上といった力学特性の向上といった新たな材料設計構築についても検

討を行う。これらの技術的な課題解決を通じて、航空機産業をはじめとする輸送機器分野での CO2ガス排

出量の削減に貢献するチタン合金から発生する切削屑の高効率再資源化・再生プロセスの実用化を目指す。 

 
図 3. JIS-2種純チタンの常温引張強さと破

断伸びの水素含有量への依存性 

 

図 4. 本研究事業で確立するチタン切削屑の再資源化・再生プロセスと現行溶解再生法の工程模式図 



3K133002-4 

 

３．研究方法 

航空機部材として使用するファスナーやボルトなどのチタン合金製締結部品や、インペラ―やブレード

などのエンジン部品（図 5に一例を示す）は、3次元複雑形状であるにも関わらず、高い寸法精度や表面粗

さが要求される。そこで、チタン素材から熱間鍛造加工などの塑性加工によって得られる３次元ニアネッ

トシェイプ部品を用いて機械切削加工により最終仕上げ加工を施して製作する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

その際に発生する mm単位の切削屑や切粉の表面には切削油が付着するものの、認定工場では鉄鋼やニ

ッケル、アルミなどの他の金属切粉と混合しないように厳密に管理・保管されている。このような良質な

切削屑や切粉において、切削油由来の炭素や大気酸化による酸素が唯一の不純物である。既往研究 7)では、

アルミ切削屑を溶解せず、熱間温度域にて直接固化することで固相状態においてアルミ合金素材を再生で

きる製法が報告されている。アルミ部品を機械加工する際に発生する切削屑のサイズも mm単位ゆえ、熱

間押出加工による完全緻密化は困難であり、得られたアルミ素材内部に微小空隙が存在する。そのため、

粉末成形固化に適した粒子径を有する原料粉末にまで粉砕・整粒処理する必要がある。他方、極めて高い

安全性や信頼性が求められる航空機用素材では「無欠陥」が前提ゆえ、完全緻密化に対して有効な粉末冶

金用原料粉末と同等の数十～数百 μmの微細粉末にまで切削屑を整粒加工しなければならない。しかしなが

ら、mm単位の切削屑を μmレベルにまで微細に粉砕加工する際、表面酸化（TiO2などの酸化皮膜の形成）

による焼結性の低下や、長時間の粉砕加工時間を要することで加工費の増加など、品質と経済性の両面に

おいて大きな課題を伴う。 

 そこで、本研究事業においては、優れた経済性のもとで完全緻密化に適した微細なチタン粉末原料を得

ると同時に、切粉中の酸素・炭素の含有量を既存のチタン材と同等以下に管理した上で、再溶解せずに直

接固化によって切削屑から完全無欠陥の緻密チタン素材を再生できるリサイクル技術の開発を目指す。 

各年度における研究方法および詳細な実験方法は以下の通りである。 

（１）平成２５年度の研究方法 

水素化物の生成による金属の脆化現象を誘発する水素のネガティブ効果に着目し、水素ガスを含む還元

雰囲気での熱処理によりチタン切削屑への水素吸蔵を促し、脆い水素化チタンを合成した上で常温での機

械粉砕加工により上述した所定の粒子径を有するチタン原料粉末を作製する。その際、水素ガスの還元能

によるチタン切削屑表面の酸素および炭素の熱分解除去の可能性についても併せて検証する。先ず、チタ

ンの水素化反応と水素化化合物生成に関する基本挙動を解明すべく、アルミニウム（Al）やバナジウム（V）

  

 

図 5. 高寸法精度が要求される航空機用チタン製部品の一例 

（締結用ボルト、インペラ―、タービンブレード） 
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などの合金元素を含まない純チタン切削屑を用いて水素化反応に関する熱処理実験を行う。 

純チタンの結晶構造は、1223K付近まで図 6に示す最密六方構造（hexagonal close-packed, hcp／α相と称

する）を維持することから最大 6個の原子空孔が１つの結晶内に存在する 8)。水素原子は最も小さい元素で

あり、hcp-Tiの結晶格子内に存在する原子空孔へ優先的に侵入・充填し、水素化チタン TiH2を生成する
9)。

そこで、図 7に示すように水素とアルゴンの混合ガス（ガス流量は水素；2 litter/min、アルゴン；1 litter/min

とした）を流入しながら加熱が可能な回転式

管状型雰囲気制御加熱炉を用いてチタン切

削屑を 673K～1073Kの範囲で 30分間の熱処

理を施し、水素含有量と TiH2生成の有無を

分析した。ここでは、チタン切削屑の表面に

均一に水素ガスが流入・接触することと、加

熱過程におけるチタン切削屑同士の焼結現

象を抑制することを目的に、回転式加熱炉を

用いてチタン原料を常時、炉管内で移動でき

る構造とした。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

１回あたりの加熱炉内に投入するチタン切削屑は約 10g（かさ密度により変化）とした。また、加熱雰囲

気中の酸素および窒素ガスの分圧を計測・管理することで、チタン中への酸素および窒素原子の侵入固溶

現象を阻止し、水素化チタンに含まれる不純物量の増加を抑制できる構造とした。加熱温度の設定に際し

て、事前に示差熱量重量分析装置（Thermogravimetry (TG) and differential thermal analysis (DTA), TG-DTA, 島

津製作所製 DTG-60）を用いて市販の水素化チタン（TiH2）粉末の熱分解挙動を解析し、その結果に基づい

て熱処理温度を上記の範囲とした。水素熱処理後の純チタン切削屑において、目的とする水素化チタンの

生成を検証すべく、先ず、X線回折装置（X-ray diffractometer, XRD, 島津製作所製 XRD-6100）を用いて構

 
図 7. 本実験で用いたチタン切削屑の水素化熱処理用回転式管状型雰囲気制御加熱炉 

 
図 6. 最密六方構造を有する Tiの結晶構造模式図 
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造解析を行った。また、同切削屑に含まれる水素、酸素、窒素の各元素含有量は、高周波加熱式軽元素分

析装置（堀場製作所製 EMGA-830 OK）を用い、炭素量は酸素気流中燃焼－赤外線吸収方式の炭素硫黄分析

装置（堀場製作所製 EMIA-220V2）を用いてそれぞれ定量分析を実施した。各分析試料は約 50 mg程度に

秤量した後、アセトン溶液中にて超音波洗浄したものを用いた。また測定結果のばらつきに応じて 3回以

上の測定を行い、その平均値をもって分析結果とした。以上の分析結果を踏まえて、TiH2の安定生成およ

び酸素・炭素の還元分解に有効な熱処理条件を抽出し、その条件下で水素化熱処理を施した純チタン切削

屑の物性を評価した。 

次に、上記の手順に基づき、市場で流通する汎用チタン合金（公称組成；Ti-6wt%Al-4wt%V／Ti-64）部

品を機械加工した際に発生する切削屑（図 8）を入手し、同様の条件で水素化熱処理を施した。そして、得

られたミリメートルサイズの水素化処理チタン合金切削屑を数十～数百 µm程度にまで微細に粉砕すべく，

量産化に向けたスケールアップが可能な高速遠心ローラミルの小型実験機となる遊星型ボールミル装置

（図 9はボールミル用ポット内にチタン切削屑を充填した状態、図 10は構造模式図）を用い，粉砕処理時

間をパラメータとして水素化チタン合金粉末の粒子径分布と処理時間の相関性を調査した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 8. 市場で流通する汎用 Ti-64 合金の切削屑

の外観写真（加工条件により切屑の形状や寸

法は大きく異なる） 

 
図 10. 遊星型ボールミル装置の構造模式図（原料を充填したポットの自転・公転に

より高運動エネルギーがボールを介して原料に付与され、粉砕が進行する） 

 

図 9. 回転ボールミル装置のポット内に充填

した Ti-64合金の切削屑（図 8の切粉 B） 



3K133002-7 

 

 

以上の検証実験を通じて、市場で流通するチタン合金切削屑に対して水素化熱処理による TiH2生成と機

械粉砕加工による整粒処理を組合せることで、再生処理過程で混入する不純物を抑制し、成形固化に適し

た粒子径に管理・調整した水素含有チタン合金微粉末の基本製造プロセスの確立、ならびに水素化熱処理

と機械粉砕加工における各条件の適正化を行った。 

 

（２）平成２６年度の研究方法 

TG-DTA分析結果に基づき、前述した粉砕加工処理後の水素含有Ti-64合金微粉末の熱分解挙動を解明し、

水素の完全除去に有効な熱処理条件を実験的に検証する。他方、粉末の緻密化に向け、粒子再配列・破砕

充填機構に基づく圧縮成形モデルを用いて抽出した最適固化条件の有用性に関する実証実験を行う。両成

果に基づき、水素含有チタン粉末固化体の水素除去同時焼結プロセスを構築し、常温での引張試験および

疲労試験を通じて再生チタン素材が現行のバージン素材と同等の力学特性を有することを実証する。 

平成 25年度の事業成果である「水素吸収後の脆性なチタン切削屑の機械粉砕加工による微粉末化」を活

用し、本年度は、得られた水素含有チタン微粉末の成形固化および焼結過程での水素除去の可能性検証と、

焼結体の特性解析を目的に、熱分析を通じた焼結条件の適正化とその後の水素残留量の評価、および熱間

押出加工によるチタン粉末焼結材の完全緻密化と強度解析を実施した。具体的には、これまで同様、市販

の汎用チタン合金 Ti-6%Al-4%V（Ti-64）の切削屑を民間企業から入手し、これを水素とアルゴンの混合ガ

ス雰囲気中で熱処理することで脆性な TiH2水素化化合物を生成した後、遊星型ボールミル装置を用いて平

均粒子径 104 μm（目標値 200 μm以下を達成）の粉末を作製し、これを出発原料として用いた。先ず、油圧

プレス機により直径φ40 mm、全長 42 mmの円柱状粉末固化体（相対密度 84.7%）を作製した。これを酸

化防止のためにアルゴンガス雰囲気中で 873Kにて 1hrの熱処理を施し、水素除去と同時に固相焼結の促進

について検討した。その後、得られた焼結体を熱間押出加工によって直径φ7mmの棒状素材を作製するこ

とで、本研究にて提案するチタン切削屑の再資源化プロセスによるチタン再生素材が得られる。詳細な条

件について以下に説明する。 

先ず、粉砕加工処理を施した水素含有チタン合金微粉末の固化成形に際しては、一般的な粉末冶金手法

である冷間圧粉成形、および各圧粉体に雰囲気制御下での脱水素化同時焼結処理を適用した。粉末の成形

加工には、一軸方向への片押し加圧による単軸粉末圧縮方式を採用し、実験には 2000kN油圧駆動式成形プ

レス機（柴山機械製 SHP-200-450）を用いた。また、成形用金型（コンテナ）は内径φ41 mmのものを使用

し、粉末投入に際しては、粉末圧縮時および成形体抜き出し時の粉末－

工具間摩擦を軽減するため、金型の内壁と上・下パンチの粉末に接触す

る面にグラファイト（黒鉛）系離型潤滑剤（オーデック製ブラックルブ）

を適量塗布した。各種評価試験に必要な押出加工材長さ（φ7 mm×600 

mm程度）が得られるように約 160 gの粉末原料を金型内に充填し、大

気雰囲気下で室温にて負荷圧力 600 MPa、ラム下降速度 0.5 mm/sの条件

下にて圧粉成形加工を行った。得られた圧粉体の外観写真の一例を図 11

に示すが、その表面には粗大なクラックや割れは見られず、また寸法密

度から計算した圧粉体の相対密度は 84.7%であった。 

次に、圧粉体の脱水素化同時焼結処理に関しては、加熱過程でチタン

粉砕粉末中に含まれる TiH2の脱水素反応による水素ガスの発生を伴う

ことから、これを随時除去できるガスフロー雰囲気制御下での焼結法を

 

図 11. 粉砕加工後の水素含

有チタン切粉の成形固化体

の外観写真 
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採用し、実験には図 12に示す横型雰囲気管状炉（フルテック製特注製品）を用いた。炉内には不活性なア

ルゴンガスを導入することで、圧粉体から発生する水素ガスを随時除去するとともに、焼成されるチタン

粉末ビレットの酸化反応を抑制した。具体的な焼結温度は、平成 25年度において TG-DTAを用いて計測し

た TiH2粉末の熱的挙動解析結果を踏まえ、1273Kとして脱水素化同時焼結処理を行った。その際、焼結時

間 3時間（10.8 ks）、アルゴンガス流量 3 litter/minとした。焼結終了後は試料の酸化反応を防止するため、

炉内をアルゴンガス雰囲気のまま保持し、温度が 373K付近にまで低下した後に試料を取り出した。得られ

た圧粉焼結体の表面に対して、旋盤による外削加工を施すことで前述の離型潤滑剤成分が付着した表層部

を除去すると同時に、次工程の熱間押出加工用ビレットとしてその直径をφ36 mmに整えた。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

これらのビレットは、その固化成形工程のみでは完全

な緻密化に至っておらず、上述の通り、相対密度で約

85%であり多数の空隙を有する。通常、粉末冶金法によ

って作製した固化成形体の強度は残留する空隙率によ

って大きく変化することから、焼結後そのままの状態で

各試料の機械的性質を適切に評価することは困難と考

えられる。他方、図 13の Ti-H 2元系平衡状態図 10)に示

すように、水素はチタンにおける β相（body-centered 

cubic structure/bcc）の安定化作用を有しており、これを

利用することで加工・熱処理工程でのチタンの相変態挙

動を制御できる。よって、一定量の水素を含有する水素

含有チタン粉末圧粉焼結体に対して熱間加工プロセス

を適用することにより、インプロセスでの結晶粒微細化

や集合組織形成などの組織構造制御が可能となり、高強

度・高延性に加えて高弾性といった高次機能の発現が期

 

図 12. 脱水素化同時焼結工程に用いる横型雰囲気管状炉の外観および内部構造 

 
図 13 Ti-H系平衡状態図（微量水素含有領

域での相変態と水素化物生成を示す） 
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待できる。以上の理由から、上記の粉末焼結ビレット体に対して、一般的な塑性加工法である熱間押出加

工（図 14に金型構成模式図を示す）を適用し、緻密性のみならず上記の高次機能を有するチタン押出加工

材の作製を試みた。熱間押出加工に用いるビレットは、赤外線ゴールドイメージ炉（ULVAC製 RHL-P610C）

を用いてアルゴン雰囲気下にて昇温速度 120 K/minの条件で、

押出加工温度が 1073Kとなるようビレット装填時の抜熱を

考慮して予備加熱温度 1273Kまで加熱し、その温度にて 3

分間保持した後、2000kN油圧駆動式成形機によって直ちに

熱間押出加工を施した。また、ダイス、ダミーブロック、お

よび押出用コンテナ（いずれも SKD11鋼製）は、ビレット

との摩擦を軽減する目的で、それらの表面に潤滑油（日本ア

チソン製オイルダック）を適量塗布した後、マッフル炉（ヤ

マト科学製 FO810）で 673Kまで加熱したものを用いた。押

出比は 28（コンテナ内径φ37 mm→ダイス穴径φ7 mm）と

し、ラム下降速度は 180 mm/minに設定した。 

チタン切削屑からのチタン再生素材の力学特性に関して、先ず、試料の硬度測定には微小ビッカース硬

度計（島津製作所製 HMV-2T）を使用し、試験負荷力を 1.961 N、圧子からの負荷時間を 15 sとし、測定点

20点の平均値を測定結果として評価した。次に、再生素材の強度・延性評価において用いる引張試験片は、

各押出加工材から 3本を基本として採取して機械加工により作製した。試験片形状は図 15に示す通り、平

行部直径φ3 mm、平行部長さ 20 mmとし、試験機冶具への固定方式はねじ式を採用した。引張試験機は

AUTOGRAPH（島津製作所製 AG-X 50kN）を用い、室温にて歪速度 5.0×10
-4

 /sで試験を実施し、0.2%耐力

（0.2% yield strength, 0.2%YS）、最大引張強さ（ultimate tensile strength, UTS）および破断伸び（elongation）

を測定した。また、歪測定には CCDカメラシステム

による非接触測定法を用いた。具体的には、図 16に

示すように、試験片にマーカーとなるシールを貼り付

け、引張試験機に付属の CCDカメラによってマーカ

ーの位置を判別しており、その画像処理を通じて伸び

を測定し、試験片の評点間距離から、ε = ( l - l0 ) / l0 

（l0 : initial gauge length、 l : gauge length）を用いて歪 ε 

を算出した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 16. 引張試験の破断伸び計測システム外観 

図 14. 熱間押出加工の金型構成模式図 

 

