
(57)【要約】
炭化タングステンを処理するための方法が提供される。出発材料は、液相線によって上方
に画定された、面心立方構造を有するγ相の単相領域を示す状態図に表される W-C系の炭
化タングステン粒子を含有する。粒子は、単相領域において均質化処理にかけ、その後、
融解させて球状化することができる。次いで焼入れを行って、単相化構造を周囲温度で凍
結させる。任意選択で、単相領域を広げるために、少なくとも 1種の合金元素を出発材料
に添加することができ、それによって、単相化粒子の焼入れ性を増大させる。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 処 理 す る た め の 方 法 で あ っ て 、
　 a)組 成 、 ミ ク ロ 構 造 お よ び 相 分 布 が 、 面 心 立 方 構 造 を 有 す る γ 相 の 単 相 領 域 を 示 す 状 態
図 に 表 さ れ る W-C系 の 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 含 有 す る 出 発 材 料 を 提 供 す る ス テ ッ プ で あ
っ て 、 前 記 単 相 領 域 は 、 液 相 線 に よ っ て 上 方 に 画 定 さ れ て お り 、 前 記 粒 子 は 、 該 粒 子 が 単
相 領 域 を 横 切 る 熱 経 路 を 有 す る よ う に 選 択 さ れ た 炭 素 含 量 を 有 す る も の で あ る ス テ ッ プ と
、
　 b)前 記 出 発 材 料 を 、 前 記 単 相 領 域 に お い て 均 質 化 処 理 に か け 、 そ れ に よ っ て 、 面 心 立 方
構 造 を 有 す る 単 相 化 粒 子 を 得 る ス テ ッ プ と 、
　 c)前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 焼 入 れ し て 、 前 記 単 相 化 粒 子 を 周 囲 温 度 で 凍 結 さ せ る ス テ ッ
プ と
を 含 む 方 法 。
【 請 求 項 ２ 】
　 均 質 化 処 理 ス テ ッ プ と 焼 入 れ ス テ ッ プ と の 間 に 、 単 相 化 粒 子 を 液 相 線 を 超 え る 温 度 で 加
熱 し て 該 粒 子 を 球 状 化 す る ス テ ッ プ を 含 む 、 請 求 項 1に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 出 発 材 料 の 前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 が 角 状 の 形 を 有 す る 、 請 求 項 1ま た は 2に 記 載
の 方 法 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 出 発 材 料 の 前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 が 、 200μ m未 満 の 平 均 直 径 を 有 す る 、 請 求 項
3に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ５ 】
　 前 記 出 発 材 料 の 前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 が 、 原 子 Cを 37%か ら 39%の 間 で 含 有 す る 、 請
求 項 1か ら 4の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 出 発 材 料 の 前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 が 、 WCお よ び W 2 Cの 共 析 晶 組 成 を 有 す る 鋳 造
炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 で あ る 、 請 求 項 1か ら 5の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ７ 】
　 前 記 出 発 材 料 が 、 前 記 単 相 領 域 を 広 げ る た め に 少 な く と も 1種 の 合 金 元 素 を 含 有 し 、 そ
れ に よ っ て 単 相 化 粒 子 の 焼 入 れ 性 を 増 大 さ せ る 、 請 求 項 1か ら 4の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 ８ 】
　 前 記 合 金 元 素 が 、 Ti、 V、 Nb、 お よ び Taか ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 、 請 求 項 7に 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 ９ 】
　 前 記 出 発 材 料 が 、 少 な く と も 0.1重 量 %の Nbを 含 有 す る 、 請 求 項 7に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
　 前 記 出 発 材 料 が 、 8重 量 %の Nbを 含 有 す る 、 請 求 項 9に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
　 前 記 合 金 元 素 が 、 前 記 出 発 材 料 中 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン と 共 に 鋳 造 さ れ る 、 請 求 項 7か ら 1
0の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
　 前 記 単 相 化 粒 子 が 、 WC 1 - x 組 成 の 粒 子 を 含 む 、 請 求 項 1か ら 11の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方
法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
　 前 記 単 相 化 粒 子 の 第 1の 部 分 が WC 1 - x 組 成 の 粒 子 を 含 み 、 前 記 単 相 化 粒 子 の 第 2の 部 分 が X
C 1 - x 組 成 の 粒 子 含 み 、 Xが 、 Ti、 V、 Nb、 お よ び Taか ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 、 請 求 項 8ま
た は 9に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ４ 】
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　 ス テ ッ プ b)の 均 質 化 処 理 が 、 前 記 出 発 材 料 を 黒 鉛 炉 内 で 加 熱 す る こ と を 含 む 、 請 求 項 1
か ら 13の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ５ 】
　 上 部 チ ャ ン バ か ら 底 部 チ ャ ン バ へ 粒 子 を 循 環 さ せ る よ う に 接 続 さ れ た 、 上 部 チ ャ ン バ と
底 部 チ ャ ン バ と を 有 す る 黒 鉛 炉 の 使 用 を 含 み 、 前 記 均 質 化 処 理 を 該 上 部 チ ャ ン バ 内 で 実 施
し 、 液 相 線 を 超 え る 温 度 で の 前 記 加 熱 を 該 底 部 チ ャ ン バ 内 で 実 施 す る 、 請 求 項 2に 記 載 の
方 法 。
【 請 求 項 １ ６ 】
　 前 記 底 部 チ ャ ン バ を 誘 導 プ ラ ズ マ に よ っ て 加 熱 す る 、 請 求 項 15に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ７ 】
　 請 求 項 1か ら 16の い ず れ か 一 項 に 記 載 の 方 法 に よ っ て 処 理 さ れ た 、 面 心 立 方 ミ ク ロ 構 造
を 有 す る 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 。
【 請 求 項 １ ８ 】
　 前 記 粒 子 が WC 1 - x 組 成 を 有 す る 、 請 求 項 17に 記 載 の 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 。
【 請 求 項 １ ９ 】
　 請 求 項 8ま た は 9に 記 載 の 方 法 に よ っ て 処 理 さ れ た 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 で あ っ て
、 前 記 粒 子 が 面 心 立 方 ミ ク ロ 構 造 を 有 し 、 前 記 粒 子 の 第 1の 部 分 が WC 1 - x 組 成 を 有 し 、 前 記
粒 子 の 第 2の 部 分 が XC 1 - x 組 成 を 有 し 、 Xが 、 Ti、 V、 Nb、 お よ び Taか ら な る 群 か ら 選 択 さ れ
る 、 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 。
【 請 求 項 ２ ０ 】
　 Xが Nbか ら な り 、 前 記 粒 子 の 第 2の 部 分 が 、 前 記 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 の 0.1%を 超
