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Fig. 1.1 Demand of titanium wrought products for aircraft 5).

Fig. 1.2 Examples of titanium alloy applications for aircraft 11): (a) undercarriage, (b)

structural part, (c) turbine disc, (d) turbine blade and (e) turbine engine.
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D-Ex ɓ-Ex

 

 

 

 

 

Spark plasma sintering

Heat treatment for homogenization

Hot extrusion

Water quenching

Pure Ti powder and TiO2, TiN particles

Ti-TiO2, TiN mixture powder

Ti(O, N) extruded rods

Ti(O) quenched rods

Evaluation of microstructures and mechanical properties

Fig. 2.1 Flowchart of preparation and evaluation of PM Ti-TiO2 and Ti-TiN sintered

materials used in this study.
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2.2  

2.2.1 Ti-TiO2/TiN  

3 / 4

hydride de-hydride, HDH

TC-450: 

TiO2  TiN

Fig. 2.3

HDH

Fig. 2.3(a)

TiO2 Fig. 2.3(b) TiN Fig. 2.3(c)

LA-950: 

Heat treatment for homogenization

Hot extrusion

Ti(O) extruded rods

Ti(O) as-cast materials

Evaluation of microstructures and mechanical properties

Ti(O) cast-HT materials

Fig. 2.2 Flowchart of preparation and evaluation of Ti(O) cast materials in this study.
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 TiO2 TiN

21.9 3.6 3.1 µm Table 2.1

0.2 mass%

Japanese industrial standards, JIS ASTM American society for testing 

and materials 5, 6) JIS Class 2 / ASTM 

grade 2 0.20 / 0.25 mass%

JIS Class 2  

/

Fig. 2.3 SEM observation on pure Ti powder (a), TiO2 particles (b) and TiN particles

(c) used as raw materials in this study.

5 ɛm

(a) Pure Ti powder

20 ɛm 1 ɛm

(b) TiO2 particle (c) TiN particle(b) TiO2 particle

Chemical composition (mass%)

N C H Fe O Ti

Pure Ti powder 
�BTC-450)

0.02 ֔0.01 0.004 0.03 0.20 Bal

JIS Class 1 ֔0.03 ֔0.08 ֔0.013 ֔0.20 ֔0.15 Bal

ASTM Grade 1 ֔0.03 ֔0.08 ֔0.015 ֔0.20 ֔0.18 Bal

JIS Class 2 ֔0.03 ֔0.08 ֔0.013 ֔0.25 ֔0.20 Bal

ASTM Grade 2 ֔0.03 ֔0.08 ֔0.015 ֔0.30 ֔0.25 Bal

JIS Class 3 ֔0.05 ֔0.08 ֔0.013 ֔0.30 ֔0.30 Bal

ASTM Grade 3 ֔0.05 ֔0.08 ֔0.015 ֔0.30 ֔0.35 Bal

JIS Class 4 ֔0.05 ֔0.08 ֔0.013 ֔0.50 ֔0.40 Bal

ASTM Grade 4 ֔0.05 ֔0.08 ֔0.015 ֔0.50 ֔0.40 Bal

Table 2.1 Chemical compositions of pure titanium raw powder, JIS and ASTM

standard values of each element.
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AV-2: :90 rpm

3.6 ks TiO2

TiN 4)
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SSA-P610CP: 

Ar Ar : 1l/min 2ϴ/s
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36 43 mmŸ  7 mm
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2.3  

2.3.1  

EMGA-830 OK: 
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non dispersive infrared 

absorption method NDIR thermal conductivity detector

TCD

1 30 mg
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EBSD
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EBSD

 

X X-ray diffraction XRD

electron probe micro analyzer EPMA

XRD Bragg

XRD

XRD

 

X

X X energy 

dispersive X-ray spectrometry EDS

X

X EDS

X X wave length-

dispersive X-ray spectrometry, WDS SEM-EPMA

EDS X
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EPMA

 

EBSD

#80~#1000 SiC

EBSD

0.1 0.5 A 20 V

60 120 s

:  = 95 : 5

SAMPLE DRYER:  

SEM-EBSD/OIM CCD

DigiView IV Detector  TSL EBSD

field emission-scanning electron microscope FE-SEM

SEM JSM-6500F: TSL 

OIM Data Collection 5.31:  TSL

TSL OIM Analysis 5.31:  TSL EBSD

 

SIMPLIMENT1000: BUEHLER

SiC #80 #4000 Al2O3

 0.05 ɛm

: :  = 100 : 1 : 
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2.3.3  

Fig. 2.4 3 mm 15 mm

2 mm 1 mm 10 mm

AUTOGRAPH AG-X 50kN:  

5.0×10-4 /s

0.2% 0.2% yield strength, 0.2% YS ultimate tensile strength, 

UTS elongation uniform elongation

CCD 17)  

 

2.3.4 ɓ  

TiO2 3 ɓ 4

SEM SEM EBSD

HSEA-1000: TSL TiO2

850 930ϴ

EBSD ɓ

820ϴ 25ϴ EBSD

Ŭ ɓ ɓ  
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EBSD

SEM EBSD TS-1500: 
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TSL 2.3.3

5.0×10-4 /s 2.3.3 Fig. 2.4 (b)

stroke 600 850 1150 1450 1750 ɛm

EBSD  

 

 

Fig. 2.4 Geometries of tensile test specimen for (a) extruded rods and (b) cast

materials used in this study (in mm).
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2.4  

Schrödinger

18, 19)

VASP Vienna ab initio simulation package 18-22)

fast Fourier transformation, FFT
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1 Labusch model 39)
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3.2.1 TiO2  

Ti TiO2 Ti-30 mass% TiO2

800ϴ Ti-30 mass%TiO2

1.8 ks TiO2 Ti Fig. 3.1

ɛm TiO2

20 ɛm Ti TiO2 Ti

Ti TiO2

TiO2 Ti TiO2

Ti-30 mass% TiO2 800ϴ 3.6 ks

XRD Fig. 3.2 TiO2 Ti-30 mass% TiO2 27

36 42 54 57Á TiO2 800ϴ-3.6 ks

Ti-30 mass% TiO2 27 42

54 57Á TiO2
45) Fig. 3.1

Elingham

46) TiO2

Ŭ-Ti 34 at.% 47-49) TiO2 O

Ti TiO2

c 15)

Fig. 3.2 (101) 40Á TiO2

50) Ti-0, 1 and 2 mass% TiO2 1100ϴ 3.6 ks

Ti TiO2 TiO2
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O Fig. 3.3 Ti-0, 1 and 2 mass% TiO2 XRD

Bragg 51)

1100ϴ 1.8 ks

Ti X Bragg

Fig. 3.1 SEM observation on the grain boundary between Ti powder and TiO2

particles sintered at 800ϴ for 1.8 ks.

Fig. 3.2 XRD analysis on pure Ti powder, TiO2 powder, Ti-30 mass% TiO2 mixture

powder and Ti-30 mass% TiO2 materials sintered at 800ϴ for 3.6 ks.

Ti-30 mass% TiO2
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Ŭ-Ti

c Ti 50) TiO2

70.6Á (103) 74.2Á (200) 76.2Á 112 77.4Á

201 Ti

Fig. 3.3 (b) a 2.955 ¡ 2.961 ¡ 0.006 ¡

c 4.680 ¡ 4.707 ¡ 0.028 ¡ a

TiO2 TiO2 O

 

TiO2 Ti-2 mass% TiO2

EPMA Fig. 3.4 Ti TiO2

21.9 ɛm 3.6 ɛm 30 100 ɛm 300ɛm

Fig. 3.4 (c)

TiO2 O
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Diffraction angle, 2ɗ/deg.

Ti-2 mass% TiO2 (2.68 at.% O)

Ti-0 mass% TiO2 (0.60 at.% O)

(a) (b)

Fig. 3.3 (a) XRD analysis on Ti-0 and 2 mass% TiO2 sintered materials and (b)

lattice constant changes in a-axis and c-axis.
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1100ϴ Full-ɓ Ti-O

ɓ Ŭ ɓ

Ŭ 47-49) Fig. 3.5 ɓ

(a) (b) Ŭ ɓ

ɓ Ŭ 52) O

ɓ Ŭ Ŭ

Ŭ (c) ɓ Ŭ Ŭ

(d) ɓ

TiO2 ɓ 500 

ɛm x 500 ɛm Ŭ Ti 21.9 ɛm TiO2

Zener drag 53-56)

TiO2

TiO2 TiO2 O

TiO2  

(a) Ti-2 mass% TiO2 (b) Ti (c) O

100 ɛm

(a) Ti-2 mass% TiO2

Fig. 3.4 EPMA analysis result of oxygen and titanium on Ti-2 mass% TiO2 sintered

material: (a) shows COMPO image and (b) and (c) show distribution of Ti and O at
corresponding area.
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SEM

TiO2 50 ɛm

TiO TiO TiO2

O 1 mol TiO2 1 mol O 1 mol

(a) (b)

(c) (d)

: Oxygen atom

: Ŭ-Ti grain

: ɓ-Ti grain

High oxygen content in center of grain

Low oxygen content around grain boundary

Oxygen moves from ɓ-Ti to Ŭ-Ti

Fig. 3.5 Schematic illustration of oxygen concentration formation mechanism during

transformation from ɓ-Ti to Ŭ-Ti.
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TiO 651.3 kJ

TiO 1 mol O 1 mol Ti 791.8 kJ

57) TiO2 O 1 

mol TiO

TiO2 TiO Ti TiO

TiO2 (a)850

(b)930ϴ TiO Fig

3.6 (-1) 0.0 (-2) 0.6 (-3) 1.8 (-4) 3.6 (-5) 7.2 (-6) 10.8 ks

:850ϴ 12.6 ks :930ϴ

TiO TiO :850ϴ

145 ɛm 113 ɛm :930ϴ 140 ɛm 70 ɛm

850ϴ (-3) 1.8 ks TiO 11 ɛm

(-4) 3.6 ks 14 ɛm (-5) 7.2 ks 23 ɛm (-6) 12.6 ks

32 ɛm 930ϴ (-2) 0.6 ks TiO

10 ɛm (-3) 1.8 ks 14 ɛm (-4) 3.6 ks 20 

ɛm (-5) 7.2 ks 28 ɛm (-6) 12.6 ks TiO

850ϴ 0.28 ɛm/s0.5 930ϴ

0.33 ɛm/s0.5 850ϴ 930ϴ

850ϴ 10.8 ks

TiO Fig. 

3.7 TiO TiO

TiO

TiO Fig. 3.6 

(a-6) 850ϴ for 10.8 ks (b-3) 930ϴ for 3.6 ks TiO EBSD
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Fig. 3.6 in-situ SEM observation on TiO decomposition heated at (a) 850 and (b)

930ϴ: holding time of (-1) 0 ks, (-2) 0.6 ks, (-3) 1.8 ks, (-4) 3.6 ks, (-5) 7.2 ks, (-6)

10.8 ks for (a) 850ϴ and 12.6 ks for (b) 930ϴ.

(b-1) 0 ks  (b-2) 0.6 ks (b-3) 1.8 ks

(b-4) 3.6 ks  (b-5) 7.2 ks (b-6) 12.6 ks

(a-4) 3.6 ks  (a-5) 7.2 ks (a-6) 10.8 ks

75 ɛm75 ɛm75 ɛm

(a-1) 0 ks  (a-2) 0.6 ks (a-3) 1.8 ks

300 ɛm 300 ɛm 75 ɛm

(a-1) 0 ks  (a-2) 0.6 ks (a-3) 1.8 ks(a-1) 0 ks  

(a-4) 3.6 ks  (a-5) 7.2 ks (a-6) 10.8 ks

(b-1) 0 ks  (b-2) 0.6 ks (b-3) 1.8 ks

(b-4) 3.6 ks  (b-5) 7.2 ks (b-6) 12.6 ks
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Fig. 3.7 SEM-EDS analysis on TiO decomposition heated at 850ϴ for 10.8 ks: (a)

shows EDS mapping of Ti (-2) and (-3) at corresponding area (-1) around TiO
particle.

(a-2) Ti(a-2) Ti (a-3) O(a-3) O(a-1) SEI(a-1) SEI

Fig. 3.8 in-situ SEM-EBSD observation on TiO decomposition heated at 850ϴ for

10.8 ks (a) and 930ϴ for 3.6 ks (b): (-1) shows SEM image and (-2) and (-3) shows
phase map and IPF map around TiO particles.