図 15. 本研究で用いた引張試験片の形状図面 
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さらに、再生素材の各種構造用部材や機械部品などへの適用を考えると、上記の引張強さといった静的

強度に加えて、疲労限界や衝撃吸収エネルギー値などの動的強度特性の評価が不可欠である。そこで、作

製したチタン素材の疲労強度評価には、回転曲げ疲労試験を用いた。試験片は、図 17に示すように切欠き

を有するタイプ（切欠き底直径：2.5 mm、応力集中係数 α：1.02）を採用し、引張試験と同様、押出加工材

から機械加工によって採取・作製した後、コレットチャック方式（図 18）により試験機に取り付けること

で偏心回転を抑制した。今回の疲労試験は温度 294～301K、湿度 20～72%の範囲の大気雰囲気下で 4連式

片持ち回転曲げ疲労試験機（山本金属製作所製 GIGA QUAD YRB200）を使用し、回転速度 3150 rpm、応力

比（stress ratio）R = -1の完全両振り（平均応力が零）条件下にて実施した。なお、S-N曲線作成のため、少

なくとも 6水準以上の負荷応力下において試験を行い、繰返し数 10
7回をもって疲労限（fatigue limit）とし

た。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

（３）平成２７年度の研究方法 

民間企業（焼結部品メーカ）の生産設備を利用し、チタン切削屑の水素化処理＋粉砕加工＋脱水素化・

焼結の連続加工熱処理を行い、直径φ200mm程度の大型ビレット体の試作・特性評価を通じて、完全緻密

化の検証と本開発製法のスケールアップの可能性を実証する。また、平成 26年度の研究成果である水素を

利用した相変態制御を活用し、チタン切削屑を用いた再生素材の更なる高強度化および高延性化について

検討すると共にその機構解明を通じて、現行の汎用チタン合金と比較して廉価でかつ優れた機械的特性を

有する微量水素含有純チタン再生素材の創製を試みる。 

具体的には、これまでの実験室レベルで検証した各工程の適正条件の基づき、プロトタイプ装置での試

作を行った。先ず、チタン切削屑の水素化熱処理に関しては、図 19に示す２種類の回転式管状炉（中型／

大型）を使用した。これは直径がφ60mmとφ95mm、全長 530mmと 850mm（いずれも均熱ゾーンは中央

部の約 350~400mm）の回転炉体を有しており、回転数は可変式であり、今回の試作実験において回転数は

30prm一定とした。先ず、中型炉を用いて実験室で使用した小型管状炉の適正条件の再現性を検証した後、

大型加熱炉を用いて水素化熱処理を行った。ここでも水素とアルゴンの混合ガス比率は従前と同様に 2:1

とし、同図に示すように大型装置では、内部にスクリュー羽根を設けることで一定時間の熱処理を経た後

に自動排出される機構とした（これまで同様に熱処理温度は 873K、保持時間は約 30minに設定した）。 

 また熱間押出機に関しては、民間企業 2社の協力を得て、押出総荷重が 500tonと 1000tonの油圧駆動式

プレス機において、SKD11鋼製押出ダイス（丸穴と矩形の２種類）を準備して再生チタン素材を作製した。

なお、水素化熱処理チタン粉末の成形固化においても、上記のプレス機を用いて圧縮成形し、押出用圧粉

ビレットを作製した。またそれらの脱水素化同時焼結条件についても従前と同様に、アルゴンガス雰囲気

 

図 17. 回転曲げ疲労試験片の形状図面 

 

図 18. 試験片固定用コレットチャック 
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下で 1273Kにて 3時間の熱処理を施した。試作した大型焼結体（直径φ165mm）の一例を図 20に示す。寸

法と重量から算出した焼結体の相対密度は約 93%であり、後述する実験室で作製した焼結体の値（約 95%）

と同等であった。また、焼結体の外観には亀裂や欠損などもなく、良好な焼結体が得られた。この焼結体

ビレットを持ちいて再生チタン材を合計 5本作製し、各素材から引張試験片 50本を採取して常温にて引張

試験を実施し、バラツキ特性を踏まえて引張強さと破断伸びの評価を行った（引張試験方法は前述の条件

と同様）。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

図 19. 試作実験に用いた大型および中型回転式管状熱処理炉の外観 

  

図 20. 大型焼結体の外観写真（直径 φ165mm素材） 
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平成 26年度の研究成果に基づき、チタン中に存在する微量の水素原子は β相の安定化作用を有すること

からチタン材の高強度化に資する可能性が考えられる。前述の通り、一般に水素は α相への固溶限が約 0.002 

mass%以下と極めて小さいため、図 3に示したようにチタンに水素を添加すると水素化物が形成され脆化す

る。しかしながら、図 13の Ti-H系平衡状態図に示したように水素は共析型の β相安定化元素であり、例

えば、水素吸蔵を促して β-Tiとした状態で塑性加工を加え、その後脱水素化することでチタンの加工が容

易に行える 11)
 。加えて、本研究グループでは、脱水素後のチタン合金の組織が微細化されることを見出し

ており、これを応用した水素吸蔵処理による組織制御の可能性が示唆されている 12-14)
 。また、チタンへの

水素添加を前提とすることで、純チタン粉末と比較して 30%以上安価な水素化チタン（TiH2）粉末を出発

原料として利用できることから、水素の添加は原料粉末の低コスト化に対しても有効な指針である。さら

に、出発原料を TiH2粉末とした場合、粉末の脱水素化同時焼結処理条件の変更という簡便な操作によって、

組織制御因子である水素含有量を容易かつ自在に調整可能なことから、例えば、結晶粒径が大きく異なる

チタン材料を同一の原料粉末およびプロセスから作製することなどが期待できる。以上を踏まえ、本研究

では、β相安定化機能を有するユビキタス軽元素の水素を活用した材料設計を提案する。ここでは、TiH2

粉末を出発原料とすることで素材コストの低減を図りつつ、TiH2粉末中の水素を利用したインプロセスで

の結晶粒微細化と後述する結晶配向性制御によって、既存チタン合金を上回る高強度・高延性特性の発現

を狙う。具体的には、脱水素化同時焼結処理条件を制御して微量の水素を残留する TiH2粉末焼結体に対し

て熱間押出加工を施すことで、一定量の β相生成を利用したチタン結晶粒の微細化を試みる 15)
 。また、β

単相域から押出加工を施すことで一般的な押出加工材に見られる〈101
＿

0〉集合組織とは異なり、〈0001〉集

合組織の形成が予測できる 16-18)
 。本集合組織は、hcp構造特有の原子配列異方性に起因した高弾性特性（高

ヤング率）および高耐力（高 0.2%YS）の発現が期待される特異な集合組織である 19-21)
 。一方、この〈0001〉

集合組織は引張荷重の負荷によって変形双晶を生じ易いことでも知られており 22)、その集中的発生による

局所変形の進行が引き起こす延性低下を回避するため、材料中に析出する水素化物相（TiHX）を利用した

変形双晶の局所的発生ならびに粗大化の抑制を試みる。 

従来の研究では、脆化を引き起こすネガティブ要因とされてきた水素化物相を、逆にチタンの高強度化

と高延性化に用いた研究例は過去に類を見ず、本研究において全く新しい材料設計に基づき、力学特性の

向上に資する特異組織構造を有する高強靭性チタン素材創製の可能性が考えられる。 

 そこで、水素を含む市販の TiH2原料粉末を出発原料とし、脱水素化による残留水素量を調整した後、成

形・焼結により微量水素を含む純チタン焼結材を作製する。そして、これまでと同様に熱間押出加工によ

り完全緻密素材として組織構造解析および力学特性評価を実施する。 

 具体的な実験方法として、先ず、水素を含むチタン粉末として純度 99.5%の TiH2粉末（トーホーテック

製 TCH450）を出発原料として準備した。この粉末は水素化脱水素（hydride de-hydride、 HDH）法 23-25)に

よって工業的に純チタン粉末を製造する際の中間生成物である。また、重量比で 3.5～4%程度の水素を含ん

でおり 26, 27)、化学的性質としては、既に化合物となっていることから比較的安定であり、特に、酸化や窒

化などの化学反応が起こり難い。このため、TiH2粉末は粉砕加工に際して新生面が生じても急激な発熱を

伴うことなく安全な取り扱いが可能であり、さらに、活性な純チタン粉末に比べて長期保存性にも優れて

いる。レーザ回折／散乱式粒子径分布測定装置により測定した TiH2原料粉末の平均粒子径は 18.8 µmであ

った。この粉末を冷間成形固化し、得られた圧粉体を前述の横型雰囲気管状炉にて加熱することで水素化

物相の熱分解を促し、残留水素量を調整した。具体的には、973～1323Kの温度範囲で 3時間の熱処理（ア
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ルゴンガス流入；3 litter/min）を行い、脱水素同時焼結により水素含有量が異なるチタン粉末焼結体を作製

した。その後は、これまでの実験と同様に熱間押出加工を施して直径φ7mmの棒状チタン素材を得た。引

張試験は前出図 16に示した方法に基づいて常温にて実施し、各チタン素材の引張強さ、0.2%耐力、破断伸

びを測定した。また、微量水素を含むことで相変態が生じ、押出加工後の集合組織が変化することが予想

される。特に、本研究で調査対象としている Ti-H系材料は、β相安定化元素である水素を一定量含むため、

比較的低温でも bcc構造の β相が生成し易くなり、相構成に β相が関与した熱間押出加工となることで従

来とは異なる変形集合組織の形成が予測できる。従って、SEM-EBSD/OIM解析による本試料の集合組織調

査は、本研究における最重要課題の一つといえる。なお、電子線後方散乱回折（electron backscatter diffraction, 

EBSD）パターンを用いた OIM（orientation imaging microscopy）解析では、観察面表層の結晶方位を観測す

るため、機械研磨により導入される加工層が残存すると、鮮明な像を得ることができない。そのため、

SEM-EBSD/OIM観察用試料に対しては、OM/SEM観察用試料と同様の湿式機械研磨による鏡面仕上げを行

った後、最終処理として電解研磨を行うことで上記の最表面加工層を除去した。電解研磨法では、研磨対

象の金属を陽極とし、電解液を介して陰極との間に直流電流を流すことで、陽極表面の金属がイオンとし

て電解液中に溶け出し、金属イオン層を形成する。通常、研磨対象試料の表面は凹凸性状を有しており、

その凸部分は表面を覆う金属イオン層が薄いために選択的に電解研磨が進行し、結果的に平滑で加工層の

ない研磨面が得られる。電解研磨は、直流電源電圧を 20 Vに設定し、スターラーを用いて電解液を攪拌し

つつ、試料に応じて 90～180 s間の通電処理を施した。その際、参考文献 28)に記載のチタン用電解研磨液（酢

酸：過塩素酸 = 95：5）を用いた。通電処理が終了した試料は、電解研磨によって現れた鏡面が電解液によ

って再腐食されることを防ぐため、直ちに電解液から取り出しアセトン溶液にて洗浄を行った。本測定に

使用した SEM-EBSD/OIMシステムは高速・高感度 CCDカメラ（EDSA-TSL製 DigiView IV Detector）によ

るEBSDパターン検出機構を備えたFE-SEM（JSM-6500F）、使用アプリケーションはTSL OIM Data Collection 

5.31（TSLソリューションズ製パターンデータ収集用ソフトウェア）および TSL OIM Analysis 5.31（同社製

パターンデータ解析用ソフトウェア）である。試料の押出方向と平行な方向を TD（Transverse direction）、

素材の半径方向を RD（Reference direction）とした。 
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４．結果及び考察 

（１）チタンと水素の反応挙動解析（平成 25年度研究成果） 

 本研究で提案するチタン切削屑の再資源化プロセスの構築に向けて、切削屑と水素の反応による脆性な

水素化化合物の生成機構（水素化反応）と、粉砕加工後のチタン粉末からの水素除去機構（脱水素化反応）

を解明し、チタン粉末中の水素含有量を熱処理温度によって制御できることを実証する。そこで、先ず、

市販の水素化チタン粉末を対象に、示差熱量重量分析（TG-DTA）を行い、その熱分解挙動の解析と共に、

熱処理条件（ここでは加熱温度）の適正化を実験的に検証するための XRDによる脱水素化処理チタン粉末

の構造（構成相）解析を実施した。比較材である純チタン粉末（水素含有量 0.04wt%）の結果も含めて TG-DTA

曲線を図 21に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

TiH2粉末の熱量変化 ΔDTAに注目すると、773 Kおよび 873 Kの鋭い吸熱ピークに加えて、1173 K付近に

も小さな吸熱ピークが確認された。後者に関しては、比較用に測定した純チタン粉末の ΔDTAにも同様の

吸熱ピークが存在することから、昇温に伴うチタンの α相→β相への相変態に起因した吸熱反応であると判

断でき、一般に知られているα/β同素変態（β-transus）温度1158 Kともほぼ一致していることがわかる 29, 30)
 。

他方、前者の 2つの吸熱ピークは、重量変化 TGAが示すように TiH2粉末の重量減少と対応しており、その

減少率（約 3 mass%）が TiH2粉末の水素含有量（3.5～4 mass%程度）に概ね等しいことから 31, 32)、TiH2相

の脱水素化反応であると考えられる。ここで、熱力学データによれば、TiH2は 1047 Kで標準自由エネルギ

ー変化が零、すなわち本温度以上ではチタンと水素の単体に分離して存在するとされている 33)
 。これは

ΔDTAにおいて前者の 2つの鋭い吸熱反応が完全に終了する温度（約 1073 K）とほぼ一致しており、これ

らの吸熱ピークが TiH2の脱水素反応を示すことを裏付けている。このように複数段階を経る TiH2の熱分解

による脱水素反応は既往研究にも見ることができ、純チタンまでの反応は以下の 4段階で進行することが

報告されている 34-37)
 。 

TiH2 → TiHX(δ) + H2↑  (1.5＜X＜2)                                   (4.1) 

δ → βH(High) + H2↑                                                   (4.2) 

βH(High) → βH(Low) + H2↑                                               (4.3) 

βH(Low) → αH + H2↑                                                   (4.4) 

 
図 21. 水素化チタン粉末および純チタン粉末の示差熱重量分析結果 
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ここで TiHX(δ)は X = 1.5～2という広い不定比組成範囲を有する δチタン水素化物（δ-TiHX）
38)であり、H2

↑は水素ガスの脱離，βH(High)は高濃度の水素を固溶した βチタン、βH(Low)は低濃度の水素を固溶した βチタ

ン、αHは微量の水素を固溶した αチタンをそれぞれ意味する。なお、脱水素反応終了後の TGAに見られる

重量増加は、使用した TG-DTA装置の雰囲気制御の不完全性から生じたチタン粉末の酸化現象に起因する

ものと考えられる 34)。以上の結果および考察より、TiH2粉末中の水素は，触媒等の特殊な手法を用いるこ

となく、不活性ガス（ここではアルゴン）雰囲気下での加熱処理によって比較的容易に除去（脱水素化）

できることが明らかとなった。また、本反応は可逆反応ゆえ、 700K付近からチタン粉末は水素ガスと反

応を開始し 1073K付近で安定化する。したがって、前述したようにチタン切削屑は 873Kでの熱処理によ

って脆性な水素化化合物を生成・分散できると考える。 

 そこで、研究方法で述べたように市場で流通するチタン合金切削屑の水素化熱処理温度を 673K、873K、

1073Kの３条件とし、熱処理後の試料サンプルにおいて水素含有量を測定すると同時に、水素化化合物の

生成の有無を XRDによって検証した。それぞれの結果を図 22および図 23に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図22. Ti-64合金切削屑の水素化熱処理後

の各試料に含まれる水素含有量 

図23. Ti-64合金切削屑の水素化熱処理後

の各試料に対する XRD 結果（水素化物

相の同定） 
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出発原料として用いたチタン切削屑（as-received）に含まれる水素量 66ppmに対して、673Kの熱処理サ

ンプルでは 63ppmと同等レベルであり、重量変化はないと言えるが、熱処理温度を 873Kおよび 1073Kに

設定した試料では水素含有量は 0.65～0.68mass%に達しており、出発原料に対して約 100倍にまで増大して

いる。このことから TG-DTA曲線での反応挙動に対応して、873K以上の水素ガス雰囲気での熱処理により

チタン合金切削屑は水素ガスを反応して顕著な水素量増加が確認できた。また、XRD結果において、873K

と 1073Kでの熱処理材では、原料の切削屑に見られない TiH2に相当する回折ピークが明瞭に検出されてい

る。上述した水素量の増加現象を勘案すると、873K以上の熱処理によりチタンの水素化反応が進行したこ

とで水素化化合物が生成したと結論付けることができる。 

 

