
CNT単分散化によるチタンの静的・動的強度

および耐熱性の向上に関する研究
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【目的】

CFRPとの表面電位差が小さいチタン（Ti）を対象に，粉末冶金法を基調

としたCNTの単分散法によりCNT強化チタン複合材の作製と疲労強度・

耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能

評価を実施する．

【【目的目的】】

CFRPCFRPとの表面電位差が小さいチタン（との表面電位差が小さいチタン（TiTi）を対象に，粉末冶金法を基調）を対象に，粉末冶金法を基調

としたとしたCNTCNTの単分散法によりの単分散法によりCNTCNT強化チタン複合材の作製と疲労強度・強化チタン複合材の作製と疲労強度・

耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能

評価を実施する．評価を実施する．

【課題】

①両性イオン界面活性剤によるCNT単分散化溶液を用いたチタン粉末表
面へのCNTの均一被覆法の確立

②CNT/Ti複合粉末の固相焼結固化条件の最適化

③静的強度評価と強化機構の解明
（炭素固溶強化，CNT/TiCナノ粒子複合分散強化，Ti結晶粒微細化）

④疲労強度・耐熱性の評価

⑤直径～20mm，全長3m以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価

【【課題課題】】

①①両性イオン界面活性剤による両性イオン界面活性剤によるCNTCNT単分散化溶液を用いたチタン粉末表単分散化溶液を用いたチタン粉末表
面への面へのCNTCNTの均一被覆法の確立の均一被覆法の確立

②②CNT/TiCNT/Ti複合粉末の固相焼結固化条件の最適化複合粉末の固相焼結固化条件の最適化

③③静的強度評価と強化機構の解明静的強度評価と強化機構の解明
（炭素固溶強化，（炭素固溶強化，CNT/TiCCNT/TiCナノ粒子複合分散強化，ナノ粒子複合分散強化，TiTi結晶粒微細化）結晶粒微細化）

④④疲労強度・耐熱性の評価疲労強度・耐熱性の評価

⑤⑤直径～直径～20mm20mm，全長，全長3m3m以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価

本研究の目的と課題
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本研究の目的と課題

(a) AZ31B alloy

5 mm5 mm

* Spraying test at 35℃-3% NaCl sol. for 2hrs

(b) AZ31B with 2vol%CNTs

5 mm5 mm

Mg2+

e−e−

e−

CNTs
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D. A. Jones, Principles and prevention of corrosion, 2nd ed., 
Prentice Hall, Englewood Cliffs, 1996.

Fig: Corroded surface damages after salt water 
spraying test* of conventional Mg alloy AZ31B 
(a) and CNTs reinforced AZ31B alloy (b). 

【目的】

CFRPとの表面電位差が小さいチタン（Ti）を対象に，粉末冶金法を基調

としたCNTの単分散法によりCNT強化チタン複合材の作製と疲労強度・

耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能

評価を実施する．

【【目的目的】】

CFRPCFRPとの表面電位差が小さいチタン（との表面電位差が小さいチタン（TiTi）を対象に，粉末冶金法を基調）を対象に，粉末冶金法を基調

としたとしたCNTCNTの単分散法によりの単分散法によりCNTCNT強化チタン複合材の作製と疲労強度・強化チタン複合材の作製と疲労強度・

耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能耐熱性に関する基礎データ採取，さらにプロトタイプ素材の試作・性能

評価を実施する．評価を実施する．

【課題】

①両性イオン界面活性剤によるCNT単分散化溶液を用いたチタン粉末表
面へのCNTの均一被覆法の確立

②CNT/Ti複合粉末の固相焼結固化条件の最適化

③静的強度評価と強化機構の解明
（炭素固溶強化，CNT/TiCナノ粒子複合分散強化，Ti結晶粒微細化）

④疲労強度・耐熱性の評価

⑤直径～20mm，全長3m以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価

【【課題課題】】

①①両性イオン界面活性剤による両性イオン界面活性剤によるCNTCNT単分散化溶液を用いたチタン粉末表単分散化溶液を用いたチタン粉末表
面への面へのCNTCNTの均一被覆法の確立の均一被覆法の確立