え る 部 分 を 構 成 し 、 そ れ に よ っ て 、 高 温 で の そ の 混 和 性 が 低 下 し て い る 、 請 求 項 19に 記 載
の 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 耐 摩 耗 性 の 適 用 例 に 用 い ら れ る 構 成 成 分 の 分 野 に 関 し 、 よ り 詳 細 に は 、 改 善
さ れ た 機 械 特 性 を 有 す る 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 得 る た め の 方 法 に 関 す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 石 油 採 掘 分 野 で は 、 レ ー ザ に よ っ て ま た は プ ラ ズ マ ト ラ ン ス フ ァ ア ー ク (PTA)に よ っ て
、 炭 化 物 含 量 の 高 い 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ を 、 金 属 製 の 工 具 に 付 着 さ せ る こ と が 周 知 で あ
る 。 そ の よ う な 処 理 に よ っ て 、 あ る 特 定 の 部 品 の 耐 用 年 数 を 大 幅 に 延 長 す る こ と が 可 能 で
あ り 、 あ る 特 定 の プ ロ セ ス に か か る コ ス ト を 大 幅 に 削 減 す る こ と が 可 能 で あ る 。 石 油 採 掘
分 野 は 典 型 的 な 例 で あ る が 、 金 属 成 形 や 鉱 石 処 理 な ど 、 そ の 他 の 分 野 で は 、 こ の タ イ プ の
耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ に 対 す る 関 心 が 高 ま り つ つ あ る こ と を 示 し て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 レ ー ザ お よ び PTAを 使 用 す る と 、 希 釈 率 お よ び 多 孔 率 の 低 い 溶 着 コ ー テ ィ ン グ を 付 着 さ
せ る こ と が 可 能 に な る 。 し か し 、 こ れ ら の ほ ぼ 完 全 な コ ー テ ィ ン グ 技 法 は 、 堆 積 粉 末 そ の
も の に 対 す る 品 質 上 の 期 待 を 大 幅 に 高 め る 。 し た が っ て 、 使 用 中 の 硬 度 が 高 く 靭 性 が 良 好
な 製 品 に 対 す る 需 要 が 、 高 ま り つ つ あ る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 炭 化 物 粉 末 の 場 合 、 コ ー テ ィ ン グ 内 の 応 力 集 中 を 制 限 し 、 ま た そ の 付 着 中 に 、 最 良 の 流
動 を 可 能 に す る 、 丸 み の 付 い た 形 を 有 す る 粒 子 を 提 供 す る こ と も 望 ま し い 。 し た が っ て 最
近 は 、 レ ー ザ お よ び PTAの 適 用 例 に 適 っ た 直 径 を 有 す る 球 状 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粉 末 に
対 し 、 か な り の 潜 在 的 需 要 が 湧 き 起 こ っ て い る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 い く つ か の タ イ プ の 炭 化 タ ン グ ス テ ン 生 成 物 が 、 当 技 術 分 野 で 知 ら れ て い る 。 こ れ ら 生
成 物 の そ れ ぞ れ お よ び そ れ ら の 欠 点 に つ い て 、 以 下 に 論 じ る 。 簡 単 に 参 照 で き る よ う 、 タ
ン グ ス テ ン (W)お よ び 炭 素 (c)系 (以 下 、 W-C系 と 呼 ぶ )の 状 態 図 を 、 Cの 原 子 パ ー セ ン ト に よ
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っ て 表 し た も の を 、 図 1に 示 す (従 来 技 術 )。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　
　 市 販 の 溶 融 (ま た は 鋳 造 )炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、 ア ー ク 炉 内 に 置 か れ た 黒 鉛 坩 堝 内 で タ ン
グ ス テ ン と 炭 素 と を 反 応 さ せ る こ と に よ っ て 液 体 を 形 成 す る こ と に よ り 作 製 さ れ る 。 次 い
で 得 ら れ た 共 析 晶 組 成 の 液 体 を 、 水 冷 し た 銅 製 の 金 型 に 投 入 す る 。 次 い で 得 ら れ た 固 体 を
破 砕 し て 、 所 望 の メ ッ シ ュ サ イ ズ に す る 。 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、 約 3.9重 量 %の 炭 素 を
含 有 し 、 約 80%の W 2 Cと 20%の WCと か ら な る 。 W 2 C相 は 六 方 最 密 構 造 を 有 し 、 一 般 に よ り 硬 く
、 し か し よ り 脆 い こ と が 知 ら れ て い る 。 WC相 は 、 簡 単 な 六 方 晶 構 造 を 有 し 、 6.1重 量 %の 炭
素 を 有 し て い る 。 微 細 な ミ ク ロ 構 造 か ら 粗 い ミ ク ロ 構 造 に 至 る 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、
典 型 的 な 場 合 、 層 状 構 造 に フ ェ ザ ー と し て 挿 入 さ れ た W 2 C結 晶 か ら な り 、 鉄 (Fe)は 、 通 常
、 存 在 す る 最 大 の 不 純 物 で あ る 。 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 、 図 2(従 来 技
術 )に 示 す 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 市 販 の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 組 成 を 、 図 1の 状 態 図 に 示 す 。 こ れ は 、 今 世 紀 初 頭 に 開
発 さ れ 、 そ の 炭 素 含 量 は 、 そ の 機 械 的 性 質 が 最 適 に な る よ う 選 択 し な け れ ば な ら な か っ た
。 金 型 内 で の 凝 固 中 に 得 ら れ る 冷 却 速 度 が 遅 い た め 、 硬 度 は 低 く 、 約 2200～ 2400ビ ッ カ ー
ス (HV)で あ る 。 こ の 低 い 硬 度 は 、 そ の 粗 い ミ ク ロ 構 造 と 相 俟 っ て 、 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン
を 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ の 適 用 例 と し て 用 い る の に 不 向 き な も の に し て い る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　
　 市 販 の 純 粋 な WCは 、 酸 化 タ ン グ ス テ ン を 浸 炭 処 理 す る こ と に よ っ て 、 固 体 状 態 で 生 成 さ
れ る 。 生 成 さ れ た 粒 子 は ミ ク ロ ン サ イ ズ の も の で あ り 、 主 に 超 硬 合 金 の 生 成 に 使 用 さ れ る
。 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ と し て の 適 用 例 で は 、 WC粒 子 を 微 細 な コ バ ル ト (Co)粉 末 と 混 合 し
、 加 圧 し て 所 望 の 形 状 に し 、 次 い で 液 相 中 で 焼 結 さ せ る 。 コ バ ル ト の 量 は 、 適 用 例 の ニ ー
ズ に 合 わ せ て 耐 摩 耗 性 お よ び 靭 性 が 最 適 に な る よ う に 、 様 々 に 変 え る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 Kennametalか ら の 「 マ ク ロ 結 晶 質 」 と 呼 ば れ る 新 し く 純 粋 な WCも 、 当 技 術 分 野 で 知 ら れ
て お り 、 こ れ は 、 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 粒 径 に 近 い も の が 入 手 可 能 で あ る 。 新 た な WCは
、 こ の 後 者 と 同 じ 適 用 例 に 用 い ら れ 、 改 善 さ れ た 性 質 を 有 す る 。 こ れ ら の 粉 末 が 溶 融 炭 化
タ ン グ ス テ ン に 好 ま し い 理 由 の 1つ は 、 WCの 拡 散 速 度 が 、 主 に 後 者 を 構 成 す る W 2 Cよ り も 遅