（２）水素含有チタン合金切削屑の粉砕加工性の評価（平成 25年度研究成果） 

 そこで、水素化反応に伴って生成した脆性化合物相 TiH2がチタン切削屑の粉砕加工性に及ぼす影響を調

査すべく、遊星型ボールミル装置（PBM）を用いて粉砕加工時間と試料の平均粒子径の関係を調査した。

ここでは、回転速度 200rpm一定とし、ジルコニア ZrO2製ポット容器に各条件で熱処理したチタン切削屑

と ZrO2製ボール媒体（直径φ10mm）を重量比で 1:12の割合で投入して最長 1時間の粉砕処理を施した。

ポット容器内での切削屑の粉砕状況を目視にて 10min、30min、1時間で観察した結果を図 24に示す。TiH2

成分を含まない原料の切削屑（未熱処理サンプル）と 673Kの熱処理サンプルでは、10min経過後において

原料で見られる連続した切削屑が残存している。これに対して、TiH2を含む 873Kと 1073Kの熱処理試料

では全て粉末状態に粉砕されており、水素を吸収して脆性な TiH2成分を含むことで粉砕加工性が著しく改

善したことがわかる。投入した切削屑の重量から螺旋状の切削屑（未粉砕サンプル）の重量を引いた値を

投入重量で割ることで回収率（%）を算出した結果、原料切削屑では 58%、673K熱処理試料では 72%であ

ったが、873Kおよび 1073Kの熱処理試料では、螺旋状切粉は完全に粉砕されており、回収率は 100%を示

した。 

673K～1073Kの各温度での水素化熱処理試料サンプルについて 1時間粉砕加工処理後、および 873K熱

処理試料での 10minと 30minの粉砕加工後のサンプルを対象に、レーザ回折式粒度分布測定器を用いて粒

度分布を測定した結果を図 25に示す。ここで、673K熱処理品では、残存する未粉砕の螺旋状切粉を除き、

粉末粒子状になった試料サンプルを対象に粒度分布を計測した。また、平均粒子径 D50に着目し、各サンプ

ルの 1時間粉砕加工を施した際の D50値を整理した結果を図 26に示す。同様に、原料切削屑と 673K熱処

理品では、未粉砕の螺旋状サンプルは取り除いて測定した。原料切削屑と 673K熱処理サンプルは 460µm

程度であるのに対して、873Kおよび 1073Kでの熱処理品はそれぞれ 111µm、162µmと粉砕加工が進行して

より微細な粉末が得られた。走査型電子顕微鏡により試料外観を観察した結果、1073K熱処理試料では、

より微細に粉砕された粉末同士の結合・固着による造粒化が進行しており、そのために見かけの粒子径が

162µmと増大したものと考えられる。 

次に、量産性を考慮したチタン切削屑の粉砕加工方法の検討を行った。サンプルの粉砕性を向上するた

めのボール媒体を必要とする遊星型ボールミル装置（PBM）は実験室レベルの粉砕機であるため、量産化

を考えた場合には、ボール媒体を必要としない粉砕方式である揺動型粉砕機（ロッキングミル RM）を用い

た粉砕加工性の評価が望ましい。そこで、同一条件下にて Ti-64合金切削屑（873Kにて水素化熱処理を実

施）についての粉砕加工試験を行い、平均粒子径 D50値の加工時間依存性を調査した。その結果を図 27に

示す。RM装置を用いた場合でも PBM装置を用いた際の加工性能と顕著な差異はなく、粉砕加工時間の経

過に伴って平均粒子径は減少し、1時間の粉砕処理後における平均粒子径は 104µmとなった。通常の水素
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化・脱水素化（HDH）製法で Ti合金粉末を製造する際、水素化処理原料の粉砕加工時間（粒子径 30～150µm）

は 48～72hrs/10kg程度である。今回の粉砕加工処理条件に換算すると、約 1.5～2hrでの粉砕加工に相当す

ることから上述した実験室レベルでの粉砕加工結果に基づいて、ロッキングミル装置を用いてスケールア

ップ化する際にも十分な経済性が確保できることから、量産時の粉砕加工に適用可能な範囲であるといえ

る。 

 

 

 

 

  

図 24. 各熱処理温度で水素化処理した Ti-64 合金切削屑を粉砕加工した際ポット容器内での

切削屑の粉砕状況に関する目視観察結果（粉砕加工時間：10min、30min、1時間） 
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図 25. 各熱処理温度で水素化処理した Ti-64合金切削屑の粒度分布測定結果 

－粒度分布に対する熱処理温度の影響(a)と粉砕加工時間の影響(b) 

（673K熱処理品では、未粉砕の螺旋状切粉を除いた試料サンプルを対象） 
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図 27. 実験室用粉砕加工機（PBM）と量産用粉砕加工機（RM）による水素化

処理した Ti-64合金切削屑の粉砕加工性評価結果（水素化熱処理温度；873K） 

 
図 26. 1時間の粉砕加工処理後の Ti-64合金切削屑の平均粒子径と

水素化熱処理温度の関係 
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 さらに、粉砕した Ti-64合金粉末に含まれる水素を除去すべく、アルゴンガス雰囲気に管理した管状加熱

炉内で 873Kにて 30minの熱処理を施した。得られた試料(HCDS)の水素含有量の測定結果を図 28に示す。

ここでは、比較データとして、原料切粉(As)、水素化熱処理後の切粉(H)、市販の Ti-64合金粉末(AsCS)、

Ti-64相当の JIS-60（最大含有量）の特性を示す。873KでのAr雰囲気での熱処理により水素化処理時（0.66wt%）

から原料切粉と同等の水素含有量（0.007wt%）にまで低下しており、粉砕性改善のために吸着させた水素

成分の完全除去を実現できた。同様に、酸素および炭素の含有量を測定した結果、それぞれ 0.06wt%、0.04wt%

であった。平成 25年度における当事業での不純物量に関する目標値（H≦0.05wt%、O≦0.07wt%、C≦0.05wt%）

と対比すると、いずれも満足していることがわかる。実際には、粉砕加工粉末を成形固化した後、焼結過

程で水素成分の除去を同時に行うが、先ずは、事前検討として上記の実験を行ったが、目的とする水素含

有量にまで低減することができた。したがって、本研究で提案した水素化熱処理によるチタン合金切削屑

の粉砕性向上と粉末化ならびに後熱処理による水素成分の除去プロセスを適用することで、市場で回収・

流通する切削屑から不純物量を管理したチタン合金粉末に再生できる可能性を実証した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

図 28. 水素化熱処理＋粉砕加工処理を施した Ti-64合金切削屑に対して水素除

去熱処理（873K-30min）を施した試料（HCDS）の水素含有量の分析結果と JIS60

種（Ti-64合金相当）における水素規定上限値との比較 
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（３）脱水素化同時焼結プロセスの開発（平成 26年度研究成果） 

 最も小さい元素である水素原子はチタン結晶粒界で

の拡散速度が大きいため、チタン粉末間の固相焼結現

象の促進に寄与すると考えられる。既往研究では、こ

のような特徴を活かして水素化チタン粉末を原料とし

た低温焼結プロセスの研究を行われている。例えば、

図 29 に示すように水素化チタン粉末に Al-V 合金粉末

を添加し、汎用合金である Ti-6%Al-4%Vに合致する配

合組成を準備し、この混合粉末を成形固化及び 1373K

焼結することで水素含有量は 0.06%程度にまで減少し

た完全緻密な Ti-64焼結合金の創製に成功している 39)。

その際、焼結過程において原料粉末に含まれる水素成

分はチタン素地中を拡散し、系外へと放出された。言

い換えると、本研究で水素化反応により微量の水素を

含むチタン切削屑を粉砕加工後、成形・焼結する際に

も水素成分は完全に除去できる可能性が考えられる。 

そこで、前述した平成 25年度の研究結果を踏まえて、水素含有チタン切削屑を成形固化した後、脱水素

化処理とその後の Ti 粉末同士の固相焼結を同時に促進すべく、アルゴンガス（流量 3 litter/min）雰囲気中

で温度を 973K～1273K に管理して 3hr の熱処理を施した。その際の熱処理温度に対する焼結体の相対密度

の関係を図 30に、また焼結体に含まれる水素量および酸素量の熱処理温度依存性を図 31にそれぞれ示す。

なお、同図には市販の純チタン粉末を用いた成形固化体を比較材として同一条件下で熱処理を行い、得ら

れた各焼結体の相対密度の温度依存性を調査した結果を併せて示す。熱処理前の出発素材である水素化チ

タン（TiH2）粉末成形体の相対密度は 84.7%であり、通常の純チタン粉末成形体と同等の値であることから

水素化チタン粉末の成形性においては特段の問題ないといえる（圧密化機構に関する詳細は次項で説明）。

いずれの焼結体においても相対密度は熱処理温度の増加とともに増大しており、拡散現象に基づく固相焼

結が進行しているといえる。いずれの原料粉末においても 1273K での常圧焼結後では相対密度は 96.2%に

達しており、十分な緻密化が生じたと考える。特に、水素化チタン粉末では、973K付近で一旦、相対密度

が低下しているが、これは 753K付近で熱分解した水素ガスにより形成された粉末間の空孔（空隙）が残留

することに起因するが、その後、1073K 以上の熱処理によりチタン粉末間での焼結現象の促進によって残

留空孔が閉鎖した結果、相対密度が再度、増加したと考えられる。その過程でチタン素地中を拡散し易い

水素原子を含むことで純チタン粉末に比べて 1073K～1123K での相対密度が増大したと考える。他方、水

素含有量に関しては、図 31 に見るように熱処理温度の増加に連れて減少しており、1273K において

0.067mass%に達したが、前出の図 28 に比べて水素含有量が増大していることがわかる。この要因として、

粉末成形体とすることで粉末状態と比較して比表面積が顕著に低減した結果、水素化化合物相の熱分解時

に発生する水素ガスの放出経路も減少するため、系外への放出が抑制されたことでチタン焼結体中の残留

水素量の増加を招いたと考えられる。なお、酸素量および窒素量に関しては、熱処理温度に対して僅かに

減少する傾向を有していることから、放出された水素による還元雰囲気がチタン粉末焼結体の周囲に形成

されることで酸化および窒化反応が抑制されると共に、酸素および窒素が水素と反応して系外に放出され

た結果であると考えられる。 

 
図 29. 水素化チタン粉末を用いた完全緻密

化 Ti-6%Al-4%V焼結合金の組織構造写真 39)
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図 30. 水素化チタン粉末と純チタン粉末を用いた焼結体における相対密度

と焼結温度の関係 

図 31. 水素化チタン粉末焼結体における水素、酸素、窒素含有量と焼結温度の関係 
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 前節の図 30に示したように、水素化チタン粉末と純チタン粉末のいずれを用いた場合でも焼結体の相対

密度において顕著な差異は見られず、1273Kでの焼結体では両者は約 85%の相対密度を呈した。 

しかしながら、図 32に示す両圧粉体（常温にて圧力 600MPaを付与した場合）の内部組織に関する観察結

果に見るように、その緻密化機構は全く異なっており、水素化チタン粉末 (a)は脆性であることから粉末粒

子自身の破砕による粒子間空隙への再配列によって、他方、純チタン粉末(b)は延性に富むことから粉末自

身の塑性変形によって、それぞれ緻密化されていることがわかる 40, 41)
 。次に、圧粉焼結体に注目すると、

1073K で焼結を施した水素化チタン粉末を用いた焼結体の相対密度は、同条件で処理を施した純チタン粉

末焼結体よりも高い値を示している。これは、原料粉末による焼結時の相（phase）の違いに起因している

と考えられる。すなわち、純チタン粉末では、α/β 同素変態温度が 1158K であることから、焼結（1073K）

時の相は α 相のみであるのに対して、水素化チタン粉末では、素地中に含まれる水素が β 相に対する安定

化元素であり、α/β同素変態温度を低下させることから脱水素化同時焼結過程において β相を経由すること

が知られている 34, 35, 40)。その際、固相焼結現象を支配するチタン（β相）の自己拡散係数は α相の場合と比

較して 2 桁程度大きくなることから水素化チタン粉末圧粉体では、より早く焼結反応が進行したものと理

解できる。一方、1173K および 1273K での焼結においては、いずれの原料粉末であっても β 相領域で焼結

反応が進行するため、水素化チタン粉末と純チタン粉末の間において焼結後の相対密度の顕著な差異は認

められなかった。なお、水素化チタン粉末を原料として得られた最高密度は 1273K にて焼結した際の相対

密度 96.0%であり、この焼結体は放電プラズマ焼結（spark plasma sintering, SPS）法 42)を用いて作製した純

チタン粉末焼結体（相対密度：97.6%）に比肩する高い相対密度を示した。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 32. 水素化チタン粉末と純チタン粉末の圧粉体の内部組織観察結果 
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（４）水素化チタン粉末の圧密化挙動の解析（平成 26年度研究成果） 

 上述の通り、水素化チタン粉末の焼結性能は、純チタン粉末と同等であることが確認できたが、焼結前

の初期段階、すなわち、圧粉体の状態での相対密度（残存空孔量）によって焼結挙動が大きく異なること

は十分に予想される。他方、純チタン粉末の異なり、水素化チタン粉末は脆いために圧縮過程で破砕・粉

砕して粒子径が小さくなり、その結果、粉末間の空隙を充填するように緻密化が進行すると考えられる。 

 本研究者らは、これまでの各種金属粉末の圧密化挙動に関して、圧縮試験による実験データを確率論的

モデル（Cooper-Eaton 圧縮式）43) によって整理し、粒子の再配列と塑性変形／破砕微粒化といった異なる

機構により圧粉体全体としての圧密化挙動に関する定量的な解析を行ってきた 44) 。 

そこで、本モデルを用いて脆性な水素化チタン粉末の圧密化機構について定量的に解析し、高密度な圧

粉体を作製するための成形固化条件について検討する。これまでの観察結果を通じて、圧縮過程で水素化

チタン粉末の内部にマイクロクラックが発生し、粉末自身が分割・分断することで、より微細な粉末粒子

を形成する現象を確認した。そこで、このような脆性な粉末特有の破砕現象を考慮した圧密化挙動を解析

すべく、微細な１次粒子の集合体である造粒２次粒子を対象とした「マクロ粒子再配列(macro-rearrangement)

＋破砕微細化＋ミクロ粒子再配列(micro-rearrangement)」の３因子による Cooper-Eaton 圧縮式を提案する。

本モデルを用いた解析において、粉砕加工条件によって水素化チタン切削粉末の粒子径も異なることを踏

まえて、実験に際しても粉砕加工条件によって種々の粒径分布を有する粉末を準備し、それらの見かけ密

度（AD値）を変えることで異なる変形機構からなる圧縮試験データを採取して圧密化挙動解析を行った。 

１）３項 Cooper-Eaton圧縮式による脆性粉末の圧密化挙動の解析方法 

圧粉成形過程における粉末の圧密化挙動の圧力依存性を評価すべく、本実験では 25ton万能式圧縮試験機

にセットした成形用金型（内径；φ11.3mm、型材質；超硬）内に水素化チタン粉砕微粉末 5gを充填して圧

粉成形を行なった。但し、ステアリン酸亜鉛を溶解したアセトン溶液を潤滑剤として金型の内壁および上

下パンチに塗布し、乾燥後に粉末を充填した。圧縮時の加圧速度を 0.5mm/s 一定とし、圧縮過程において

粉末に作用する荷重および上パンチの変位量の関係を測定してその圧縮変位量から成形体体積の減少量を

算出した。そして抜出し後の成形体の全長および直径から成形体の体積を求め、この値が金型内での最大

加圧下での粉末体積と同一であると仮定して、先に測定した成形体体積の減少量を加算することで各成形

圧力と成形体体積との相関(圧力 P－容積 V曲線)を求めた。粒子再配列機構の影響を厳密に評価するために

は、可能な限り低圧力条件での圧縮変位量を測定することが有効であることから本実験では最小荷重を98N

とし、最大荷重 78kNに設定した。なお、比較として造粒処理を施さない 1次粒子原料粉末についても同様

の方法で圧縮特性を評価した。 

ここでは、式（4.5）に示すように粉末を金型内で圧縮成形する際の圧密化機構を粒子の再配列による体

積減少と粒子の塑性変形および破砕による体積減少から成ると仮定し、確率過程論に基づいて 2 項の指数

関数の線形式として表現した Cooper-Eaton式を用いた 45)。 

V*＝（V(0)－V(P)）/（V(0)－V(∞) ）＝a1 exp(-k1/P)＋a2 exp(-k2/P)      （4.5） 

a1, k1; Coefficient of rearrangement  a2, k2; Coefficient of plastic deformation/fragmentation（a1+a2=1） 