(b-1) SEI (b-2) phase map (b-3) IPF map(b-3) IPF map(b-1) SEI (b-2) phase map

50 ɛm50 ɛm

(a-1) SEI (a-2) phase map (a-3) IPF map(a-1) SEI (a-2) phase map (a-3) IPF map

Ti

TiO
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3.2.2 TiO2  

Ti TiO2

Ti

a 3 c 2 Ti 36 hcp

O 1

TiO2 O2

Fig. 3.10 Ŭ-Ti Ti TiO2

Fig. 3.11 TiO2 O Ŭ-Ti (b)

O 1 -1.031 eV

(a) Bright field image (c) Dark field image

(b-1) Ŭ-Ti (b-3) TiO(b-3) TiO

Ŭ-Ti

(b-2) Ŭ-Ti and ɔ-Ti3O5(b-2) Ŭ-Ti and ɔ-Ti3O5(b-2) Ŭ-Ti and ɔ-Ti3O5(b-1) Ŭ-Ti 

Fig. 3.9 TEM observation on interface between TiO particle and Ti matrix. (a) shows

bright field image, (b) shows diffraction patterns on each circles and (c) shows dark
field image on TiO.
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TiO2 1 mol

-199 kJ

Ŭ-Ti (c) O

-0.004 eV

TiO2 1 mol -0.8 kJ

(d) O 1 4.767 eV

3

TiO2

TiO2 Ti

O  

(a) (b)

(d)(c)

Fig. 3.10 Schematic images of large cell used in this study: (a) shows pure Ti, (b)

shows Ti with O interstitial solid solution in octahedral site, (c) shows Ti with O
interstitial solid solution in tetrahedral site and (d) shows Ti with O substitutional

solid solution.
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Table 3.1

(b) O

a c 0.0022 0.0222 ¡ c a

10 (c) O

a c 0.0448 -0.0622 ¡ a

c a (d)

a c -0.0182 -0.0239 ¡

a c 0.006 0.027 ¡ a c 5

Table 3.1 a c

Fig. 3.12 O

Fig. 3.11 Heat of reaction from Ti+TiO2 to each structures: Ti+O2, Ti+TiO2 and Ti

with oxygen solid solution in octahedral site, tetrahedral site and substitutional site.
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O O

 

TiO2

a [Å] c [Å] da [Å] dc [Å]

(a) Pure Ti 2.9384 4.6387 - -

(b)
Ti-2.78 at.% O
(Octahedral site)

2.9406 4.6609 0.0022 0.0222 

(c)
Ti-2.78 at.% O
(Tetrahedral site)

2.9832 4.5765 0.0448 -0.0622 

(d)
Ti-2.86 at.% O
(Substitute)

2.9202 4.6148 -0.0182 -0.0239 

Ti-0.60 at.% O
(Experimental value)

2.955 4.680 - -

Ti-2.76 at.% O
(Experimental value)

2.961 4.707 0.006 0.027 

Table 3.1 The lattice constant and lattice constant change in a-axis and c-axis of Ti

structure with O solid solution.

-1.5

-1

-0.5

0
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1.5

2

Ti-2.76 at.% O
(Experimental value)

Ti-2.78 at.% O
(Octahedral site)
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(Substitute)
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%
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Fig. 3.12 Changes in lattice constant in a-axis and c-axis of each Ti structure with o

solid solution.
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TiO2

TiO2 O Ŭ-Ti O

Ŭ-Ti Ŭ-Ti c

2

3 Ŭ-Ti TiO2

O

TiO2 1 mol 199 kJ

Ŭ-Ti c O

TiO2 Ŭ-

Ti TiO2 O Ŭ-Ti
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Ŭ-Ti

Labusch model

Labusch model

Ŭ-Ti
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3.3.1 

 

Ti

Ti (0.62 at.%)

TiO2

Table. 3.2 Ti1000-O 1000ϴ for 

1.8 ks 1000ϴ Ti1100HT-O 1100ϴ for 1.8 ks

1000ϴ for 86.4 ks 1000ϴ Ti1000-O Ti-1100HT-O

0.07 at.% TiO2

TiO2

TiO2

Ti1000-O Ti1100HT-O

Table 3.2 Oxygen and nitrogen contents of raw pure Ti powder and PM Ti-O

materials in this study, and calculated oxygen content from TiO2 addition of each
material.

Oxygen content 

(at.%)

Nitrogen content

(at.%)

Calculated oxygen content

(at.%)

Pure Ti powder 0.62 0.07 0.62 (Base)

Ti1000-0.65O 0.65 0.07 0.62 (Base)

Ti1000-1.35O 1.35 0.07 1.21

Ti1000-1.76O 1.76 0.07 1.80

Ti1000-2.34O 2.34 0.07 2.38

Ti1100HT-0.60O 0.60 0.07 0.62 (Base)

Ti1100HT-1.68O 1.68 0.07 1.80

Ti1100HT-2.76O 2.76 0.07 2.96
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TiO2

Ti1000-O TiO2 0.0 ~ 1.5 

mass% 0.5 mass% Ti1100HT-O TiO2 0.0 1.0 2.0 mass%

Ti1000-O 0.65 ~ 2.34 at.% 0.6 at.%

Ti1100HT-O 0.60 ~ 2.76 at.% 1.2 at.% 2.0 mass%

TiO2 O 2.76 at.% Ti1100HT-2.76O

JIS1 0.45 at.% O JIS4 1.19 at.% O

 

TiO2 X

Ti1100HT-O XRD Fig. 3.13 O

hcp-Ti c c

74.04Á (200)

70.66Á (103) 76.22Á (112) c

a c Ti1000-O Ti1100HT-O Fig. 

3.14 Ti1000-O Ti1100HT-O

(a) a Ti1100HT-O 2.955 ¡

2.961 ¡ 0 006 ¡

(b) c Ti1000-O 4.689 ¡ 4.698 ¡ 0 009 ¡ Ti1100HT-O

4.680 ¡ 4.695 ¡ 0.015 ¡ a

TiO2

Ti O O Ŭ-Ti

Fig. 3.10 (b) c

Ti1000-O Ti1100HT-O 800ϴ 3.6 ks
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TiO2 Fig. 3.1 3.2

Ti1000-O Ti1100HT-O

TiO2 O

Ŭ-Ti Ŭ-Ti c  

68 70 72 74 76 78

In
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y 

(a
.u

.)

Diffraction angle, 2ɗ / deg.

2.76O

1.68O
0.60O

Ti(103)

(200)

(112)

(201)

Fig. 3.13 XRD profiles of Ti1100HT-O materials with different oxygen contents.
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Fig. 3.14 Dependence of lattice parameters in (a) a-axis and (b) c-axis on oxygen

content of Ti1000-O and Ti1100HT-O materials.
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Ŭ-Ti EBSD

Fig. 3.15 Ti1100HT-O IPF map

Ŭ

6 ϴ/s 61-63)

ɓ Ŭ Ŭô

(10-

10)

Schmid factor Table 3.3 Ti1000-O Ti1100HT-

O Ti1100HT-O ɓ

Ti1000-O

11.6 Õm 8.2 Õm Ti1100HT-O 26.1 Õm

11.3 Õm Ŭ-Ti

1 at.%

Fig. 3.15 IPF maps of Ti1100HT-O materials with (a) 0.60 at.%, (b) 1.68 at.% and (c)

2.76 at.% oxygen.

50 µm

(a) Ti1100HT-0.60O(a) Ti1100HT-0.60O

50 µm

(b) Ti1100HT-1.68O(b) Ti1100HT-1.68O

50 µm

(c) Ti1100HT-2.76O(c) Ti1100HT-2.76O

Extrusion

direction



 

3   

54 
 

Solute drag 58-60) Ŭ-Ti 1 at.%

Schmid factor Ti1000-O 0.443 0.459 Ti1100HT-O 0.436

0.455 Schmid factor

Schmid factor 64-66)

Fig. 3.14 (b) c 4.680 М 4.695 М

0.3%

Schmid factor

67-69)

Ti1000-O Ti1100HT-O

2  

Ti1000-O Ti1100HT-O

2

Grain size (ɛm) Schmid factor

Ti1000-0.65O 11.6 0.455

Ti1000-1.35O 9.3 0.454

Ti1000-1.76O 8.2 0.443

Ti1000-2.34O 8.7 0.459

Ti1100HT-0.60O 26.1 0.436

Ti1100HT-1.68O 11.3 0.455

Ti1100HT-2.76O 13.6 0.447

Table 3.3 Mean grain size and Schmid factor measurements of Ti1000-O and

Ti1100HT-O materials.
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Labusch model Ti1000-O

Ti1100HT-O - Fig. 3.16 3.17

Table 3.4 0.2%YS UTS

TiO2 Ti1100HT-0.60O 0.2%YS 445 

MPa UTS 602 MPa Ti1100HT-1.68O 765 MPa 903 MPa

Ti1100HT-2.76O 1007 MPa 1094 MPa

2.34 at.% 25%

2.76 at.% 7.5% Ti1100HT-O 0.2%YS

Fig. 3.18 TiO2

EBSD TiO2

 

2 0.2%YS

TiO2 Ti1100HT-0.60O

Hall-Petch

Ti 15.7 MPa/mm1/2

0.2%YS Ti1100HT-0.60O
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Fig. 3.16 Stress-strain curves of  Ti1100HT-O materials.
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Fig. 3.17 Tensile properties dependence on oxygen content of Ti1000-O (closed)

and Ti1100HT-O materials (opened).

Ti1100HT-0.60O

Ti1100HT-2.76O



 

3   

57 
 

3.3.2 Labusch model  

Labusch 39)

E

ůij

Yield stress
[MPa]

UTS
[MPa]

Elongation
[%]

Ti1000-0.65O 438 609 26.9

Ti1000-1.35O 647 815 25.9

Ti1000-1.76O 764 920 24.8

Ti1000-2.34O 902 1040 25.1

Ti1100HT-0.60O 445 602 28.9

Ti1100HT-1.68O 765 903 27.3

Ti1100HT-2.76O 1007 1094 7.5

Table 3.4 Tensile properties of Ti1000-O and Ti1100HT-O materials.
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Fig. 3.18 Strengthening factors contribution to yield stress of Ti1100HT-O materials.
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Fig. 3.19 Relationship between increment of yield stress by oxygen solid solution

strengthening effects and materialôs factor in Labusch model.
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1000ϴ

(Ὂ ύ/τὋὦ )1/3 Ὂ 0.2% YS Table 

3.5 0.07 at.% 4.12 at.%

9.07 ɛm 6.14 ɛm

0.2%YS 415 MPa 1418 MPa

0.2%YS

ῳ„ ὧ Ⱦ /Ὓ Fig. 3.20

ῳ„ ὧ Ⱦ  /Ὓ

R2 0.943

(Ὂ ύ/τὋὦ)1/3 3.29Ĭ103 Ὂ 5.21Ĭ10-10

 

 

 

  

Nitrogen content
[at.%]

Grain size
[ɛm]

0.2% YS

[MPa]

Ti1000-0.08N 9.1 415 

Ti1000-1.05N 9.1 800 

Ti1000-2.21N 8.5 900 

Ti1000-3.28N 7.2 1104 

Ti1000-4.09N 6.3 1264 

Ti1000HT-0.08N 9.1 415 

Ti1000HT-1.19N 9.1 770 

Ti1000HT-2.21N 6.1 935 

Ti1000HT-3.31N 6.5 1078 

Ti1000HT-4.12N 6.4 1418 

Table 3.5 Grain size and 0.2% YS of Ti1000-N and Ti1100HT-N.
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3.3.3 Labusch model

 

Ὂ

3 Ti1100HT-0.97O-0.78N Ti1100HT-1.25O-

0.53N Ti1100HT-1.54O-0.30N Ὂ

TiO2

TiN IPF map Fig. 3.21

Schmid factor Table 3.6 7.7

9.7 ɛm Schmid factor 0.469 0.479 Table 3.3

Ti1100HT-O Ti1100HT-O-N

Ti1100HT-O 2

-

Fig. 3.22 Table 3.7 Ti1100HT-1.54O-0.30N

Ti1100HT-0.97O-0.78N Ti1100HT-1.25O-0.53N 20%

0.2% YS Ti1100HT-0.60O-

0.07N 445 MPa 3 800

789 795 MPa UTS Ti1100HT-0.60O-0.07N 602 MPa

914 919 MPa Ti1100HT-0.60O(-0.07N)

Hall-Petch 0.2% YS

Ὂ 0.2% YS

Table 3.8 Labusch Ὂ

2

39) Ὂ Labusch
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(a) Ti1100HT-0.97O-0.78N(a) Ti1100HT-0.97O-0.78N (b) Ti1100HT-1.25O-0.53N(b) Ti1100HT-1.25O-0.53N (c) Ti1100HT-1.54O-0.30N(c) Ti1100HT-1.54O-0.30N

E.D.

Fig. 3.21 IPF maps of (a) Ti1100HT-0.97O-0.78N, (b) Ti1100HT-1.25O-0.53N and

(c) Ti1100HT-1.54O-0.30N.

Grain size (ɛm) Schmid factor

Ti1100HT-0.60O-0.07N 26.1 0.436

Ti1100HT-0.97O-0.78N 9.7 0.479

Ti1100HT-1.25O-0.53N 8.2 0.469

Ti1100HT-1.54O-0.30N 7.7 0.475

Table 3.6 Grain size and Schmid factor of Ti1100HT-O-N.
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ᵑ ᵒ 0.2% YS

Ti1100HT-1.25O-0.53N 19.7 MPa 6%

Ti1100HT-O-N

Ὂ

Ὂ

Labusch model

Ὂ Ŭ-Ti

model

 

+ 

(MPa) ᴅůYS[O]ᴅůYS[N]
Modified 0.2% 
YS increment

Ti1100HT-0.97O-0.78N 97.8 206.4 304.2 306.0 

Ti1100HT-1.25O-0.53N 179.3 140.1 319.4 299.7 

Ti1100HT-1.54O-0.30N 254.6 69.9 324.5 317.0 

Table 3.8 Calculated solid solution strengthening effect and 0.2% YS increment

modified from tensile test results.