い か ら で あ る 。 こ の 性 質 は 、 溶 着 中 に 熱 が 多 す ぎ る 場 合 に 重 要 で あ る が 、 そ の 理 由 は 、 マ
ト リ ッ ク ス 中 で 、 WCよ り も W 2 Cの ほ う に 多 量 の ス ト リ ッ ピ ン グ が 生 ず る か ら で あ る 。 マ ト
リ ッ ク ス 中 、 炭 化 物 の ス ト リ ッ ピ ン グ に よ っ て も た ら さ れ た タ ン グ ス テ ン は 、 マ ト リ ッ ク
ス を 弱 く し 、 コ ー テ ィ ン グ の 摩 耗 性 能 を か な り 妨 げ る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
　 純 粋 な WCは 、 図 1の 状 態 図 が 示 す よ う に 、 約 2785℃ で 分 解 し て 、 炭 素 が 少 な い 液 体 と 、
固 体 炭 素 を 形 成 す る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　
　 上 述 の 、 市 販 の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 は 、 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ の 適 用 例 と し て い
く つ か の 欠 点 を 有 す る 。 粒 子 が 持 つ 非 常 に 数 多 く の 鋭 角 が 、 粉 末 流 動 お よ び コ ー テ ィ ン グ
内 の 応 力 集 中 に 関 す る 問 題 を 引 き 起 こ す 可 能 性 が あ る 。 さ ら に 、 こ れ ら の 粒 子 は 、 む し ろ
精 製 さ れ て い な い ミ ク ロ 構 造 で あ り 、 約 2400HVの 硬 度 を 有 す る 。 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粉
末 の 機 械 的 性 質 を 改 善 す る に は 、 粒 子 を 球 状 化 す る こ と が 知 ら れ て い る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 球 状 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 得 る た め の 、 1つ の 知 ら れ て い る 方 法 は 、 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ
ン の 塊 ま た は 大 き い 粒 子 を 、 一 般 に 低 温 坩 堝 で 、 し か し 場 合 に よ っ て は プ ラ ズ マ に よ っ て
、 ま た は そ の 他 の 加 熱 プ ロ セ ス に よ っ て 融 解 し 、 そ の 後 、 得 ら れ た 液 相 を 霧 状 に す る こ と
で あ る 。 出 発 材 料 は 、 低 温 坩 堝 の 使 用 の 際 に 操 作 上 の 問 題 が 回 避 さ れ る よ う 、 一 般 に 、 そ
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の サ イ ズ が 少 な く と も 1mmの も の で ば け れ ば ば ら な い 。 こ の 技 法 は 、 均 一 な ミ ク ロ 構 造 を
与 え る が 、 広 範 な 粒 径 、 典 型 的 な 場 合 に は 10μ mか ら 3mmの 粒 径 を 与 え る 。 生 成 さ れ た 粉 末
は 、 球 状 で あ り 、 ま た は 丸 み の 付 い た 縁 部 を 有 し 、 非 常 に 微 細 な 針 状 構 造 を 有 し 、 そ れ が
、 粒 子 の 硬 度 を 2600HVか ら 3300HVに 及 ぶ 値 に 増 大 さ せ る の を 助 け る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 し か し 、 上 述 の 方 法 に は 欠 点 が あ る 。 既 に 述 べ た よ う に 、 室 温 で の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ
ン は 、 図 1の 状 態 図 に 示 さ れ る よ う に W 2 Cお よ び WCか ら な る 。 生 成 物 の 融 解 に よ っ て 、 存 在
す る WCが 液 体 ゾ ー ン に 至 り 、 遊 離 炭 素 (c)を 生 成 す る こ と が で き る 。 炭 化 物 の 融 点 で 、 遊
離 炭 素 が 昇 華 す る 。 こ れ は 、 生 成 物 中 で の 多 孔 性 の 形 成 を 伴 う が 、 こ の 形 成 は 、 コ ー テ ィ
ン グ の 亀 裂 形 成 を も た ら す 可 能 性 が あ る た め に 避 け な け れ ば な ら な い も の で あ る 。 さ ら に
、 霧 状 化 プ ロ セ ス は 、 若 干 の 多 孔 性 が 生 成 さ れ る 原 因 で も あ る 。 こ の 多 孔 性 は 、 融 解 中 の
生 成 物 分 解 に 依 存 し な い の で 、 よ り 濃 度 が 高 ま る 。 こ れ は 、 小 さ な 散 在 し た 一 群 の 細 孔 で
は な く 、 い く ら か 大 き い 細 孔 を も た ら す こ と に な る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 得 ら れ た 広 範 な 粒 径 は 、 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ の 適 用 例 で 使 用 す る の に 相 応 し い 粉 末 を
処 理 す る 上 記 技 法 の 欠 点 で も あ る 。 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 球 状 化 す る 際 の 低 温 坩 堝 の 使
用 は 、 小 さ い サ イ ズ の 最 終 的 な 粒 子 、 例 え ば 200μ m未 満 な ど の 粒 子 が 望 ま れ る 場 合 、 特 に
限 定 的 な も の で あ る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 図 3お よ び 4(共 に 従 来 技 術 )は 、 上 述 の 低 温 坩 堝 技 術 を 使 用 し て 、 Technogeniaに よ っ て
得 ら れ た 球 状 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 示 す 。 図 に 示 す よ う に 、 大 き い 細 孔 が 存 在 し 、 粒
子 に は 様 々 な サ イ ズ が あ る 。 し か し 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 は 非 常 に 一 定 し て お り 、 平 均 硬 度 は
3200HVで あ る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 図 5(従 来 技 術 )も 、 球 状 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 示 し 、 今 回 は ド イ ツ の Woka GmbHか ら
得 た も の で あ る 。 粒 子 中 の 細 孔 お よ び 不 規 則 性 を 見 る こ と が で き る 。 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 は
、 比 較 的 均 一 で あ り 、 い か な る 亀 裂 も 示 し て い な い 。 平 均 硬 度 は 3040HVで あ る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
　 球 状 化 粒 子 は 、 回 転 電 極 に よ る 霧 状 化 を 使 用 し て も 得 ら れ る 。 し か し こ の プ ロ セ ス は 、
電 極 の 直 径 お よ び 回 転 速 度 に よ り 制 約 を 受 け 、 し た が っ て 、 少 な く と も 200μ mの 直 径 を 有
す る 粒 子 の 生 成 が 可 能 に な る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 別 の 知 ら れ て い る 球 状 化 技 法 は 、 誘 導 プ ラ ズ マ 、 DCプ ラ ズ マ 、 放 射 カ ラ ム な ど に 粒 子 を
通 す こ と に よ っ て 、 角 状 粉 ま た は 凝 集 塊 を 直 接 加 熱 し 、 最 終 的 に は 融 解 す る こ と に よ る 。
こ れ ま で の 技 法 と は 異 な り 、 粒 子 を 霧 状 化 し な い が 、 材 料 の 表 面 歪 み に よ り 、 液 体 状 態 で
球 状 の 形 を と る 。 400～ 500μ m未 満 の 直 径 を 有 す る 球 状 化 粒 子 を 、 そ の よ う な 技 法 を 使 用
し て 得 、 変 態 し た 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粉 末 の 硬 度 を 2900HV超 に 増 大 さ せ る 。 し か し 、 低 温 坩
堝 技 法 の 場 合 と 同 様 に 、 生 成 物 中 に 存 在 す る WCの 存 在 お よ び 部 分 分 解 で は 、 遊 離 炭 素 の 解