ここで、V(0)は無加圧状態での水素化チタン粉末の充填容積であり、本実験では各粉末の AD値を用いて求

めた。V(∞)は空隙が存在しない状態での粉末容積であり、秤量した試料粉末の質量と真密度から算出した。

右辺第 1 項は粒子再配列による体積圧縮率、第 2 項は粒子の塑性変形（plastic deformation）と破砕現象
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（fragmentation）による体積圧縮率に相当する。a1および a2はそれぞれ極限圧力付加状態（P→∞）におけ

る各圧密化機構による体積圧縮率を意味しており、例えば、alが a2よりも大きい場合は、粉末の全体積圧

縮量に占める粒子再配列の寄与度が大きいことを示唆している。また k1、k2は各圧密化機構の開始相当圧

力を表しており、その値が大きいほど高い圧力条件下でその圧密過程が生じることを表わしており、kl が

大きくなるにつれて粒子再配列による圧密化機構が起こり難くなることを意味する。本実験では、圧縮試

験により得られた圧力 P－容積 Vの相関データから非線形最小 2乗法によって各定数（a1、kl、a2、k2）を

算出し、これらを用いてそれぞれの圧密化機構による体積圧縮率の総和 V*（0≦V*≦1）を算出する。その

結果、粉末の圧縮特性の成形圧力依存性および緻密化過程での到達圧密率を定量的に把握できる。 

２）従来の 2項圧縮式による水素化チタン粉末の圧密化挙動解析結果 

先ず、粒子再配列機構の寄与度パラメータ a1 と造粒粉末の AD 値の関係を図 33 に示す。造粒粉末を用

いた場合の a1値は原料粉末に比べて増加しており、その値は AD値の増加に対してほぼ直線的に減少して

いる。これは AD 値の小さい粉末を金型内に充填すると粉末間の空隙量が増加するため、圧密化過程にお

いて粉末が移動し易くなり粒子再配列機構の寄与率が大きくなったものと考えられる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

また、図 34に示すように原料粉末および AD値の異なる造粒粉末における圧縮試験時の圧力－圧縮変位

量の関係において、成形圧力が 100MPa 程度迄の比較的低い加圧領域での圧縮変位量は原料粉末に比べて

造粒粉末が大きく、造粒粉末の AD 値が小さくなるに連れてその値は増加している。これらの結果から圧

密過程の比較的初期段階においては、充填時に生じた粉末間の空隙と粉砕粉末内部に存在する空隙を埋め

るように造粒粉末自身およびそれを構成する 1 次粒子粉末が移動と再配列を繰り返すことで圧密化現象が

進行すると考えられる。 

以上の結果に基づき、圧縮過程における造粒粉末の圧縮挙動は図 35に示すような圧密化モデルにより進

行すると考えられる。なお、(a)は従来から提案されている金属粉末の圧密化過程を表現した模式図であり、

(b)が今回提案した圧密化モデルである。 

 

 
図 33. 圧縮式における粒子再配列項と粉末の見かけ密度の関係 



3K133002-26 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

単一金属粉末においては(a)に示すように、低圧力域では粒子の移動・再配列によって粒子間の空隙が埋

められる現象が主として生じ、高圧力域では粒子の塑性変形や破砕によって粒子同士の接触点付近の比較

的狭い空隙が埋められる現象が支配的となる。これに対して造粒粉末の圧密化挙動は(b)に示すような機構

によるものと推察される。粒子の塑性変形が生じるまでの低圧力域では(a)と同様に主に粒子再配列機構が

生じるが、これは①金型内に造粒粉末を充填した際に造粒粉末間に生じる空隙（lnter-pore）を埋めるよう

に造粒粉末自身が移動する「マクロな粒子再配列」と、②造粒粉末内部に存在する空隙（lntra-pore）を閉

鎖するように造粒粉末を構成する 1 次粒子粉末の移動・再配列による「ミクロな粒子再配列」に分類でき

る 44)。そして両機構が進行して粒子間の空隙が埋められると、圧縮成形圧力が造粒粉末を構成する 1 次粒

子粉末に付加されて粒子の塑性変形あるいは破砕現象が生じる。但し、図 34に示した圧縮変位量と粉末の

AD値の関係からマクロな粒子再配列機構がより低い圧力域で進行すると考えられる。 

 

 

 

図 35. Cooper-Eaton圧縮 2項モデル(a)と 3項修正モデル(b)における粉末の圧密化挙動の模式図 

図 34. 各水素化チタン粉末における成形圧力と圧縮変位の相関データ 
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３）3段階での圧密化を想定した修正圧縮式を用いた解析結果 

次に、上記の造粒粉末の圧密機構を考慮した修正 Cooper-Eaton 縮式を提案し、これを用いて造粒粉末の

圧密化挙動解析を行なった。具体的には、マクロ粒子再配列およびミクロ粒子再配列は従来の粒子再配列

と同様の圧縮曲線で整理できると考えて、式（4.6）に示すような 3 項の指数関数の線形和からなる修正式

の適用を試みた。 

V*＝（V(0)－V(P)）/（V(0)－V(∞) ） 

＝a(r1) exp(-k(r1)/P)＋a(r2) exp(-k(r2)/P)＋a(p) exp(-k(p)/P)      （4.6） 

a(r1), k(r1); Coefficient of macro-rearrangement a(r2), k(r2); Coefficient of micro-rearrangement  

a2, k2; Coefficient of plastic deformation/fragmentation（a(r1)+a(r2)+a(p)=1） 

計算方法は従来の 2 項からなる計算プログラムにおいてマクロ粒子再配列の項を追加し、粉末の圧縮デー

タを用いて非線形最小 2 乗法によって式中の各パラメータを算出した 43)。なお、マクロ粒子再配列が最も

低い加圧領域で生じると考え、右辺第 1 項をマクロ粒子再配列、第 2 項をミクロ粒子再配列、そして第 3

項を塑性変形・破砕現象によるものとした。 

先ず、造粒粉末の圧密化挙動に及ぼす粒子再配列と塑性変形の寄与度を評価すべく、式(4.5)および式(4.6)

により算出した a値（a(r)；粒子再配列、a(P)；塑性変形）と粉末の AD値との関係を図 36に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a)は今回提案した 3項モデルに基づく修正式による計算結果であり、(b)は従来の Cooper-Eaton式を用いた

結果である。なお、両図は同じ圧縮データを用いて計算した結果である。これに見るように修正式によれ

ば、マクロおよびミクロ粒子再配列と塑性変形のそれぞれによる粉末の圧密化挙動への寄与度を分離する

ことができる。その結果、マクロ粒子再配列機構の寄与度を示す a(rl)値は、2項モデルでの計算結果と同様

に造粒粉末の AD 値が増加するに従ってほぼ直線的に減少する。一方、ミクロ粒子再配列の寄与度を示す

a(r2)値に関しては、a(r1)値の傾向とは逆に AD値の増加に伴って増大する。この結果は、造粒粉末の AD値

と造粒粉末内の lntra-pore量に起因している。前述したようにミクロな粒子再配列とは、原料粉末同士が結

合してできた造粒粉末内部の Intra-poreを閉鎖するように 1次粒子粉末が移動および再配列する現象を意味

している。ゆえに造粒粉末中の lntra-pore量が多いほど圧密化過程における a(r2)値は増加する。一方、1次

 
図 36. 圧縮式の項数と粉末の見かけ密度の関係－3項モデル(a)と 2項モデル(b) 
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粒子間の結合が強固になると、造粒化が進行して内部の intra-pore 量が減少し、より緻密で粗大な球状の造

粒粉末が得られる。その結果、造粒粉末の AD値が低下する。つまり、造粒化が進行すると造粒粉末の AD

値は低下し、粉末内部の Intra-pore量も低減する。以上のことから造粒粉末の AD値が減少すると、Inter-pore

量が増えるためにマクロ粒子再配列の寄与率は増加するが、逆に lnfra-pore量が減少するためにミクロ粒子

再配列の寄与率が低下すると考えられる。また、いずれの造粒粉末においても a(r2)値に比べて a(r1)値が大

きい。これは平均粒子径と AD 値から算出した粉末充填時の Inter-pore 量が約 30～40vo1.%であるのに対し

て、造粒粉末の断面組織観察結果より求めた粉末内部の lntra-pore量が約 8～15vo1.%と小さいためにマクロ

粒子再配列の寄与度を表す a(rl)値が大きくなったと考えられる。以上の結果より、造粒粉末を圧粉成形す

る際の粒子再配列による緻密化挙動では造粒粉末自身の移動によるマクロ粒子再配列機構が主な支配因子

であるといえる。 

４）修正 Cooper-Eaton圧縮式の適合性に関する検証 

粉砕加工により粒度分布（AD値）が異なる水素化チタン粉末を造粒粉末と見立てて、その圧密化過程に

おける粒子再配列と塑性変形の開始領域について修正式と従来式を用いて評価した。 図 37 に AD 値に対

する各圧密化機構の開始相当圧力パラメータ k 値の変化を示す。(a)、(b)は粒子再配列および塑性変形の各

機構の開始相当圧力である。AD 値の違いによって多少の差はあるものの、修正式によれば k(r1)；5.9～

7.8MPa、k(r2)；22.5～3L4MPa、k(p)；323.4～362.6MPaとなり、マクロ粒子再配列は極低圧力域で生じ、続

くミクロ粒子再配列機構も 30MPa 程度で完了する。k(p)値からは 1 次粒子粉末の塑性変形がいずれも

350MPa 付近で開始していることを意味しているが、この値は本試料粉末を固化した合金の圧縮耐力（σ

=344MPa）とほぼ一致しており、実際に粉末を圧縮した際の塑性変形能を精度よく推定している。一方、

従来式によれば k(r)値；6.9～11.8MPaとなり、修正式での結果と同等であるが、k(p)値は 117.6～147MPaと

修正式による値に比べて 200MPa 程度小さい。これは従来式ではミクロ粒子再配列と塑性変形との寄与率

の分離が困難であるために両者が重複して計算され、その結果、k(p)値は修正式によって算出した値に比べ

て小さくなったと考えられる。以上の結果より今回提案した修正式によれば、マクロ・ミクロ粒子再配列

機構の開始度合いのみならず、算出した各圧密機構の開始圧力も高い精度で推定できることから本修正式

の妥当性が検証された。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

図 37. 圧縮式の変数 k値の粉末見かけ密度依存性－3項モデル(a)と 2項モデル(b) 
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 さらに、修正式により算出した各パラメータを用いて、圧縮圧力 784MPa を負荷した際の造粒粉末の全

体積圧縮率におけるマクロおよびミクロ粒子再配列の比率を整理した結果を図 38に示す。 

図 36(a)に記載の通り、AD値が減少すると造粒粉

末間の Inter-pore 量が増加するために造粒粉末の

移動・再配列現象が進行し易くなり a(r1)値が増大

する。その結果、マクロ粒子再配列による体積圧

縮率 V(rl)の比率が増加する。逆に AD値が減少す

ると造粒粉末が緻密化するために粉末内部での 1

次粒子粉末の移動・再配列が進行し難くなり、ミ

クロ粒子再配列による体積圧縮率 V(r2)の寄与度

は低下する。また、V(rl)値は V(r2)値の 2～3 倍と

大きく、この結果も上記３）項で記載したように

造粒粉末内の Intra-pore量(約 8～15vol.%)に対して、

充填時の造粒粉末間の Inter-pore 量 (約 30～

40vo1.%)が 2～3 倍程度大きいことに起因すると

考えられる。 

次に、マクロおよびミクロ粒子再配列と塑性変形の全圧密過程に対する寄与率について、体積圧縮率 V

の対数と圧粉圧力の逆数 1/Pの関係を図 39に示す。 

 

図 39. マクロ粒子再配列(a)およびミクロ粒子再

配列(b)と粒子破砕(c)による全圧密過程における

体積圧縮率への寄与率（計算結果） 

 
図 38. 3項修正モデルを用いて算出した最終成形

段階での体積圧縮率と粉末の見かけ密度の関係 
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(a)～(c)は順に、マクロ粒子再配列、ミクロ粒子再配列、塑性変形による体積圧縮率の対数と 1/P との関係

であり、いずれも直線関係を有している。これは前記の式（4.2）から判るように、体積圧縮率 Vの対数が

右辺の各項に対して 1/Pの関数となる結果、1/Pとの直線関係として表現できる。(a)のマクロ粒子再配列の

寄与率に関して AD 値が減少するにつれて体積圧縮率は全圧粉圧力域において増加しており、各直線の傾

き、つまり k(r1)値はほぼ同じである。(b)のミクロ粒子再配列の寄与率について、低加圧領域では体積圧縮

率の値に多少の差異はあるものの、高圧力域では圧密化への寄与度に顕著な差違は見られない。一方、(c)

の塑性変形の寄与率に関して圧密化に有効な体積圧縮率 0.01 以上の範囲では、各造粒粉末の体積圧縮率が

粉末の AD 値に関係なくほぼ一つの直線として整理できる。本来、塑性変形は 1 次粒子粉末の降伏点や硬

さ、剛性等に直接依存することから造粒粉末を構成する 1 次粒子粉末が同一である限り、たとえ AD 値が

異なっても塑性変形による全圧密に対する寄与率は同等となる。そのため、(c)に示したように塑性変形に

よる体積圧縮率のデータは AD値に依存することなく、全て一つの直線上に整理できると考えられる。 

 以上の結果を総括すると、3項修正型 Cooper-Eaton圧縮式を提案し、粉砕加工を施すことで異なる粒度分

布と見かけ密度を有する水素化チタン粉末の圧密化機構を解明すると共に、その妥当性を検証した。その

結果、脆性な水素化チタン化合物を含むことで成形固化による圧縮過程において、粉末内部に発生する微

量な亀裂に伴って空隙が形成し、それを充填するためのミクロな粒子再配列機構が作用することで、延性

を有する純チタン粉末と同程度の緻密化（相対密度）が進行し、健全な成形体が得られることを確認した。 

 

（５）水素化処理を施したチタン切削屑からの再生素材の特性（平成 26年度研究成果） 

 これまでの研究結果に基づき、純チタン切削屑および Ti-64合金切削屑を出発原料とし、水素化熱処理＋

機械粉砕加工＋成形固化＋脱水素化同時焼結＋熱間押出加工といった一連の加工工程を経て、チタン再生

素材を試作した（詳細な条件は３．研究方法に記載）。なお、比較として、市販されている純チタン粉末と

Ti-64合金粉末を準備し、同一工程を経てチタン押出素材（バージン素材と記す）を作製した。 

 先ず、純チタン切削屑を用いた際の水素化チタン（TiH2）再生素材とバージン素材の引張試験結果とし

て、応力－ひずみ線図と、試験後の破断面の観察結果を図 40に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
図 40. 水素化処理チタン切削屑粉砕粉と純チタン粉末の焼結押出材の引張試験結果 
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再生チタン材の応力－ひずみ線図は、バージン材とほぼ同様の挙動を示し、粉末間結合強度の観点から、

特に注目すべき破断伸び（elongation）も 25%前後とほぼ同等かつ十分な延性を示す値となった 45)
 。また、

破断面観察においては、両者とも延性破壊を示すディンプル破面を呈しており 46)、上述の応力－ひずみ曲

線の挙動と対応して、引張試験時の応力伝達に耐え得る十分な強度を有する粉末間結合を形成しているこ

とが明らかとなった。さらに、航空機用部材や自動車等の構造材料として利用する際の信頼性の観点から、

再生チタン素材の疲労特性に関するデータ採取は必要不可欠である。そこで、本研究にて試作した純チタ

ン切削屑からの再生素材（ここでは焼結温度を 1073K、1173K、1273Kの３水準とした）について、回転曲

げ疲労試験による疲労強度を評価した。３種類の試料と、比較材となる市販 JIS 2、4種純チタン材（TB340H、 

TF550）の応力－繰り返し回数（S－N）曲線を図 41に示す。 

 

 

 

 図 41. 水素化処理チタン切削屑粉砕粉と純チタン粉末の焼結押出材の疲労試験結果 
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各試料の疲労強度（fatigue strength at 10
7
 cycles）は、1073K押出材：490 MPa、1173K押出材：420 MPa、

