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研究成果の概要（和文）：AlTix金属間化合物粉末とB(ホウ素)粉末を反応させることでAl3TiおよびAlTi中に粒径0.2ミ
クロンの微細なTiB2結晶を分散析出させることができること、および、この混合粉末を焼結助剤として市販されている
粒径２ミクロンのTiB2粉末を焼結することで、TiB2の体積割合が90％で、しかも緻密なTiB2基焼結体を作製できること
を見出した。このTiB2基焼結体のビッカース硬度は2500Hv、曲げ強度は700MPaであり、これらの値は実用化されている
趙硬合金（WC-Co）をしのぐ値であった。

研究成果の概要（英文）：It has been shown that AlTi-TiB2 composites in which sub-micron sized TiB2 
particles are dispersed in AlTi matrix can be formed by the reaction sintering of AlTi2 intermetallic 
compound and boron powders at 1300C using spark plasma sintering method. It is important that 
AlTi2　intermetallic compound is formed before the addition of boron to suppress the grain growth of 
TiB2. It has also been shown that, by the sintering of TiB2 with the addition of (AlTi2+2B) mixed powder 
as sintering aid, AlTi-TiB2 composite with hardness as high as 2500Hv can be obtained.

研究分野：材料工学

キーワード： 複合材料　金属間化合物　ビッカース硬度　曲げ強度
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１．研究開始当初の背景 

 TiB2は高硬度（ビッカース硬度～3000Hv）、
高融点(～3000℃)で、耐食性が良好であり、
しかも軽量（密度 4500kg/m3）であるためタ
ービンブレードやエンジン部品材料として
有望である。しかしながら TiB2の緻密な焼結
体を得るためには 2000℃以上の高温が必要
であること、そのような高温で焼結をおこな
うと結晶粒の粗大化（粒径～１０ﾐｸﾛﾝ）を招
き、そのために強度が低下し、また結晶異方
性のために冷却中に割れるなどの問題があ
った。そんな中で、応募者のグループを含む
いくつかのグループにより、AlTi、Al3Ti、
AlFe などの金属間化合物を焼結助剤として
用いて、より低い温度（～1300℃）での TiB2

の焼結が試みられていた。しかしながら、そ
の場合には、緻密な焼結体を得るために、焼
結助剤を 20vol%程度加える必要があり、
TiB2 よりも硬度が低いバインダー相の割合
が増えるために、焼結体の硬度は 2100Hv の
ものしか得られていないかった。 

 

２．研究の目的 

 市販されている TiB2 の粒径は２ミクロン
前後である。TiB2 の粒径を微細化すること
によって TiB2 焼結体内の応力集中を防ぎ、
緻密化と高強度化、高硬度化をはかる。 

 

３．研究の方法 

（１）TiB2 の微細化のために次の３通りを
試みる。①Ti と B のメカニカルアロイングに
よる微細 TiB2 の合成、②ミリングによる市
販されているミクロンサイズの TiB2 の微細
化③Ti粉末とB粉末を直接反応させると大き
な反応熱が発生するため、TiB2の結晶成長が
起き、結晶粒が粗大化するので、反応を抑制
し、低温で TiB2 を合成する新しいプロセス
を検討する。 
（２）微細 TiB2 を用いた TiB2 複合材を作製
することで、高強度・高硬度複合材量の開発
をおこなう。 
 
４．研究成果 
（１）TiB2 の微細化を試みた結果は以下の通
りであった。 
①ドイツフリッチュ社製の遊星型ボールミ
ル装置 P-6 を用いて、メカニカルアロイング
法で、Ti と B 粉末を反応させて、TiB2 の合
成を試みたが、TiB2 は合成できなかった。 
②ドイツフリッチュ社製の遊星型ボールミ
ル装置 P-6 を用いてミリングによる TiB2 粉
末の微細化を試みた。粉砕用の容器とボール
にアルミナ、ジルコニア、およびステンレス
の 3通りの材料のものを用いて、TiB2 の微細
化を試みたが、いずれも TiB2 ではなく、粉
砕用材料が、逆に粉砕されて、TiB2 粉末に大
量に混入する結果となった。 
③TiB2 の低温成長による合成法として、あら
かじめ Alと Ti を反応させて AlTix 金属間化
合物を合成し、それに Bを添加して反応焼結