②②CNT/TiCNT/Ti複合粉末の固相焼結固化条件の最適化複合粉末の固相焼結固化条件の最適化

③③静的強度評価と強化機構の解明静的強度評価と強化機構の解明
（炭素固溶強化，（炭素固溶強化，CNT/TiCCNT/TiCナノ粒子複合分散強化，ナノ粒子複合分散強化，TiTi結晶粒微細化）結晶粒微細化）

④④疲労強度・耐熱性の評価疲労強度・耐熱性の評価

⑤⑤直径～直径～20mm20mm，全長，全長3m3m以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価以上のプロトタイプ素材の試作・特性評価

本研究の目的と課題
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H23年度の研究成果概要

両性イオン界面活性剤を添加した水溶液中に多層カーボンナノチューブ両性イオン界面活性剤を添加した水溶液中に多層カーボンナノチューブ
を均一分散することに成功し，この水溶液に純チタン粉末を浸漬するこを均一分散することに成功し，この水溶液に純チタン粉末を浸漬するこ
とで粉末表面に凝集することなくとで粉末表面に凝集することなくCNTCNTをネットワーク状に被覆できるプをネットワーク状に被覆できるプ

ロセスを構築した．ロセスを構築した．

粉末冶金法により粉末冶金法によりCNTCNT被覆純被覆純TiTi複合粉末を固相温度域で焼結・固化する複合粉末を固相温度域で焼結・固化する
ことでことでCNTCNT単分散チタン材を作製し，組織構造，機械的特性などの評価単分散チタン材を作製し，組織構造，機械的特性などの評価

を実施した．を実施した．

その結果，わずかその結果，わずか0.1wt%0.1wt%ののCNTCNT添加により引張強さは約添加により引張強さは約60%60%，耐力は約，耐力は約
110%110%それぞれ向上それぞれ向上した．このような著しい強度増加の要因として，した．このような著しい強度増加の要因として，
CNTCNTとチタンの反応により生成する炭化チタンとチタンの反応により生成する炭化チタンTiCTiCを経由したを経由したCNT/TiCNT/Ti間間
の応力伝達（分散強化），の応力伝達（分散強化），TiTiへの炭素原子の固溶強化，への炭素原子の固溶強化，TiCTiC微粒子の微粒子の
PinningPinningによるによるTiTi結晶粒の微細化（可動転位の抑制）効果が主たる強化機結晶粒の微細化（可動転位の抑制）効果が主たる強化機

構であることを明らかにした構であることを明らかにした

H24年度の研究課題

H23H23年度の成果である「年度の成果である「CNTCNT単分散被覆プロセス」を実用チタン合金単分散被覆プロセス」を実用チタン合金
であるであるTiTi‐‐6Al6Al‐‐4V4V（（TiTi‐‐6464）合金粉末に適用し，）合金粉末に適用し，CNTCNT分散分散TiTi‐‐6464複合材料複合材料

を作成し，その力学特性評価を行う．を作成し，その力学特性評価を行う．

複合材料の力学特性に及ぼす複合材料の力学特性に及ぼすCNTCNTの影響に関して，組織および結晶配の影響に関して，組織および結晶配

向性（集合組織）の観点から考察を行うと共に，向性（集合組織）の観点から考察を行うと共に，押出加工過程での素押出加工過程での素
材内における温度変化の影響材内における温度変化の影響についても併せて考察する．についても併せて考察する．

CNTCNT単分散純単分散純TiTi粉末複合材料の高温強度特性の評価を通じて粉末複合材料の高温強度特性の評価を通じてCNTCNT添加添加

の影響を材料組織学的な観点から解明する．の影響を材料組織学的な観点から解明する．

平成 24 年度 JAXA 航空プログラム公募型研究報告会 資料集（22・23 年度採用分） 99

This document is provided by JAXA.This document is provided by JAXA.