1273K押出材：480 MPa、JIS 2種純チタン材：290 MPa、JIS 4種純チタン材：390 MPaとなった。また、本

結果を統一的な視点から考察すべく、得られた生データを各試料の UTSで除して正規化したところ、同図

(b)に示すように、各試料の S－N 曲線は概ね一致しており、疲労強度／UTS の値は、1073K 押出材：0.51、

1173K押出材：0.57、1273K押出材：0.68、JIS 2種純チタン材：0.67、JIS 4種純チタン材：0.57と同程度を

示した。この値は 0.5～0.7 程度となることが既往研究 47, 48)にて報告されており、今回、作製した再生チタ

ン材の全てにおいて得られた値もその範囲内に存在することが確認された。以上の結果から、本研究にて

試作したチタン切削屑からの再生素材は、引張強度特性のみならず疲労特性においても市販の JIS規格純チ

タン材と同等以上の特性を有することが実証された。なお、今回は熱処理温度を 1073K～1273K としたこ

とで再生チタン素材中に残留する水素量が僅かに異なっていることを定量分析により確認した。また上記

の疲労試験結果（S-N曲線）からもわかるように、再生材において疲労限界（強度）の差は明瞭に確認され

ており、水素含有量の違いが再生素材の力学特性に影響を及ぼすことが伺える。よって、残留水素が押出

加工後のチタン材の組織構造および強度・延性挙動に及ぼす影響に関しては、平成 27年度の研究成果にお

いて詳細に述べる。 

 次に、Ti-64切削屑から再生した押出チタン合金素材先端部の外観写真と、引張試験における応力－ひず

み線図を図 42に示す。押出材において、表面や周辺部には粉末未結合部や亀裂・割れなどの材料欠陥は見

られず、粉砕加工後に粒度分布を適正に整えることで十分に圧密化が進行し、相対密度 100%近い再生素材

が得られた。また、引張試験結果においても再生チタン合金とバージン材の両者を比較して、顕著な差異

はなく、いずれも規格値 ASTM B348(5)を満足する引張強さ、耐力および破断伸びを有する。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

以上の力学特性に関する調査結果から，本研究で提案するチタン切削屑の再資源化プロセスにより再生

したチタン素材は、いずれも高い相対密度と十分な粉末間結合強度を有しており，バージン材と同等の引

張強度特性および疲労強度特性を有することが実証できた。 

 

  

 

図 42. 水素化処理 Ti-64合金切削屑粉砕粉末焼結押出材の外観写真と引張試験結果

（Ti-64粉末押出材（バージン材）との比較） 
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（６）スケールアップ化再生素材の力学特性評価（平成 27年度研究成果） 

 前述の通り、民間企業での大型設備を借用し、プロトタイプ再生素材を作製して素材間（ロット間）お

よび素材内部（ロット内）での機械的特性のバラツキを調査・解析し、再生材の信頼性評価を実施した。 

試作に使用した押出加工用矩形ダイスと押出板材の外観写真を図 43に示す。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

１ロット当り 5本の押出素材を試作し、各素材から引張試験片を 50本ずつ、機械加工によって採取して常

温での引張試験に供じた（3 ロット×5本×50試験片＝合計 750試験）。なお、ここでは水素化熱処理をロ

ット管理し、Ti-64合金切削屑に対して３回（ロット）の熱処理を施して粉末原料を作製した。他の工程は

いずれも同一条件として試作を行った。再生素材の引張試験結果を図 44に示す。引張強さに関して、平均

値はいずれのロットにおいても目標値である 1000MPa以上を達成しており、また下限値に関してもその値

を満足した。また標準偏差σを算出したところ、各ロットにおいて 27.6MPa、23.3MPa、30.4MPa となり、

平均値－2σの値は 1012.8MPa、1000.4MPa、1027.2MPa であることからロット毎の母集団全体で目標値を

満足する確率は 96~98%であった 49)。実操業を考えた場合、更なる工程内バラツキの低減・管理が必要であ

り、なかでも残存する水素含有量の影響が考えられることから水素化熱処理と脱水素同時焼結における温

度・保持時間の影響をより詳細に調査すると共に、量産設備の仕様に反映する必要があると考える。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

(MPa) Lot.1 Lot.2 Lot.3

Average 1068 1047 1088

Max 1106 1097 1127

Min 1034 1012 1056

図 44. プロトタイプ再生素材のロット間およびロット内での引張強さのバラツキ評価結果 

  

 

図 43. プロトタイプ再生チタン材の作製状況と素材の外観写真例 
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（７）残留水素を活用したチタン素材の高次機能化（平成 27年度研究成果） 

２．研究目的で述べたように、水素原子は金属中を容易に侵入・拡散し、脆化を引き起こすことから一

般に水素は負の材料因子とされてきた。図 45に示すように水素含有量の増加に伴って引張強さ（UTS）お

よび破断伸びはいずれも直線的に減少する 50)。

このような結果からもチタン素地中に水素が

存在することで脆性な水素化チタン化合物相

を形成し、これに起因した力学特性の低下が生

じると考えられる。しかしながら、同図におい

て水素含有量が 0.2wt%までの微量添加域に着

目すると、伸び値は低下せずに引張強さは

100MPa 程度増大している。また、本研究成果

においても前述した通り、低温での脱水素化同

時焼結を行うことで残留水素量が増加すると、

疲労強度が向上するといった結果を得ている。

つまり、水素原子により金属材料の脆化を誘発

することは既知の事実であるが、その含有量が

極僅かの場合には、別の機構によって強度や延性が向上する可能性が考えられる。これは既往研究では取

り扱うことのなかった仮説であり、また金属材料の合金設計における「水素が負の因子である」という既

成概念を覆すものである。 

そこで、本研究では、これまでの水素化熱処理と脱水素化熱処理を組合せることでチタン素材中の残留

水素量を調整できるプロセスを確立してきたが、これを活用して上述したような微量水素含有チタン材の

高強度・高延性化を両立する、いわゆるチタン材の高次機能化に関する実験的および理論的検証を行い、

新たな材料設計原理の確立を図る。 

１）微量水素含有によるチタン材における特異組織構造の形成機構 

 前出の Ti-H系平衡状態図に示したように、水素はβ相安定化元素であることから熱間押出加工の温度条

件によっては、β相→α相への相変態過程を伴う塑性変形となるため、従前のチタン材料とは異なる組織

構造の形成は予想される。そこで、先ず、水素含有量を厳密に調整すべく、原料粉末には市販の水素化チ

タン粉末を使用し、これを焼結過程での熱処理温度を変更することで TiH2相の熱分解を促し、チタン焼結

素材中に残留する水素量を調整した。先ず、水素化チタン粉末を成形固化した後、アルゴンガス雰囲気中

で 973K～1323Kの温度域で 1時間の熱処理を行い、異なる水素量を有する純チタン焼結体を準備した。そ

れらに対して 1273K にて熱間押出加工を施して緻密な棒状チタン素材を作製した。先ず、光学顕微鏡によ

る各押出加工材の組織観察結果を図 46に示す。ここで試料名称に”H-”と記載したものは水素化チタン粉末

を出発原料とした素材であり、”P-”は純チタン粉末（水素を含まない）を用いた素材であることを意味する。

また、各試料における水素含有量の測定結果も併せて記載した。水素含有量の減少に伴いチタン素材の組

織は、(a)と(b)：粗大な針状粒組織→(c)と(d)：微細な針状粒組織→(e)と(f)：微細な等軸粒組織→(g)と(h)：

粗大な等軸粒組織へと変化した。これは、各試料の押出加工温度（1073 K）における β 相安定化能が、水

素含有量に応じて変化したことに起因している。水素含有量の高い試料(a)～(c)に観察された針状粒組織は

β 相単相域から β→α 相変態を経ることで形成され、さらに水素含有量が高い程、α 相単相となるまでの時

 

図 45. 汎用 Ti-64合金における引張強さおよび

破断伸びと水素含有量の相関性 50)
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間が長くその間に針状粒が成長することから、より高い水素含有量の試料(a)と(b)において粗大な針状粒組

織が形成されたものと理解できる。次に、後にも述べるが、α+β 共存域からの押出加工を経た試料(e)と(f)

においては、押出加工時に共存する 2 つの相がそれぞれ互いの粒成長を抑制し合うことで微細な結晶粒組

織が形成されたものと推察される。最後に、水素含有量が低く α 相単相域からの押出加工を経た試料(g)と

(h)においては、TiH2 粉末圧粉体の脱水素化同時焼結処理時に粗大化した組織を引き継ぐことで、押出加工

材においても粗大な等軸粒組織が形成されたと考えられる。 

 

 

 

 

もう一つの特徴的な変化として、水素含有量の減少とともに光学組織中に見られる黒色化合物の量が減

少し、H-1273(g)および H-1323(h)押出材においては、比較用の純チタン粉末押出加工材（同図(i)の P-1273

試料）とほぼ同量の針状黒色化合物が観察された。このような光学組織変化をさらに詳細に捉えるべく、

以下では代表的な H-1073/1173/1273押出材を対象に考察を行う。先ず、H-1273押出材(g)と P-1273押出材(i)

を比較すると、いずれも微量の黒色針状化合物を含んだ、結晶粒径 7 µm程度の等軸粒組織を呈しており、

両者の間に光学組織上の顕著な差異は認められなかった。これは、前述した水素含有量の観点からも妥当

な結果であり、TiH2 粉末を直接原料とした場合であっても、圧粉、脱水素化同時焼結処理に加えて熱間押

出加工を施すことで、一般的な純チタン粉末押出加工材（P-1273）と同等の光学組織が得られることが明

らかとなった。他方、H-1073(c)および H-1173(e)押出材に注目すると、脱水素化同時焼結処理温度の低下、

図 46. 異なる水素量を有するチタン粉末焼結押出材の組織観察結果（純チタン粉末材(i)との比較） 
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すなわち試料中の水素濃度の上昇に伴って結晶粒径が著しく減少しており、H-1273押出材と比較すると 56

～75%の結晶粒微細化を生じた結果、両者とも 2～3 µm程度の結晶粒から成る微細組織を呈した（ここで、

H-1173 および H-1073 押出材に関しては、光学顕微鏡写真による結晶粒径の測定が困難であったため、

SEM-EBSD/OIM 解析によって結晶粒径を算出した）。また、組織中に見られた黒色化合物の量も増大し、

H-1073押出材においてはそれが均一かつ微細に分散した二相組織を呈した。 

 そこで、この黒色化合物を同定すべく、X 線回折による相構造解析を実施した。水素化チタン粉末およ

び H-973～1323/P-1273 押出材に対する広範囲スキャンプロファイルを図 47(a)に、H-1073/1173/1273/P-1273

押出材に対するナロースキャン結果を図 47(b)にそれぞれ示す。 

 

 

図 47. 異なる水素量を有するチタン粉末焼結押出材の XRDによる構造解析結果 
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同図(a)において、H-973～1073 押出材では、比較的大きな回折強度を示す特徴的なピークが 35°付近と 63°

付近に確認された。これらのピークは、α チタンの柱面｛101
＿

0｝と｛21
＿

1
＿

0｝面をそれぞれ示しており、強

い底面｛0001｝配向を有する P-1273 押出材と比較すると、H-973～1073 押出材は一般的な純チタン押出加

工材とは異なる集合組織を有することが示唆された。また、詳細は後述するが、これらの試料には 41°付近

にチタン水素化物（δ-TiHX）を示すピークも検出されている。ここで、柱面｛101
＿

0｝と底面｛0001｝を示す

ピークの回折強度比に着目すると、H-973～1073押出材においては柱面｛101
＿

0｝を示すピークが最大強度と

なっているが、その大小関係は H-1123押出材で逆転しており、H-1173～1323押出材では底面｛0001｝を示

すピークが最大強度となって P-1273押出材とほぼ等しい回折パターンが観察された。すなわち、H-1173～

1323 押出材は、一般的な純チタン押出加工材と同じ強く底面｛0001｝配向した集合組織を有すると考えら

れる。次に同図(b)において、H-1073 押出材の回折パターンに注目すると、この試料にのみ 41°付近のピー

ク（▲）が存在することから、先の黒色化合物は水素含有量の増加によって析出したチタン水素化物 δ-TiHX

であると判断できる。なお、観察面に占める化合物の面積率が小さかったことから、明瞭なピークとして

は確認できなかったものの、組織観察結果における水素含有量と化合物量の相関および状態図との対応か

ら、他の 3 試料の組織中に見られた（針状）黒色化合物も同様のチタン水素化物 δ-TiHXであると考えられ

る 51)。他方、P-1273 押出材を基準として、H 系押出材の各回折パターンを比較すると、水素含有量の減少

とともに 40°付近の αチタン（□）を示すピーク強度の増大が確認でき、X線回折を用いて評価した組織構

造の観点からも、前述の光学組織と良く対応した結果が得られた。 

 最後に、押出加工材の集合組織に及ぼす水素の影響を解析すべく、各押出加工材に対して行った

SEM-EBSD/OIM観察の結果を図 48に示す（IPFマップ（赤：底面｛0001｝、青：柱面｛101
＿

0｝、緑：｛21
＿

1
＿

0｝

面）：1、逆極点図（赤：高←（強度）→低：青）：2を示す）。H-1273押出材(c)と P-1273押出材(d)を比較す

ると、IPFマップにおいて、水素含有量に起因したチタン水素化物 δ-TiHX（図中の黒色領域）の析出量の違

いが認められるものの、赤色、すなわち観察面における底面｛0001｝配向を主とした集合組織は共通であ

り、逆極点図から両試料は L方向観察面における底面｛0001｝配向および T 方向観察面での柱面｛101
＿

0｝

配向を特徴とした〈101
＿

0〉集合組織を有していることがわかる 52)。この結果は、両試料の集合組織（結晶

配向性）が本質的に等しいことを意味しており、脱水素化同時焼結処理によって水素含有量を 0.067 mass%

（H-1273 押出材）程度に減ずることで、光学組織および組織構造に加えて集合組織においても、一般的な

純チタン粉末押出加工材（P-1273押出材）と同等の純チタン材を作製できることが明らかとなった。他方、

水素含有量の影響が予想される H-1073(a)および H-1173(b)押出材に注目すると、先ず、H-1173 押出材にお

いて、逆極点図は H-1273 押出材とほぼ同傾向を示したが、IPF マップからはチタン結晶粒の著しい微細化

とともに、押出方向と平行に繊維状に配列した、圧延板の B(basal、底面｛0001｝配向：赤色)/T(transverse、

｛21
＿

1
＿

0｝面配向：緑色)-textureに相当する強い配向組織の形成が認められた。次に、最も多量の水素を含有

した H-1073 押出材においては、上記の 3 試料と全く異なる傾向が観察された。具体的に、IPFマップから
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は｛21
＿

1
＿

0｝面配向（緑色）および柱面｛101
＿

0｝配向（青色）を主とした微細な針状粒組織、逆極点図から

は T方向観察面での底面｛0001｝配向を有する〈0001〉集合組織の形成がそれぞれ確認された。 

 

 

 

図 48. 1073~1273Kにて脱水素化熱処理を施した微量水素含有チタン粉末焼結押出材の集合組織観察結果 
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２）熱間押出加工による特異集合組織の形成機構 

 水素はチタンに対して β相安定化元素であり、これを含有した試料においては α/β同素変態温度（通常は

1158 K）が低下することから、昇温に際しては比較的早い段階で相変態が生じ β相が生成する 50, 51)。そこ

で、チタンにおける β単相域からの押出加工による集合組織形成過程を模式的に図 49に示す。 

 

 

先ず、体心立方（body-centered cubic、bcc）構造を有するチタンの β相（同図(a)）に押出加工を施した場

合、塑性変形過程での結晶回転に起因して〈110〉β集合組織（同図(b)）が形成される 53, 54)。その後、試料

の冷却に伴って α相を生成するが、ここでチタンの相変態（β → α）による結晶構造変化は Burgersの格子

方位関係（｛110｝β // ｛0001｝、〈111〉β // 〈112
＿

0〉）に従うことが知られており 30, 55, 56)、この結晶方位に関

する幾何学的拘束の結果、得られた押出加工材には〈0001〉集合組織（同図(c)）が形成されると推論でき

る。以上の考察は、β相安定化因子の違いに依らず、bcc構造を有する β相からの押出加工を安定して行う

ことで、同様の特異集合組織が形成されることを示唆している。なお、使用した JIS 4種純チタン材の化学

組成分析結果は表 1に示す通りであり、β相の生成量による集合組織変化を調査する際には、添加量を変化

させられない鉄に替わり押出加工温度を Text = 973～1173 Kの範囲で変化させることで押出加工時の相構成

を制御した。 

 

 

表 1. JIS 4種 純チタン粉末の化学組成分析結果 

図 49. β安定化元素を含む純チタン材の加工過程での相変態挙動と結晶方位変化に関する模式図 
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各温度で熱間押出加工を施した JIS 4種純チタン（JIS 4 - 973/1073/1173押出加工材）の SEM-EBSD/OIM

による集合組織解析結果を図 50に示す（IPFマップ（赤：底面｛0001｝、青：柱面｛101
＿

0｝、緑：｛21
＿

1
＿

0｝面）：

1、逆極点図（赤：高←（強度）→低：青）：2）。 

 