放 お よ び 細 孔 形 成 が 伴 う 。 さ ら に 、 熱 経 路 に お け る 差 異 と 、 そ の 後 の 様 々 な 粒 子 の 差 異 が
、 得 ら れ る 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 に 広 範 な 不 均 一 性 を 生 じ さ せ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 図 6お よ び 7(共 に 従 来 技 術 )を 参 照 す る と 、 Transmateriaに よ っ て 得 ら れ た 球 状 化 粒 子 が
示 さ れ て い る 。 こ れ ら の 粒 子 は 、 極 め て 高 い 温 度 の 誘 導 プ ラ ズ マ に 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン
の 角 状 粒 子 を 通 す こ と に よ っ て 、 作 製 し た 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 こ れ ら の 粒 子 を 得 る の に 使 用 し た 加 熱 お よ び 冷 却 プ ロ セ ス の 、 種 々 の 相 の 相 変 態 動 力 学
は 、 図 1の 状 態 図 を 参 照 す る こ と に よ っ て 、 よ り 良 く 理 解 さ れ る 。 出 発 材 料 は 、 角 状 溶 融
炭 化 タ ン グ ス テ ン か ら な り 、 し た が っ て WCを 約 20%、 W 2 Cを 80%含 み 、 プ ラ ズ マ 中 で 加 熱 さ
れ た と き に 、 2段 階 で 一 体 化 す る 。 WC相 は 、 炭 素 含 量 が 低 い 液 相 と 、 固 体 炭 素 と に 変 態 す
る 。 W 2 Cは 、 い か な る 炭 素 も 自 由 に す る こ と な く 、 液 相 に 直 接 向 か う 。 WC相 に よ っ て 解 放
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さ れ た 炭 素 は 、 通 常 、 粒 子 か ら 解 放 さ れ る が 、 昇 華 を 引 き 起 こ す こ と の で き る 臨 界 温 度 に
粒 子 が 到 達 し た 場 合 、 蒸 気 相 に 分 解 す る 可 能 性 が あ る 。 そ の 場 合 、 炭 素 ガ ス は 、 そ の 体 積
が 固 体 の 場 合 よ り も 非 常 に 大 き い の で 、 球 状 化 粒 子 に 多 孔 性 を 引 き 起 こ す 可 能 性 が あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 次 い で 液 体 の 炭 素 含 量 が わ ず か に 低 下 し 、 組 成 が 状 態 図 の 左 に 移 動 す る 。 こ れ は 、 得 ら
れ た 球 状 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 炭 素 含 量 が 約 3.77重 量 %で あ る の に 対 し 、 初 期 の 角 状 炭 化
タ ン グ ス テ ン が 、 典 型 的 な 場 合 に 約 3.95重 量 %の 炭 素 を 有 す る こ と の 理 由 を 説 明 し て い る
。 炭 素 含 量 は 、 粒 子 サ ン プ ル 全 体 に 関 し て 測 定 さ れ 、 ま た 全 て の 粒 子 が プ ラ ズ マ 中 で 同 一
の 熱 曝 露 に か け ら れ る と は 限 ら な い の で 、 個 々 の 球 状 化 粒 子 同 士 の 炭 素 含 量 に 著 し い 相 違
が あ る こ と を 予 測 す る こ と が で き る こ と に 留 意 さ れ た い 。 プ ラ ズ マ を 通 過 し た 後 、 粒 子 は
、 そ の 小 さ い サ イ ズ を 考 慮 し て 非 常 に 素 早 く 冷 却 さ れ る 。 し た が っ て 得 ら れ る 構 造 は 、 主
に 、 当 初 の 粒 子 の 場 合 と 同 様 に W 2 Cと WCの 混 合 物 か ら な る が 、 そ の サ イ ズ は よ り 微 細 で あ
る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 プ ラ ズ マ 中 の 粒 子 の 滞 留 時 間 が 非 常 に 短 い と し て も 、 そ の 粒 子 を 球 状 化 す る こ と は 依 然
と し て 可 能 で あ る 。 こ の 方 法 の 主 な 問 題 は 、 プ ラ ズ マ の 熱 に 幅 広 い ば ら つ き が あ る の で 、
処 理 す る 粒 子 ご と に 熱 条 件 を 制 御 す る こ と で あ る 。 プ ラ ズ マ 中 に シ ャ ワ ー と し て 投 じ ら れ
る 粒 子 は 、 全 て が 同 じ 熱 経 路 を 経 る と は 限 ら な い 。 し た が っ て 、 球 状 化 粒 子 の ミ ク ロ 構 造
の 非 常 に 幅 広 い ば ら つ き は 、 図 6で 明 ら か な よ う に 観 察 す る こ と が で き る が 、 そ の よ う な
限 ら れ た ゾ ー ン 内 で 、 数 多 く の 種 々 の タ イ プ の ミ ク ロ 構 造 を 見 出 す こ と は 、 典 型 的 な も の
で は な い 。 文 字 Aで 識 別 さ れ る 粒 子 は 、 得 ら れ た 粉 末 に お い て 最 も 一 般 的 な ミ ク ロ 構 造 を
示 す 。 し か し 、 こ の 典 型 的 な ミ ク ロ 構 造 は 、 粒 子 に よ っ て は 多 か れ 少 な か れ 微 細 で あ り 得
る 。 粒 子 Bは 、 粒 子 Aに 類 似 し た 構 造 を 示 す が 、 粒 子 Bは 、 互 い に 約 60° の 角 度 を な す 真 っ
直 ぐ な 分 割 線 (straight separation)も 有 す る 。 Cや Dな ど の そ の 他 の 粒 子 は 、 Murakami溶
液 の 影 響 を ほ と ん ど 受 け な い 構 造 を 示 し 、 し た が っ て 、 他 の 粒 子 の 場 合 と は 基 本 的 に 異 な
る 構 造 を 持 た な け れ ば な ら な い 。 硬 度 測 定 で は 、 値 に 非 常 に 幅 広 い ば ら つ き が 示 さ れ 、 こ
れ ら は 、 得 ら れ る 様 々 な ミ ク ロ 構 造 に 容 易 に 結 び 付 け ら れ る も の で あ る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 こ の 方 法 に よ っ て 得 ら れ た 球 状 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、 図 7か ら わ か る よ う に 、 高 い 硬
度 を 持 つ が 多 く の 亀 裂 が あ る こ と を 特 徴 と す る 。 望 ま し く な い 相 ま た は 相 構 造 の 存 在 は 、
低 温 坩 堝 に よ っ て 得 ら れ た 球 状 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 と 比 較 し て こ の よ う に 不 十 分 な 品
質 に な る 原 因 で あ る よ う に 思 わ れ る 。 亀 裂 は 、 一 般 に 、 侵 襲 を 受 け た ミ ク ロ 構 造 を 容 易 に
見 る こ と が で き る 場 合 よ り も 、 よ り 白 い 粒 子 で よ り し ば し ば 生 ず る よ う に 思 わ れ る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 上 記 事 項 に 鑑 み 、 い か な る 多 孔 性 も 持 た ず 、 高 い 硬 度 お よ び 微 細 で 均 質 な ミ ク ロ 構 造 を
有 す る 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粉 末 が 、 明 ら か に 求 め ら れ て い る 。 約 2400HVの 硬 度 で は 、 市 販 の
溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、 明 ら か に 不 適 当 で あ る 。 低 温 坩 堝 を 使 用 し て 球 状 化 し た 粒 子 は
、 良 好 な 硬 度 を 有 す る が 、 多 孔 質 で あ り 不 規 則 で あ り 、 非 常 に 幅 広 い 範 囲 の サ イ ズ で 生 成
さ れ る 。 利 用 可 能 な DCプ ラ ズ マ お よ び 誘 導 プ ラ ズ マ 加 熱 シ ス テ ム は 、 経 路 お よ び 不 均 一 な
熱 圧 力 勾 配 を 提 供 す る が 、 こ れ は WCの 分 解 を 助 け る も の で あ り 、 ま た 細 孔 の 形 成 も 促 進 さ
せ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 特 定 の ニ ー ズ を 満 た す 製 品 に は 、 市 場 が 熱 心 で あ る こ と に 留 意 さ れ た い 。 十 分 立 証 さ れ
て い る ケ ー ス は 、 ス チ ー ル フ ォ ー ミ ン グ 分 野 で 焼 付 き 防 止 コ ー テ ィ ン グ を 付 着 さ せ る こ と