実験方法（CNT分散Ti‐64粉末合金と複合材の作製）

Clesafe oil
(0.15g)

Table milling
1 hr

TILOP 64‐45
Atomization powder(200g)

TILOP 64‐45 
coated with oil

TILOP 64‐45 
coated with VGCF

Mixing step

0.1wt% VGCF
Rocking 
milling
2 hr

Consolidation step

Cold compaction
Pressure: 20MPa

Cold compaction

Graphite container

Spark plasma sintering (SPS)

Electrode

TSPS: 1000ºC
tSPS: 0.5hr
PSPS: 30MPa
Vacuum

Load

Current

Hot extrusion

Tpreheat: 1050ºC
Ram speed: 6mm/s

Mixed powder

Punch

Load

42mmØ

Container (400ºC)

Die

Ram

12mmØ

Punch

Random orientation
after SPS

Ti64Ti64

Full lamellar

Ti64+0.1VGCFTi64+0.1VGCF

Bimodal
α+β

β

α

α stabilized content (Al, O, N, C) 

Temperature

Tβ transus of Ti64 = 985ºC 

SPS焼結体の組織・結晶配向性（熱間押出加工前）

α stabilized of 
C
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Observed direction

Td = deformation temperature

Tpreheat = 1050ºC

Tβ transus = 
985ºC

1

3

2

CNT/Ti‐64粉末押出材の組織変化（温度依存性）

High Td
zone

Low Td
zone

High Td
zone

Low Td
zone

Bu

α+β

β

α

Temperature

V content (wt%)4
Ti‐6Al

β
transus Position 1

Position 2

1

3

2

α Ti

β Ti

‐12 slip system
‐Easy to deform
‐low stored energy

‐3 slip system
‐Difficult to deform
‐High stored energy

Tpreheat = 1050ºC

Tβ transus = 985ºC

CNT/Ti‐64粉末押出材の組織変化（温度依存性）

High Td
zone

Low Td
zone
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• Low deformation 
temperature

• High stores energy
1

3

2

Observed direction Max = 28.8
GS = 16μm

Max = 16.4
GS = 10μm

Max = 5.5
GS = 1.3μm

Dominate 
orientation after 
dynamic 
recrystallization 
(DRX)

Dominate 
orientation 
before DRX

Ti‐64押出材の結晶配向性と加工温度の関係

High Td
zone

Low Td
zone

Dislocation motion 
obstruction

Dislocation motion 
obstruction

Stress field from C 
solid solution 

Stress field from C 
solid solution 

Max = 8.1
GS = 
2.0μm

Max = 11.1
GS = 
1.8μm

Max = 5.0
GS = 1.5μm

1

3

2

High Td
zone

Low Td
zone

Observed direction

Carbon solid 
solution facilitated 
activation DRX

CNT/Ti‐64複合押出材の結晶配向性と加工温度の関係
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Observed direction

Ti64 (SPS) 0.1VGCF (SPS)

Ti64‐2 (EXT) 0.1VGCF‐2 (EXT)

CNT添加による組織および結晶配向性の変化

α stabilized of Cα stabilized of C

Low Td Low Td

1

3

2

Td = deformation temperature

常温引張試験結果

High Td
zone

Low Td
zone
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1

3

2

引張試験片の破断面観察結果

High Td
zone

Low Td
zone

Ti64 Ti64+0.1VGCF

1

3

2

Td = deformation temperature

Full lamellar Bimodal

Microstructur
e changing

Microstructur
e changing

Fracture morphology 
changing

Fracture morphology 
changing

Ductility 
improvement

Ductility 
improvement

延性伸びに及ぼす等軸結晶粒形成の影響

High Td
zone

Low Td
zone
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Tensile axis Tensile axis
Slip plane
(1010) Slip plane 