 

 

 

高い押出加工温度：Text = 1173 Kによって β単相域からの押出加工を実現した JIS 4-1173押出加工材(c)につ

いて、前出の H-1073押出材と比較すると、押出加工温度が高いことから結晶粒の粗大化が認められるもの

の、IPFマップの｛21
＿

1
＿

0｝面配向（緑色）と柱面｛101
＿

0｝配向（青色）を主とした結晶配向組織、および逆

極点図の T方向観察面における底面｛0001｝配向を特徴とした〈0001〉集合組織は、H-1073押出材におけ

る解析結果と同傾向を示した。また、JIS 4-1073押出加工材(b)に注目すると、IPFマップおよび逆極点図に

図 50. 973~1173Kの異なる温度域で熱間押出加工を施した水素含有チタン材の集合組織観察結果 
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おいて、前項の H-1173押出材と同様の特徴を有する微細粒・B/T-textureの形成が確認された。他方、押出

加工温度が最も低く、ほぼ α 単相域からの押出加工となった JIS 4-973 押出加工材(a)においては、前項の

H-1273押出材や P-1273押出材（(c)、 (d)）と同様の〈101
＿

0〉集合組織の形成が認められた。これらの結果

は、前述の β 単相域からの押出加工による特異な集合組織形成メカニズムの妥当性を実証すると同時に、

押出加工時における β 相の安定化度合い、すなわちその生成量によって種々の異なる集合組織が形成され

たことを示している。実際に、前項の H-1073～1273押出材における β相の安定化度合いに関して、下図の

Ti-H系状態図（図 51）から評価すると、押出加工時の相構成はそれぞれ、H-1073押出材：β単相、H-1173

押出材：α+β共存、H-1273押出材：α単相であり、上述の JIS 4種純チタン材による検証結果と良く一致し

ていることがわかる。 

 

 

 

 以上の理論を具体的に前項の特異集合組織に適用すれば、H-1073 押出材においては、β 単相域からの押

出加工＋相変態時の Burgersの格子方位関係に基づく結晶方位の幾何学的拘束によって〈0001〉集合組織が

形成され、さらに、母相の α チタンと析出したチタン水素化物相 δ-TiHXとが二相組織化することで、微細

な結晶粒を形成したものと理解できる。また、α+β共存域からの押出加工が施された H-1173押出材におい

て、組織中の T-texture（｛21
＿

1
＿

0｝面配向：緑色）領域および B-texture（底面｛0001｝配向：赤色）領域は、

押出加工時の β 相および α 相にそれぞれ対応しており、それら結晶構造の異なる 2 つの領域が同時に押出

されて押出方向と平行に繊維状に配列し、互いの結晶粒成長を抑制し合うことで、極めて微細な結晶粒を

有する B/T-textureが形成されたと結論付けられる 15)。 

 

図 51. 異なる水素量を有するチタン材の冷却過程における相変態挙動に関する模式図 
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３）微量水素含有チタン押出材の力学特性 

 次に、前述した微量の水素含有による組織構造変化がチタン押出材の機械的性質に及ぼす影響を定量的

に解析すべく、ヤング率測定と常温引張試験による各種力学特性を評価する。 

先ず、自由共振式弾性率測定装置による H-1073～1273押出材のヤング率測定結果を図 52に示す。H-1173

および H-1273押出材においては、両者とも逆極点図の L方向観察面における底面｛0001｝配向および T方

向観察面における柱面｛101
＿

0｝配向を特徴とした〈101
＿

0〉集合組織を呈したことから、ヤング率は基本的

に等しく 106～107 GPaを示し、一般に報告されている規格純チタン（JIS 1、 3種）のヤング率 105～107 GPa

と良く一致した 30, 58)。一方、これらと比較すると、H-1073押出材は明らかな高弾性特性を示し、ヤング率

は 122 GPa となった。ここで、チタン等の六方晶格子においては、その結晶配列の異方性に起因してヤン

グ率が変化し、具体的には、応力負荷方向と六方晶格子 c 軸との角度差が小さい程、高いヤング率を示す

ことが知られている 55, 56)。したがって、本試料においても、六方晶格子の c 軸が押出（引張）方向と平行

に配列した〈0001〉集合組織を形成することで、この原子配列異方性が顕著に発現した結果、引張方向の

ヤング率が向上したものと理解できる。 

 

 

 次に、各押出材の引張強度特性と焼結温度の関係を図 53(a)に、引張試験から得られた H-1073/1173/1273

押出加の応力－ひずみ曲線を同図(b)にそれぞれ示す。先ず、破断伸びに関しては、最大の水素含有量すな

わち材料中に最も多くのチタン水素化物（δ-TiHX）相を含む H-973 押出材を除き、全ての試料で約 25%以

上という構造材料として十分な延性が確認された。これは、純チタン粉末を原料として作製した一般的な

純チタン粉末押出加工材と同等の性能である。次に、0.2%耐力（0.2%YS）と最大引張強さ（UTS）に注目

すると、焼結温度 1073 K以下と 1123 K以上で特性が大きく変化しており、具体的には前者の UTSは後者

に比べ約 200 MPa高くなっている。この変化の傾向は、組織構造の観点からは前出の X線回折結果と、ま

た力学的には上述のヤング率測定結果と対応していると考えられる。そこで、この力学挙動変化の要因を

より詳細に明らかにすべく、以下では H-1073/1173/1273押出材を対象に考察を行う。 

図 52. 異なる水素量を有するチタン粉末焼結押出材のヤング率の測定結果 
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図(b)中の H-1273押出材に注目すると、その特性値は 0.2%耐力（0.2%YS）：523 MPa、最大引張強さ（UTS）：

702 MPa、破断伸び：27.1%となり、JIS 4種純チタン材の強度要求（0.2%YS：≧485 MPa、UTS：550～750 

MPa、破断伸び：≧15%）を満足することが確認された。また、H-1173押出材は、0.2%YS：549 MPa、UTS：

740 MPa、破断伸び：29.2%なる特性を示し、先の H-1273押出材と比較すると強度増加が認められた。ここ

で、高強度化の主要因としては、①酸素による固溶強化 9, 59)、②結晶粒微細化 60, 61)、③集合組織強化（高ヤ

ング率化）19-21)の 3つが挙げられるが、前述の通り、両者のヤング率はほぼ等しく、またその酸素含有量も

同じ（0.32 mass%）であることから、上述の強度増加は、光学組織および SEM-EBSD/OIM観察においても

指摘された結晶粒微細化（②）によるものであると結論付けられる。加えて、強化機構が結晶粒微細化で

あったことから、高強度化を達成しつつも、H-1273 押出材と同等以上の高い延性を維持することに成功し

た。最後に、H-1073 押出材に注目すると、応力－ひずみ曲線から著しい高強度化が確認でき、純チタンで

ありながら、0.2%YS：725 MPa、UTS：959 MPa、破断伸び：27.6%といった優れた引張強度特性を示した。

これには、結晶粒微細化（②）に加えて、前述のヤング率測定結果から強い集合組織形成（③）の大きな

寄与が考えられる。さらに、本試料においては著しい強度増加にも関わらず、延性の低下が見られないこ

図 53. 脱水素化熱処温度の違いによるチタン粉末焼結押出材の引張強さと破断伸びの測定結果 
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とから、高強度・高延性・高弾性純チタン材における材料設計原理の一つであるチタン水素化物（δ-TiHX）

相を利用した変形双晶の抑制機構が発現し、それが有効に機能していると期待できる。 

４）微量水素含有チタン押出材における高強度・高延性発現機構と水素化化合物の変形挙動の解明 

 上記３）項では、集合組織強化（〈0001〉集合組織の形成による高ヤング率化）による高強度化に加えて、

チタン水素化物（δ-TiHX）相を利用した変形双晶の抑制機構による〈0001〉集合組織の高延性化が寄与して

いる可能性が示唆された。そこで、高強度化と高延性化のそれぞれに対して、上記の寄与因子に基づく詳

細な定量解析を行うことで、H-1073 押出材における高強度・高延性化機構を解明する。具体的に、まず、

高強度化（強化機構）に関しては、他の高強度化要因である酸素固溶強化および結晶粒微細化の影響を除

去した上で、ヤング率の増大と強度（0.2%YS）増加との関係を調査し、その寄与率を明らかにする。次に、

高延性化に関しては、押出加工材の破断伸びに及ぼす水素化物の析出量、すなわち水素含有量の影響を定

量評価し、各試料の破断内部組織解析と併せて、水素化物相を利用した変形双晶の粗大化抑制機構、およ

び水素化物そのものの変形挙動についても引張応力を負荷しながらのその場直接観察手法を用いて定量的

に検証する。 

 前述の通り、本研究における高強度化の主要因としては、①酸素による固溶強化、②結晶粒微細化、③

集合組織強化（高ヤング率化）の 3 つが挙げられる。そこで、H-1073 押出材における集合組織強化（③）

に着目した強化機構の定量解析に先立ち、他の高強度化要因である酸素固溶強化（①）および結晶粒微細

化（②）の影響を除去することを考える。まず、酸素固溶強化について、H-1273押出材（酸素含有量：0.32 

mass%）を基準とすると、H-1073押出材の酸素含有量は 0.34 mass%と微増した。これによる 0.2%YS増加

量（Δσ0.2(O)）を、Labusch limitに基づく固溶強化理論 62)を用いて算出し、Δσ0.2(O) = 15 MPaを得た。なお、

H-1173押出材の酸素含有量は 0.32 mass%であり、基準の H-1273押出材に等しいことから、Δσ0.2(O) = 0 MPa

となる。次に、結晶粒微細化について、先と同様 H-1273押出材を基準とすると、H-1173押出材における結

晶粒微細化の寄与（Δσ0.2(G)）は、前項での考察より Δσ0.2(G) = 26 MPaと算出できる。ここで、H-1173押出

材と H-1073 押出材の結晶粒径が、ともに 2～3 µm 程度と概ね同じであることから、本研究では、H-1073

押出材の Δσ0.2(G)を、H-1173押出材と同じ 26 MPaと見積もることとした。以上の数値と 0.2%YSの差を考

えることで、H-1073押出材における集合組織強化の寄与（Δσ0.2(T)）は、Δσ0.2(T) = 161 MPaと計算できる。

この結果について高ヤング率化の観点から考察すべく、H-1073押出材と H-1173押出材の中間的位置付けの

試料として、113 GPaのヤング率を有する H-1073-873押出材（TiH2粉末ベース 1073 K焼結 873 K押出加工

材）を作製し、組織および力学特性を調査した。H-1073-873押出材は、H-1073押出材と同等の水素を含有

するものの、押出加工温度を低く設定したことから、H-1073 押出材と比較すると β 相の安定化度合いが低

く、結果的にヤング率もやや小さな値を示した。また、結晶粒径は約 2 µmで H-1073および H-1173押出材

とほぼ同じ、酸素含有量は 0。34 mass%で H-1073押出材と等しく、引張強度特性は 0.2%YS：619 MPa、UTS：

847 MPa、破断伸び：29.9%となった。ここで、本材に対しても先の減算処理を適用し、集合組織強化の寄

与を計算したところ、Δσ0.2(T) = 55 MPaを得た。これらの結果から H-1073-873押出材、H-1073および H-1173

押出材における集合組織強化由来の強化量（Δσ0.2(T)）と各試料のヤング率の関係を図 54に整理した。両者

の間には線形性が認められ、強い集合組織形成による強化量はヤング率の増加と強い正の相関を示した。

このようにチタンの強度とヤング率が正の線形相関を示すことは、既往研究でも報告されており 63)、本研

究の H-1073押出材においても〈0001〉集合組織の形成による高ヤング率化によって、強度増加が生じてい

ることが実証された。 
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以上の解析を通じて得られた 0.2%YSに対する各強化機構の寄与を定量的に分離した結果を図 55に示す。

H-1073押出材においては、全強化量の約 80%が集合組織強化（高ヤング率化）によるものであることが明

らかとなった。 

 

 

 次に、H-1073 押出材における〈0001〉集合組織の高延性化について考察する。通常、引張方向と平行に

〈0001〉集合組織を有する試料では、変形（引張）双晶が容易に生じるため、従来の〈101
＿

0〉集合組織を

有する試料と比較すると、破断伸びが半分程度にまで減少するとともに、降伏後には大きな加工硬化を示

す。これは、粒内で生じる引張双晶によって六方晶底面が約 86°も傾き、その双晶内部で底面すべりが生じ

ながらも母相との界面に転位が高密度に堆積することに起因している。しかしながら同時に、その界面か

ら発生する亀裂が大きな延性低下をもたらしていることも知られている 22)。一方、本研究で作製した H-1073

押出材は、〈0001〉集合組織を有し集合組織強化を発現することで著しい高強度化を実現しながらも、その

破断伸びは一般的な〈101
＿

0〉集合組織を有する他の純チタン押出加工材（H-1273 および H-1173 押出材）

図 55. 異なる水素量を有するチタン粉末焼結押出材の強化因子に関する定量的な寄与度評価結果 

図 54. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材におけるヤング率と 0.2%耐力値の相関 
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とほぼ同等の 27.6%を示しており、上述の内容とは全く異なる傾向を呈した。この〈0001〉集合組織の高延

性化には、本節の冒頭で述べた通り、水素化物相による変形双晶の局所的発生と粗大化の抑制機構が寄与

している可能性が大きく、これを明らかにすることは、本研究にて提案した材料設計原理の有用性を実証

するものと期待できる。そこで、押出加工材の破断伸びに及ぼす水素含有量（水素化物の析出量）の影響

に関する定量的評価に加えて、各試料の破断内部組織調査から、水素化物相と変形双晶の相互作用をその

場直接観察することで、水素化物相による変形双晶抑制機構の発現とその効果、および水素化物そのもの

の変形挙動についても検証する。 

 〈0001〉集合組織を有する試料の破断伸びに及ぼす水素含有量の影響を評価するため、H-1073押出材(a)

に種々の保持時間で脱水素化熱処理（温度：1173 K、雰囲気：真空（10 Pa以下）、保持時間：1.8～10.8 ks）

を施した。各試料（H-1073-DHX押出材：X = 1.8(b)、 3.6(c)、 7.2(d)、 10.8(e) ks）の光学顕微鏡による組

織観察結果および水素含有量の定量分析結果を図 56に、また、最長保持時間で処理を施した H-1073-DH10.8

押出材の SEM-EBSD/OIMによる集合組織解析結果を同図(e-2)に示す。水素含有量は脱水素化熱処理時間の

増加とともに顕著に減少しており、最終的に 10.8 ksの処理によって、0.0039 mass%まで水素含有量を低減

した試料が得られた。これに伴って、光学組織中に観察される水素化物（図中の矢印）の析出量も徐々に

減少し、10.8 ksの処理後には、ほぼ完全に水素化物は消失した。また、この脱水素化熱処理による集合組

織変化を確認するため、H-1073-DH10.8押出材に対して SEM-EBSD/OIM解析を行った。その結果、結晶粒

の粗大化が見られたものの、観察面における｛21
＿

1
＿

0｝面配向（緑色）と柱面｛101
＿

0｝配向（青色）を主と

した〈0001〉集合組織は、変わらず維持されていることが確認された 57)。なお、本材(e)の光学組織中に見

られる小さな黒い斑点は、組織観察のための腐食処理によって生じたエッチピット（腐食空孔）である 64)。 

 

 

次に、これらの試料の引張試験結果から得た破断伸びと水素含有量の関係を図 57 に示す。水素含有量、

すなわち、水素化物の析出量の減少とともに、脱水素化熱処理材の破断伸びは低下しており、水素化物が

ほぼ消失した H-1073-DH10.8 押出材の破断伸びは、H-1073 押出材（27.6%）と比較すると約 1/3（10.9%）

にまで低下した。これは、〈0001〉集合組織を有する試料の延性と水素含有量の間の強い相関を意味してお

図 56. 熱処理を施した微量水素含有チタン粉末焼結押出材の組織構造に及ぼす熱処理時間の影響 
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り、その高延性化に対する水素化物相の関与、具体的には、水素化物相による変形双晶の局所的発生と粗

大化の抑制を示唆している。 

 

 

そこで、その様子を直接観察すべく、引張試験終了後の各試験片について破断部周辺の組織解析を実施

した。図 58の破断部近傍の光学組織観察結果に示すように、水素含有量の減少に伴って、破断組織内には

2 本ずつ対をなす筋状の模様が密に観察されるようになった。一方で、未処理材（H-1073 押出材）(a)や

H-1073-DH1.8押出材(b)においては、粗大な筋状模様は認められず、替わって水素化物相によって分断され

た比較的微細な筋状模様（数 µm～数十 µm程度）が観察された（図中○印）。 

 