が 可 能 な 球 状 炭 化 ニ オ ブ 粉 末 に 対 す る 要 求 で あ る (例 え ば 、 Patric Klar、 Franz Kiefer、
Klas Stjernberg、 James J.Cakes、 「 Optimization of the microstructure of cemented
 carbide grades for hot rolling applications」 P/M Science & Technology Briefs、 V
ol.1、 No.4、 1999、 第 5～ 9頁 ;お よ び K.Tsubouchi、 M.Akiyama、 M.Tsumura、 お よ び S.Aman
o、 「 Development of wear-resistant surface layer for a tool to be used for high-
temperature stainless steel rolling」 、 Proc.Instn.Mech.Engrs.、 Vo/213 Part J、 19
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99、 第 473～ 480頁 参 照 )。 そ の よ う な 粉 末 の 使 用 は 、 ニ オ ブ お よ び 炭 化 ニ オ ブ へ の 炭 素 の
拡 散 速 度 が 低 い こ と に よ り 、 制 約 を 受 け る 。 こ の 遅 い 拡 散 速 度 は 、 高 温 で 充 填 チ ャ ー ジ を
維 持 す る た め の 高 い コ ス ト と 相 俟 っ て 、 PTAお よ び レ ー ザ の 適 用 例 で は 使 用 す る こ と の で
き な い 非 常 に 微 細 な 粉 末 を 生 成 さ せ る 。 こ の 粉 塵 を 凝 集 し 、 焼 結 す る こ と が 可 能 で あ る が
、 こ の よ う に す る と 、 再 び 生 産 コ ス ト が 高 く な る 。 ニ オ ブ の 高 い コ ス ト は 、 そ の 使 用 を 制
限 す る 別 の 要 因 で あ る 。 チ タ ン や バ ナ ジ ウ ム 、 ニ オ ブ を ベ ー ス と し た 炭 化 物 な ど 、 そ の 他
の 炭 化 物 は 、 市 場 に と っ て い く ら か 興 味 あ る も の と 考 え ら れ る が 、 そ の 高 い 融 点 、 影 響 を
受 け 易 い 相 、 お よ び 生 産 コ ス ト が 、 そ の 使 用 を 妨 げ て い る 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 し た が っ て 、 本 発 明 の 目 的 は 、 改 善 さ れ た 特 性 を 有 す る 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 提 供 す
る こ と で あ る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 本 発 明 の 好 ま し い 目 的 は 、 高 硬 度 で あ り 、 微 細 で 均 質 な ミ ク ロ 構 造 で あ り 、 か つ 細 孔 を
比 較 的 含 ん で い な い 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 本 発 明 の 別 の 好 ま し い 目 的 は 、 上 記 列 挙 し た 特 性 を 有 す る 角 状 (angular)炭 化 タ ン グ ス
テ ン を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 本 発 明 の さ ら に 別 の 目 的 は 、 上 記 列 挙 し た 特 性 を 有 す る 球 状 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 提 供 す
る こ と で あ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 し た が っ て 本 発 明 は 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 処 理 す る た め の 方 法 で あ っ て 、
　 a)組 成 、 ミ ク ロ 構 造 お よ び 相 分 布 が 、 面 心 立 方 構 造 を 有 す る γ 相 の 単 相 領 域 を 示 す 状 態
図 に 表 さ れ る W-C系 の 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 含 有 す る 出 発 材 料 を 提 供 す る ス テ ッ プ で あ
っ て 、 前 記 単 相 領 域 は 、 液 相 線 に よ っ て 上 方 に 画 定 さ れ て お り 、 前 記 粒 子 は 、 該 粒 子 が 単
相 領 域 を 横 切 る 熱 経 路 を 有 す る よ う に 選 択 さ れ た 炭 素 含 量 を 有 す る も の で あ る ス テ ッ プ と
、
　 b)前 記 出 発 材 料 を 、 前 記 単 相 領 域 に お い て 均 質 化 処 理 に か け 、 そ れ に よ っ て 、 面 心 立 方
構 造 を 有 す る 単 相 化 粒 子 を 得 る ス テ ッ プ と 、
　 c)前 記 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 焼 入 れ し て 、 前 記 単 相 化 粒 子 を 周 囲 温 度 で 凍 結 さ せ る ス テ ッ
プ と
を 含 む 方 法 を 提 供 す る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ れ ば 、 単 相 化 粒 子 を 液 相 線 を 超 え る 温 度 で 加 熱 し て 該 粒
子 を 球 状 化 さ せ る 追 加 の ス テ ッ プ を 、 均 質 化 処 理 と 焼 入 れ と の 間 で 実 施 す る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 本 発 明 の 別 の 態 様 に よ れ ば 、 本 発 明 の 方 法 に よ り 処 理 さ れ た 、 単 相 化 炭 化 タ ン グ ス テ ン
粒 子 が 提 供 さ れ 、 こ れ ら の 粒 子 は 面 心 立 方 ミ ク ロ 構 造 を 有 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 本 発 明 は 、 そ の 好 ま し い 実 施 形 態 を 添 付 図 面 と 併 せ て 読 む こ と に よ っ て 、 よ り 良 く 理 解
さ れ よ う 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 図 1の 状 態 図 を 参 照 す る と 、 炭 素 含 量 約 37%～ 39%で 単 相 領 域 γ を 示 す こ と が わ か る 。 こ
の 単 相 領 域 を 、 以 下 、 均 質 化 ゾ ー ン と 呼 ぶ 。 特 定 の W-C系 の 場 合 、 相 γ は WC 1 - x 組 成 に 対 応
し 、 準 安 定 で あ り 、 面 心 立 方 構 造 を 有 す る 。 こ れ は 、 従 来 の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン で は 一
般 に 見 ら れ な い 。 な ぜ な ら 、 材 料 を 鋳 型 に 入 れ た 後 の 冷 却 速 度 が 、 比 較 的 限 定 さ れ た 平 衡
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ゾ ー ン を 有 す る こ の 準 安 定 構 造 を 凍 結 す る ほ ど 十 分 速 く な い か ら で あ る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ れ ば 、 周 囲 温 度 で 単 相 化 立 方 面 心 粒 子 が 得 ら れ る よ う に
、 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 処 理 す る た め の 方 法 が 提 供 さ れ る 。 こ の 方 法 は 、 一 般 に 、 以 下
の ス テ ッ プ を 含 む 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 a)組 成 、 ミ ク ロ 構 造 お よ び 相 分 布 が 、 面 心 立 方 構 造 を 有 す る γ 相 の 単 相 領 域 を 示 す 状 態
図 に 表 さ れ る W-C系 の 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 含 有 す る 出 発 材 料 を 提 供 す る ス テ ッ プ 。 こ
の 単 相 領 域 は 、 液 相 線 に よ っ て 上 方 に 画 定 さ れ 、 粒 子 は 、 こ の 粒 子 が 単 相 領 域 を 横 切 る 熱
経 路 を 有 す る よ う に 選 択 さ れ た 炭 素 含 量 を 有 す る 。 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 で は 、 出 発
材 料 は 、 市 販 さ れ て い る 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン で あ り 、 し た が っ て 、 W 2 Cお よ び WCの 共 析