(0001)

Slip direction
<1120>

Slip direction
<1120>

‐Difficult to deform
‐ Low ductility

‐ Easy to deform
‐High ductility

Position 1

Ti64 Ti64+0.1VGCF

P
os

it
io
n 
1

延性伸びに及ぼす結晶配向性の影響

1

3

2

Td = deformation temperature

High Td
zone

Low Td
zone

CNT単分散純Ti粉末押出材の高温強度特性（組織解析）

TiTi--400400℃℃ TiTi--0.40.4VGCFVGCF--400400℃℃ TiTi--0.80.8VGCFVGCF--400400℃℃

Extrusion direction 1010 µµmm

GSGS：：16.616.6μμmm GSGS：：13.413.4μμmm GSGS：：12.212.2μμmm

TiTi--2020℃℃ TiTi--0.40.4VGCFVGCF--2020℃℃ TiTi--0.80.8VGCFVGCF--2020℃℃

GSGS：：11.611.6μμmm GSGS：：10.810.8μμmm GSGS：：10.610.6μμmm
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TiTi--400400℃℃

TiTi--2020℃℃

CNT単分散純Ti粉末押出材の高温強度特性（破面解析）

Sample Name
0.2%YS 
σy/ MPa

UTS
σ/ MPa

Elongation 
ε (%)

Hardness 
H/ Hv0.025

Pure Ti 400℃ 122.8 221.1 18.6 248.4(HT)

Ti‐0.4VGCF 400℃ 194.3 318.5 9.3 353.8(HT)

Ti‐0.8VGCF 400℃ 240.0 415.6 10.5 521.4(HT)

CNT単分散純Ti粉末押出材の高温強度特性（引張試験）
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総 括

CNTCNT単分散単分散TiTi‐‐6464複合材料において，複合材料において，CNTCNT由来の炭素由来の炭素(C)(C)原子の固溶に原子の固溶に
よりよりββ／／ααの２相混合組織が形成され，押出加工後ではの２相混合組織が形成され，押出加工後ではCNTCNTを含むを含む

ことで動的再結晶による等軸結晶粒が形成された．ことで動的再結晶による等軸結晶粒が形成された．

TiTi‐‐6464押出材では，先端部から温度低下による結晶粒径の微細化現象押出材では，先端部から温度低下による結晶粒径の微細化現象
が顕著であったが，が顕著であったが，CNTCNTを含むことで温度依存性は解消され，全領を含むことで温度依存性は解消され，全領

域において微細な等軸結晶粒の形成が確認された．域において微細な等軸結晶粒の形成が確認された．

押出材の引張強度・破断伸びは，いずれの領域においても押出材の引張強度・破断伸びは，いずれの領域においてもCNTCNT添加添加

により増大した．これは主に微細等軸粒形成による可動転位の抑制により増大した．これは主に微細等軸粒形成による可動転位の抑制
によるものであり，によるものであり，CNTCNTによるによるTiTi‐‐6464合金の高強靭性化を実証した．合金の高強靭性化を実証した．

純純TiTi押出材の高温強度特性は，押出材の高温強度特性は，CNTCNT添加により向上しており，これは添加により向上しており，これは
TiCTiC粒子の粒界粒子の粒界pinningpinning効果（粒成長抑制効果）による．効果（粒成長抑制効果）による．

• K. Kondoh, T. Threrujirapapong, S. Bin, H. Imai, S.F. Li, J. Umeda, B. Fugetsu: Multi‐
Walled Carbon Nanotubes Reinforced Titanium Composites via Powder Metallurgy 
Process, Key Engineering Materials, 520, (2012), 261‐268.

• K. Kondoh, T. Threrujirapapong J. Umeda, B. Fugetsu: High‐temperature properties of 
extruded titanium composites fabricated from carbon nanotubes coated titanium 
powder by spark plasma sintering and hot extrusion, Composites Science and 
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