 

これらの破断組織に見られた 2本ずつ対をなす筋状模様は、図 59の SEM/EBSD解析結果に示すように、

｛101
＿

2｝変形（引張）双晶であることが確認された 57)。さらに、H-1073押出材の観察結果(a)は、結晶粒間

に析出した水素化物相が、双晶の進展および粗大化を阻害している様子を捉えており（図中○印）、結晶粒

図 57. 熱処理を施した微量水素含有チタン粉末焼結押出材の破断伸び値と水素残留量の相関 

図 58. 熱処理を施した微量水素含有チタン粉末焼結押出材の引張試験後の破断部近傍の組織観察結果 
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間に障害物が無いことから、双晶が複数の結晶粒を横断して粗大化している H-1073-DH10.8 押出材(b)と比

較すると、その双晶のスケールが著しく小さいことがわかる。 

 

 

また、両試料の破断部近傍から離れた均一変形部における内部組織観察結果を図 60 に示す。まず、

H-1073-DH10.8 押出材(b)に注目して引張試験前(2)と後(1)の組織を比較したところ、均一変形部に顕著な変

形（結晶粒の伸長や双晶の発生など）は認められなかった。 

 

 

図 59. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材(a)と純チタン粉末押出材(b)の破断部近傍での変形双晶の

発生状況に関する SEM/EBSD解析結果 

図 60. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材における破断部から十分に離れた場所での引張試験前後

での組織観察結果（変形双晶の発生・導入状況の違いに関する調査） 
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これは、本試料が双晶の粗大化抑制機構を持たないことから、双晶が破断部近傍に局所的に発生して粗大

化し（(e)）、変形の大部分が集中することで、本部位に転位が急激に堆積して著しい加工硬化を生じた結果、

早期破断による低延性に至ったものと考えられる。一方、H-1073押出材(a)における引張試験前後の組織を

比較すると、微細であった針状粒が、試験後には著しく伸長しており、さらに、その結晶粒の内部にも双

晶の発生が確認できる（図中○印）。これは、H-1073押出材においては、破断部近傍だけでなく試料全体が

大きく均一変形したことを示しており、H-1073-DH10.8押出材では低延性の主要因となった双晶も、試料全

体に微細かつ均一に分散して発生することで、変形の集中を回避していると考えられる。そこで、この水

素化物相による双晶の粗大化抑制機構の存在を実証すべく、SEM内引張試験機（TS-2000：TSLソリューシ

ョンズ製）を用い引張変形時における組織の in situ直接観察を実施した。本試験から得られた H-1073押出

材の応力－ひずみ曲線および試験中の組織観察結果を図 61に示す。なお、応力－ひずみ曲線図と組織観察

結果中の記号 A～Eは対応しており、各点毎に試験機を一時停止させて SEM観察を行った。また、引張方

向は SEM画像の水平方向と一致しており、組織中に白く見えている領域が水素化物相、黒く見えている領

域がチタン母相である。まず降伏点近傍の A では、弾性変形が主であることから、組織は基本的に変形前

と同一であり、｛101
＿

2｝変形双晶は見られなかった。続いて、ひずみ量が増加して塑性変形領域に入った B

においては、黄色の矢印で示した 2箇所に変形双晶の発生が観察された。さらに、塑性変形が進んだ C～E

では、これら 2 つの変形双晶が成長してその筋状の凹凸がより鮮明になると同時に、新たな変形双晶の発

生も確認された。しかしながら、試験片が破断する E まで変形させても、水素化物相で挟まれた母相領域

を超えて双晶が進展することは無く、その粗大化が水素化物相によって抑制されている様子が明瞭に観察

された。本結果は、水素化物相に変形双晶の進展および粗大化を抑制する効果があることを示しており、

これによって、H-1073 押出材の高延性発現機構として提案された水素化物相による双晶の粗大化抑制機構

の妥当性が実証された。 

 以上の結果をまとめると、H-1073 押出材は、結晶粒間に析出した水素化物相によって、双晶の局所的発

生と粗大化を抑制し変形を分散することで、〈0001〉集合組織でありながら試料全体を大きく均一変形させ

ることを可能とし、これによって一般的な〈101
＿

0〉集合組織を有する純チタン押出加工材と同等の高延性

を発現したと結論付けられる。この機構は水素化物相による変形双晶抑制の材料設計原理を良く体現して

いるといえる。 

 最後に、チタン水素化物（δ-TiHX）そのものの変形挙動について検証する。一般にチタン水素化物は脆弱

であり、これが要因となって「水素化物脆化」を引き起こすことが知られている 57, 65, 66)。しかし一方で、

チタン水素化物の力学特性を測定した結果、水素化物は十分な塑性変形を示すとする報告 67-69)も存在して

おり、その議論は依然として未決着のままである。本研究にて作製した試料（特に H-1073押出材）中にも、

チタン水素化物が多量に含まれており、仮にそれらが脆弱であれば、H-1073 押出材における高延性発現機

構も用を成さなくなる可能性がある。従って、チタン水素化物の材料変形中における挙動を理解すること

は、先の高延性発現機構に関する考察を補完する上で必須といえる。そこで、引張変形中のチタン水素化

物の挙動を直接観察および定量解析すべく、SEM内引張試験機を用いて引張荷重負荷時における in situ組

織観察を実施した。 

 



3K133002-50 

 

 

 

 

 試験には、H-1073押出材から切出した試験片を使用した。得られた応力－ひずみ曲線および試験中のSEM

組織観察結果を図 62に示す。 

 

 

図 61. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材を用いた SEM内 in-situ引張試験における変形過程での

変形双晶の発生と水素化物相による双晶進展の抑制状況に関する観察結果 

図 62. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材を用いた SEM内 in-situ引張試験における変形過程での

水素化物相の変形率の測定結果 
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なお、応力－ひずみ曲線図と SEM組織観察結果中の記号 A～Eは対応しており、各点毎に試験機を一時停

止させて観察を行った。また、引張方向は SEM画像の水平方向と一致しており、組織中に白く見えている

部分が水素化物、黒く見えている領域がチタン素地にそれぞれ対応している。引張荷重負荷前の A から破

断後の E までを連続的に見ていくと、引張変形の進行に伴って水素化物の幅が徐々に減少して引き絞られ

ていく様子が確認できる。またこの間、水素化物および水素化物とチタン素地の界面にき裂や割れが生じ

ていないこともわかる。これらの結果は、本試料中の水素化物が塑性変形能を有することを示唆している。

そこで、より定量的な考察を行うべく、得られた SEM組織観察結果に対し画像解析を実施し、水素化物お

よびチタン素地の局所的なひずみ量を算出した結果を図 63に示す。 

 

 

 

水素化物のひずみ量（水平方向）(1)とその近傍のチタン素地の局所ひずみ量(3)を比較すると両者は極めて

良い一致を示し、さらにそれらが試験片全体のひずみ量(4)と対応していることもわかる。これは、チタン

素地の変形と同様に水素化物も塑性変形していることを意味しており、本試料中の水素化物が十分な塑性

変形能を有することを実証する結果といえる。また、SEM 組織中に確認できる針状水素化物 1本のみを対

象として同様の画像解析を行ったところ、最大で約 15%というひずみ量が得られた。素地に含まれる合金

添加元素や不純物濃度によって変化するものの、チタン水素化物は最大 9～16%程度のひずみを生じ得ると

の報告 69)があり、本実験結果はこれと定量的に良く一致している。以上のことから、H-1073押出材中に存

在するチタン水素化物は、引張変形に伴う組織の局所変形に耐え得る十分な塑性変形能を有し、ある程度

（本試験の範囲内では）延性的に振舞うことが明らかとなった。H-1073 押出材中のチタン水素化物は、こ

の延性的振舞いによって試料全体の延性に悪影響を及ぼすことなく、高延性発現機構としてのみ寄与する

ことで、同材における優れた高強度・高延性バランスが達成されたと結論付けられる。 

 

  

図 63. 微量水素含有チタン粉末焼結押出材を用いた SEM内 in-situ引張試験における変形過程での

水素化物相とα-Ti素地の変形量（ひずみ量）の測定結果 
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５．本研究により得られた成果 

（１）科学的意義 

  本研究成果であるチタン切削屑の再資源化と健全な再生チタン素材の創製に関して、既往研究では金

属材料において「負の因子」とされてきた水素原子を活用し、その特徴である脆性と非燃性を活用した

革新的なリサイクルプロセスを構築した。具体的には、現行の真空再溶解工程によるチタン切削屑の再

資源化において、低い再生歩留りであったが、水素化熱処理によりチタン切削屑を安全でかつ短時間で

粉砕加工し、100%の回収率のもとで粉末冶金用原料とすることで顕著な歩留り向上を実現した。また、

粉砕した水素含有チタン微粉末の成形固化挙動を圧密化モデルにより定量解析することで、脆性に起因

する粉末の破砕過程での粒子再配列現象を利用して健全な成形固化体の作製に成功した。さらに、脱水

素化同時焼結プロセスの開発によって市販のチタン合金素材（バージン材）と同等の引張強さ、破断伸

び、疲労強度を有する再生チタン素材の創製を可能とした。このように従来の真空アーク／電子ビーム

を用いたチタンの再溶解製法では、2273K を超える高温での溶解工程を 2 回経由して素材が製造される

が、本プロセスでは 873～1273Kでの熱処理によりチタン切削屑からのチタン素形材の再生が可能となり、

顕著な省エネ・低コスト化に資するリサイクルプロセスの基盤構築に寄与するものと考える。 

  他方、上述の通り、既往研究ではチタン合金における水素含有量の増加に伴い、引張強さや破断伸び

の顕著な低下が報告されてきたが、本研究では、僅か 0.2~0.3wt%の微量水素がα-Tiの相変態挙動と集合

組織形成機構に及ぼす影響を解明し、剛性および耐力の向上に寄与することを明らかにすると共に、脆

性ながらも硬質な水素化化合物が微細分散すること変形双晶の進展を抑制して一様な変形を伴い、破断

伸びが向上するといった新規な現象を発見した。これらの結果を通じて、従前より負の材料因子とされ

た水素原子を活用したチタン材の高強度・高延性化に向けた新たな材料設計指針の可能性を見出した。

なお、本成果に関して、大阪大学にて大学院生が博士号（工学）を取得するに至った。 

 

（２）環境政策への貢献 

本事業で得られる材料科学に係る研究成果を我が国の環境政策の実現に向けた利活用を考えた際、なか

でもマルチマテリアル設計の構築および実用化により輸送機器産業における各種移動体の燃費効率の大

幅改善（省石油資源効果）と CO2ガス排出量の大幅削減（環境負荷低減）が期待できる。その一例として、

機体軽量化による経済効果の大きい航空機産業が挙げられる。特に、グリーンイノベーションの観点から、

次世代航空機の重点課題は、省エネ・低コスト化と環境問題の両者に有効な省エネルギー技術開発であり、

機体の軽量化は重要な方策である。その実現のため、鉄鋼やアルミに比べて高い比強度・比剛性を有する

炭素繊維強化樹脂 CFRPの利用は有効である。例えば、米国・ボーイング社 B787機やフランス・エアバ

ス社 A350XWB機では、重量比で全体の約 50%に炭素繊維強化プラスチック（CFRP）を採用している。

CFRP素材の採用による軽量化効果が導く CO2ガス排出量の削減に関して、これまでに経済産業省をはじ

め各省庁や炭素繊維協会などの各学協会が試算結果を公開している。その一例を下図に示す（炭素繊維強

化出展）。このように CFRP をはじめとする高強度・軽量素形材の利用によりライフサイクルを考慮した

輸送機器の環境負荷低減効果は著しいといえる。その際、CFRPシート素材を構造的に支えるストリンガ

ーやフレームなどの補強部材、或いはそれらと CFRP材を締結するファスナーやボルトなどの締結部品に

は、両者間の電位差による金属素材側の腐食現象を抑制する観点から，炭素との電位差が小さく、また耐
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腐食性に優れたチタン合金が従来のアルミ材に替わって採用されている。ゆえに、軽量化効果が大きい

CFRP素材の採用比率の増加に伴い、近年は民間航空機向けチタン素材の使用量も世界的に急増している。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

他方、チタンはレアメタルの一種であり、有効な再資源化技術の構築が不可欠である。航空機用チタン

部材のほぼ 100%が「切削加工品」であり、材料歩留りは約 40%と低く多量の切粉（切削屑）が発生する。

しかも、チタンは活性金属ゆえに燃え易く、切粉を固化した状態で再溶解した場合でも燃焼し、再生率は

30％程度に留まる。また，素材の均質性の観点から真空アーク溶解、或いは電子ビーム溶解を２回実施す

るため、多量のエネルギー消費を伴う工程である.このような低再生率およびエネルギー消費がチタンの

素材価格の更なる高騰を助長する要因でもある。一方、航空機メーカの指定・認定工場のみで素材や部品

の生産・加工が行われているため、チタン切削屑の回収ルートは既に確立しており、不純物の混入を避け

て高い回収率で安定的に切削屑の収集が実現されている。 

そこで、本研究事業では、高温真空溶解製法によるチタン切削屑の再生工程を経由せず、完全固相状態

において切削屑を直接，素原料として高歩留りで再生できるリサイクル技術開発を目指す。その結果，①

製造工程内での省エネ効果（エクセルギー損失の最小化）と②製品（チタン素材）使用時の CO2ガス排出

量の削減効果といった２つの環境対策の実効に寄与できるものと考える。各項目に関する具体的な期待効

果について以下に説明する。 

①Ti切削屑の固相リサイクルによる製造工程内での省エネ効果 

現状のチタン切削屑の真空再溶解工程における切屑の歩留りは約 30%であり、残りの 70%は新塊チタ

ン原料を利用する。2004 年に米国で開催された国際での講演資料に基づくと、下図に示すようにインゴ

ット（熱間鍛造や熱間押出などの２次加工前の素形材）状態での製造加工費は約 805 円/kg と試算される

（ここでは、鉱石原料や回収した切削屑などの素原料費用は含まない）。他方、本研究で開発したチタン

切削屑の再生工程（水素化熱処理（873K）＋機械粉砕加工＋成形固化＋脱水素化同時焼結（1273K）の連

 
（出展 炭素繊維協会）
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続プロセス）によるインゴットの製造加工費は約 73円/kgと試算される（本研究成果を熱処理、粉砕加工、

粉末冶金メーカ各社に開示して得た概算見積に基づく結果）。また、前述のように従来の溶解製法による

切削屑のリサイクル工程では、歩留まりが低いことに加えて、溶解温度がチタンの融点を超えて 2273K

付近まで上昇する。これに対して、本研究で開発した固相状態での切削屑から粉末への再生プロセスでは、

1073K付近での熱処理となるため、エネルギー消費量は現行の再溶解製法と比較して顕著な減少が期待で

きる。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

②鉄製補強材から廉価再生 Ti材への代替と CFRPの更なる使用促進による軽量化に伴う CO2排出削減 

上記の試算結果を踏まえ、インハウスでのチタン製部品の生産から切削屑回収と、その後の再生工程を

想定し、原料素材費を含めた再生チタン素材の単価は、現行の再溶解素材に対して約 28%のコスト削減が

可能と試算できる。また、微量の残留水素を活用したチタン合金の更なる高強度化・高延性化を実現する

ことで素材の性能、品質および信頼性の向上が期待できる。このような低コスト・高機能化の達成により

再生チタン素材の使用率の拡大が見込まれ、CFRP素材の適用部材の拡張が可能となると共に、補強部材

においても鉄鋼製部品から本開発チタン材への代替が期待できる。定量的な効果に関しては、産業界との

今後の更なる調査・解析が必要ではあるが、上述のように本研究成果を活用した廉価・再生チタン材の実

用化の利用において、機材重量の更なる軽量化に資することで燃費改善と CO2ガス排出削減に寄与できる

と考える。 

＜行政が既に活用した成果＞ 

特に記載すべき事項はない。 

＜行政が活用することが見込まれる成果＞ 

特に記載すべき事項はない。 
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６．国際共同研究等の状況 

※国際共同研究計画名、協力案件名、カウンターパート氏名・所属・国名、参加・連携状況、国際的な位置づけ等を記載すること。 

※評価資料とする関係上、極力記載することをお奨めする。 

※留学生との共同研究については、本研究費で研究を実施するために招へいした（または受け入れた）ものであれば記載を可とする（記

載の是非は担当ＰＯに相談すること）。 

 

国際共同研究計画名：Recycling process of machined Ti chips and their application to AM process 