晶 組 成 を 有 す る 角 張 っ た 形 の 粒 子 を 含 ん で い る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 b)出 発 材 料 を 、 単 相 領 域 に お い て 均 質 化 処 理 に か け る ス テ ッ プ 。 そ れ に よ っ て 、 単 相 化
粒 子 が 得 ら れ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 c)炭 化 タ ン グ ス テ ン を 焼 入 れ し て 、 単 相 化 し た 粒 子 を 周 囲 温 度 で 凍 結 さ せ る ス テ ッ プ 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 焼 入 れ 後 、 WC 1 - x 相 が そ の 面 心 立 方 構 造 を 持 っ た 状 態 で 存 在 す る こ と は 、 生 成 さ れ た 粉
末 の 機 械 的 性 質 を 高 め る の に 有 利 で あ る 。 市 販 の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン は 、 主 に 六 方 最 密
構 造 を 持 つ W 2 Cか ら な り 、 こ の 構 造 は 一 般 に 、 最 も 硬 い も の で あ る が WC相 の 六 方 単 純 構 造
よ り も 脆 い こ と が 認 め ら れ て お り 、 こ れ を 一 般 に 、 弱 い 靭 性 を 有 す る と 言 う 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 、 液 相 線 を 横 切 ら せ ず に 上 述 の 均 質 化 処 理 に か け る と 、 粒 子 は
球 状 化 さ れ な い が 、 そ の 硬 度 が 高 ま る よ う に 、 典 型 的 な 場 合 は 2900HVを 超 え る よ う に 、 角
状 炭 化 タ ン グ ス テ ン の ミ ク ロ 構 造 が 再 構 成 さ れ る 。 あ る い は 、 ス テ ッ プ b)と c)の 間 に 、 液
相 線 を 超 え る 温 度 で 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 加 熱 す る ス テ ッ プ を 付 加 す る こ と が 可 能 で あ る 。
そ れ に よ っ て 、 粒 子 が 球 状 化 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 WC 1 - x 相 は 、 融 解 中 に 分 解 し な い と い う 特 徴 を 有 す る 。 こ れ は 非 常 に 興 味 深 い も の で あ
る 。 な ぜ な ら 、 分 解 が 生 じ な い こ と に よ っ て 細 孔 の 形 成 が 妨 げ ら れ 、 最 終 の 粉 末 ミ ク ロ 構
造 の 均 一 性 が よ り 高 ま る か ら で あ る 。 さ ら に 、 こ の 相 の 均 質 化 に よ っ て 、 融 解 の 際 に DCお
よ び 誘 導 プ ラ ズ マ ト ー チ に よ っ て 提 供 さ れ た 典 型 的 な 熱 経 路 を 、 得 ら れ た 粒 子 が 追 従 す る
こ と が 可 能 に な り 、 そ れ に よ っ て 、 生 成 物 の 最 終 的 な 均 一 性 が 高 め ら れ る 。 さ ら に 、 分 解
が 生 じ な い こ と に よ り 、 そ の 融 解 中 に 粒 子 の 過 熱 を 引 き 起 こ す 現 象 が な く な る 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
　 上 記 方 法 は 、 耐 摩 耗 性 コ ー テ ィ ン グ の 適 用 例 に し ば し ば 必 要 と さ れ る 、 200μ m以 下 な ど
小 さ い サ イ ズ の 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 得 る の に 適 し て い る 。 本 発 明 の 方 法 は 、 大 量 の 霧
状 化 を 必 要 と せ ず に 出 発 材 料 を 変 態 さ せ る の で 、 最 終 生 成 物 の 粒 子 は 出 発 材 料 の 粒 子 と 同
じ 平 均 サ イ ズ で あ り 、 異 な る 形 状 お よ び ミ ク ロ 構 造 を 持 つ 。 し た が っ て 、 蒸 発 お よ び 形 状
の フ ァ ク タ に 起 因 す る 相 違 の み を 考 慮 に い れ 、 1μ mか ら 5mmの 間 に あ る ど の 最 終 粒 径 も 、
ほ ぼ 同 じ 粒 径 の 出 発 材 料 を 使 用 し て 得 る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
　 本 発 明 に よ る 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 の 均 質 化 処 理 お よ び 球 状 化 は 、 炉 、 加 熱 塔 、 プ ラ ズ
マ シ ス テ ム 、 レ ー ザ シ ス テ ム 、 あ る い は 所 望 の 効 果 を 実 現 す る こ と が 可 能 な 任 意 の シ ス テ
ム ま た は そ れ ら の 組 合 せ を 含 め た 任 意 の 適 切 な 加 熱 プ ロ セ ス に よ っ て 、 実 現 す る こ と が で
き る 。 図 8を 参 照 す る と 、 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ る 方 法 を 実 施 す る の に 適 切 な 、
黒 鉛 炉 20が 示 さ れ て い る 。 本 発 明 の 方 法 で の 黒 鉛 炉 の 使 用 は 、 液 相 線 を 横 切 る こ と な く 、
炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 均 質 化 す る の に 十 分 な 温 度 で 、 出 発 材 料 を 加 熱 す る の に 有 利 で あ
る 。 図 示 さ れ る 実 施 形 態 で は 、 炉 20は 供 給 シ ス テ ム 21を 有 し 、 そ こ か ら 出 発 材 料 が 炉 20内
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へ と 挿 入 さ れ る 。 次 い で 粒 子 は 上 部 チ ャ ン バ 22と 底 部 チ ャ ン バ 24と を 横 切 る 。 上 部 チ ャ ン
バ 22と 底 部 チ ャ ン バ 24は 、 粒 子 が 上 部 チ ャ ン バ (22)か ら 底 部 チ ャ ン バ (24)ま で 循 環 で き る
よ う に 互 い に 接 続 さ れ て い る 。 各 チ ャ ン バ ご と に 適 切 な 温 度 を 選 択 す る こ と に よ っ て 、 上
部 チ ャ ン バ 22は 均 質 化 処 理 を 行 う の に 使 用 さ れ 、 一 方 底 部 チ ャ ン バ は 、 得 ら れ た 粒 子 を 液
相 線 を 超 え る 温 度 で 加 熱 す る こ と に よ り 球 状 化 す る 。 図 1に 示 す W-C系 の 場 合 、 上 部 チ ャ ン
バ は 、 例 え ば 2600～ 2700℃ の 間 の 温 度 で 加 熱 さ れ 、 底 部 チ ャ ン バ は 、 2750℃ よ り も 高 い 温
度 で 加 熱 さ れ る 。 2つ の チ ャ ン バ を 含 む 炉 は 、 そ の 他 の 適 用 分 野 で す で に 知 ら れ て お り 、
本 発 明 の 方 法 を 実 施 す る の に 使 用 す る こ と が で き る 。 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 融 解 に 必 要 と さ
れ る 高 温 ま で よ り 良 好 に 到 達 す る た め に 、 誘 導 プ ラ ズ マ で 底 部 チ ャ ン バ を 加 熱 す る こ と も
、 興 味 深 い も の で あ る 。 そ の よ う な 場 合 、 プ ロ セ ス 中 に 実 際 に 炉 が 消 耗 さ れ る よ う な 温 度
ま で 達 し て し ま わ な い よ う に 、 注 意 を 払 う べ き で あ る 。 最 後 に 、 炉 20は 、 焼 入 れ 領 域 26と
回 収 領 域 28と を 含 む 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
　 し か し 、 本 発 明 の 範 囲 は 、 黒 鉛 炉 の 使 用 に 限 定 さ れ な い こ と を 理 解 す べ き で あ る 。 必 要
な 温 度 で 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 加 熱 す る こ と が 可 能 で あ り 、 ま た 変 態 し た 粒 子 を 直 接 急
冷 す る こ と が 可 能 な 、 噴 霧 化 を 必 要 と し な い 任 意 の 装 置 を 使 用 し て 、 本 発 明 の ス テ ッ プ を
実 施 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
　 図 13を 参 照 す る と 、 本 発 明 の 別 の 実 施 形 態 が 概 略 的 に 示 さ れ て い る 。 こ の 場 合 、 出 発 材