0.2% YS
[MPa]

UTS
[MPa]

Elongation
[%]

Ti1100HT-0.60O-0.07N 445 602 28.9 

Ti1100HT-0.97O-0.78N 795 919 14.2 

Ti1100HT-1.25O-0.53N 789 914 25.3 

Ti1100HT-1.54O-0.30N 800 914 23.1 

Table 3.7 Tensile properties of Ti1100HT-O-N.
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c Ŭ-Ti

Labusch model

Labusch model

model

Ὂ

Ὂ 6.22Ĭ10-10 5.21Ĭ10-10

Ὂ Labusch model
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Ŭ-Ti Ŭ-Ti
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TiO2 O

TiO2 1 mol 199 kJ

c  

2 Labusch 

model c2/3/SF

Labusch model Ὂ
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O Ti

703 MPa 0.2% YS 863 MPa UTS

25.1% 1)

3 Ti1000-2.34O 0.79 mass%

902 MPa 0.2% YS 1040 MPa UTS

25.1%

Ti1100HT-2.76O  0.94 mass% 1007 MPa 

0.2% YS 1094 MPa UTS 7.5%

1-14)

JIS1

0.15 mass% JIS4 0.40 mass%
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Fig. 4.1 Dependence of tensile properties on oxygen content of pure titanium

material.
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0.94 mass%
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─ 3≈⅜ ⅎ╠╣╢ ∕↓≢ 3 Ti-0.94 mass% O

 

Ti-0.94 mass% O 1000ϴ
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IPF map - Fig. 4.2 4.3

4.4 1 mm
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1.0 x 10-14 ɛm2/s 16-17)400ϴ

400ϴ/s 7ϴ/s 3

(a) 10 ɛm Ŭ-Ti

(b) Lamellar Ŭô 18-24)

30.1 ɛm (c) Ŭô

50 ɛm

1000ϴ 0.94 mass%

Fig. 4.2 Temperature profiles on each cooling process: (a) water quenching and (b)

air cooling process.
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27-30)

Ŭ ɓ

Ti-0.94 

mass% O (a) 0.2% YS

1007 MPa UTS 1093 MPa (b) 0.2% YS 791 MPa

UTS 988 MPa (c) 0.2% YS 771 MPa UTS 987MPa 0.2% 
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Fig. 4.4 The S-S curves of as extruded, water quenched and air cooled Ti-0.94

mass% O rods.
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Ÿ Quench (400ϴ/s)
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Hall-Petch 34-40) (a)

(b) (c) 70 80 

MPa UTS 100 MPa

Ŭ-Ti

(a) 7.5% (c) 3.8%

(b) 19.1% (a)

7ϴ/s

7ϴ/s (a) (c)

7.5 3.8%

400ϴ/s (b) 19.1%

400ϴ/s

 

Ti-0.94 mass% O

900 1100ϴ 50ϴ 1.8 ks

Ti-0.94 mass% O 25-26) Fig. 4.5

Ŭ-stabilizer 1-14) :882ϴ │

Ti-0.94 mass% O ɓ 923ϴ

Ŭ ɓ 1020ϴ Ŭ ɓ

ɓ Ti-0.94 mass% O 900 ϴ Ŭ 950

1000ϴ Ŭ ɓ 1050 1100ϴ ɓ

XXXϴ TiXXXQ IPF map

Fig. 4.6 - Fig. 4.7 4.8

Table 4.1 (b) Ti900Q (a) Ŭ-Ti

13.6 ɛm 31.9 ɛm (c) Ti950Q
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Fig. 4.6 The comparisons between IPF maps of (a) As extruded Ti-0.94 mass% O

rod, (b) Ti900Q, (c) Ti950Q, (d) Ti1000Q, (e) Ti1050Q and (f) Ti1100Q with phase
contribution at each quenching temperature. White arrows show Ŭô phase and black

arrows show orientation misfit in Ŭ-Ti grain.

(c) 950 ϴ Ŭ+ɓ phase(b) 900 ϴ Ŭ phase

70 ɛm

(e) 1050 ϴ ɓ phase(d) 1000 ϴ Ŭ+ɓ phase (f) 1100 ϴ (ɓ phase)

Ŭô phase
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Ductile
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Fig. 4.5 The binary phase diagram which shows phase constitutions of Ti-0.94

mass% O materials at each quenching temperature.

ɓTi
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(d) Ti1000Q 36.2 ɛm 30.1 ɛm Ŭ-

Ti 5 ɛm Lamellar Ŭô

Ŭ-Ti

Ŭô Ŭ-Ti (c) Ti950Q (d) Ti1000Q

950ϴ 1000ϴ Ti-0.94 mass% 

O Ŭ ɓ

(e) Ti1050Q (f) Ti1100Q 50 150 

ɛm Ŭô 5 15 ɛm Ŭô Basket-weave

22, 37, 38, 41) 200 ɛm

(e) Ti1050Q (f) Ti1100Q (c) Ti950Q (d) Ti1000Q

ɓ ɓ Ŭ

(b) Ti900Q

(e) Ti1050Q (f) Ti1100Q (a)

7.5% 1.2% 0.1% 0.5% (e) 

Ti1050Q (f) Ti1100Q (e) Ti1050Q (f) 

Ti1100Q ɓ Ŭô

Ŭô 22, 23) (e) 

Ti1050Q (f) Ti1100Q Ŭô

(c) Ti950Q (d) Ti1000Q 12.5% 19.1%

Ŭ ɓ ɓ
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Fig. 4.7 The stress-strain curves of as extruded Ti-0.94 mass% O rod and those

quenched at each temperature.
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Fig. 4.8 Dependence of quenching temperature on tensile properties of extruded Ti-

0.94 mass% O rods.



 

4   

82 
 

(b) Ti900Q (c) Ti950Q (d) Ti1000Q UTS 1006 993 988 MPa

1093 MPa 90 100 MPa Fig. 4.4

Ŭ-Ti 34-40)

0.2% YS (b) Ti900Q 966 MPa (c) Ti950Q (d) 

Ti1000Q 799 MPa 791 MPa (b) Ti900Q

(c) Ti950Q (d) Ti1000Q

31-33) (e) Ti1050Q (f) Ti1100Q

0.2% YS UTS 814 MPa 919 MPa

Ŭô 22, 23)

 

(c) Ti950Q (d) Ti1000Q

(d) Ti1000Q 19.1% 12.5%

ɓ

950ϴ 1000ϴ Ŭ-Ti

4

Quenching temperature
[ϴ]

Yield stress
[MPa]

UTS
[MPa]

Elongation
[%]

As extruded 1007 1093 7.5

900 966 1006 1.2 

950 799 993 12.5 

1000 791 988 19.1 

1050 814 814 0.0 

1100 919 919 0.0 

Table 4.1 The tensile properties of as extruded Ti-0.94 mass% O rod and those

quenched at each temperature.
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(c) Ti950Q (d) Ti1000Q

(c) Ti950Q

1.8 ks 10.8 ks

IPF map - Fig. 4.9 4.10

30 ɛm Ŭ-Ti Ŭô Ŭ

950ϴ Ŭ ɓ

Ŭ ɓ

0.2% YS

(a) 1.8 ks 799 MPa (b) 10.8 ks 818 MPa UTS

(a) 1.8 ks 993 MPa (b) 10.8 ks 999 MPa (a) 1.8 ks 12.5%

(b) 10.8 ks 12.1%

1.8 ks

Ti950Q Fig. 4.6 (c) Ti1000Q Fig. 4.6 (d)

ɓ

1.8 ks  

 

Fig. 4.9 The comparison between IPF maps of Ti-0.94 mass% O rods quenched at

950ϴ with heat treatment for (a) 1.8 ks and (b) 10.8 ks.

(a) 950 ϴ for 1.8 ks (a) 950 ϴ for 10.8 ks

Ŭô phase Orientation misfit
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Fig. 4.10 The stress-strain curves of Ti-0.94 mass% O rods quenched at 950ϴ after

pre-heat treatment for 1.8 ks and 10.8 ks.
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4.3  

10 ɛm

Ŭ ɓ

30 ɛm Ŭ-Ti Ŭô

 

Fig. 4.6 4.8 Ti900Q Ti950Q Ti1000Q Ti1050Q

Ti1000Q {10-11}

ɓ Ŭô {10-11}

ɓ Ŭô 18)

ɓ

IPF map {10-11} IQ map

Fig. 4.11 Ŭ (a) Ti900Q Ŭ-Ti

{10-11} Ŭ ɓ

Ŭ-Ti Ŭô (b) Ti950Q

(c) Ti1000Q Ŭô {10-11} {10-11}

Ŭô (c) Ti1000Q ɓ

Ŭô (d) Ti1050Q (e) Ti1100Q

Ŭô {10-11}

ɓ Ŭô



 

4   

86 
 

Fig. 4.11 The comparison of IPF maps of (a) Ti900Q, (b) Ti950Q, (c) Ti1000Q, (d)

Ti1050Q and (e) Ti1100Q. (-2) shows IPF maps in high magnification and (-3)
shows corresponding IQ maps that shows (10-11) twins as red lines. Red arrows

also indicate (10-11) twins.

(a-1) Ti-900Q (a-2) (a-3)(a-1) Ti-900Q (a-2) (a-3)

(b-1) Ti-950Q (b-2) (b-3)(b-1) Ti-950Q (b-2) (b-3)

(c-1) Ti-1000Q (c-2) (c-3)(c-1) Ti-1000Q (c-2) (c-3)

(d-1) Ti-1050Q (d-2) (d-3)(d-1) Ti-1050Q (d-2) (d-3)
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18) Ŭô Ŭ

ɓ Ŭ  

Ti-0.94 mass% O 1000ϴ

1.95 mass% Ŭ 0.75 mass% ɓ

Ŭ ɓ 1 : 9

Ŭ EPMA

Fig. 4.12

EPMA (a) Ŭ-Ti

Lamellar Ŭó (c)

Ŭ {10-11}

Ŭô Ŭ

(b)

Ti-O

TiO2

Fig. 4.11 Continued. (e) shows IPF maps and IQ map of Ti1100Q.

(e-1) Ti1100Q (e-2) (e-3)(e-1) Ti1100Q (e-2) (e-3)
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0.94mass% O 10% Ŭ 90% ɓ
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Ŭ ɓ
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Ŭ 1.40 mass% ɓ 0.56 

mass% EPMA Ŭ 2.8 

mass% ɓ 1.9 mass% 0.94 mass%

KŬ 23.707 Å LŬ

23.559 Å 42)

X Ŭ ɓ

Fig. 4.12 EPMA analysis results of oxygen and titanium of Ti1000Q: COMPO image

(a) and distribution maps of Ti (b) and O (c) at corresponding area.

(a) COMPO image
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Misfit

(b) Ti (c) O

20 ɛm
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mass% ɓ :0.56 mass%  
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Ŭô

ɓ

EBSD Ŭ ɓ

Ŭ ɓ

1000ϴ 930ϴ Ŭ ɓ

Ti- 0.20 mass% O

820ϴ Ŭ ɓ 995ϴ EBSD

Fig. 4.13 (a) 10 ɛm

(b) : 820ϴ 500 ɛm

(c) 995ϴ⌐ ∆╢≤ ɓ

ɓ ɓ

Heterogeneous nucleation18, 38) ɓ Ŭ

ɓ

ɓ Fig. 4.12 Ti-0.94 

mass% O ɓ  

ɓ 2 Fig. 4.14

ɓ Heterogeneous nucleation

ɓ Burgers 43, 44) Ŭ

Ŭ Ŭ ɓ
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Fig. 4.13 ɓ phase formation in Ti-0.20 mass% O rod. This shows IPF maps of Ti-

0.20 mass% O rod at (a) room temperature, heater temperature of (b) 820ϴ and (c)

995ϴ. (d) is IPF map and phase map of selected area showed as red line in (c).

(a) RT (as Extruded) (b) Heater temperature 

820 ϴ

(c) Heater temperature

995ϴ

(d-1)(d-1) (d-2)(d-2)
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Ŭô

Ŭô ɓ

Ŭô ɓ {10-

Ŭô phase

Misfit

Cooling Cooling

Ŭô phase

Orientation misfit

Fig. 4.14 Schematic illustrations of Ŭô phase on grain boundary and orientation misfit

in Ŭ-Ti grain formation mechanism.
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Ŭ ɓ 30 ɛm Ŭ-Ti
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ɓ
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IPF map

45-47) Ti-0.94 mass% O

IPF map KAM map Fig. 4.15

(a) Ŭô

(b) IPF map

KAM 

map

(a-1) Before tensile test

(b-1) After tensile test(b-1) After tensile test

(a-2)

(b-2)

(a-1) Before tensile test (a-2)

(b-2)

50 ɛm

Fig. 4.15 Comparison of strain induction on Ti1000Q (a) before and (b) after tensile

test. (-1) shows IPF maps and (-2) shows KAM maps at corresponding area.
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SEM in-situ

EBSD Fig. 4.16

SEM Load-Stroke (a) (b)~(f)

(g) 7 EBSD Fig. 4.17

(a)

(b) Stroke 600 ɛm

(c) 

Stroke 850 ɛm

(d) Stroke 1150 ɛm

(e) Stroke 1450 ɛm

(f) Stroke 1750 ɛm

Stroke 1900 ɛm (g)

ɓ
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Fig. 4.16 The stress-strain curve of water quenched Ti-0.94 mass% O rod at in-situ

EBSD analysis during tensile test.
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Fig. 4.17 The strain induction in water quenched Ti-0.94 mass% O rod under tensile

load. (-1) shows IPF maps at each stroke (a) ~ (g) in Fig. 4.19 and (-2) shows KAM
maps at corresponding area. (a) shows IPF and KAM maps with no deformation.

50 ɛm

Orientation misfit

(a-1) Stroke : 0 ɛm (a-2)(a-1) Stroke : 0 ɛm (a-2)

Tensile direction
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Fig. 4.17 Continued. (b) shows IPF and KAM maps at stroke of 600 ɛm.

50 ɛm

(b-1) Stroke : 600 ɛm (b-2)

Tensile direction

(b-1) Stroke : 600 ɛm (b-2)
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Fig. 4.17 Continued. (c) shows IPF and KAM maps at stroke of 850 ɛm.

50 ɛm

(c-1) Stroke : 850 ɛm (c-2)

Tensile direction

(c-1) Stroke : 850 ɛm (c-2)
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Fig. 4.17 Continued. (d) shows IPF and KAM maps at stroke of 1150 ɛm.

50 ɛm

(d-1) Stroke : 1150 ɛm (d-2)

Tensile direction

(d-1) Stroke : 1150 ɛm (d-2)
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Fig. 4.17 Continued. (e) shows IPF and KAM maps at stroke of 1450 ɛm.

