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������������������������ (�� 3) 
�TiN ��������Ti ������������

�����������

���������������� ��������

��� ���� ��� ���

�2006 � 10 � 10 ����

��������������������������������� 1 �������

������������������������������������������

������������������������������������������

�������������������� TiN ��������������������

����������������������TiN ��������Ti ���������

���������������������

[TiN ���������]
�PVD (Physical Vapor Deposition) �����TiN (������) ������� Ti (��)
����������������30�m ����������������������

� 100�m ���������������������������

�CVD (Chemical Vapor Deposition) �����TiN/TiCN/TiC 3 ���������� 100 �
m ����������������������������������������

�����TiN ������� 100 �m �����������������������

������

[Ti �����������]
�TiN ������������Ti ����������������� TiN �������

��������������������������� 100�m ��� Ti ������

�������������� 1,200������ 48 h ����������������

TiN �������������������������������������� TiN
�����������������������������������������

����������������

����������(��)��311-1393� ������������� 4002 
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“Helium gas cooled FBR” is one of attractive core concepts, so that the design studies have 
been performed in the Feasibility Study on Commercialized Fast Reactor Cycle System in 
Japan.  Authors consider the coated particle fuelling core is promising as the helium gas 
cooled FBR core, thus studies of the core are advanced.  One of the key points of the coated 
particle fuel is the coated layer material, for whom ceramics is considered as a candidate 
because of the superior refractory.  Existing knowledge shows that TiN is one of possible 
materials, therefore, authors have conducted tests and evaluations to reveal characteristics of 
TiN layer.  In this study, tests about TiN coating methods and gaseous nitriding of Ti metal 
to obtain thick layer were conducted.  Results of these tests bring the following conclusions. 

[TiN coating tests for thick layer] 
- Authors contrived a method that TiN (ceramics) and Ti (metal) were layered by turns to 

relax the inner stress in PVD (Physical Vapor Deposition) coating.  As a result, 30 �m of 
the layer is attained with integrity.  This method was found to have capability to form 100 
�m of the layer that is the target of the practical design. 

- Authors conducted multi-layer coating tests of CVD (Chemical Vapor Deposition) with a 
large number of coating times in using TiN/TiCN/TiN.  As a result, the thick layer up to 
100 �m was formed without defects.  This method was found to have capability to achieve 
the equivalent thickness for TiN single layer. 

[Gaseous nitriding test of Ti metal] 
- As an alternative method to form thick layer of TiN, authors contrived the method that Ti 

metal was firstly coated, after that nitrided by nitrogen gas, and conducted tests of the 
gaseous nitriding of Ti metal.  In theses tests, the 100�m thick Ti metal plate was used as 
specimen.  As a result, the specimen was found to be nitrided entirely in conditions of 
1,200� and 48 hours and be composed of mainly TiN.  On the other hand, the nitrided 
specimen has tendency to be brittle, which is considered to be future issues. 

Keywords :  Helium Gas Cooled FBR, Coated Particle Fuel, TiN, Coating, PVD, CVD, 
Gaseous Nitriding, Feasibility Study, FS 
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�. ����

������������������������������������������

���������������������������������� (�������

������������������(������)) ����������������

������������ (���FS) ������������������������

��������[1][2][3]����������������� 850�������������

�������������������������������������������

������� (������������������) ����������������

[4][5][6][7]�

�����������������������������������������

������������������������������������������

�������������������������������������������

����������� (10 ��15 � MWd/t)���������������� (�1023 

n/cm2��������1021 n/cm2 ������� 1�2 �������) ���������

������ TRISO ��[8]������������������������������

������������������������������������������

��������������SiC ��������������� (����������

�) �������������������������FS ���2000 ��������

������������������������������������������

������������ TiN�Si3N4�������������������������

���[9]�����TiN ����������� (�2,000�) ��������������

�����������������[10]����������������������FS
������������������������������������������

������

������TiN ���������������� 2 ���������������

��TiN ��������

��Ti �������������

������������������

���TiN �����������TiN �������������100�m ������

������������������������������������������

PVD (Physical Vapor Deposition��������)�CVD (Chemical Vapor Deposition���

�����) ��������������� (PVD � CVD ��������������

�����������[11])�
���Ti ����������������TiN ���������������Ti ���

���������[12][13]��������TiN ���������������������

����������

�����������������������������������������

���������
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�. �����

2.1  FS �����������

FS����������2000��������������������TiN������

��������������TiN���������������������������

�������TiN��������������������������������

(1)  TiN �����������

TiN �������������� (2,000�) �����������PVD�CVD ��

��� TiN �������������������������CVD ��������

����� 2,000�������������������������� �m �����

�������������������������������������� (TiN) 
��������������� TiN ������������������������

���������CVD ����� 2,000��������������������PVD
����������2,000�������� TiN ������������������

������������������������������PVD ����������

������������������������������

(2)  TiN �������������

TiN ����������������CVD ��������������������

��������� (��������) ������������ 3 ���������

�����������������������������������������

��������CVD �������������������������������

�������������������������������������� 500�m
�����������������������������������������

�������� (�500�m) �� CVD ��������������������CVD
� TiN ����������������������

(3)  TiN �����������

�������������TiN ������PVD������� (�10�m) �����

������������������������������������� (���

����������) �������������TiN ���������� 18�22 ��

����������������������������������� (��� SiC
���������� 8 ��)�������������������� 10-4������

�����40�100 kgf/mm2����������������������������

���� (40 kgf/mm2) �����������������������������TiN
��������������������������������
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2.2  �����������

�����������TiN�����������������������������

�������������TiN�������������������������

������TiN������������Ti���������������������

��������������������������������������Fig. 2.2-1
�����

(1) TiN��������

���������������������������TiN��100�m������

���������������������������������TiN�������

������������������������� (������m��) �������

�����������������������������������������

�����������������������������������������

���������TiN������������������

��������PVD�CVD�����������PVD��������������

�����������������������������������TiN (������) �

������Ti (��) �����������������������������CVD
���������������[10]����CVD�������������������

�����������������������������������������

�����������������������������������������

���������������������

(2) Ti�������������

(1)���������TiN��100�m������������������������

������������������TiN������������������Ti��

���TiN�������������������Ti�����������Ti����

����������TiN��������������������������

�������������TiN������������������1�������

��Ti��������������������������������������

�������������������������TiN��������������

��������

�
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�. ����

3.1 TiN��������

3.1.1 ����

�������������������������TiN�������������

�������������PVD�CVD�����������������������

������������

�PVD�� � ����PVD���TiN�����������������������

��������������������10�m�����������

��������������������TiN (������) �������Ti (�
�) ������������������������������

�CVD�� � CVD��������������������������������

[10]�����������������������������100�m�

���������������������������CVD�����

����������������������������������

�����������������

3.1.2 ����

(1) PVD ��

������

��� � ��� 2 ���������

- TiN ���  (���������  (���SPS (Spark Plasma 
Sintering) ���)[14][15][16])

- SUS304 

��� � ����������������������� (����TiN ��

���� L ������������ SPS �������������

������������������)�

- TiN ��� L 35 mm × W 4 mm × T 3 mm 
- SUS304  L 45 mm × W 4 mm × T 3 mm (JIS R 1601 ��)

������

���� � PVD (�������)

����� � TiN (������) � Ti (��) (�������)

����� � ������ PVD ����[17]������������������

�TiN (������) ��×��� � Ti (��) ��×���×������

 (2) CVD ��

����

��� � TiN ��� (SPS ���[14][15][16])
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��� � L 35 mm × W 4 mm × T 3 mm (������ SPS ���������

��������������)
������

���� � CVD (�������)
��������������������� Fig. 3.1-1 ������

����������������������������

��� � Ti �����������������������������

TiC + TiCN + TiN (��� 1 ������������)

(�������������������������������

��� TiN ��� ���m ������������������

���������������������������)