料 は 、 供 給 シ ス テ ム 32内 に 供 給 さ れ 、 第 1の 炉 34に 運 ば れ 、 そ こ で 、 本 発 明 の 原 理 に 従 っ
て 均 質 化 処 理 が 実 行 さ れ る よ う に 選 択 さ れ た 温 度 で 、 予 熱 ス テ ッ プ に か け ら れ る 。 次 い で
、 得 ら れ た 単 相 化 粒 子 を 任 意 選 択 で 第 2の 炉 36に 運 び 、 そ こ で 、 対 応 す る 状 態 図 の 液 相 線
を 超 え る 温 度 で 加 熱 し 、 し た が っ て 球 状 化 さ れ る 。 こ の ス テ ッ プ を 省 略 す る 場 合 は 、 角 状
単 相 化 粒 子 が 得 ら れ る こ と に な る 。 最 後 に 、 粒 子 を 焼 入 れ エ ン ク ロ ー ジ ャ 38に 供 給 し 、 そ
こ で 粒 子 が 、 好 ま し く は ア ル ゴ ン ガ ス を 使 用 し て ガ ス 焼 入 れ に か け ら れ 、 そ れ に よ っ て 、
得 ら れ た 面 心 立 方 ミ ク ロ 構 造 を 凍 結 す る 。 図 示 し た 実 施 形 態 で は 、 振 動 フ ィ ー ダ 40を 使 用
し て 、 粒 子 を 1つ の ス テ ー シ ョ ン か ら 次 の ス テ ー シ ョ ン へ と 移 動 さ せ る 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 本 発 明 の 別 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ れ ば 、 出 発 材 料 は 、 少 な く と も 1種 の 合 金 元 素 を 含
有 す る こ と が で き る 。 合 金 元 素 の 重 量 比 は 、 0.1%程 度 に 低 く て よ い 。 合 金 元 素 の 好 ま し い
選 択 肢 は 、 チ タ ン 、 ニ オ ブ 、 バ ナ ジ ウ ム 、 お よ び タ ン タ ル で あ る 。 こ れ ら の 出 発 要 素 で の
使 用 に は 、 W-C系 の WC 1 - X 相 の 単 相 領 域 を 拡 大 す る こ と に よ っ て 均 質 化 処 理 を 促 進 さ せ 、 ま
た 焼 入 れ 後 に 面 心 立 方 構 造 の 安 定 性 が 増 大 す る 、 と い う 全 般 的 な 効 果 が あ る 。 図 9～ 12は
、 こ れ ら の 合 金 元 素 の そ れ ぞ れ を 添 加 す る こ と に よ っ て 得 ら れ た 、 W-C系 に 関 す る 状 態 図
を 示 す 。 各 元 素 ご と に 、 所 与 の 比 率 を 例 と し て 選 択 す る が 、 本 発 明 の 範 囲 か ら 逸 脱 す る こ
と な く 、 広 範 な 組 成 が 可 能 で あ る こ と を 理 解 す べ き で あ る 。 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 比 率
は 、 1～ 100%の 間 の い ず れ か で よ く 、 炭 化 ニ オ ブ 、 炭 化 バ ナ ジ ウ ム 、 炭 化 タ ン タ ル 、 お よ
び 炭 化 チ タ ン の そ れ ぞ れ の 比 率 は 、 1～ 99%の 間 の い ず れ か で よ い と 考 え ら れ る 。 合 金 元 素
を 組 み 合 わ せ た も の も 可 能 で あ る 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
　 合 金 元 素 の 適 正 な 選 択 お よ び 使 用 は 、 い く つ か の 利 点 を も た ら す 。 得 ら れ る (W,X)C 1 - x
単 相 領 域 に 対 し て 安 定 な 範 囲 の 温 度 お よ び 炭 素 組 成 を 増 大 さ せ る こ と が で き る 。 こ れ は 、
図 9～ 12で 観 察 す る こ と が で き る 。 ま た 、 焼 入 れ に よ っ て 引 き 起 こ さ れ る 硬 度 の 深 さ お よ
び 分 布 に よ っ て 測 定 さ れ る よ う に 、 面 心 立 方 構 造 の 焼 入 れ 性 、 す な わ ち 焼 入 れ に よ っ て 硬
化 す る 能 力 を 、 増 大 さ せ て も よ い 。 金 属 の 焼 入 れ 性 は 、 T-T-T曲 線 の 比 較 に よ っ て 明 ら か
に さ れ る 。 よ り 大 き な 焼 入 れ 性 は 、 TTTプ ロ ッ ト が 時 間 軸 に 対 し て 右 に ず れ た と き に 示 さ
れ る 。 こ の 結 果 、 焼 入 れ 後 に 、 よ り 高 い パ ー セ ン テ ー ジ の 面 心 立 方 構 造 が 得 ら れ 、 し た が
っ て 硬 度 や 靭 性 な ど の 、 最 終 的 な 生 成 物 の 機 械 的 性 質 が 改 善 さ れ る 。 ま た 、 粉 末 の 最 終 的
な ミ ク ロ 構 造 を 精 製 し 、 最 終 的 な ミ ク ロ 構 造 の 、 よ り 高 い 均 一 性 を 促 進 さ せ る 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
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　 特 に 興 味 深 い の は 、 合 金 元 素 と し て ニ オ ブ (Nb)を 使 用 す る 場 合 で あ る 。 混 合 炭 化 物 中 に
ニ オ ブ を 添 加 す る と 、 溶 着 中 に そ れ ら の 混 和 性 が 低 下 す る が 、 そ れ は ニ オ ブ お よ び 炭 化 ニ
オ ブ の 拡 散 速 度 が 特 に 遅 く な る こ と が 知 ら れ て い る か ら で あ る 。 得 ら れ た 生 成 物 は 、 溶 着
中 、 マ ト リ ッ ク ス で の ス ト リ ッ ピ ン グ の 影 響 が 非 常 に 少 な く 、 そ れ に よ っ て 、 そ の 後 の マ
ト リ ッ ク ス 中 で の 脆 弱 な 相 の 形 成 が 制 限 さ れ る 。 そ の 性 質 は 、 こ の 点 に 関 し 、 Kennametal
の 純 粋 な WC「 マ ク ロ 結 晶 質 」 粉 末 で 認 め ら れ て い る 利 点 と 類 似 し て い る 。 バ ナ ジ ウ ム は 、
ニ オ ブ と 類 似 し た 性 質 を 有 し 、 タ ン グ ス テ ン を 持 つ 混 合 炭 化 物 に 添 加 す る こ と の 利 点 は 類
似 し て い る 。 ニ オ ブ お よ び バ ナ ジ ウ ム の 炭 化 物 は 、 ニ ッ ケ ル 、 鉄 、 ク ロ ム 、 お よ び コ バ ル
ト の 合 金 中 、 高 温 で の 混 和 性 が 低 い の で 、 高 性 能 超 合 金 鋼 用 の 粒 界 安 定 剤 と し て 既 に 使 用
さ れ て い る こ と に 留 意 す べ き で あ る 。 ニ オ ブ の 特 定 の 場 合 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン に お け る そ
の 有 益 な 効 果 は 、 炭 化 ニ オ ブ に 対 す る タ ン グ ス テ ン の 有 益 な 効 果 で も あ る こ と に 注 目 す る
こ と が で き る 。 前 述 の よ う に 、 優 れ た 焼 付 き 防 止 特 性 を 有 し 、 か つ PTAお よ び レ ー ザ 堆 積
に 好 ま し い 粒 径 を 有 す る ニ オ ブ 粉 末 の 生 成 は 、 後 者 お よ び そ の 炭 化 物 中 の 炭 素 拡 散 の 問 題
に よ っ て 制 限 さ れ る 。 混 合 物 中 の NbCの 比 率 が 50%を 超 え た 場 合 に 事 実 上 対 応 す る 、 ニ オ ブ
ま た は 炭 化 ニ オ ブ へ の タ ン グ ス テ ン ま た は 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 添 加 は 、 そ れ に よ っ て 、 生
成 の 過 程 で 均 質 化 が な さ れ か つ PTAお よ び レ ー ザ 適 用 に 対 し て 良 好 な 粒 径 分 布 (10～ 200μ m
)を 有 す る 微 細 構 造 の 混 合 炭 化 物 粉 末 の 生 成 を 促 進 さ せ る 。 こ れ は 、 W 2 Cの 寄 与 が 、 混 合 炭
化 物 中 の 炭 素 の 拡 散 に 好 ま し く 作 用 す る か ら で あ る 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 試 験 は 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン に 8%の NBを 導 入 し た 場 合 に つ い て 行 っ た が 、 こ れ は 、 特 に 好
ま し い 比 率 で あ る こ と が 見 出 さ れ て い る 。 ニ オ ブ の 導 入 に よ り 、 単 相 (W,Nb)C 1 - x へ の 包 析
晶 変 態 が 始 ま る 温 度 で は 、 炭 素 の 拡 散 係 数 が 64%よ り も 大 き く 低 下 し た 。 包 析 晶 変 態 が 始