50 ɛm

(e-1) Stroke : 1450 ɛm (e-2)

Tensile direction

(e-1) Stroke : 1450 ɛm (e-2)
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50 ɛm

Fig. 4.17 Continued. (f) shows IPF and KAM maps at stroke of 1750 ɛm.

(f-1) Stroke : 1750 ɛm (f-2)

Tensile direction

(f-1) Stroke : 1750 ɛm (f-2)
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Fig. 4.17 Continued. (g) shows IPF and KAM maps after failure.

50 ɛm

(g-1) After failure (g-2)(g-1) After failure (g-2)

Tensile direction
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ɓ Ŭô

(a) (b) 400ϴ (c) 600ϴ 86.4 ks

IPF map Fig. 4.18

Ŭô Fig. 4.19 (b) 

400ϴ (c) 600ϴ (a) (b) 

400ϴ Ŭ-Ti Ŭô

(c) 600ϴ Ŭ-Ti

Ŭô

Fig. 4.20 Table 4.2 Ŭ-Ti

16, 17) 2.1 x 10-27 ɛm2/s

(a) As quenched(a) As quenched (b) Annealed at 400ϴ(b) Annealed at 400ϴ (c) Annealed at 600ϴ(c) Annealed at 600ϴ

Fig. 4.18 The comparison between IPF maps of (a) Ti1000Q and those annealed at

(b) 400ϴ and (c) 600ϴ for 86.4 ks after water quenching.
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400ϴ 2.1 x 10-8 ɛm2/s 600ϴ 6.7 x 10-5 ɛm2/s

600ϴ 400ϴ 3 x 103

600ϴ 400ϴ

400ϴ 600ϴ

Fig. 4.19 The comparison between oxygen distributions of (a) Ti-1000Q and Ti-

1000Q heat treated at (b) 400ϴ and (c) 600ϴ for 86.4 ks after water quenching. (-1)
shows COMPO images and (-2) shows oxygen distribution maps analyzed by EPMA.

(a-1) As quenched(a-1) As quenched

(c-1) Annealed at 600ϴ

20 ɛm

(c-1) Annealed at 600ϴ

(b-1) Annealed at 400ϴ

(a-2)

(b-2)

(c-2)

(b-1) Annealed at 400ϴ (b-2)

(a-2)

(c-2)
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(a) (b) 400ϴ

(c) 600ϴ

Fig. 4.21 19.1%

Diffusion coefficient

1000 ϴ 38.2 ɛm2/s

600 ϴ 6.7x10-5 ɛm2/s

400 ϴ 2.1x10-8 ɛm2/s

200 ϴ 7.2x10-15 ɛm2/s

100 ϴ 1.1x10-20 ɛm2/s

27 ϴ 2.1x10-27 ɛm2/s

Table 4.2 Diffusion coefficients of oxygen in titanium at each temperature from room

temperature (27ϴ) to 1000ϴ.
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Fig. 4.20 Dependence of diffusion coefficients of oxygen in titanium on temperature.



 

4   

106 
 

400ϴ 15.5%

600ϴ 0.0%

400ϴ - 0.2% YS UTS
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Fig. 4.7
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Fig. 4.21 The stress strain curves of Ti-1000Q and those annealed at 400ϴ and

600ϴ for 86.4 ks after water quenching.
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Table 4.3

ɓ Ŭô

ɓ

 

EBSD

Ŭô Ŭ-Ti

ɓ  

 

  

As quenched Annealed at 400ϴ Annealed at 600ϴ

Ŭô phase on G.B.

and orientation 
misfit in Ŭ-Ti grain

O O O

O poor phase O O X

Elongation 19.1% 15.5% 0.0%

Table 4.3 The relationships between microstructures (existence of Ŭô phase on G.B.

and orientation misfit in Ŭ-Ti grain and oxygen poor phase) and elongations of Ti-
1000Q annealed at each temperature.
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4.5  

ɓ

Fig. 4.13 Ŭ

ɓ

 

36 7.8

48-51)

0.94 mass% 1000ϴ 1.8 ks

:400ϴ/s Fig. 4.22 4.23 IPF map

- (a)

5 10 ɛm (b)

30 ɛm Ŭ-Ti

Ŭô

Fig. 4.6 (d)
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(a-1) As extruded(a-1) As extruded

(b-1) Quenched(b-1) Quenched (b-2)(b-2)

(a-2)(a-2)

Fig. 4.22 The effect of water quenching on Ti-0.94 mass% O extruded in the ratio of

7.8. (a) shows the IPF maps of Ti-0.94 mass% O extruded in the ratio of 7.8 and (b)

shows IPF maps of that quenched at 1000ϴ. (-2) shows those in high magnification.
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Fig. 4.24 The effect of water quenching on microstructures of (a) extruded rod heat

treated at 800ϴ for 86.4 ks and (b) SPSed material. (-1) shows IPF maps of those

quenched at 1000ϴ and (-2) shows high magnification. (c) shows the IPF map of
Ti1000Q in same magnification as (-2). Oxygen content of these materials are 0.94

mass%.

(b-1) SPSed (b-2)
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(c) Ti-1000Q
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Fig. 4.25 The stress-strain curves of (a) as heat treated and water quenched Ti-0.94

mass% O rods and (b) as SPSed and water quenched Ti-0.94 mass% O materials.
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第 5章 酸素固溶チタン鋳造材における延性向上に資する組織

学的因子の解明 

 

5.1 緒言 

これまで述べてきた通り，一般にチタン（Ti）への酸素（O）の添加は，チタンおよびチタン合

金の脆化を招くと言われており 1-14)，その含有量は厳しく制限されている．Table 5.1に代表的

な純チタンおよびチタン合金の化学組成と力学特性 15, 16)を示す．例えば，純チタンにおいて

は，その酸素含有量の最大値は JIS 1 種純チタンでは 0.15 mass%，JIS 4 種純チタン

（ASTM Grade 4）においても 0.40 mass%である．純チタンにおいては，Class間，Grade間

の差は主として鉄量および酸素量の差であり，Class/Grade の増加にしたがって鉄成分は

0.20 mass%（JIS Class 1 / ASTM Grade 1）から 0.50 mass%（JIS Class 4 / ASTM Grade 

4），酸素は 0.15 mass%（JIS Class 1），0.18 mass%（ASTM Grade 1）から 0.40 mass%

（JIS Class 4 / ASTM Grade 4）へとそれぞれ増加している．これらの元素はその製法に由来

して混入するため，N，C，H と比較して，多量の含有量が許容されている．また，これらの純

チタンでは，その Class/Grade 数が上がる（純度が低下する）に連れて，その規格 UTS は

240 MPaから 550 MPaまで増加している．その一方で，規格伸びについては 27%から 15%

まで低下しており，酸素や鉄に代表される不純物の添加がチタンの高強度化と脆化を招くこ

とがわかる．次に，チタン合金においては，汎用チタン合金として知られる Ti-6Al-4V（JIS 60

種，ASTM Grade 5）では 0.20 mass%，Ti-20V-4Al（JIS Class 80）でも 0.25 mass%，Ti-

3Al-2.5V（ASTM Grade 9）では，0.12 mass%と，純チタンよりも厳しく制限されている．しか

しながら，3 章において示したように，粉末冶金法で作製した酸素固溶チタン粉末押出材では，

0.80 mass%（2.34 at.%）という，JIS4種純チタン（0.40 mass%）の上限値の 2倍の酸素含

有量を有しているにも関わらず，25.2%という ASTM Grade 1（UTS:240 MPa，破断伸
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び:24%）に匹敵する高い破断伸び値を示し，また，その時の UTS は 1040 MPa と ATMS 

Grade 1 の 4 倍以上となった．このように本研究で作製した酸素固溶チタン粉末押出材は，

広くに使用されている溶解法により作製されたチタン鋳造材とは著しく異なる特性を有してい

ると言える．この要因として，固相状態を基本とする粉末冶金法に起因した特有の組織形成

が考えられる．その組織形成について溶解鋳造法と比較するため，チタンと酸素の 2 相平衡

状態図 17, 18)を Fig. 5.1に示す．溶解法により作製した酸素固溶チタン鋳造材では，その作製

Fig. 5.1 The Ti-O binary phase diagram.
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時の冷却過程において，チタンの凝固点である 1670ϴに近づく(a)と，液相から始めに酸素

濃度の高い ɓ 相が晶出する(a-1)．その後，温度低下に伴って全体が凝固して(a-2)，酸素濃

度の高い初期晶出 ɓ相粒と酸素濃度の低い後期晶出 ɓ相粒の酸素濃度の異なる 2種類の

ɓ 相粒からなる ɓ 単相組織となる．工業的に作製されたチタン鋳造材では，その結晶粒径は

数 10 mm にもなる．その後，変態点である 882ϴに近づくと(b)，酸素濃度の高い Ŭ 相が ɓ

相内に扁平状に析出し始める(b-1)．この析出した Ŭ 相粒の大きさは，ɓ 相粒の大きさに強く

依存するため，チタン鋳造材における Ŭ 相粒は同様に粗大成長する．さらに温度が低下する

と Ŭ単相となり(b-2)，析出した Ŭ相粒は再結晶により粒成長するとともに，Ŭ相の析出過程で

偏析した酸素は拡散する．しかしながら，これは冷却速度の影響を強く受ける他，偏析が粗

大となると均一化も困難となる 19, 20)ため，一般の鋳造材では酸素は強く偏析しているものと

考えられる．一方で，固相製法を基調とする粉末冶金材では液相状態を経ないため，初期の

酸素分布は酸素供給源となる TiO2 微粒子の分散状態と強い相関を有しており，これは原料

のチタン粉末径により決定される．本研究で扱ったチタン粉末の粒径は 21.9 ɛm と，鋳造材

と比較して非常に微細であることから，出発状態における酸素の分布は鋳造材に比べて顕著

に均一といえる．3 章で述べた通り，粉末材において酸素は ɓ 単相となる焼結中（1100ϴ，

Full-ɓ 相）に十分に均一に存在すると考えられる．この ɓ 相熱処理条件は，鋳造材のそれと

比べて低温・短時間であるため，粒成長は抑制されている．本酸素固溶チタン粉末材は冷却

中に ɓ 単相から Ŭ相と ɓ 相の二相混合組織を経て Ŭ 単相となる．二相混合組織では，鋳造

材と同様に Ŭ相粒は ɓ相粒の結晶粒界および結晶粒内に扁平状に形成され，ɓ相は Ŭ相粒

の結晶粒界に残存する．その際，酸素原子は ɓ相粒から Ŭ相粒へと移動し，Ŭ相粒における

酸素濃度が増加する．温度の低下により酸素濃度の低下した粒界 ɓ相粒が全て Ŭ相へと変

態して Ŭ 単相となっても，温度低下に伴う拡散速度の低下により均一に拡散せず，旧 ɓ 相粒

にあたる粒界近傍において酸素濃度の低下した組織を形成した．しかしながら，鋳造材と比

較すると，上述の通り，初期段階での酸素の分散状態が微視的にも均一であることに加え，
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集合組織も微細となるために酸素の偏析は緩和され，集合組織間の酸素量の差もわずかと

なる．また，一般に粉末冶金材では空隙の形成が問題となることがあるが，本研究で扱った

チタン粉末材では，加圧真空焼結法を採用することで内部に空隙などの欠陥は観察されなか

ったことから，これに起因する問題は無視できるものと考えられる．一方で，本研究では試験

片の採取の容易性もあって押出加工を各試料に施し，その組織と引張特性を評価している．

hcp 構造を有するチタンに対して押出加工に代表される塑性加工を施すと，外力の方向にチ

タンの底面が配向する 2, 3, 21-27)とともに，3章にて示したように 10 ɛm程度までその結晶粒径

は微細化する．結晶粒微細化に伴う高強度・高延性化が報告されているとともに，本配向で

は押出方向にチタンの主すべり面{101
－

 0}が活性となっているため，押出加工はチタンの引張

強度に大きな影響を及ぼすものと考えられる．  

以上をまとめると，チタン鋳造材とチタン粉末材は主として，製法の違いに起因して結晶粒

径と酸素の分布状態に顕著な差異があると考えられる．具体的には，チタン鋳造材はチタン

粉末材と比較して大きな集合組織と Ŭ 相粒を有し，その酸素分布はより不均一となっており，

これらが主因となって，一般的な酸素固溶チタン材ではその延性が低下していると考えられ

る．また，酸素固溶チタン鋳造材においても押出加工に伴う結晶粒の微細化，強配向の導入

およびこれに伴う固溶酸素の分布の微細化が与える影響を検討する必要がある．そこで，本

節では，酸素固溶チタン鋳造材について，Ŭ 単相で熱処理を施すことにより酸素偏析を解消

し，酸素固溶チタン鋳造材にける酸素分布とその力学特性の関係を調査する．また，本鋳造

材に対して押出加工を施し，これが酸素固溶チタン鋳造材に及ぼす影響を調査するとともに，

前章にて示した急冷による延性向上効果を酸素固溶チタン鋳造押出材においても検証する． 

 

5.2 酸素固溶チタン鋳造材における酸素均一化による延性向上 

4 章にて述べた通り，酸素固溶チタン材ではその引張特性，特にその破断伸びに対する固

溶酸素分布の影響は大きい．また，R. I. Jaffee による既往報告結果（Fig. 4.1）1)が示すよう
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に，純チタンの規格を超える 0.6 mass%の酸素添加材であっても，その破断伸びは約 15%

と，十分な塑性変形能を示していた．これは，熱処理によりチタン中の固溶酸素原子が均質

であったためだと考えられる．他方，前節にて示した通り，酸素固溶チタン鋳造材では，酸素

は粗大に偏析しており，これが酸素固溶チタン材の脆化を招く一因となっているものと考えら

れる．この酸素偏析の一因は，Ŭ 相と ɓ 相の 2 相混合組織の形成によるものであることから

均一化後の酸素偏析の再形成を防ぐため，Ŭ 単相領域で，かつ，酸素の拡散速度の大きい

高温域で熱処理を施すことで酸素の均一化が可能と考えられる．そこで，本節では，800ϴ，

86.4 ksでの熱処理により酸素の偏析を解消した cast後熱処理材（cast-HT材）を作製し，組

織と破断伸びの関係に関して，顕著な酸素偏析を有する cast まま材（as-cast 材）と比較・調

査を行った． 

 