����� � CVD ������������������������������

������������ CVD ������������������

������������������� 22���� (TiN/TiCN/TiC �
���� 22 �) ������

3.2 Ti�������������

3.2.1 ����

TiN������������������Ti�����TiN�������������

������Ti�����������Ti��������������TiN������

��������������������TiN������������������1�
��������Ti���������������������������������

�������������������������Ti��������������

3.2.2 ����

������

��� � Ti ���������������������������� (��

�� 0.1 %�� (�� O2�Fe))����Ti �������������

���������������������� 99.97 %���� Ti �
��������������������������������

���������������

 C H O N Fe Ti 
Ti ����� 0.016 0.0042 0.077 0.0092 0.033 99.861

Ti ������ 0.001 0.0003 0.023 0.002 0.004 99.970
���wt.%

��� � Ti ����������������� 2 ��������������

L 14 mm × W 2 mm �����������������L 15 mm × W 
15 mm ��� X ���������������Ti ���������
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�������������������� T ��� 500�m ����

�Ti �������

- L 14 mm × W 2 mm × T 100��  (�����)
- L 15 mm × W 15 mm × T 100�� (X ������)

�Ti ��������

- L 14 mm × W 2 mm × T 500��  (�����)
- L 15 mm × W 15 mm × T 500�� (X ������)

������

����� � ��������Ti���� (882 �) ����������������

- 850 �
- 1,100 �
- 1,200 �

����� � ������������������������������

- 12 ��

- 24 ��

- 48 ��
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�. ���������

4.1 TiN��������

4.1.1 ����

(1) PVD ��

PVD ���������������������������

[����]
Fig. 4.1-1�������TiN��������� (�����TiN�����) �

SUS304������ (�����SUS304��) ������������������

����������������������������������

[SEM ��]
��TiN������������������Fig. 4.1-2����������Fig. 

4.1-3(1)�Fig. 4.1-3(2)����������SUS304���������������Fig. 
4.1-4����������Fig. 4.1-5(1)�Fig. 4.1-5(2)�����

��TiN�������������������������������TiN���

����������������������������������������

����������������������������������������

��������������SUS304����������������������

����������������������������������������

����������PVD����������������������������

���������������

Fig. 4.1-3(2)�Fig. 4.1-5(2)���SEM����������������������

TiN��������SUS304����30�m�������������

(2) CVD��

CVD���������������������������

[����]
Fig. 4.1-6 ������������������������������PVD ��

��������������������������PVD ������������

�����������

[SEM ��]
�������Fig. 4.1-7���������Fig. 4.1-8(1)�Fig. 4.1-8(2)�����

���SEM��������������������������Fig. 4.1-8(2)��

��������������22������������������93�m�����

����������������������������������������

���������������
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4.1.2 ��

(1) PVD��

��� PVD ��������������������������10�m �����

�����������������TiN (������) ������� Ti (��) ������

����������30�m�����������������������������

EPMA��������������������� (Ti���������������

��)���������������������������������������

�����

���������� PVD ������������ 30��m ������������

������ 16�17 ������� 100��m ��������������������

������� PVD ����� 2�3 ������������������������

���������������

(2) CVD��

�������TiN/TiCN/TiC �����������������CVD �������

��������������22 ������������ 100��m ���������

���������������������TiN ��� CVD ������������

������� 100��m ������������������������������

�������������������

������� CVD ���������������� (��������1 �����

������� 4.2��m ��������� 2.5 �)������������������

����������������������������������
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4.2  Ti �������������

4.2.1 ����

Ti���������������������������������������

��������������������������������

[����]
���� (����������Ti ��) ��������������������

��� Fig. 4.2-1�Fig. 4.2-2 ���������������������� Ti ����

����������������������������������������

������TiN ��������� X ����������������������

��� TiN ���������������

Fig. 4.2-2 �����Ti ������Ti ���������������������

����������������������������������������

����������������������������������������

�������� EPMA �����������������������������

����������������������������������������

����������������������������������������

���������������Ti ������������������������

������������������Ti ��������������� 500�m ���Ti
������� 100�m ���������������

�Ti �������������������������������������

���������������������� SPS ��� (���������

[14][15][16]) ����� TiN ������������������������������

��������������������� (�� TiN) �������������

���������������

[���������]
���� (����������Ti ��) ��������������������

������ Fig. 4.2-3(1)�Fig. 4.2-3(5)����������������������

��������������������������������� Ti ������

����������������������������������������

�����������

[X ���]
Ti ���Ti ������������������ (850��1,100��1,200�)×��

�� (12 h�24 h�48 h) ��������������� X ������ Fig. 4.2-4(1)
�Fig. 4.2-4(3)�������������� TiN � Ti2N ��������������

��������

���� 850������ (Fig. 4.2-4(1)) ��������������������

���� TiN � Ti2N ���������� TiN ������������������

��Ti2N ���������� 12 h �����������������24 h�48 h �

�����������������48 h ���������������������
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1,100������ (Fig. 4.2-4(2)) ������������ 850����������

TiN ���������������������� Ti2N ��������������

�����850�������������1,100��������� Ti2N ������

��������������� 1,200������ (Fig. 4.2-4(3)) ���Ti2N ����

����������������� TiN �����������

���������������������������� TiN ���������

Ti2N ��������������������������������������

����������

[SEM ��]
Ti ���Ti ������������������ (850��1,100��1,200�)×��

�� (12 h�24 h�48 h) ��������������� SEM ����� Fig. 4.2-5(1) 
�Fig. 4.2-5(9)���� SEM ����� Fig. 4.2-6(1)�Fig. 4.2-6(9)���������

�� SEM ���������850����������� (Fig. 4.2-5(1)�Fig. 4.2-5(3)) 
��������� (��� SEM �����) �������������������

�����������������������������1,100���������

�� (Fig. 4.2-5(4)�Fig. 4.2-5(6)) ������������ 850����������

���������������� 850����������������������

��������������������������������������1,200�
���������� (Fig. 4.2-5(7)�Fig. 4.2-5(9)) ����������� 1,100���

�������������������������

����� SEM ���������850�×12 h �������� (Fig. 4.2-6(1)) ��

�������� 10�m �����������������������������

���������������� Ti �����������������������

�����������������������������������������

48 h ��� (Fig. 4.2-6(3)) ��������������������X �������

������������������� Ti2N �������������������

������� Ti2N ��������������

1,100�×12 h �������� (Fig. 4.2-6(4)) �������� 15�m ������

����������������������������������������

������� 24 h ��� (Fig. 4.2-6(5)) ��������������������

��������������������������� 48 h ��� (Fig. 4.2-6(6)) �
����������������������������������1,200����

�� (Fig. 4.2-6(7) � Fig. 4.2-6(9)) ���1,100������������������

����������������������������������������

����������������������������������������

������

[EPMA ��]
Ti ���Ti ������������1,100�×48 h�1,200�×24 h�1,200�×48 h �

3 ��������EPMA �������������������� Fig. 4.2-7(1)�Fig. 
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4.2-7(3)��������Ti ���Ti �������������1,100�×48 h�1,200�×12 
h ����������EPMA ������� Fig. 4.2-8(1)�Fig. 4.2-8(2)�����

Ti ���Ti �������������1,100�×48 h ����� (Fig. 4.2-7(1)) ���

����������������������������������������

����������������������������������������

1,200�×24 h ����� (Fig. 4.2-7(2)) ���1,100�×48 h ������������

�������������������������� (��������� Ti ���

����������������������������������������

���������������Ti ������������������������

���)����1,200�×48 h ����� (Fig. 4.2-7(3)) ��������������

��������������������������������

���Ti ���Ti �����������1,200�×48 h ��������������

�� 100�m ������ TiN ��������������������������

���������������

���Ti ���Ti ������������1,100�×48 h (Fig. 4.2-8(1))�1,200�×12 
h (Fig. 4.2-8(2)) �������������������� 10 ��m ��������

������������������������������������� (��

���Ti �������������������� 500�m ���������� EPMA
�������)��������������������� (1,100�×48 h) ��� Fig. 
4.2-7(1)� Fig. 4.2-8(1)��������Ti ������Ti �������������

����������������������������������������

����������������������������������������

���

��������������������Ti ������������������

����������������� Ti ����������������������

�����������������������

 4.2.2 ��

�������������×�������������������� Table 4.2-1 �

���������

����������99.9 %������ Ti �� (Ti �����) ����������

������������������������������������� TiN ��

���������������������������� 100�m ���������

��� 1,200�×���� 48 h ������������������ TiN �������

�����������������������������������������

������������������

Ti ���������������Ti �����������������������

��� 99.9 %������ Ti ��������� (99.97%��) � Ti ���������

������������������������ 10 � �m ������������

����������������������� TiN (���Ti2N �����) ����
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���������� (SPS ����PVD ���) ����� TiN �����������

���������������

��������Ti ��������������TiN ���������������

����������������� TiN ����������������������

�����������������
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�. ���

(1)  TiN ����������

[PVD ���]
�����PVD���������������������������TiN (������) �

������ Ti (��) ����������������30�m ����������

������������������������������������ 100�m
���������������������������

[CVD ���]
�CVD ���������������������TiN/TiCN/TiC 3 ���������

��� 100 �m ���������������������������������

����TiN ������������������� 100 �m �����������

������������������

(2) �� ���������������

�TiN ������������Ti ����������������� TiN ������

���������������������������� 100�m ��� Ti ����

���������������� 1,200������ 48 h �������������

��� TiN ����������������������

�������������� TiN (���Ti2N �����) �������������

� (SPS ����PVD ���) ����� TiN �������������������

���������������������� TiN ����������������

��������������������������������
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�. �����

(1)  TiN ����������

[PVD ���]
�TiN (������) ������� Ti (��) ������������� 30�m ������

������������������������������� 100 �m �����

�����������������������������������

[CVD ���]
���������TiN/TiCN/TiC 3 �������������������������

���������TiN ���������� 100 �m ���������������

������������������������

(2) �� ���������������

�Ti ����������������� TiN ��������������������

��������������������� TiN �����������������

��������������������������������������
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��

����������(�) ���������� �������������������

������������������������������Ti�����������

��������������������������������
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�

Table 4.2-1 Comparison of nitriding behaviors for each test case (nitriding temperatures 
and periods) 

����

Fig. 2.2-1 Flow of tests and evaluations in this study 
�

Fig. 3.1-1 State of specimens in the CVD coating chamber 

Fig. 4.1-1 Visual inspection of specimen before and after coating (PVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) 

Fig. 4.1-2 SEM observations on the surface of specimen (PVD coating, Base of specimen : 
TiN sintering body) 

Fig. 4.1-3(1) SEM observations on the cross section of specimen (PVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) (Near coating layer (�32, �320))

Fig. 4.1-3(2) SEM observations on the cross section of specimen (PVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) (Enlargement of coating layer (�3200))

Fig. 4.1-4 SEM observations on the surface of specimen (PVD coating, Base of specimen : 
SUS304) 

Fig. 4.1-5(1) SEM observations on the cross section of specimen (PVD coating, Base of 
specimen : SUS304) (Near coating layer (�32��320))

Fig. 4.1-5(2) SEM observations on the cross section of specimen (PVD coating, Base of 
specimen : SUS304) (Enlargement of coating layer (�3200))

Fig. 4.1-6 Visual inspection of specimen before and after coating (CVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) 

Fig. 4.1-7 SEM observations on the surface of specimen (CVD coating, Base of specimen : 
TiN sintering body) 

Fig. 4.1-8(1) SEM observations on the cross section of specimen (CVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) 

Fig. 4.1-8(2) SEM observations on the cross section of specimen (CVD coating, Base of 
specimen : TiN sintering body) (Enlargement of coating layer (�3200))

Fig. 4.2-1 Visual inspection of specimen before gaseous nitriding (Ti-metal) 
Fig. 4.2-2 Visual inspection of specimen after gaseous nitriding (TiN) 
Fig. 4.2-3(1) Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 