カウンターパートナー：Qian Ma・Royal Melbourne Institute of Technology・教授・オーストラリア 

参加・連携状況：本研究成果であるチタン切削屑の再資源化プロセスを活用し、微細 Ti粉末の再生プロセ

スとその 3D-printing（3次元積層造形技術/Additive Manufacturing）への適用について実験的に検討を行う

べく、当研究室に約 2週間滞在した（渡航費用は、本学・国際共同研究促進プログラム支援費用を活用）。

共同研究成果については、米国で開催した TMS2016国際会議にて共同発表を行った。 

国際的な位置づけ：従来のチタン切削屑の再溶解プロセスに比べて、約 30～35%の省エネ効果を実現でき

ると試算しており、上記の国際会議の発表においてもチタン素形材メーカやチタン粉末製造メーカから

切削屑の粉砕加工法や脱水素化条件などに関して多数の質問があり、国際的にも関心の高さが伺えた。 

 

国際共同研究計画名：Hydrogen enhancing strength and ductility of α-Ti materials 

カウンターパートナー：Anak Khantachawana・モンクット王トンブリ工科大学 工学部・准教授・タイ 

参加・連携状況：本研究成果である水素化チタン化合物相によるα-Ti粉末押出材の集合組織制御と変形双

晶の抑制による高強靭化機構の解明と、酸素や窒素などの第三軽元素の固溶強化を加えた新たなチタン

焼結材の創製に向けて、Anak准教授と大学院生 2名が 3ヶ月間、当研究室に滞在して研究を実施した（渡

航費用は、１回目は先方の自己負担、2 回目は JST さくらサイエンスプロジェクト費用を活用）。共同研

究成果については、国内学会および国際会議にて合計 3回の発表を行った。 

国際的な位置づけ：既往研究では、負の材料因子とされてきた水素を積極的に活用することで純チタン焼

結材の強度・延性を大幅に向上できる新たな事実は、材料科学領域への大きなインパクトとなり、国際

会議での招待講演を行うなど世界的にも新規性の高い成果であるといえる。 

 

国際共同研究計画名：High-strengthening Ti material via atomic/nano-scale microstructure control 

カウンターパートナー：Li Shufeng ・西安理工大学・教授・中国 

参加・連携状況：本研究成果であるチタン切削屑の再資源化プロセスを活用した微細 Ti粉末を用いて、原

子スケールでの組織構造制御とナノスケールでの複合化による純チタン材の更なる高強度化に関する研

究を行うべく、当研究室に約 1 か月滞在した（渡航費用は、本研究所の国際共同研究員制度による支援

費用を活用）。共同研究成果については、以下の学術論文雑誌（Impact Factor: 3.501）に掲載された。 

S. Li, K. Kondoh, H. Imai, B. Chen, L. Jia, J. Umeda, Y. Fu: Strengthening behavior of in situ-synthesized 

(TiC-TiB)/Ti composites by powder metallurgy and hot extrusion, Materials and Design, 95, (2016), 127–132.。 

国際的な位置づけ：本論文は、昨年 12 月にオンライン掲載された後、3 月末までの約 4 か月間で閲覧回数

は 150回を超えており、本成果への国際的な関心の高さが伺えた。 
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７．研究成果の発表状況 

（１）誌上発表 

 ＜論文（査読あり）＞ 

1)  T. Jones, K. Kondoh, T. Mimoto, N. Nakanishi, J. Umeda: The Development of a Ti-6Al-4V Alloy via Oxygen 

Solid Solution Strengthening for Aerospace & Defense Applications, Key Engineering Materials, 551, (2013), 

118-126 

2)  三本嵩哲、李樹豊、梅田純子、近藤勝義：水素によるチタン焼結押出材の高強度発現機構、粉体およ

び粉末冶金、60、 11、 (2013) 、 467-474 

3)  L. Jia, B. Chen, S. Li, H. Imai, M. Takahashi, K. Kondoh: Stability of strengthening effect of in situ formed TiCp 

and TiBw on the elevated temperature strength of (TiCp+TiBw)/Ti composites, Journal of Alloys and 

Compounds, 614, (2014), 29-34 

4)  L. Jia, S. Li, H. Imai, B. Chen, K. Kondoh: Size effect of B4C powders on metallurgical reaction and resulting 

tensile properties of Ti matrix composites by in-situ reaction from Ti–B4C system under a relatively low 

temperature, Materials Science & Engineering A, 614, (2014), 129–135 

5)  K. Kondoh, B. Sun, S. Li, H. Imai, J. Umeda: Experimental and Theoretical Analysis of Nitrogen Solid-Solution 

Strengthening of PM Titanium，International Journal of Powder Metallurgy, 50, 3, (2014), 35-40 

6)  L. Jia, B. Chen, S. Li, H. Imai, K. Kondoh: Pinning Effect of In-Situ TiCp and TiBw on the Grain Size and Room 

Temperature Strength of (TiC + TiB)/Ti Composites, KONA Powder and Particle Journal, 32, (2015), 264-269 

7)  S. Li, K. Kondoh, H. Imai, B. Chen, L. Jia, J. Umeda: Microstructure and mechanical properties of P/M titanium 

matrix composites reinforced by in-situ synthesized TiC–TiB, Materials Science & Engineering A, 628, (2015), 

75–83 

8)  T. Mimoto, J. Umeda, K. Kondoh: Titanium Powders via Gas-Solid Direct Reaction Process and Mechanical 

Properties of Their Extruded Materials, Materials Transactions, 56, 8 (2015), 1153-1158 

 

＜その他誌上発表（査読なし）＞ 

「特に記載すべき事項はない」 

 

（２）口頭発表（学会等） 

＜国際学会発表＞ 

1)  K. Kondoh, S. Li, S. Bin, T. Mimoto, H. Imai, J. Umeda: Pure Titanium with High Strength and Excellent 

Ductility by Solid Solute Oxygen Strengthening via Powder Metallurgy Route, Materials Science & Technology 

(MS&T) 2013, 3004-3008, Montreal, Canada, (2013.10.27-31) 

2)  T. Mimoto, J. Umeda, K. Kondoh: Microstructures and Mechanical Properties of Extruded Powder Metallurgy 

Pure Ti Materials by Gas-Solid Reaction Process, Materials Science & Technology (MS&T) 2014, Pittsburg, 

USA, (2014.10.12-16) 

3)  K. Kondoh, T. Mimoto, J. Umeda, H. Imai, L. Jia: State- of-Art of Powder Metallurgy Titanium, 2ndJWRI-MSE 

Workshop on Materials Design and Joining 2015, Taipei, Taiwan, (2015.1.7-8) 
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4)  T. Mimoto, J. Umeda, K. Kondoh: Strengthening Behavior and Mechanisms of Extruded Powder Metallurgy 

Pure Ti Materials Reinforced with Ubiquitous Light Elements, TMS 2015, Orland, USA, (2015.3.15-19) 

5)  K. Kondoh, L. Jia, T. Mimoto, J. Umeda, H. Imai: A small solute oxygen and silicon elements enhancing strength 

and ductility of pure titanium matrix composite, TMS 2015, Orland, USA, (2015.3.15-19) 

6)  K. Kondoh: State-of-the-Art in Metal Matrix Composites Reinforced with Carbon Nanotubes by Powder 

Metallurgy Process, Nanotech France 2015, Paris, France, (2015.6.15-17), (Plenary Talk) 

7)  T. Mimoto, J. Umeda, K. Kondoh: Mechanical Performance and Microstructure of Extruded Pure Ti Based 

Materials Reinforced with Nitrogen and Hydrogen via Powder Metallurgy Route, Ti-2015:The 13th World 

Conference on Titanium, San Diego, USA, (2015.8.16-20) 

8)  K. Kondoh: State of The Art PM Ti Materials with Ubiquitous Light Elements, PM Titanium 2015, Lüneburg, 

Germany, (2015.8.31-9.3), (Invited Talking) 

9)  K. Kondoh, T. Mimoto, Y. Yamabe, J. Umeda, H. Imai: Fundamental Properties of PM Ti Materials with 

Nitrogen Solid-solution and TiN Particle Dispersion,TMS2016, Nashville, USA, (Feb. 14-18, 2016) 

10)  T. Mimoto, J. Umeda, K. Kondoh: Strengthening Behavior and Mechanisms of Extruded Powder Metallurgy Ti 

Materials Reinforced with Ubiquitous Light Elements, TMS2016, Nashville, USA, (Feb. 14-18, 2016) 

＜国内学会発表＞ 

1)  三本嵩哲、李樹豊、梅田純子、近藤勝義：水素を活用したインプロセス組織構造制御による純チタン

の高次機能化、軽金属学会第 124回春期大会、79-80、富山、（2013.5.18-19） 

2)  近藤勝義、三本嵩哲、李樹豊、今井久志、梅田純子：軽元素によるチタン焼結材料の高強度・高延性

発現機構、粉体粉末冶金協会平成 25年度春季大会（第 111回講演大会）、124、東京、（2013.5.27-29）、

（招待講演） 

3)  近藤勝義、三本嵩哲、李樹豊、今井久志、梅田純子：酸素固溶強化純チタン粉末材の強化機構、日本

機械学会 2013年度年次大会、S041023、岡山、（2013.9.8-11） 

4)  三本嵩哲、李樹豊、梅田純子、近藤勝義：相変態制御下で熱間押出し加工を施した純チタン焼結材の

力学特性と高強靭化機構の解明、第 64回塑性加工連合講演会、155-156、大阪、（2013.11.1-3） 

5)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：インプロセス組織構造制御を適用した純チタン粉末押出材における

特異力学挙動の解明、軽金属学会第 125回秋期大会、275-276、横浜、（2013.11.9-10） 

6)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：ユビキタス軽元素を活用した純チタン粉末押出材の高強靭化設計と

その特性評価、日本金属学会 2014年春期（第 154回）、P095、東京、（2014.3.21-23） 

7)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：集合組織制御と水素化物の微細分散を利用した純チタン粉末押出材

の高強靭化とその機構解明、粉体粉末冶金協会平成 26年度春季大会（第 113回講演大会）、122、東京、

（2014.6.3-5） 

8)  L. Jia，B. Chen，S. Li，H. Imai，M. Takahashi，K. Kondoh: Stability of the Strengthening Effect of in‐situ 

Formed TiCp and TiBw in Powder Metallurgy Ti‐B4C Composites，粉体粉末冶金協会平成 26年度春季大

会（第 113回講演大会）、121、東京、（2014.6.3-5） 

9)  近藤勝義：粉末冶金法による非鉄系金属材料の高次機能化に関する研究、粉体粉末冶金協会平成 26年

度春季大会（第 113回講演大会）、119、東京、（2014.6.3-5） 
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10)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：水素・酸素同時添加によって高強靭化した純チタン粉末押出材の組

織構造と力学特性、平成 26年度塑性加工春季講演会、つくば、（2014.6.6-8） 

11)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：SPS法により固化した高濃度窒素固溶チタン粉末材料の機械的性質、

溶接学会平成 26年度秋季全国大会、黒部、（2014.9.10-12） 

12)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：固気直接反応法による高濃度窒素固溶チタン粉末押出材の創製、日

本金属学会 2014年秋期（第 155回）、名古屋、（2014.9.24-26）． 

13)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：固気直接反応処理を施した純チタン粉末とその粉末押出材の特性、

軽金属学会第 127回秋期大会、197-198、東京、（2014.11.15-16） 

14)  近藤勝義：粉体プロセスによる金属材料の高次機能化、第 7回先端複合材料研究センターコロキウム、

京都、（2014.12.13）、（招待講演） 

15)  C. Lin, T. Mimoto, H. Imai, K. Kondoh: Solid Solution Behavior and Mechanical Properties of Extruded P/M 

Ti-Si Materials, 粉体粉末冶金協会平成 27年度春季大会 (第 115回講演大会) 、東京、（2015.5.26-28） 

16)  三本嵩哲、梅田純子、近藤勝義：高濃度窒素固溶純チタン粉末押出材における高強度と高延性の両立、

日本機械学会 2015年度年次大会、札幌、（2015.9.13-16） 

17)  近藤勝義、三本嵩哲、梅田純子、今井久志：水素化物相による変形双晶の進展抑制による α-Ti焼結押

出材の高延性化、日本鉄鋼協会第 170回秋季講演大会、福岡、（2015.9.16-18） 

 

（３）出願特許 

1)  特願 2014-011362 「窒素固溶チタン粉末材料、チタン素材及び窒素固溶チタン粉末材料の製造方法」  

発明者：近藤勝義、 出願人：近藤勝義 （2014.12.26） 

2)  特願 2014-003392 「チタン粉末材料、チタン素材及び酸素固溶チタン粉末材料の製造方法」 発明者：

近藤勝義、 出願人：近藤勝義 （2014.12.26） 

 

（４）「国民との科学・技術対話」の実施 

1)  ときめきサイエンス・カフェ（場所：大阪大学、対象：府立豊中高等学校・SSH物理専攻１年生）、（2014.3.4） 

2)  ニューセラミックス懇話会（場所：大阪中央公会堂、対象：一般市民）、（2014.5.23） 

3)  新産業創出セミナー・2014年度計８回（場所：兵庫県西播磨地区、対象：中小企業・個人事業者） 

4)  材質制御研究会（場所：鳥取大学、対象：日本金属学会会員・鳥取大学学生）、（2014.10.7） 

5)  研究ときめき＊カフェ（場所：梅田グランフロント・大阪ナレッジキャピタル，対象：一般市民）、

（2014.11.14） 

6)  技術シーズ公開セミナー（場所：大阪大学、対象：大阪商工会議所・金属部会会員企業）、（2014.12.4） 

7)  特別講演会（場所：大阪大学，対象：一般市民）、（2014.12.12） 

 

（５）マスコミ等への公表・報道等 

「特に記載すべき事項はない」 

 

（６）その他 

1)  近藤勝義：（一社）粉体粉末冶金協会研究功績賞、(2014.6.3). 

2)  近藤勝義：大阪大学総長顕彰、(2014.7.8). 
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3)  近藤勝義：大阪大学総長による表彰、(2014.10.8). 

4)  三本嵩哲：博士学位論文「純チタンの微細構造と機械的性質に対するユビキタス軽元素の機能解明」、

大阪大学・博士号（工学）取得、(2016.03.28) （指導教官：近藤勝義）. 
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[Abstract] 

 

Key Words:  Solid-state recycling process, Titanium machined chips, Hydrogen, Powder, 

Sintering, Mechanical properties 

 

Titanium and its alloys are widely used in industrial fields because of their high specific 

strength, excellent corrosion resistance and biocompatibility. In particular, from a fuel efficiency 

improvement and CO2 gas reduction points of view, titanium alloys are recently employed in 

aircraft components, combined with carbon fiber reinforced plastics. A high dimensional tolerance 

is strongly required in the components as well as high quality. Then the machined finish is 

necessary in the component production. When raw titanium (Ti) billets are machined, many metal 

ends occur and are recycled via the conventional re-melting process in vacuum. Only 30% of the 

wastes are possibly reused as raw materials in the process.  

In this project, an advanced solid-state recycling process of machined Ti wastes was 

established to completely reuse them in recycled Ti materials fabrication via powder metallurgy 

technique. In particular, large chips with spiral structures were completely refined to fine Ti 

powders with hundreds µm diameter via grinding process after hydrogenation reaction of Ti chips. 

This is because titanium hydride (TiH2) are brittle and easily crushed by ball-milling process to 

fine powders. The optimization of process parameters in the hydrogenation reaction, powder 

compaction, sintering with dehydrogenation, and extrusion were conducted to fabricate the 

recycled Ti-64 alloys. They indicated the same mechanical properties such as tensile strength, 

elongation, and fatigue stress as those of commercial virgin fiber Ti-64 alloys. In analysis on cold 

compaction behavior of TiH2 brittle powders, a modified Cooper-Eaton model was applied to 

quantitatively evaluate their densification mechanism. According calculation results, a high 

density TiH2 powder compact, which had a relative density of about 85% and no surface crack, 

was obtained by cold pressing.  

Regarding a scale-up ability of recycled Ti alloys, from a view point of the statistical 

evaluation of their mechanical properties, tensile test on the recycled Ti specimens of 750 pieces 

was carried out. It was clarified they had a high reliability of tensile strength through quantitative 

analysis on their standard deviation.  
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In addition, a novel materials design for high strength and ductility Ti materials by a 

small addition of hydrogen was established. In general, hydrogen addition into metals causes a 

drastic decrease of their mechanical properties. In this group, however, less than 0.2~3 mass% 

hydrogen addition into α-Ti effectively formed <0001> fibre-texture casuing significant 

increment of Young’s modulus and yield strength, and also uniformly dispersed TiHX compounds 

preventing deformation twins propagation, resulting a high elongation in tensile. 
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