5.2.1 Ŭ相熱処理による酸素固溶チタン鋳造材における酸素の均一化 

本項では，酸素固溶チタン as-cast材とこれに 800ϴ，86.4 ksの熱処理を施した cast-HT

材の組織解析を通じて，鋳造材の組織構造および酸素分布とこれに熱処理が及ぼす影響を

明らかにする．ここでは，酸素固溶チタン鋳造材（東邦チタニウム製，酸素濃度: 0.21，0.42，

0.59，0.82，0.96 mass%，元素分析結果: Table 5.2）を用いて，酸素固溶分布と力学特性の

関係を調査した．Fig. 5.2および Fig. 5.3に酸素固溶チタン as-cast材および cast-HT材の

O N Fe C H

Ti-0.21% O 0.21 <0.01 <0.01 <0.01 <0.01

Ti-0.42% O 0.42 <0.01 0.01 <0.01 <0.01

Ti-0.59% O 0.59 <0.01 0.01 <0.01 <0.01

Ti-0.82% O 0.82 <0.01 0.04 <0.01 <0.01

Ti-0.96% O 0.96 <0.01 0.04 <0.01 <0.01

[mass%]

Table 5.2 The chemical compositions of Ti-O cast materials used in this study.
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光学顕微鏡による組織観察結果を示す．as-cast 材では，いずれの酸素添加量であっても数

mmの粗大な集合組織（旧 ɓ相粒）の内部に微細な板状の Ŭ相粒が形成されていた．この集

合組織径は，一般的なチタン鋳造材と比較すると小さい値となっているが，これは素材の直

径が 47 mm と比較的小さな鋳造材を使用したため，作製した際，早い速度で冷却されたこと

で粒成長が抑えられたことによると考えられる．一方で，cast-HT 材においては，Ti-0.42，

0.59 mass% O cast-HT材(b)，(c)および Ti-0.21，0.82 mass% O cast-HT材(a)，(d)の一

部では再結晶が進行し，5 mm を超える粗大粒が形成されていた．また，Ti-0.96 mass% O 

cast-HT材(e)および Ti-0.21，0.82 mass% O cast-HT材(a)，(d)の一部では，集合組織に顕

著な差異は確認できなかったものの，内部の板状 Ŭ 相粒は再結晶が進行し，集合組織と同

程度の大きさの Ŭ 相粒を形成していた．さらに，いずれの試料においても，酸化物等の形成

は観察されておらず，酸素は Ŭ-Ti粒内に十分に固溶していると考えられる． 

酸素のチタンへの固溶現象について定量的に解析するため，これらの試料について XRD

解析を行った．Fig. 5.4および 5.5に酸素固溶チタンの as-cast材および cast-HT材の XRD

解析結果を示す．as-cast 材および cast-HT 材のいずれにおいても，Ŭ-Ti のピークのみが確

認できた．また，これらの Ŭ-Tiのピークは，酸素含有量の増加に伴って低角度側へシフトして

いた．先述の通り，hcp 構造を有するチタン格子に酸素のような侵入固溶原子が固溶すると

チタン格子は c 軸方向に伸長し，これに伴って X 線回析ピークは低角度側へシフトする 14)．

したがって，このチタンピークの低角度側へのシフトは，酸素がチタン中へ固溶していることを

意味しており，鋳造材においても O 原子は固溶状態で存在していると考えられる．ここで，酸

素の固溶状態を定量的に評価するため，この XRD 解析により得られたピークシフトを用いて

チタンの結晶格子定数を算出した．その結果を Fig. 3.14 に示した酸素固溶チタン粉末材の

結晶格子定数とともに Fig. 5.6に示す．いずれの鋳造材においても，酸素固溶量の増加に従

って，c 軸方向(b)に伸長していることがわかった．一方で，a 軸方向(a)への変化量は酸素固

溶チタン粉末材と同様にごくわずかであった．ここで，c 軸方向の変化量を詳細に添加量ごと
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Fig. 5.2 The microstructures of as-casted Ti(O) materials.

(a) Ti-0.21O(a) Ti-0.21O (b) Ti-0.42O(b) Ti-0.42O (c) Ti-0.59O(c) Ti-0.59O

(d) Ti-0.82O(d) Ti-0.82O (e) Ti-0.96O(e) Ti-0.96O

2 mm

(a) Ti-0.21O(a) Ti-0.21O (b) Ti-0.42O(b) Ti-0.42O (c) Ti-0.59O(c) Ti-0.59O

(d) Ti-0.82O(d) Ti-0.82O (e) Ti-0.96O(e) Ti-0.96O

2 mm

Fig. 5.3 The microstructures of cast-HT Ti(O) materials homogenized at 800ϴ for

86.4 ks.
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Fig. 5.4 XRD profiles of Ti(O) as-cast materials: (a) from 30Û to 80Û and (b) 68Û to

78Û.
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Fig. 5.5 XRD profiles of Ti(O) cast-HT materials: (a) from 30Û to 80Û and (b) 68Û to

78Û.
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に確認する．as-cast材では，Ti-0.21 mass% Oから Ti-0.42 mass% Oに添加量が増える

と，c軸方向に 4.672 ¡から 4.685 ¡まで大きく増加していた．しかしながら，Ti-0.62 mass% 

Oにおいては，c軸方向の拡張量が大きく低下し，その値は 4.672 ¡ と Ti-0.21 mass% O と

近い値となっていた．その後，再び増加して，Ti-0.82 mass% O では 4.692 ¡，Ti-0.96 

mass% Oでは 4.712 ¡ となった．一方で，cast-HT材では，Ti-0.21 mass% Oから Ti-0.42 

mass% Oに添加量が増えると，c軸方向に 4.685 ¡から 4.689 ¡まで大きく増加していた．

Ti-0.62 mass% O においては，c 軸方向に大きな変化はなく，その値は 4.689 ¡ と Ti-0.42 

mass% O と近い値となっていたものの，Ti-0.82 mass% Oでは 4.696 ¡，Ti-0.96 mass% O

では 4.710 ¡ と増加していた．このように as-cast 材では，酸素固溶量の増加に伴う c 軸方

向の格子定数の変化は不安定であったが，cast-HT 材では as-cast 材と比較して酸素固溶

量の増加に伴って順調に増加していた．as-cast 材にて確認された格子拡張量のバラツキは

固溶酸素原子の局所的な偏析に起因すると考えら，cast-HT 材においては，固溶酸素が熱

処理によって均質化したためにバラツキが減少したものと考えられる． 

 

Fig. 5.6 Dependence of lattice constant in (a) a-axis and (b) c-axis of Ti(O) as-cast

and cast-HT materials on oxygen content.
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ここで，固溶酸素の均一化を定量的に解析するため，Ti-0.59 mass% O および Ti-0.96 

mass% O における熱処理前後の試料を対象に，EPMA 解析により酸素の固溶分布を調査

した．その結果を Fig. 5.7，5.8に示す．先ず，Ti-0.59 mass% O as-cast材（Fig. 5.7 (a)）は，

光学顕微鏡観察結果に示した通り，板状のŬ相粒により形成された粗大な集合組織により構

成されていた．酸素は，この板状 Ŭ 相チタン粒内に偏析しており，粒界においてはその酸素

量は低下していた．また，集合組織（旧 ɓ 相）間の酸素の分布状態を比較すると，観察エリア

の下部に位置する集合組織では他の集合組織と比較して，酸素分布 map においてわずか

に明るい色で示されており，この集合組織に多くの酸素が固溶していることがわかる．これら

の酸素の濃化現象は，先に示した Ŭ相析出過程とその過程における酸素の偏析挙動に起因

するものと考えられる．酸素偏析を有する Ti-0.59 mass% O as-cast 材に対して 800ϴで

86.4 ksの真空熱処理を施した cast-HT材（Fig. 5.7 (b)）では，板状 Ŭ相粒は再結晶が進行

することで集合組織と同程度の大きさに粗大化した．また，固溶酸素の分布に関して，本材

料では Ŭ 相粒間および集合組織間に明瞭な酸素固溶量の差は確認されなかった．したがっ

て，800ϴ，86.4 ks の熱処理を施すことにより，酸素が均質に固溶した材料となると考える．

他方，Ti-0.96 mass% O について，as-cast 材（Fig. 5.8 (a)）においても上述の Ti-0.59 

mass% O と同様，板状 Ŭ 相粒により形成された粗大な集合組織から構成されていることを

確認した．また，観察エリア下部の集合組織で酸素が顕著に検出された．集合組織内では，

板状 Ŭ相粒内部にて酸素が多く確認される一方で，粒界部における検出量は低下していた．

この板状 Ŭ相粒内部および集合組織間における酸素の偏析状態は，Ti-0.59 mass% O より

も顕著であった．これは，Ti-O二相平衡状態図（Fig．5.1）でも示されている通り，高酸素濃度

域では二相混合状態域が拡大し，高酸素濃度相と低酸素濃度相の酸素濃度差が広がったこ

とが主因と考えられる．この Ti-0.96 mass% O as-cast材において，800ϴ，86.4 ksの熱処

理により，濃化した酸素の拡散を促進した cast-HT材（Fig. 5.8 (b)）では，酸素の固溶状態は

十分に均一化しており，同時に再結晶も進行したために，Ŭ 相粒は集合組織と同程度の大き
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さにまで成長した．よって，Ti-0.96 mass% O as-cast材においても，Ti-0.59 mass% O と同

様に，酸素固溶量の増加に伴って集合組織および板状 Ŭ相粒内部における酸素の偏析は顕

著になっているものの，適切な条件下で熱処理を施した cast-HT材では，偏析状態はいずれ

の添加量においても解消されるといえる．また，同時に再結晶も進行し，板状 Ŭ 相粒は粗大

化して集合組織と同程度の大きさとなった． 

 

5.2.2 酸素固溶チタン鋳造材における酸素固溶分布と引張特性の関係 

酸素が偏析して状態で固溶する as-cast 材と，酸素が均一に固溶した cast-HT 材の引張

特性を調査した結果について，Ti-0.21～0.96 mass% Oの as-cast材と cast-HT材の応力-

ひずみ曲線と引張特性を Fig. 5.9，5.10 に示す．先ず，as-cast 材(a)では，Ti-0.21~0.59 

mass% O において，酸素添加量の増加に伴ってその強度は増加しているものの，Ti-0.59 

mass% O では塑性変形を示すことなく，弾性域から塑性域への遷移過程にて破断した．Ti-

0.82~0.96 mass% O では，さらに脆性的な破壊挙動を有しており，Ti-0.82 mass% O では

458 MPa，Ti-0.96 mass% Oでは 328 MPa といずれも弾性域で破断した．一方，酸素が均

一化した cast-HT材(b)では，その強度に関しては as-cast材と同様に Ti-0.21~0.59 mass% 

Oの範囲において酸素添加量の増加に伴って増加していた．また，Ti-0.59 mass% Oでは，

明確に塑性変形が確認されており，5%を超える破断伸びを発現した．この Ti-0.59 mass% 

O と Ti-0.42 mass% O では降伏現象に似た挙動を有しており，また弾性域から塑性変形へ

の遷移過程において応力値は低下した．これは，強い異方性を有する純チタン圧延材にも確

認されているが 8, 21, 22)．本熱処理材では試験片断面（1 x 2 mm）と比較して十分に大きい結

晶粒径を有しているため，引張変形部に存在する結晶粒の数は限られ，その異方性の影響

が強く現れることで，素材全体として強い異方性を有する圧延材と同様に降伏現象を示した

と考えられる．また，応力-ひずみ曲線のばらつきが顕著になっているが，これも上述した粗

大結晶粒の異方性に起因すると考えられる．その破断伸びに着目すると，as-cast 材では，
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(a-3) Ti

(a-4) O

100 ɛm

(a-2) COMPO image

(b-3) Ti

(b-4) O

(b-2) COMPO image

100 ɛm

(a-1) As-cast Ti-0.59 O

2 mm

(b-1) cast-HT Ti-0.59 O

2 mm

(a-3) Ti

(a-4) O

(a-2) COMPO image

(a-1) As-cast Ti-0.59 O

(b-3) Ti

(b-4) O

(b-2) COMPO image

(b-1) cast-HT Ti-0.59 O

Fig. 5.7 EPMA analysis results of oxygen and titanium of (a) as-cast and (b) cast-HT

Ti-0.59 mass% O: (-1) optical microscopy image, (-2) COMPO image and
distribution map of (-3) Ti and (-4) O.



 

第 5章 酸素固溶チタン鋳造材における延性向上に資する組織学的因子の解明 

135 
 

 

(a-3) Ti

(a-4) O

100 ɛm

(a-2) COMPO image

(a-1) As-casted Ti-0.96 O

2 mm

(b-3) Ti

(b-4) O

(b-2) COMPO image

100 ɛm

(b-1) HTed Ti-0.96 O

2 mm

(a-3) Ti

(a-4) O

(a-2) COMPO image

(a-1) As-casted Ti-0.96 O

(b-3) Ti

(b-4) O

(b-2) COMPO image

(b-1) HTed Ti-0.96 O

Fig. 5.8 EPMA analysis results of oxygen and titanium of (a) as-cast and (b) cast-HT

Ti-0.96 mass% O: (-1) optical microscopy image, (-2) COMPO image and
distribution map of (-3) Ti and (-4) O.
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Fig. 5.9 The stress-strain curve of (a) as-cast and (b) cast-HT Ti(O) materials.