(Test condition : 850��12 h, 850��24 h) 
Fig. 4.2-3(2) Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 

(Test condition : 850��48 h, 1,100��12 h) 
Fig. 4.2-3(3) Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
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(Test condition : 1,100��24 h, 1,100��48 h) 
Fig. 4.2-3(4) Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 

(Test condition : 1,200��12 h, 1,200��24 h) 
Fig. 4.2-3(5) Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 

(Test condition : 1,200��48 h) 
Fig. 4.2-4(1) X-ray diffraction of gaseous nitrided specimen (Test condition : 850�)
Fig. 4.2-4(2) X-ray diffraction of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,100�)
Fig. 4.2-4(3) X-ray diffraction of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,200�)
Fig. 4.2-5(1) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

850��12 h) 
Fig. 4.2-5(2) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

850��24 h) 
Fig. 4.2-5(3) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

850��48 h) 
Fig. 4.2-5(4) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,100��12 h) 
Fig. 4.2-5(5) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,100��24 h) 
Fig. 4.2-5(6) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,100��48 h) 
Fig. 4.2-5(7) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,200��12 h) 
Fig. 4.2-5(8) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,200��24 h) 
Fig. 4.2-5(9) SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen (Test condition : 

1,200��24 h) 
Fig. 4.2-6(1) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 850��12 h) 
Fig. 4.2-6(2) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 850��24 h) 
Fig. 4.2-6(3) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 850��48 h) 
Fig. 4.2-6(4) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 1,100��12 h) 
Fig. 4.2-6(5) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 1,100��24 h) 
Fig. 4.2-6(6) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 1,100��48 h) 
Fig. 4.2-6(7) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 1,200��12 h) 
Fig. 4.2-6(8) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 

condition : 1,200��24 h) 
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Fig. 4.2-6(9) SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen (Test 
condition : 1,200��48 h) 

Fig. 4.2-7(1) EPMA analysis of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,100��48 h, 
Standard-grade Ti) 

Fig. 4.2-7(2) EPMA analysis of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,200��24 h, 
Standard-grade Ti) 

Fig. 4.2-7(3) EPMA analysis of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,200��48 h, 
Standard-grade Ti) 

Fig. 4.2-8(1) EPMA analysis of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,100��48 h, 
High-grade Ti) 

Fig. 4.2-8(2) EPMA analysis of gaseous nitrided specimen (Test condition : 1,200��12 h, 
High-grade Ti) 

�



JAEA-Research  2006-075

－ 20 －

20

Ta
bl

e 
4.

2-
1 

 C
om

pa
ri

so
n 

of
 n

itr
id

in
g 

be
ha

vi
or

s 
fo

r e
ac

h 
te

st
 ca

se
 (n

itr
id

in
g 

te
m

pe
ra

tu
re

s 
an

d 
pe

ri
od

s)
 

M
ea

su
re

m
en

t r
es

ul
ts

 
N

itr
id

in
g 

te
m

p.
 

N
itr

id
in

g 
pe

ri
od

 
X-

ra
y 

di
ffr

ac
tio

n 
SE

M
 o

bs
er

va
tio

n 
E

PM
A 

an
al

ys
is

 

12
 h

 
Ti

N
, T

i 2N

�
B

el
t-

lik
e 

re
gi

on
 in

si
de

 a
bo

ut
 1

2 
�

m
 fr

om
 

th
e 

su
rf

ac
e 

�
N

on
-n

itr
id

in
g 

re
gi

on
 in

 th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 
(T

i-m
et

al
 

sp
ec

im
en

 
is

 
no

t 
ni

tr
id

ed
 e

nt
ir

el
y)

 

24
 h

 
Ti

N
, T

i 2N

�
B

el
t-

lik
e 

re
gi

on
 in

si
de

 a
bo

ut
 1

8 
�

m
 fr

om
 

th
e 

su
rf

ac
e 

�
N

on
-n

itr
id

in
g 

re
gi

on
 in

 th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 
(T

i-m
et

al
 

sp
ec

im
en

 
is

 
no

t 
ni

tr
id

ed
 e

nt
ir

el
y)