ま る 温 度 は 2260℃ ま で 下 が り 、 純 粋 な 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン の 場 合 に 比 べ 、 こ の 特 定 の ポ
イ ン ト の 270℃ よ り も 大 き い 低 下 で あ っ た 。 さ ら に 、 炭 化 ニ オ ブ が 存 在 す る と 、 ニ オ ブ と
炭 素 の 結 合 エ ネ ル ギ ー が 炭 素 と タ ン グ ス テ ン と の 結 合 エ ネ ル ギ ー よ り も 3倍 高 く な る の で
、 炭 化 物 中 の 炭 素 の 拡 散 が 著 し く 遅 く な る 。 や は り 、 こ の 拡 散 係 数 の 低 下 に よ っ て も 、 (W
,Nb)C 1 - x 相 の 焼 入 れ が 可 能 に な り 、 し た が っ て 、 炭 化 物 の 靭 性 が 増 大 す る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
　 チ タ ン は 、 例 外 的 な 硬 度 を 有 し 、 後 者 お よ び そ の 炭 化 物 で 認 め ら れ た 拡 散 速 度 も 非 常 に
遅 い 。 し た が っ て 、 合 金 元 素 と し て 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 に チ タ ン を 組 み 込 む こ と が 有
利 で あ る 。 炭 化 チ タ ン は 、 混 合 炭 化 物 の 、 硬 度 、 焼 入 れ 性 、 お よ び (W,Ti)C 1 - x 相 に お け る
炭 素 組 成 の 安 定 性 を 、 増 大 さ せ る 。 炭 化 チ タ ン に 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン を 添 加 す る こ と に
よ り 、 後 者 に お け る 拡 散 速 度 も 速 く な り 、 炭 化 チ タ ン の 含 量 が 高 く か つ PTAお よ び レ ー ザ
適 用 例 に 適 し た サ イ ズ を 持 つ 混 合 粉 末 の 生 成 が 促 進 さ れ る 。
【 ０ ０ ５ １ 】
　 本 発 明 の 別 の 態 様 に よ れ ば 、 本 発 明 の 原 理 に 従 っ て 処 理 さ れ 、 そ れ に よ っ て 単 相 化 WC 1 -
x か ら な る ミ ク ロ 構 造 を 有 す る 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 が 提 供 さ れ る 。 当 業 者 な ら 、 こ れ
は 、 必 ず し も 各 粒 子 が 厳 密 に 面 心 立 方 構 造 を 有 す る 必 要 が な く 、 粒 子 は そ の よ う な 構 造 の
利 益 が 得 ら れ る よ う 実 質 的 に 転 位 さ れ て い る こ と が 理 解 さ れ よ う 。 得 ら れ る 粒 子 は 、 実 施
形 態 に 応 じ て 球 状 ま た は 角 状 粉 末 で よ い 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 本 発 明 か ら 得 ら れ た 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粉 末 は 、 混 合 し た も の で あ れ ま た は そ の 他 の 方 法
で 得 ら れ た も の で あ れ 、 使 用 し た 堆 積 方 法 と は 無 関 係 に 、 焼 付 き 防 止 コ ー テ ィ ン グ な ど の
い く つ か の 適 用 例 に 特 に 適 合 さ れ る 。 レ ー ザ お よ び PTAに よ る 堆 積 は 、 可 能 な 堆 積 方 法 の
例 で あ る 。 得 ら れ る 焼 付 き 防 止 コ ー テ ィ ン グ は 、 例 え ば 高 温 ま た は 低 温 成 形 ロ ー ラ 、 プ ラ
ス チ ッ ク ま た は 金 属 成 型 分 野 、 機 械 分 野 (シ ャ フ ト 、 ジ ャ ー ナ ル 、 ス ク リ ュ 、 ギ ア 、 ベ ア
リ ン グ な ど )、 油 の 分 野 (掘 削 ス ト リ ン グ の 自 走 部 品 な ど )、 お よ び 輸 送 分 野 (ブ レ ー キ デ ィ
ス ク な ど )に 使 用 す る こ と が で き る が 、 こ れ に 限 定 す る も の で は な い 。 混 合 炭 化 物 は 、 鉄
、 コ バ ル ト 、 ニ ッ ケ ル 、 お よ び ク ロ ム に お け る 炭 化 物 の ス ト リ ッ ピ ン グ が 少 な い コ ー テ ィ
ン グ を 得 る と い う 特 定 の 目 的 に 合 わ せ た 溶 着 に 、 特 に 適 切 で あ る 。 こ れ に は 、 添 加 ま た は
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投 入 粉 末 、 ワ イ ヤ ま た は フ レ キ シ ブ ル コ ー ド 、 あ る い は 溶 接 棒 ま た は 蝋 付 け 部 品 と し て の
そ の 使 用 が 含 ま れ る 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
　 当 然 な が ら 、 添 付 の 特 許 請 求 の 範 囲 で 定 義 さ れ た 本 発 明 の 範 囲 か ら 逸 脱 す る こ と な く 、
上 記 実 施 形 態 に 数 多 く の 変 更 を 加 え る こ と が で き る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ５ ４ 】
【 図 １ 】 Cの 原 子 パ ー セ ン ト に よ る 、 タ ン グ ス テ ン お よ び 炭 素 の 状 態 図 で あ る (従 来 技 術 )
。
【 図 ２ 】 市 販 の 溶 融 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (Marakami、 1000
× )(従 来 技 術 )。
【 図 ３ 】 50× で 拡 大 し た 、 低 温 坩 堝 に よ り 球 状 化 さ れ た Technogenia製 炭 化 タ ン グ ス テ ン
粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 ４ 】 500× で 拡 大 し た 、 低 温 坩 堝 に よ り 球 状 化 さ れ た Technogenia製 炭 化 タ ン グ ス テ ン
粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 ５ 】 200× で 拡 大 し た 、 低 温 坩 堝 に よ り 球 状 化 さ れ た Woka GmbH製 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒
子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 ６ 】 500× で 拡 大 し た 、 誘 導 プ ラ ズ マ に よ り 球 状 化 さ れ た Transmateria製 炭 化 タ ン グ
ス テ ン 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 ７ 】 200× で 拡 大 し た 、 誘 導 プ ラ ズ マ に よ り 球 状 化 さ れ た Transmateria製 炭 化 タ ン グ
ス テ ン 粒 子 の ミ ク ロ 構 造 を 示 す 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 ８ 】 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ る 方 法 を 実 施 す る た め の 、 黒 鉛 炉 を 示 す 概 略 側 面
図 で あ る 。
【 図 ９ 】 C重 量 に よ る 、 8重 量 %の Nbを 有 す る W-C-Nb系 の 状 態 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 １ ０ 】 C重 量 に よ る 、 19重 量 %の Tiを 有 す る W-C-Ti系 の 状 態 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 １ １ 】 C重 量 に よ る 、 20.5重 量 %の Vaを 有 す る W-C-Va系 の 状 態 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 １ ２ 】 C重 量 に よ る 、 9.4重 量 %の Taを 有 す る W-C-Ta系 の 、 状 態 図 で あ る (従 来 技 術 )。
【 図 １ ３ 】 本 発 明 の 好 ま し い 実 施 形 態 に よ る 、 炭 化 タ ン グ ス テ ン 粒 子 を 処 理 す る 方 法 の ス
テ ッ プ を 示 す 図 で あ る 。
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【 図 １ 】 【 図 ２ 】

【 図 ３ 】

【 図 ４ 】

【 図 ５ 】

【 図 ６ 】

【 図 ７ 】
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【 図 ８ 】 【 図 ９ 】

【 図 １ ０ 】 【 図 １ １ 】
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