Fig. 5.10 The tensile properties of (a) as-cast and (b) cast-HT Ti(O) materials.
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それぞれ，8.1%，1.1%であったが，cast-HT 材では，それぞれ，16.1%，6.4%まで顕著に向

上した．一方で，Ti-0.82，0.96 mass% Oでは同様に弾性域で破断し，Ti-0.82 mass% Oで

は 539 MPa，Ti-0.96 mass% Oでは 280 MPaで破断していた．このように高濃度酸素固溶

チタン鋳造材において，熱処理による偏析酸素の均一固溶を促進することで酸素含有量が

0.59 mass%までの範囲では，破断伸びの著しい回復傾向を示すことが明らかとなった．  

本節では，酸素固溶チタン鋳造材において，その酸素固溶分布と引張特性の関係を調査

した．酸素固溶チタン鋳造材では，その熱履歴のために，集合組織間，板状 Ŭ 相粒内に固溶

酸素の偏析が存在した．これに対して，Ŭ単相である 800ϴにて 86.4 ksの熱処理を施すこと

により，酸素は拡散して均一化し，同時に再結晶により板状 Ŭ 相粒は集合組織と同程度にま

で粗大成長した．この酸素が偏析する酸素固溶チタン as-cast材と，それを解消した cast-HT

材について引張特性を調査したところ，Ti-0.42，0.59 mass% O鋳造材について，as-cast材

では破断伸びはそれぞれ 8.1，1.1%であったが，酸素が均一に固溶化する cast-HT 材では

16.1，6.4%まで著しく増大した． 

 

5.3 押出加工に伴う配向性制御・結晶粒微細化による酸素固溶チタン鋳造材の高延

性化 

前節にて，酸素固溶チタン鋳造材に対して，均一化熱処理を施して酸素の偏析状態を解

消することにより，その破断伸びは回復・増加することを明らかにした．しかしながら，非常に

多くの酸素を含有する脆性な as-cast材（例えば，0.82 mass% O：破断伸び Ů= 0.5%，0.96 

mass% O：Ů= 0.1%）では，熱処理後の cast-HT材（0.82 mass% O：Ů= 0.1%，0.96 mass% 

O：Ů= 0.1%）においても延性の回復は見られなかった．一方で，3章で示した酸素固溶チタン

粉末押出材（0.80 mass% O:Ů= 25.1%，0.94 mass% O: Ů= 7.5%）では，同程度の酸素を含

有しているにも関わらず優れた破断伸びを示していた．本材では，押出加工に起因して平均

10 ɛm程度の微細粒と柱面方向の強い配向を有しており 2, 3, 21-27)，粉末押出材にて発現した
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高延性の一因として，微細粒・柱面配向の 2 点が考えられる．また，押出材は押出前の固溶

酸素分布の影響を強く受けるため，押出材の固溶酸素分布は押出前熱処理時の固溶酸素

分布により制御可能であると考えられる．そこで，本節では，前節にて作製した酸素固溶チタ

ン cast-HT材について，固溶酸素が均質となる ɓ相温度（ɓ-Ex材）および高酸素濃度相と低

酸素濃度相に分離する二相混合組織温度（D-Ex 材）からの押出加工を施した．二相混合状

態では酸素の偏析が形成されているため，この状態から押し出した cast-HT押出材において

も酸素偏析の形成が考えられる．一方で，酸素が均一な固溶状態にある ɓ 相温度域にて押

出した加工を施した試料では，常温において酸素の濃化偏析状態は解消され，酸素は比較

的均一に固溶して存在すると考えられる．本節では，これらの 2 試料に関する組織構造およ

び力学特性の評価を通じて，押出加工温度の違いによる加工前の固溶酸素の分布状態が

酸素含有チタン鋳造押出材の組織と引張強度特性に及ぼす影響を明らかにする． 

 

5.3.1 酸素固溶チタン鋳造押出材の組織構造解析 

酸素固溶チタン鋳造押出材の引張特性を調査するに際して，まず，酸素量の違いにより押

出加工時の熱処理温度を調整して各チタン素材を作製し，これら試料の組織構造解析を行っ

た．Ŭ 相安定化元素である酸素の含有量の違いによって変態温度は変化し，Ŭ＋ɓ 二相混合

組織を形成する温度も異なる．そこで，各酸素含有鋳造材について，Ti-0.21 mass% O: 

890ϴ，0.42 mass% O: 910ϴ，0.59 mass% O: 930ϴ，0.82 mass% O: 970ϴ，0.96 

mass% O: 1000ϴの各温度で熱処理した後に押出加工を行った酸素固溶チタン材を D-Ex

材，ɓ 単相温度（1100ϴ）で熱処理した後に作製した酸素固溶チタン押出材を ɓ-Ex 材とし，

それぞれの IPF map を押出方向から見た逆極点図とともに Fig. 5.11，5.12 に示す．なお，

いずれの押出材においても，熱処理温度が設定温度に近いと考えられる押出加工初期に得

られた部位（押出素材の先端頭部）を解析に使用した．なお，Ti-0.21 mass% O ɓ-Ex材（Fig. 

5.12 (a)）においては，押出加工による影響が弱く，ɓ 相からの相変態と再結晶により形成さ
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れたと考えられる異形状結晶粒から構成されていたため，本材では，他の酸素固溶量の押

出材と同等の組織構造（Ŭ相の等軸粒と押出に起因する集合組織）を有する押出加工後期に

得られた部位（押出素材の根本部）を力学特性・組織解析に使用した．その結果，いずれの

押出材においても等軸 Ŭ-Ti 結晶粒が形成されており，酸素固溶量に関わらず，平均結晶粒

径は約 10 ɛm であった．しかしながら，高濃度の酸素が固溶した酸素固溶チタン D-Ex 材

（Fig. 5.11）では，30 ɛm を超える粗大粒と数 ɛm の微細粒が混在しており，また，微細粒に

ついては押出加工に起因する集合組織を形成していた．この押出加工に起因する集合組織

の形成は D-Ex材（Fig. 5.11）にて顕著に観察された．二相混合組織から押し出された D-Ex

材（Fig. 5.11）では，押出前熱処理の際に形成された高濃度酸素固溶領域と低濃度酸素固

溶領域に起因した酸素濃度の異なる 2 相が形成されており，両者の酸素固溶量の差に起因

して固溶強化量と変態温度が大きく異なることから，これらの二領域間には，その力学特性

においても大きな差異が存在すると考えられる．低濃度酸素固溶領域では，固溶強化量が

小さい 1-14)とともに ɓ 変態点も低い 17, 18)ため，高温域での強度は高濃度酸素固溶相に比べ

て大きく劣る．そのため，低濃度酸素固溶相が優先的に大きく変形し，微細粒により構成され

る押出集合組織を形成したと考えられる．次に，その配向性について，ɓ-Ex 材（Fig. 5.12）で

は，いずれの試料においても{101
－

 0}方向に強い配向を示していた．一方で，D-Ex 材（Fig. 

5.11）においても，いずれも(h k i 0)方向に強い配向を示しており，Ti-0.21 mass% O D-Ex材

(a)では{101
－

0}と{21
－

1
－

0}の中間に強い配向を示しているものの，他のD-Ex材(b)～(e)では{10

1
－

0}方向に強く配向していることを確認した．ここで，D-Ex材（Fig. 5.11）と ɓ-Ex材（Fig. 5.12）

について，これらの材料の結晶粒径とチタンの主すべり面{101
－

 0}28, 29)に関する Schmid 

factor を Table 5.3，5.4に示す．本押出材に関しては，先の IPF map でも示唆された通り，

酸素固溶量と結晶粒系に相関は確認できなかった．これは，本押出材では，酸素固溶量より

も押出温度とその時の相組織の影響が強く現れたためと考えられる．また，これらの試料の

Schmid factorを確認すると，D-Ex材では 0.41～0.45，ɓ-Ex材では 0.44～0.46 と，顕著な
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差異は確認できなかった．したがって，押出方向におけるチタンの主すべり面{101
－

 0}に着目

すると，いずれの試料も同等の極めて強い配向性を有していると判断できる． 

 

 

Fig. 5.11 The IPF maps (-1) and inverse pole figure(-2) of (a) Ti-0.21 mass% O, (b)

Ti-0.42 mass% O, (c) Ti-0.59 mass% O, (d) Ti-0.82 mass% O and (e) Ti-0.96
mass% O D-Ex rods.

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

ҞExtruding direction

(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

(a-2) (b-2) (c-2)

(d-2) (e-2)
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Fig. 5.12 The IPF maps (-1) and inverse pole figure(-2) of (a) Ti-0.21 mass% O, (b)

Ti-0.42 mass% O, (c) Ti-0.59 mass% O, (d) Ti-0.82 mass% O and (e) Ti-0.96
mass% O ɓ-Ex rods.

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O

ҞExtruding direction

(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

(a-2) (b-2) (c-2)

(d-2) (e-2)
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次に，これらの試料における酸素固溶分布を EPMAにより調査した．Ti-0.96 mass% Oに

ついて，D-Ex 材と ɓ-Ex 材の酸素分布を Fig. 5.13 に示す．前出の Fig. 5.11，12 で示した

IPF map と同様，いずれの試料も 10～20 ɛm の等軸粒と押出方向に沿った筋状の集合組

織により形成されていた．固溶酸素分布に着目すると，いずれにおいても押出方向に筋状に

酸素濃度低下領域が形成されていることがわかるが，その量に注目すると，(b) ɓ-Ex 材では

観察領域内に 3 箇所観察されたのに対して，(a) D-Ex 材では 8 箇所観察され，その濃度低

下領域数は増加していた．また，この筋状領域の幅に関して，(b) ɓ-Ex材ではその幅は 5 ɛm

以下であったが，(a) D-Ex材では最大で 10 ɛm程度と拡大していた．したがって，D-Ex材で

は ɓ-Ex材と比較して酸素濃度低下領域が顕著に形成されていることが明らかとなった．これ

Grain size

[ɛm]

Schmid factor

Ti-0.21 mass% O 8.1 0.45

Ti-0.42 mass% O 10.4 0.41

Ti-0.59 mass% O 8.1 0.43

Ti-0.82 mass% O 10.9 0.42

Ti-0.96 mass% O 4.9 0.43

Table 5.3 Grain size and Schmid factor of Ti(O) D-Ex rods.

Grain size

[ɛm]

Schmid factor

Ti-0.21 mass% O 6.5 0.46

Ti-0.42 mass% O 9.4 0.44

Ti-0.59 mass% O 8.6 0.44

Ti-0.82 mass% O 7.1 0.46

Ti-0.96 mass% O 9.6 0.46

Table 5.4 Grain size and Schmid factor of Ti(O) ɓ-Ex rods.
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は，D-Ex材においては，酸素含有量の多い Ŭ相と酸素含有量の低い ɓ相より構成される二

相混合状態 17, 18)から押出加工を行ったため，押出材においても酸素が偏析した状態を維持

し，冷却過程において酸素が拡散して緩和されるものの完全な均一化が困難であったことが

要因と考えられる． 

 

 

Fig. 5.13 EPMA analysis results of oxygen and titanium of Ti-0.96 mass% O (a) D-

Ex and (b) ɓ-Ex rods: (-1) COMPO image and distribution map of (-2) Ti and (-3) O.

50 ɛmᵿ Extruding direction

(a-1) D-Ex (b-1) ɓ-Ex

(a-2) Ti

(a-3) O

(b-2) Ti

(b-3) O

(a-1) D-Ex

(a-2) Ti

(a-3) O

(b-1) ɓ-Ex

(b-2) Ti

(b-3) O
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5.3.2 酸素固溶チタン鋳造押出材の引張特性 

これまでに，D-Ex 材，ɓ-Ex 材の組織解析を通して，両材料の主強化因子は酸素による固

溶強化と結晶粒微細化強化であり，粒径とその配向性に大きな差異はなく，またその酸素固

溶分布は ɓ-Ex材では均一となっているものの，D-Ex材では，押出前の酸素偏析に起因して

多量酸素固溶相と少量酸素固溶相が筋状に配置した材料であることがわかった．続いて．こ

れらの酸素偏析や強い配向性が試料の力学特性に及ぼす影響を明らかにする．先ず，これ

らの試料の応力-ひずみ曲線と引張特性を Fig. 5.14，5.15 に示す．D-Ex 材(a)については，

Ti-0.21 mass% Oの 0.2% YS，UTSが 422，590 MPaであったのに対して，酸素の添加量

が増加するに従って，590，729 MPa（酸素固溶量: 0.42 mass%），753，862 MPa（0.59 

mass%），843，964 MPa（0.82 mass%），933，1043 MPa（0.96 mass%）と高強度化の傾

向が確認された．一方で，その破断伸びに関しては，Ti-0.82 mass%までは 20%を超える優

れた延性を示していたものの，Ti-0.96 mass% O では 12.9%とその破断伸びは低下してい

た．次に，ɓ-Ex材(b)に関しては，Ti-0.21 mass% Oの YS，UTSが 476，633 MPaであった

のに対して，酸素量の増加に伴い，614，760 MPa（酸素固溶量: 0.42 mass%），717，884 

MPa（0.59 mass%），863，1015 MPa（0.82 mass%），903，1044 MPa（0.96 mass%）とな

り，上述した D-Ex材と同様に強度が増大した．一方，破断伸びに関しても，D-Ex材と同様に

Ti-0.82 mass%までは破断伸びは 20%を超えるものの，Ti-0.96 mass% O では 11.5%と，

その値は低下していた．これらの傾向は，3 章にて示した酸素固溶チタン粉末押出材の延性

挙動と一致しており，酸素固溶チタン押出材における高強度と高延性の同時発現挙動は，粉

末焼結材に特有の傾向ではなく，鋳造材にも共通といえる．ここで，これらの試料における強

化因子を明らかにする．本酸素含有チタン材料では，酸化物の形成はなく，全ての酸素原子

はチタン中に固溶しており，また加工硬化を引き起こすひずみの導入は確認できなかった．

その一方，これらの試料の結晶粒径と，それぞれの試料の酸素固溶量は異なる．ゆえに，主

たる強化因子として，結晶粒微細化強化と酸素原子の固溶強化の 2 点が考えられる．
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Fig. 5.14 The stress-strain curves of Ti(O) (a) D-Ex and (b) ɓ-Ex rods.
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Fig. 5.15 The tensile properties of Ti(O) (a) D-Ex and (b) ɓ-Ex rods.
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先ず，結晶粒微細化に関して，D-Ex材および ɓ-Ex材にて最も大きい結晶粒を持つ材料を基