 

85
0�

48
 h

 
Ti

N
, T

i 2N
(S

lig
ht

 a
m

ou
nt

) 
�

B
el

t-
lik

e 
re

gi
on

 i
n 

th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 

12
 h

 
Ti

N
, T

i 2N
�

M
ic

ro
sc

op
ic

 g
ra

nu
la

r 
st

ru
ct

ur
e 

in
si

de
 

ab
ou

t 1
5 

�
m

 fr
om

 th
e 

su
rf

ac
e 

24
 h

 
Ti

N
, T

i 2N
(S

lig
ht

 a
m

ou
nt

) 
�

H
ig

h 
po

ro
si

ty
 r

eg
io

n 
in

 t
he

 m
id

dl
e 

w
id

e 
ar

ea
 o

f t
hi

ck
ne

ss
 

1,
10

0�

48
 h

 
Ti

N
, T

i 2N
(S

lig
ht

 a
m

ou
nt

) 
�

H
ig

h 
po

ro
si

ty
 re

gi
on

 in
 th

e 
m

id
dl

e 
ar

ea
 o

f 
th

ic
kn

es
s 

�
N

itr
og

en
 d

en
si

ty
 i

s 
lo

w
 i

n 
th

e 
m

id
dl

e 
ar

ea
 

of
 

th
ic

kn
es

s.
 

N
itr

id
in

g 
is

no
t 

su
ffi

ci
en

t t
he

re
. 

12
 h

 
Ti

N
 

�
H

ig
h 

po
ro

si
ty

 re
gi

on
 in

 th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 

24
 h

 
Ti

N
 

�
H

ig
h 

po
ro

si
ty

 re
gi

on
 in

 th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 

�
N

itr
og

en
 d

en
si

ty
 i

s 
lo

w
 i

n 
th

e 
m

id
dl

e 
ar

ea
 

of
 

th
ic

kn
es

s.
 

N
itr

id
in

g 
is

 
no

t 
su

ffi
ci

en
t t

he
re

. 
1,

20
0�

48
 h

 
Ti

N
 

�
H

ig
h 

po
ro

si
ty

 re
gi

on
 in

 th
e 

m
id

dl
e 

ar
ea

 o
f 

th
ic

kn
es

s 

�
N

itr
og

en
 d

en
si

ty
 i

s 
un

ifo
rm

 t
hr

ou
gh

 
th

ic
kn

es
s.

 T
i-m

et
al

 sp
ec

im
en

 is
 n

itr
id

ed
 

en
tir

el
y. 



JAEA-Research  2006-075

－ 21 －



JAEA-Research  2006-075

－ 22 －22

Fig. 3.1-1  State of specimens in the CVD coating chamber 
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Fig. 4.1-2  SEM observations on the surface of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 
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Fig. 4.1-3(1)  SEM observations on the cross section of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 

(Near coating layer (�32, �320))
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Fig. 4.1-3(2)  SEM observations on the cross section of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 

(Enlargement of coating layer (�3200))
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Fig. 4.1-4  SEM observations on the surface of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : SUS304) 
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Fig. 4.1-5(1)  SEM observations on the cross section of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : SUS304) 

 (Near coating layer (�32��320))
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Fig. 4.1-5(2)  SEM observations on the cross section of specimen 
(PVD coating, Base of specimen : SUS304) 
 (Enlargement of coating layer (�3200))
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(Before coating) 

(After coating) 

Fig. 4.1-6  Visual inspection of specimen before and after coating 
(CVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 
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Fig. 4.1-7  SEM observations on the surface of specimen 
(CVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 
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Fig. 4.1-8(1)  SEM observations on the cross section of specimen 
(CVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 
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Fig. 4.1-8(2)  SEM observations on the cross section of specimen 
(CVD coating, Base of specimen : TiN sintering body) 

 (Enlargement of coating layer (�3200))
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Fig. 4.2-3(1)  Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��12 h, 850��24 h) 