する手法によって、粒径 0.2 ナノメートルの
微細 TiB2 を作製することに成功した。 
（２）微細 TiB2 を用いた TiB2 複合材の作製
と特性評価をおこなった結果は以下の通り
であった。 
 AlTix と B を反応焼結させることで、
Al3Ti-TiB2およびAlTi-TiB2ナノ複合材を作
製した。あらかじめ反応させる Alと Ti の比
を変え、また添加するＢの割合を変えること
で TiB2 の重量割合を 48%から 74%まで変化さ
せた AlTi-TiB2 ナノ複合材を作製できた。 
図１にあらかじめ作製したAlTi2金属間化合
物粉末にＢの割合を変えて 1300 度で反応焼
結させた試料のＸ線回折パターンを示す。図
１で、Ｂの割合を 2 にした場合には AlTi、
AlTI3 と TiB2 の回折線が観測されている。Ｂ
の割合が 2.8 のとき、AlTi3 の回折線が無く
なり、AlTi-TiB2 複合材が作製できているこ
とが確認できた。 
 図２には(AlTi2+2Ｂ）粉末を 1300 度で焼
結した試料の SEM 像を示す。図２から、粒径
0.2 ナノメートル程度の微細な TiB2 が AlTi
中に分散した複合材が作製できていること
が確認できた。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図１ 
 
図１(AlTi2+2B)および(AlTi2+2.8B)の割合
で混合した粉末を 1300 度で反応焼結させた
試料の x 線回折パターン。●は AlTi3、○は
AlTi の回折ピークで、それ以外のピークは
TiB2 の回折ピークである。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図２（AlTi2+2.8B)粉末を 1300 度で反応焼結
させた試料の SEM 像。黒い粒子が TiB2、マト
リックス相が AlTi である。 
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図３ (AlTi2+2.8B)の混合粉末を 1300 度で
焼結して作製した試料のビッカース痕のＳ
ＥＭ像。（B)は（Ａ）の線で囲った領域の拡
大図。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図４(AlTi2+2B+2TiB2)粉末を 1300℃で反応
焼結した試料のＳＥＭ像 
 
 図３には(AlTi2+2.8B)の混合粉末を 1300
度で焼結して作製した試料のビッカース痕
のＳＥＭ像を示す。破壊靭性値が低い試料で
はビッカース痕のコーナーからきれつが発
生することが知られているが、図３（Ｂ）で
は、そのようなきれつは見られない。この結
果からこの試料の破壊靭性値が２０ＭＰ
ａ・m1/2以上であると見積もられた。 
 次に、TiB2 の割合が大きい複合材を作製す
るために、(AlTi２+２Ｂ）混合粉末をバイン
ダーとして、市販されている TiB2 粉末を焼

結した。図４に(AlTi2+2B)をバインダーとし
て市販されている粒径２ミクロンの TiB2 を
1300 度で焼結させた試料のＳＥＭ像を示す。 
粒径２ミクロンの TiB2 粒子のあいだのマト
リクス相中に粒径０．２ミクロンの微細な
TiB2 粒子が析出していることがわかる。バイ
ンダー相中に TiB2 を析出させることで、Ｔ
iB2 の重量割合を９０％まで高めても、緻密
な焼結体が作製できることがわかった。 
 図５に(AlTi2+2B)粉末をバインダーとし
て、TiB2 の割合を変えて焼結した AlTi-TiB2
複合材試料のビッカース硬度の変化を示す。
TiB2 の体積割合を増やすにつれてビッカー
ス硬度は大きくなり、TiB2 の割合が 85%のと
き、ビッカース硬度が 2500Hv の高硬度材料
を作製できた。 
 図６に(AlTi2+2B)粉末をバインダーとし
て、TiB2 の割合を変えて焼結した試料の曲げ
強度の変化を示す。曲げ強度は TiB2 の割合
によらず、ほぼ７００ＭＰa の高い値が得ら
れている。図５と図６に示した結果から、 
(AlTi2+2B)粉末をバインダーとして、TiB2 を
焼結することで高強度高硬度材料が得られ
ることがわかった。 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
図５(AlTi2+2B)をバインダーとして市販さ
れている粒径２ミクロンの TiB2 を 1300 度で
焼結させた試料のビッカース硬度の変化  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
図６(AlTi2+2B)をバインダーとして市販さ
れている粒径２ミクロンの TiB2 を 1300 度で
焼結させた試料の曲げ強度の変化  
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