準とし，これに対して結晶粒微細化による強化量を Hall-Petch の経験式を用いて算出した．

その際，ホールペッチ係数は純チタンと同じ 15.7 MPa/mm2を採用した 30-36)．固溶強化量に

ついては，3 章にて算出したὊ 値 6.22Ĭ10-10を用いて Labusch model により算出した．Ti-

0.21 mass% Oを基準とした各酸素固溶量の押出材の強化因子解析結果を Fig. 5.16に示

す．D-Ex材および ɓ-Ex材のいずれにおいても理論強化量と 0.2% YSの値は良い一致を示

していた．したがって，鋳造材においても粉末焼結材より得られたὊ 値を用いた Labusch 

model による固溶強化量予測が有効であり，また，主要な強化因子は結晶粒微細化強化と

酸素による固溶強化と結論付けられる． 

チタン材の引張試験における塑性変形に関しては，絞りの発生に伴う断面積の減少が報

告されているが，酸素固溶チタン材においては，酸素固溶量の増加に伴ってこの絞りが減少

する，すなわち，局所的な変形挙動を示さず，一様変形する傾向にあることを確認した．これ

について，Ti-0.21，0.96 mass% O D-Ex材の引張試験後の破断部と破断部近傍の EBSD

解析により得られた該当箇所の IPF map，引張変形に伴う双晶変形を示した IQ map，ひず

みの導入箇所を示した KAM mapを Fig. 5.17に示す．Ti-0.21 mass% O D-Ex材における

減面率は 50.4%であり，Ti-0.96 mass% O D-Ex材においては，4.0%と著しく減少した．IPF 

mapを確認すると，Ti-0.21，0.96 mass% O D-Ex材のいずれにおいても双晶の形成は確認

できず，これは，双晶変形の導入を示した IQ mapにおいても明らかであった．しかしながら，

高い減面率を示した Ti-0.21 mass% O D-Ex材(a)については，結晶粒界とその近傍におい

てパターンは不明瞭となっており，KAM map においても，粒界のみならず，結晶粒内のうち

で粒界近傍においても赤色で示されているように広い範囲で大きなひずみの導入を示してい

た．また，いずれの粒内においても強いグラデーションが形成され，これらの粒においても緑

色で示されているようにひずみの導入が確認された 25, 37-エラー! 参照元が見つかりません。)．一方で，

4.0%と小さな減面率を示した Ti-0.96 mass% O D-Ex材(b)では，Ti-0.21 mass% O D-Ex
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rods.
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材とは異なって，一部の粒内のみにおいてひずみの導入を示すグラデーションが確認される

とともに KAM mapでは緑色で示されているように強いひずみの導入が確認された．他方，そ

の粒界においては Ti-0.21 mass% O D-Ex 材に確認されたような粒界における強いひずみ

2 mm
Z = 50.4%

2 mm
Z = 4.0%

(a) Ti-0.21 mass% O D-Ex rod

(b) Ti-0.96 mass% O D-Ex rod

(a-1) 

(a-2) (a-3) (a-4) 

(b-1) 

(b-2) (b-3) (b-4) 

(a-2) (a-3) (a-4) 

(a-1) 

(b-1) 

(b-2) (b-3) (b-4) 

Fig. 5.17 Deformation analysis on Ti-(a) 0.21 and (b) 0.96 mass% O D-Ex rods: (-1)

OM images, (-2) IPF maps, (-3) IQ maps and (-4) KAM maps.
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の形成は確認できなかった．したがって，減面率を決定する要素として，この粒界ひずみの導

入が一因となっている可能性が考えられる．そこで，D-Ex材，ɓ-Ex材における減面率に関す

る調査結果について，全伸びと一様伸びとともに Fig. 5.18に示す．酸素固溶チタン D-Ex材

(a)では，Ti-0.59 mass% O までの範囲において 50.4%，44.7%，39.4%とその減面率の減
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Fig. 5.18 Dependence of area reduction, total elongation and uniform elongation of

Ti(O) (a) D-Ex rods and (b) ɓ-Ex rods.
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少は僅かであったが，酸素含有量がさらに増加した Ti-0.96 mass%の減面率は，20.2%，

4.0%と大きく減少した．また，その一様伸びに関しては 11.9%～14.4%とその値はほぼ一定

であった．しかしながら，その減面率が 4.0%と僅かであった Ti-0.96 mass% Oでは，一様伸

びが 12.7%であったのに対して，全伸びが 12.9%とほぼ一定の値となっていた．次に，ɓ-Ex

材(b)に関しては，Ti-0.21，0.42，0.59 mass%の減面率は 47.7%，39.0%，24.9%とD-Ex材

と比較して大きく減少し，その値は特にTi-0.59 mass% Oにて顕著であった．Ti-0.82 mass% 

O では 20.9%とその減少量は僅かで D-Ex 材と同等の値となり，Ti-0.96 mass% O では

6.2%と，D-Ex 材と同様にその減面率はわずかとなった．一方で，その一様伸びに関しては，

ɓ-Ex 材においても 10.2%～14.1%とほぼ一定であり，顕著な差異は確認できなかった．これ

に関して，減面率が 6.2%とわずかになった Ti-0.96 mass% Oでも，一様伸びが 10.2%であ

ったのに対して全伸びは 11.5%と同等の値となっていた．これについて，特に顕著な差が確

認された減面率の低下域（0.42～0.82 mass% O）に関して，破断部近傍の EBSD解析を行

った．これらの IPF map と KAM map を Fig. 5.19 に示す．先ず，D-Ex 材(a)については，

44.7%，39.4%と高い減面率を示した Ti-0.42，0.59 mass% O (a-1, 2)では粒界およびその

近傍におけるひずみは，Fig. 5.17 (a)に示した減面率 50.4%を有する Ti-0.21 mass% O と

同様に顕著に導入されていたが，減面率が 20.2%まで低下した Ti-0.82 mass% O (a-3)で

は，そのひずみの導入は僅かとなっていた．一方で，ɓ-Ex 材(b)については，減面率 39.0%

であった Ti-0.42 mass% O (b-1)では，その結晶粒径が大きいために，その減面率に対して

ひずみの導入は少ないように見えるが，KAM map にて赤色で示されるように，その結晶粒

界の大部分に大きなひずみが導入されていた．次に，減面率 24.9%となった Ti-0.59 mass% 

O (b-2)では，結晶粒が微細化してその粒界は増加しているにもかかわらず，KAM mapにて

赤色で表される強ひずみ導入域は減少した．また，減面率 20.9%であった Ti-0.82 mass% O 

(b-3)においても，粒界におけるひずみの導入はわずかであった．したがって，チタン材におけ

る酸素固溶に伴う減面率の低下は，酸素による固溶強化が一因となっているものと考えられ
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Fig. 5.19 Analysis of deformation mechanism of Ti-0.42~0.82 mass% O D-Ex (a)~(c)

and ɓ-Ex (d)~(f): (-1) IPF maps and (-2) KAM maps.

(a-1) Ti-0.42% O D-Ex (b-1) Ti-0.59% O D-Ex (c-1) Ti-0.82% O D-Ex

(d-1) Ti-0.42% O ɓ-Ex (e-1) Ti-0.59% O ɓ-Ex (f-1) Ti-0.82% O ɓ-Ex

(a-2) (b-2) (c-2)

(d-2) (e-2) (f-2)

(a-1) Ti-0.42% O D-Ex (b-1) Ti-0.59% O D-Ex (c-1) Ti-0.82% O D-Ex

(a-2) (b-2) (c-2)

(d-1) Ti-0.42% O ɓ-Ex (e-1) Ti-0.59% O ɓ-Ex (f-1) Ti-0.82% O ɓ-Ex

(d-2) (e-2) (f-2)
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る．固溶強化量が少なく，ひずみが容易に導入される低酸素固溶チタン材では，粒界すべり

により形成される粒間の不整合を整えるために結晶粒内，特にその粒界近傍にひずみが導

入される．しかしながら，酸素固溶量が増加し，固溶強化によって結晶粒自身が硬化すると，

粒の塑性変形，つまり，強ひずみの導入が困難となる．そのため，酸素固溶量の増加に伴っ

て粒界および粒界近傍へのひずみの導入が困難となり，絞り変形が抑制されたものと考えら

れる． 

 

5.3.3 酸素濃度低下相の形成が酸素固溶チタン鋳造押出材の引張特性に及ぼす影響 

これまでに示したように，酸素固溶チタン押出材は，鋳造材と比較して優れた破断伸びを

示した．前章に示した Ŭ＋ɓ二相混合温度域からの急冷熱処理によって作製した酸素濃度低

下相をネットワーク状に形成した酸素固溶チタン材は，600ϴ，86.4 ks の熱処理により不均

質な酸素固溶状態が均一化することで延性が低下する．本押出材においても，酸素固溶状

態の不均質化が延性回復に寄与していた場合，上記の急冷熱処理材と同様に均質化熱処

理によってかえって脆化する可能性が考えられる．そこで，筋状酸素濃度低下相の延性への

寄与の有無を検討するため，本酸素固溶チタン押出材についても同一条件での熱処理を施

し，組織構造変化と力学特性に及ぼす影響を調査した．熱処理材を D-Ex HT 材とし，Fig. 

5.20に Ti-0.96 mass% O D-Ex材，D-Ex HT材の EPMAによる元素分布解析結果を示す．

熱処理によりその結晶粒径はわずかに粗大化していた．固溶酸素の分布状態に着目すると，

D-Ex 材では，先に示したように酸素濃度低下相が押出方向に筋状に存在するが，D-Ex HT

材では，酸素濃度低下層の存在は確認できなかった．したがって，600ϴ，86.4 ks の熱処理

を施すことにより，酸素は十分に均質化し，酸素濃度低下相は消失することがわかった．次

に，Fig. 5.21に D-Ex HT材の IPF map と逆極点図を，Table 5.5にそれぞれの試料の平均

結晶粒径と Schmid factor を示す．Fig. 5.11 に示した熱処理前の D-Ex 材と比べると，Ti-

0.82 (d)，0.96 mass% O (e)にて確認された微細粒集合組織は消失し，全体として結晶粒は
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やや粗大化した．その結晶粒径について，D-Ex材では平均 8.5 ɛm（最小値: 4.9 ɛm，最大

値: 10.9 ɛm）であったが，熱処理後の D-Ex HT材では平均 12.2 ɛm（最小値: 9.3 ɛm，最大

値: 19.0 ɛm）と再結晶により僅かに粗大化していた．一方で，その配向性については，逆極

点図に示すように，いずれも(h k i 0)方向に強い配向を示しており，その Schmid factor も

0.45から 0.48 と，熱処理前と同等の{101
－

0}面におけるすべり変形の導入に有利な配向性を

有しているといえる． 

Fig. 5.20 EPMA analysis results of oxygen and titanium of Ti-0.96 mass% O (a) D-

Ex and (b) D-Ex HT rods: (-1) COMPO image and distribution map of (-2) Ti and (-3)
O.

(a-1) Ti-0.96 % O D-Ex (b-1) Ti-0.96 % O D-Ex HT

(a-2)

(a-3)

(b-2)

(b-3)

(a-1) Ti-0.96 % O D-Ex

(a-2)

(a-3)

(b-1) Ti-0.96 % O D-Ex HT

(b-2)

(b-3)
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次に，これらの熱処理材の応力-ひずみ曲線と引張特性を Fig. 5.22 に示す．熱処理材で

は特に Ti-0.59～0.96 mass% O (c)～(e)にて，弾性域から塑性域への遷移過程は非連続的

となっていた．これは，固溶酸素の拡散に伴って全体の強度が均一化したことによるものと考

(a-2) (b-2) (c-2)

(d-2) (e-2)

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O

(b-1) Ti-0.42O (c-1) Ti-0.59O(a-1) Ti-0.21O

(d-1) Ti-0.82O (e-1) Ti-0.96O

Fig. 5.21 The IPF maps (-1) and inverse pole figure(-2) of (a) Ti-0.21 mass% O, (b)

Ti-0.42 mass% O, (c) Ti-0.59 mass% O, (d) Ti-0.82 mass% O and (e) Ti-0.96
mass% O D-Ex HT rods.
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えられる．また，酸素固溶量の増加に伴って 0.2% YS，UTS ともに増加しており，Ti-0.21 

mass% Oでは，それぞれ，415，571 MPaであったのに対して，酸素固溶量の増加に伴って

584，725 MPa（酸素固溶量: 0.42 mass%），744，858 MPa（0.59 mass%），858，970 MPa

（0.82 mass%），978，1040 MPa（0.96 mass%）まで増加した．一方で，破断伸びに関しては

Ti-0.82 mass% Oまでは 25%を超える優れた破断伸びを示していたが，Ti-0.96 mass% O

では 9.2%とその破断伸びは低下していた．このように熱処理材の引張特性は応力-ひずみ

曲線の形状に一部差はあるものの，熱処理前とほぼ同等の値を示した．この 0.2% YS につ

いて，D-Ex材，ɓ-Ex材同様に強度解析を行った．その結果を Fig. 5.23に示す．本材におい

Grain size

[ɛm]