Ti-metal (High-grade) Ti-metal 
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Fig. 4.2-3(2)  Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��48 h, 1,100��12 h) 

Ti-metal (High-grade) Ti-metal 



JAEA-Research  2006-075

－ 38 －38

Fig. 4.2-3(3)  Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��24 h, 1,100��48 h) 

Ti-metal (High-grade) Ti-metal 



JAEA-Research  2006-075

－ 39 －39

Fig. 4.2-3(4)  Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
 (Test condition : 1,200��12 h, 1,200��24 h) 

Ti-metal (High-grade) Ti-metal 
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Fig. 4.2-3(5)  Optical microscope observations of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��48 h) 

Ti-metal (High-grade) Ti-metal 
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Fig. 4.2-5(1)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��12 h) 
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Fig. 4.2-5(2)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��24 h) 
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Fig. 4.2-5(3)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��48 h) 
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Fig. 4.2-5(4)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��12 h) 
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Fig. 4.2-5(5)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��24 h) 
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Fig. 4.2-5(6)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��48 h) 
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Fig. 4.2-5(7)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��12 h) 
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Fig. 4.2-5(8)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��24 h) 
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Fig. 4.2-5(9)  SEM observation of the surface of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��24 h) 
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Fig. 4.2-6(1)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��12 h) 
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Fig. 4.2-6(2)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��24 h) 
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Fig. 4.2-6(3)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 850��48 h) 
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Fig. 4.2-6(4)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��12 h) 
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Fig. 4.2-6(5)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��24 h) 
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Fig. 4.2-6(6)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��48 h) 
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Fig. 4.2-6(7)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��12 h) 



JAEA-Research  2006-075

－ 60 －60

Fig. 4.2-6(8)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��24 h) 
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Fig. 4.2-6(9)  SEM observation of the cross section of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��48 h) 
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Fig. 4.2-7(1)  EPMA analysis of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��48 h, Standard-grade Ti) 

Fig. 4.2-7(2)  EPMA analysis of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��24 h, Standard-grade Ti) 
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Fig. 4.2-7(3)  EPMA analysis of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��48 h, Standard-grade Ti) 
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Fig. 4.2-8(1)  EPMA analysis of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,100��48 h, High-grade Ti) 

Fig. 4.2-8(2)�  EPMA analysis of gaseous nitrided specimen 
(Test condition : 1,200��12 h, High-grade Ti) 

����

����

Blue line�N

Red line�Ti

Red line�Ti

Blue line�N



JAEA-Research  2006-075

－ 65 －65

�� CVD�PVD ��������

CVD (�������)�PVD (�������)��������������������[1]�

�CVD (�������)
�����������������������������������������

���������������������������������

�����������������������������������������

�������������������� CVD ���800�1,000�����������

����

����TiN �����������������������������������

�����

TiN ���� TiCl4 + 1/2N2 + 2H2 � TiN + 4HCl

�PVD (�������)
CVD ���������������������������������������

������������������������������������������

�����������������

PVD �(CVD ����)�������������������������������

������������������������������������������

��������������������������

�����������������������������������������

��������������������� 200�������������������

����

�����������������������������������������

��(���)�������������������������������������

�����������������������������������200�500���

�������������������������������

�����

������������������������������������������������

�







���������������������

������������������������
�
�
�
�
�
�
�
	


�
�
�
�

�
�
�
�
�
�
�
�
�
�
�
�
�
�
�

���

����
�
�
�
�
�
�
��� ���
�
�
�
�
�
�
�
	


�
�

�
�
�
�
�
�
�
�
	


�

�����������

���������	
�
	��
�����������������	�

��������	
�

����������		


���������	
�������������

����������	
�

��������

��������	
����

��������	
�

����������	
��	
������������������
���

���������	
����������������������������������	
�����
���
�

��������	
��

��������	
������

���������	�
�����
����
���
��	�

������������	�
���������������������������

���������	
����	������������������������������	
�������
�	��	��������������

��������	
������������
��




