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１．概要（注：結論を含めて下さい）  

形状記憶効果や超弾性特性を示す Ti-Ni, β-Ti 合金の線材加工および熱処理中に生じる相

変化を明らかにするため，種々の条件下で作製した試料に対して X 線回折実験を行っ

た．超弾性 Ti-Ni 合金についてスウェージング加工前後の試料の測定を実施した結果，

回折ピークの形状およびピーク位置にわずかな変化が見られた．一方，種々の温度で等

温時効処理を施した β-Ti 合金の測定では，400 ℃および 500 ℃の時効条件かつ時効初期

に相変態に起因する顕著な変化が現れることがわかった．  

（English）  

Phase transformations in Ti-Ni and beta Ti alloys, which exhibit shape memory and/or 

superelastic effects, were investigated by XRD. Comparing XRD spectrums between pre- and 

post-swaged Ti-Ni wires, no significant difference was found except small shift s and shape 

changes in several diffraction peaks. In measurements for β-Ti alloys which were aged in 

vacuum at different temperatures, distinct changes were observed for the specimens which  

were aged at 400 and 500 ℃. Importantly, it was found that most of the changes, i.e. phase 

transformations, are activated at the initial stage of aging.  

 

 

２．背景と目的  

形状記憶効果や超弾性特性を示す Ti-Ni，β-Ti，Cu-Al-Mn 合金は, メガネフレーム等の日用品から体

内留置用ステント等の医療器具に至るまで様々な用途に利用されている．これらの機能の素過程は, 

冷却・加熱・応力負荷・除荷に伴って可逆な原子の連携・せん断運動によって起こる正（順）・逆の

熱弾性マルテンサイト変態である［1-5］．よって，これら合金の更なる特性改善・新機能の創出のた

めには，変態に伴う構造変化を精密に評価する必要がある． 

最近の申請者らの研究によって,  Ti-Ni 合金はマルテンサイト（低温）相の構造が熱処理や加工履

歴によって大きく異なることが明らかとなってきた．そこで本実験では, 様々な強加工（冷間伸線，

スェージング：しごき加工）や熱処理（高温からの急冷・徐冷，強加工＋低温焼鈍，時効処理）を行

った試料を X 線回折に供し, それぞれの構造変化を評価した．さらに，申請者らが見出した β-Ti 合

金における加熱による異常な形状変化に対し, 高温下での X 線回折測定によるその場追跡を試みた． 

 

３．実験内容（試料、実験方法、解析方法の説明）  

 下記に示すそれぞれの試料について、室温および昇温下でのX線回折測定を実施した.  

１）Ti-Ni超弾性合金（室温） 
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２）Ti-Ni形状記憶合金（室温） 

３）β-Ti形状記憶合金（室温、室温～773K（その場加熱）） 

 

測定装置：薄膜Ｘ線回折装置（SmartLab.) 

検出器：NaIシンチレーションカウンタ 

測定方法：2θ/θ走査法 

温度制御：平板試料用加熱装置 DHS900 (Anton-paar社製） 

試料の設置：平板ステージ上のシリコンタックシート上に設置．その場加熱試料はワイヤクリップで

固定． 

入射X線エネルギー：8 keV 

2θ角度範囲：15°～70° 

角度分解能：0.05° 

 

４．実験結果と考察  

Ti-Ni 超弾性合金に対し，スウェージング前後の線

材試料について X 線回折測定を行った．その結果，

顕著なスペクトル変化は見られなかったものの，中

角度域のピークについて形状およびピーク位置にわ

ずかな変化が確認された（Fig. 1(a)）．この変化は，

スウェージングによる内部組織の変化に対応してい

ると考えられる． 

 次に β-Ti 合金に対し，各温度で時効処理を施した

試料について測定を行ったところ，母相である β 相

の回折ピークが極端に弱く，先行研究とは整合しな

い結果が得られた．本合金における β 相は焼入れ状

態および低温熱処理に対しては非常に安定であり，

明瞭な回折線が観測されるはずであるが，本測定で

はピークが微弱かつブロードであった．この原因と

して, 試料表面処理が十分でなかった可能性がある

ため，研磨条件の影響を調査する必要があると考え

ている．一方で，400 および 500 ℃で時効処理を施

した試料については，α相に対応する比較的高強度

のピークが観測された． 

 β-Ti 合金に対し高温下でのその場 X 線回折測定を

行ったところ，時効処理を施した場合と同様に β 相

の回折ピーク強度が弱く観測されるとともに，高温

域で明瞭な α 相の回折ピークが観察された．さらに, 加熱初期において相変態に由来する複雑なスペ

クトル変化が生じることが明らかとなった． 

 

５．今後の課題  

 超弾性 Ti-Ni 合金については，組織の電子顕微鏡観察を行い，今回得られたスペクトルと内部組織

の対応について考察する．また，本試料は線材であり, 伸線方向に集合組織を形成していた可能性が

あるため試料断面に対する測定を検討する．β-Ti 合金については，β 相の回折ピークが明瞭に観測さ

れなかった原因について検討し，最適な試料作製条件および測定条件を決定した上で再測定を試み

る．また，加熱初期において相変態が観測されたことから，2 次元検出器を用いた時分割でのその場

X 線回折測定を試みる． 
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