Schmid factor

Ti-0.21 mass% O 9.3 0.45

Ti-0.42 mass% O 11.3 0.43

Ti-0.59 mass% O 19.0 0.44

Ti-0.82 mass% O 10.9 0.43

Ti-0.96 mass% O 10.6 0.43

Table 5.5 Grain size and Schmid factor of Ti(O) D-Ex HT rods.
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Fig. 5.22 Stress-strain curves (a) and tensile properties (b) of Ti(O) D-Ex HT rods.
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ても強化因子解析結果と実験値は良い一致を示していた．したがって，本材料における強化

因子も結晶粒微細化強化と酸素原子による固溶強化に基づいて説明できる． 

ɓ-Ex 材，D-Ex 材 D-Ex HT 材の引張強度特性を Fig. 5.24 にまとめる．いずれの材料に

おいても，酸素固溶量の増加に伴って 0.2% YS，UTS ともに増加していた．破断伸びに関し

ては，Ti-0.82 mass% O までは 20%を超える優れた破断伸びを示しているものの，Ti-0.96 

mass% O では，いずれも 10%程度まで低下していた．このように試料の作製方法と酸素の

分布が異なっているにも関わらず，同じ酸素固溶量の材料では，これらの値に顕著な差は確

認できなかった．４章において示したように，酸素固溶分布に不均一性がある材料であっても，

固溶強化量に顕著な差異は確認できなかった．D-Ex材では，強化量の大きい高濃度酸素固

溶領域とそれが小さい低濃度酸素固溶領域の 2 領域から構成されている．このため，前者と

後者の相が互いにその強度を相殺し，酸素が均質に固溶している D-Ex HT材と同等の力学

特性を発現したものと考えられる．一方で，その破断伸びについて，前章にて扱った急冷材

は，酸素濃度低下相がネットワーク状に分布することでその破断伸びは増加したが，筋状に

配置した D-Ex 材では破断伸び向上効果は確認できなかった．ネットワーク状に延性な低酸

素濃度相が配置した場合，脆性相に加わるひずみを延性相が緩和することが可能であるが，

筋状に配置した場合には，脆性相に直接応力が加わり，ひずみの緩和が困難になったため

と考えられる．また，押出材はいずれも as-cast 材，cast-HT 材と比較して優れた破断伸びを

示した．押出材における高延性の発現に関して，as-cast 材，cast-HT 材の鋳造材が等方的

であるのに対して，ɓ-Ex 材，D-Ex 材，D-Ex HT 材の押出材では，いずれも柱面方向に強い

配向性を有していたことに起因すると考えられる．前述のように，チタンに熱間塑性加工を施

した際には，外力を加えた方向にチタン結晶の底面が配向する 29)．押出加工時には，外周部

から半径方向に強い外力が加えられるため，チタン結晶の底面は半径方向を向き，押出方

向には柱面が配向しているものと考えられる．これまでの各押出材の配向性の評価を通して，

全ての押出材において押出方向に柱面が配向していることを確認した．ここで，チタンの主す
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べり面は{101
－

0}柱面であり，本配向はすべり変形の導入に際して有利と考えられる．そこで，

定量的に調査・解析するため，各すべり面の Schmid factor を評価した．すべり変形の導入

のしやすさを示す Schmid factorについて，本パラメータの理論最大値は 0.5であるが，それ

ぞれの押出材の値は 0.41～0.46 と高い値を示した．hcp金属においては，Table 5.6に示す

hcp金属における c/a値と主すべり面の関係 29)の通り，c/aが 1.593以下の金属では柱面す

べりを主すべり面に有する金属が主であり，これらの金属は高い延性を有することで知られ

ているが，これが 1.615 以上の金属ではその主すべり面は底面すべりへと移行し，マグネシ

ウムに代表されるように延性は低下する．本材料では酸素の固溶に伴って c軸方向に伸長し

ており，その c/a値は上昇して 0.96 mass%の酸素の固溶に伴って，この値を超えている．主

すべり面の変化は，c/a 値の上昇に伴って柱面すべりの導入に必要な引張力が底面すべり

の導入に必要な値を上回るためと考えられる．転位の導入に必要な引張力は，各すべり面

Element
c / a

(at room temp.)
Principal slip plane

a
Principal slip plane

c + a

Be 1.568 Basal 11-22

Ho 1.570 Prism

Er 1.570 Prism

Y 1.571 Prism

Dy 1.573 Prism

Hf 1.581 Prism

Tb 1.581 Basal

Ru 1.582 Prism

Ti 1.587 Prism 1-101

Gd 1.590 Prism

Zr 1.593 Prism 1-101

Re 1.615 Basal

Mg 1.624 Basal 11-22

Co 1.628 Basal 11-22

Zn 1.856 Basal 11-22

Cd 1.886 Basal 11-22

Table 5.6 Relationship between c/a ratio and principal slip plane of hcp metals .
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の臨海分解せん断応力（CRSS）Űcと配向性を表す Schmid factor, SFを用いて，Űc・SFで表さ

れる．したがって，主すべり面の変化は c/a 値の上昇に伴う CRSS の増加によって引き起こ

されるものと考えられる．ここで，本押出材は，先述のように強い結晶異方性を有しており，引

張方向には柱面が強く配向しており，その SF 値は等方材とは大きく異なる．このように主す

べり面は CRSSだけでなく，その SF値の影響を強く受けるため，酸素の固溶による c/a値の

増加に伴って柱面すべり{101
－

0}の CRSS が増加した場合でも，その SF値によってはすべり

変形の導入に必要な力は十分に低い値を保つことが可能となる．ここで，本節で扱った押出

材の柱面である{101
－

0}面と底面である{0001}面のそれぞれの Schmid factorを Table 5.7に

示す．押出材における{101
－

0}面の Schmid factorが 0.41～0.46（平均値 0.44）であるのに対

して，{0001}面の Schmid factor は 0.10～0.27（平均値 0.19）とその値は半分以下となって

いた．これは，本押出材では{0001}面へのすべり変形の導入が困難であるとともに，{101
－

 0}

面へのすべり変形の導入が容易であることを示している．したがって，本押出材では，押出加

工に伴って導入された強い柱面配向が高延性をもたらす柱面すべり{101
－

 0}の導入を活性化

し，酸素固溶に伴う c/a値の増加による{101
－

0}面すべりにおける CRSSの増加を相殺した結

果，本すべり変形が活性化することで優れた延性を発現したと考えられる． 

 

 

ȸ-Ex D-Ex D-Ex HT

｛1010｝ {0001} ｛1010｝ {0001} {1010} {0001}

Ti-0.21 mass% O 0.46 0.15 0.45 0.23 0.45 0.20

Ti-0.42 mass% O 0.45 0.11 0.41 0.27 0.43 0.23

Ti-0.59 mass% O 0.41 0.21 0.43 0.21 0.44 0.22

Ti-0.82 mass% O 0.46 0.10 0.42 0.22 0.43 0.20

Ti-0.96 mass% O 0.46 0.14 0.43 0.16 0.43 0.20

Table 5.7 Schmid factors for (10-10) and (0001) slip plane in Ti(O) ɓ-Ex, D-Ex and

D-Ex HT rods.

- - -
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最後に，本押出材においても前章にて議論した急冷による破断伸びの向上を検証した．破

断伸びが低下していた Ti-0.96 mass% O ɓ-Ex材について，急冷温度 1000ϴにて水焼入れ

を施した．急冷前の熱処理は Ar雰囲気で行い，保持時間は 1.8 ks とした．急冷前後の酸素

分布を EPMAにより解析した結果を Fig. 5.25に示す．Ti-0.96 mass% O ɓ-Ex急冷材は粉

末急冷材と同様に，約 30 ɛm の Ŭ 相等軸粒（急冷前熱処理時における Ŭ 相に由来する領

域），微細粒界 Ŭô相および等軸粒内に形成された方位の不整合領域（急冷前熱処理時にお

ける ɓ 相に由来する領域）により構成されていた．各領域における固溶酸素の分布を確認す

ると，急冷前熱処理時の Ŭ相に由来する領域における酸素濃度が増加している一方で，ɓ相

に由来する領域ではその酸素濃度は低下していた．したがって，酸素固溶チタン鋳造押出材

に急冷熱処理を施した試料においても，急冷熱処理材に特有の高延性の発現を予想させる

組織構造を有していた．ここで，急冷前後の Ti-0.96 mass% D-Ex 材の応力-ひずみ線図を

Fig. 5.26に示す．押出まま ɓ-Ex材と比較して急冷熱処理後 ɓ-Ex材の強度は低下している

ものの，急冷熱処理材では，優れた破断伸びを示した．粉末押出材と同様に，鋳造押出材に

おいても急冷熱処理に伴った結晶粒の粗大化が観察されており，これによって UTSが 1014 

MPa から 913 MPa へ低下したと考えられる．一方，破断伸びに関して，急冷熱処理材では

14.1%と優れた延性を示すとともに，Round-house 型の応力-ひずみ曲線を示していたエラー! 

参照元が見つかりません。-401)．これは，先に示した酸素濃度低下領域をネットワーク状に有する延性組

織に起因すると考えられる． 

本節では，溶解法により作製した酸素固溶チタン鋳造材に押出加工を施し，これが酸素固

溶チタンの組織と引張特性に及ぼす影響を調査した．押出材は柱面方向に強く配向した等軸

粒と押出方向に伸長した集合組織からなる微細組織（約 10 ɛm）により構成されおり，その破

断伸びは Ti-0.21～0.82 mass% O 押出材で，20.4~27.4%となった．本押出材では柱面す

べりが活性となる方向に強く配向しているため，酸素固溶による柱面すべりの不活性化に伴

う延性低下を相殺したものと考えられる．また，酸素固溶チタン鋳造押出材においても前章に



 

第 5章 酸素固溶チタン鋳造材における延性向上に資する組織学的因子の解明 

161 
 

示した急冷処理を施すことで，その破断伸びが向上することを確認した．次に，その強度特性

については，0.2% YS，UTSは酸素添加量の増加に伴って，最大で 933，1043 MPa となっ

た．なお，これらの押出材における主強化機構は酸素による固溶強化と結晶粒微細化による

ものであった． 

 

 

Fig. 5.25 EPMA analysis results of oxygen and titanium of Ti-0.96 mass% O ɓ-Ex

(a) as extruded and (b) quenched rods: (-1) COMPO image and distribution map of
(-2) Ti and (-3) O.

(a-1) As extruded (b-1) Quenched 

(a-2)

(a-3)

(b-2)

(b-3)
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(b-1) Quenched 
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5.4 結言 

本章では，溶解法により作製したチタン鋳造材の高延性化を目的として，固溶酸素の分布

およびその組織構造が引張特性に及ぼす影響を調査した．鋳造材では，液相状態から凝固

過程を経て室温に至ることから，粉末材よりも固溶酸素の濃化偏析現象が顕著であると考え

られる．先ず，熱処理による固溶酸素の均一化がチタン材の延性挙動に及ぼす影響を調査

した結果，固溶酸素の偏析の解消により鋳造材の延性は向上することが明らかになった．ま

た，熱間押出加工に起因した強い結晶配向性形成と結晶粒微細化によるさらなる延性向上

のため，本鋳造材に対しても押出加工を施し，これが酸素固溶チタン材の組織と引張特性に

及ぼす影響を調査した．その際，上記の 2 要素と押出材における固溶酸素の分布が引張特

性に及ぼす影響を調査するため，押出温度を固溶酸素が均質となる ɓ 相温度と高酸素濃度

相と低酸素濃度相に分離する Ŭ 相と ɓ 相の二相混合組織温度とし，固溶酸素分布の異なる

Fig. 5.26 Stress-strain curves of quenched and as extruded Ti-0.96 mass% O ɓ-Ex

rods.
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2種類の押出材を作製し各種解析を行った．以下に得られた知見を示す． 

（1）酸素固溶チタン as-cast 材は，その熱履歴に起因して，板状 Ŭ 相粒により形成された

数 10 mmの粗大な集合組織により形成されており，集合組織間および板状 Ŭ相粒内に強い

酸素の偏析を有した．これに対して Ŭ 単相となる 800ϴにて熱処理を施した酸素固溶チタン

cast-HT 材では，再結晶により集合組織と同程度の大きさとなった Ŭ 相粒により構成されて

おり，固溶酸素の均一化が図られた．その結果，酸素固溶チタン鋳造材の延性は向上し，Ti-

0.42，0.59 mass% O材の破断伸びは，それぞれ 8.1から 16.1%に，1.1%から 6.4%に増大

した． 

（2）酸素固溶チタン鋳造押出材について，押出時の相構成（D-Ex 材:Ŭ 相と ɓ 相の二相混

合組織，ɓ-Ex 材:ɓ 単相）が異なる 2 種類の押出材を作製し，押出加工が酸素固溶チタン材

に及ぼす影響を調査した．いずれの押出材も柱面方向に強く配向した微細粒により構成され，

0.82 mass%までの酸素を固溶した押出材では 20%を超える破断伸びを発現した．また，Ti-

0.96 mass% O押出材についても 11.5～12.9%とその酸素固溶量に比して優れた延性を示

した．さらに，酸素固溶強化および結晶粒微細化によって優れた強度特性を有しており，Ti-

0.96 mass% O ɓ-Ex材にて最大で 1044 MPaの UTSを示した． 

（3）押出材においては酸素の固溶に伴う c/a値の増加による柱面すべりの不活性化を，押

出加工により形成された柱面方向への強配向が相殺したために優れた破断伸びを示したも

のと考えられる．また，酸素固溶チタン鋳造押出材においても，前章に示した Ŭ相と ɓ相の 2

相混合組織からの急冷熱処理により低酸素濃度相が微細ネットワーク状に形成されることに

より高延性化することがわかった． 
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