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研究成果の概要（和文）：本研究は，低温窒化プロセスにより工業用純チタンを高強度化させることを目的としている
．低温域の窒化処理によっても多量の窒素をチタンに拡散させるため，予め強加工プロセスによりチタンの結晶粒を微
細化させた．その結果，低温窒化材の表面硬さは増加し，従来窒化材と比較して高い疲労強度を示した．これは，チタ
ン結晶粒の粗大化を抑制するとともに，従来窒化を施した場合と比較して低ヤング率な窒素化合物が形成されたためで
ある．

研究成果の概要（英文）：The purpose of this study is to improve the strength of commercially pure 
titanium by low temperature nitriding. To diffuse nitrogen into pure titanium even at low temperature, 
crystal grains of titanium were refined by a severe plastic deformation process. Low temperature 
nitriding increased surface hardness and low temperature nitrided specimen showed higher strength 
compared to the conventional nitrided one. This is because the low temperature nitriding suppresses the 
grain-coarsening of pure titanium and forms a nitrogen compound with lower Young's modulus.

研究分野： 材料強度学
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１．研究開始当初の背景 
工業用純チタンは，耐食性および比強度に

優れている反面，摩擦摩耗特性に乏しいため，
工業分野では表面改質プロセスを施した後
に使用されることが多い．なかでも，窒素雰
囲気下で 900℃程度の加熱を施す窒化処理は，
生産性に優れるため純チタンの表面硬化法
として広く利用されている．しかし，純チタ
ンに窒化を施した場合，窒素の拡散により表
面が硬化するにも関わらず，疲労強度が低下
するという問題がある引用文献①．これは，窒化
時の熱影響によってチタンの結晶粒が粗大
化するとともに，脆弱な窒素化合物層が形成
するためである．工業分野や関連研究分野で
は，窒化後の仕上げ処理により「弱部（窒素
化合物層）を取り除く」アプローチが主流で
あるが，この手法では結晶粒粗大化による疲
労強度の低下を解決することはできない． 
 
２．研究の目的 
上記の学術的背景を踏まえ，本研究では窒

化処理の低温化により窒素の拡散挙動を変
化させ，窒化工程において「弱部を作らない」
観点から純チタンの高疲労強度化を目指す．
具体的には，窒素の高速拡散を利用すること
により窒化処理の低温化を達成し，熱力学的
観点から結晶粒粗大化を抑制するとともに，
低ヤング率な窒化層を形成させることを試
みた．以上から，本研究では，低温窒化プロ
セスにより工業用純チタンの疲労強度を改
善させることを目的とした． 
 
３．研究の方法 
(1)試験片の作製 
供試材には，工業用純チタン（JIS2 種

TP340）を用いた．同材の引張強度は391 MPa，
平均結晶粒径は 47 m である．この納入材
（As-Received: R 材）に対して，圧下率 90 %
の条件で冷間圧延を施すことにより結晶粒
を微細化させた試験片を準備した（Cold 
Rolling: CR 材）．なお，CR 材の引張強度は
816 MPa である．また，R材に対して 780 oC-2h
の焼きなましを施した試験片（Annealed: A
材）も準備した． 
試験片形状は，厚さ 1 mm，幅 3 mm，長さ

20 mm とした．また，試験片の片側を耐水研
磨紙（#320～4000）およびコロイダルシリカ
懸濁液を用いて鏡面状に仕上げた．その後，
温度 500～700 oC，処理時間 5，20h，ガス比
H2 : N2 = 13 : 5 の条件で窒化処理を施した．
また，比較材として，従来の処理温度（850 oC）
で窒化を施した試験片も準備した． 
 
(2)窒化層の分析 
作製した試験片の表面において，マイクロ

ビッカース硬さ試験機による硬さ測定を行
った．また，光学顕微鏡および走査型電子顕
微鏡（Scanning electron microscope: SEM）
による組織観察，X 線回折装置（X-ray 
diffraction: XRD）による結晶構造分析，お

よ び 電 子 後 方 散 乱 回 折 （ Electron 
backscatter diffraction: EBSD）による結
晶方位解析を行った． 
 

(3)疲労特性評価 
EMIC 製小型振動試験装置に治具を取り付

け，4 本のピンで試験片を支持することによ
り 4点曲げ疲労試験を行った．その際，試験
周波数 10 Hz，応力比 R = 0.1 の条件で最大
107 サイクルまで疲労試験を行った．本研究
では，107回の繰返し負荷のもとで破断に至ら
なかった最大の応力を疲労強度と定義した．
疲労試験後，光学顕微鏡および SEM を用いて
破面観察を行った． 
 
４．研究成果 
(1)低温窒化プロセスによる純チタンの微視
組織変化 
図 1に，窒化材（CR+N, A+N 材）の表面硬

さを測定した結果を示す．同図から，500 oC
窒化材は未窒化材（図 1 破線）と同程度の
硬さを示しているのに対し，600, 700 oC で
窒化を施した場合には表面硬さが上昇して
いることがわかる．XRD を用いて窒化材の結
晶構造を調べた結果，600, 700 oC 窒化材に
は窒素化合物（TiN, Ti2N）が形成されてい
た．さらに，冷間圧延の導入による窒化層
硬さの変化に注目すると，600 oC 以上で窒化
を施した CR+N 材（◇，◆印）は A+N 材（○，
●印）と比較して高硬さとなる傾向が認め
られた． 
この要因について検討を加えるため，表面

に形成された窒素化合物層の厚さと窒化処
理温度の関係を調べた．その結果を図 2に示
す．同図より，CR+N 材の窒素化合物層（◇印）
は A+N 材（○印）と比較して厚いことがわか
る．これは，冷間圧延によって形成された多
数の結晶粒界が，窒化工程における窒素の拡
散を促進したためと考えられる． 
以上から，冷間圧延を窒化の前処理として

導入することにより，600 oC という低温域（通
常は 900 oC 程度）においても純チタンの表面
に高硬さの厚い窒化層を形成できることが
明らかとなった． 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 1 窒化処理温度と表面硬さの関係 
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次に，窒化処理時の熱影響による純チタン
の結晶粒径の変化について検討を加えた．図
3 に，CR 材に対して 550, 850 oC-5 h の窒化
を施した試験片の EBSD 分析結果を示す．同
図(a)より，850 oC 窒化材の結晶粒は 54 m
まで粗大化していた．これに対して 550 oC 窒
化材（同図(b)）の結晶粒径は 6.9 m であり，
窒化後も微細な結晶粒が存在していること
がわかる．また，窒化処理時間の増加による
結晶粒粗大化は顕著に認められなかったこ
とから，純チタンの結晶粒径の変化に対して
は窒化処理温度が支配的であると考えられ
る． 
以上の結果は，低温窒化プロセスの優位性

を示唆するものであり，純チタンの疲労特性
改善に寄与すると期待されるため，次項にて
低温窒化材の疲労特性について検討を加え
る． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 2 窒化処理温度と化合物層厚さの関係 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(a)850 oC 窒化    (b)550 oC 窒化 
図 3 EBSD 分析結果（窒化時間：5 h） 

 
 
(２)純チタンの4点曲げ疲労特性に及ぼす低
温窒化プロセスの影響 
図 4に，種々の温度で 5 h の窒化処理を施

した試験片の 4点曲げ疲労試験結果を，未窒
化材（R材，CR 材）の結果と併せて示す．同
図より，窒化処理を施すことにより，CR 材（◇
印）と比較して疲労強度が低下していること
がわかる．しかしながら，低温窒化材（◆，
◆印）は粗大粒材（○印）と比較して高い疲
労強度を有しており，微細結晶粒の効果が発
現していることがわかる．また，窒化材の疲

労強度は，処理温度の増加に伴い低下し，と
くに従来窒化材（850 oC）の疲労強度（◆印）
は，低温窒化材と比較して低いことがわかる．
従来窒化材の破面には，結晶粒に対応するフ
ァセットが認められたことから，窒化時の粗
大化した結晶粒が疲労特性に悪影響を及ぼ
したものと考えられる． 
図 5に，結晶粒径の異なる 600 oC 低温窒化

材の疲労試験結果を示す．なお同図には，CR
材に対して窒化と同条件（600 oC-5h）で焼き
なましを施した試験片（CR+A600）の結果も
示している．まず同図から，CR+N600 材の疲
労強度は CR+A600 材（◇印）と比較して低い
ことがわかる．両材の結晶粒径はほぼ同程度
であることから，両材の疲労強度の差は表面
に形成された脆弱な窒素化合物（Ti2N）に起
因するものと考えられる．さらに同図から，
結晶粒径の増加に伴い，低温窒化材の疲労寿
命および疲労強度が低下する傾向が認めら
れる．このことは，表面に同組成の改質層
（Ti2N）が存在する場合にも，母材の結晶粒
径が疲労特性に影響を及ぼすことを示すも
のである． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 4 4 点曲げ疲労試験結果 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図 5 600℃処理材の 4点曲げ疲労試験結果 
 
 
図 6に，疲労強度と結晶粒径の関係をまと

めて示す．同図より，結晶粒の微細化に伴い
低温窒化材および未窒化材の疲労強度は上
昇していることがわかる．その際，脆弱な窒
素化合物（Ti2N）の存在により，低温窒化材
の疲労強度（実線）は未窒化材（破線）と比
較して低い値を示す．しかし，各試験片シリ
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ーズにおいて，疲労強度と結晶粒径の-1/2 乗
の間には線形関係が成り立ち，両材の近似直
線の勾配はほぼ同程度であることが明らか
となった．このことは，純チタンの 4点曲げ
疲労特性に及ぼす結晶粒径の影響度合いは，
低温窒化プロセスにより変化しないことを
示すものである． 
さらに同図には，CR+N550，CR+N850 のプロ

ットを通るように 600 oC 低温窒化材のグラフ
と平行な直線も描画している．従来窒化材の
表面には TiN が形成されていたことから，
CR+N600 と CR+N850 の疲労強度の差は，窒素
化合物層の組成の違いに起因するものと考
えられる．一方，550 oC 窒化材は未窒化材と
比較して高い疲労強度を示した．このことか
ら，低温窒化プロセスにより純チタンの疲労
特性を改善させるという当初の目的を達成
することができた．しかし，550 oC 窒化材と
600 oC 窒化材の結晶粒径や窒素化合物層の組
成は同じであるにも関わらず，両者の疲労強
度は異なっていた．この要因については，今
後の検討課題である． 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

図 6 疲労強度と結晶粒径の関係 
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