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図１ 遊星型ボールミル 
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本報では，メカニカルコーティング法により，光触媒の成膜の前段階として金属Ti薄膜の

作製を試みた。その結果，作製したTi薄膜には凹凸を有し，その膜厚はMCT時間とともに厚

くなるが，10hで約10μmに収束することがわかった。 
 

１．はじめに 

 TiO2に代表される光触媒は，紫外光を吸収する

ことにより，その表面に吸着している物質が酸化，

還元されることが光触媒反応としてよく知られて

おり１)，幅広く研究・開発が行われている２)-６)。

 一般にTiO2は微粉末であるため，実用的に使用

するためには，担体（基材）等への固定化が望ま

れる。 

薄膜の作製手段として，物理的蒸着法（PVD）や

化学的気相析出法（CVD）に代表されるような気相

合成法や，溶射法，コールドスプレー法（CS）や

エアロゾルデポジッション法（AD）等の粒子体積

法がある。上述したPVD法やCVD法による作製方法

は煩雑なプロセスであり，また比較的大きな装置

を必要とするものである。溶射法による作製方法

では，粉末に熱を加え半溶融状態にして堆積する

ため，相変態などの問題が発生するおそれがある。

コールドスプレー法やエアロゾルデポジッション

法では，熱的影響はないが，複雑形状を有する担

体（例えば，ボールや円板）上へのコーティング

は容易ではない。 

本研究では，TiO2薄膜作製の前段階として，簡

便で大型装置が必要のないメカニカルコーティン

グ法（Mechanical Coating Technique，以下MCT

と略記）を用いてアルミナボール及びボタン上にT

i薄膜を作製し，その表面形態，断面状況，膜厚及

び結晶構造を解析することにより，メカニカルコ

ーティング時間によるTi薄膜への影響について検

討した。 

 

２．実験方法 

２.１ メカニカルコーティング法 

 粉末冶金において，金属粉末を混合するため，ま

たは粉砕するために，セラミックスボールを導入

することがある。その際，機械摩耗固着によって

セラミックスボールに金属粉末が付着してしまい，

洗浄で除去することが非常に困難である。MCTはこ

の現象を利用してセラミックスボール等の複雑形

状の表面に金属を成膜する手法で，粉末冶金にお

ける粉末混合からの逆発想である。本研究では，

図１の様な遊星型ボールミルを用いてアルミナの

ボールやボタンにTi薄膜の成膜を試みた。 
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図３ Tiコーティングしたアルミナボールの表面（SEM写真） 

図４ Tiコーティングしたアルミナボールの断面 
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２.２ Ti薄膜の作製 
 純度99.9%，平均粒径35μm のTi粉末を成膜の金

属に用い，また担体として直径1mmのアルミナボー

ル，アルミナボタン（直径10mm×厚さ2mm）を用

いた。 

 成膜装置として遊星型ボールミル（P5/4 ，FRI

TSCH）を用いて，ポット内に，Ti粉末を40g，アル

ミナボールを60g及びアルミナボタンを23個入れ，

蓋をして回転数300rpmの条件によりTi薄膜を作製

した。 

２.３ 解析方法 

 作製したTi薄膜は，マクロ観察，走査型電子顕

微鏡（SEM, JEOL, JSM-6100）による表面観察，ま

たX線回折装置（XRD, JEOL, JDX-3530）による結

晶構造解析を行った。膜厚については試料を樹脂

に埋めボール直径の約半分まで研磨し，光学顕微

鏡にて，各試料につき薄膜を10箇所測定しその平

均値を膜厚とした。 

  

３．結果及び考察 

３.１ Ti薄膜の外観及び組織 

 図２にMCT後のアルミナボールMCT後のアルミナ

ボールの外観写真を示す。白色であったアルミナ

ボールがMCTの時間の経過にともない，光沢のある

金属色に変化している。この色の変化はTi薄膜の

生成によるものと考えられる。 

 Ti薄膜の表面構造を図３に示す。MCT前の試料で

は，アルミナ粒子が観察される(図３(a))のに対し

て，MCTを行った後の試料表面(図３(b),(c))には

凹凸のあるTi薄膜が生成している。また，MCTで成

膜したTi薄膜はPVDやCVD等で成膜した平坦のもの

ではなく，凹凸，ポア等のミクロ構造を有するも

のであり，GDやADにより作製された膜のように，

堆積されたような構造であることがわかる。 

 図４は試料断面を示したものであり，MCTの時間

の増加とともに薄膜が厚くなっていることがわか

る。MCTの時間が26hの試料(図４(c))では，膜厚が

およそ10μmに達している。この結果から，MCTの

 
図２ Ti成膜されたアルミナボール 

26 h0 h 10 h



千葉県産業支援技術研究所研究報告No.13(2015) 

24 
 

 

図５ MCT時間によるXRDパターンの変化 

 

 
図６ MCT時間による膜厚の変化 
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時間を調整することにより膜厚の制御が可能であ

るといえる。 
３.２ Ti薄膜の結晶構造 

 図５にMCTによりTi薄膜を有するアルミナボタ

ンのXRD結果を示す。MCT前のアルミナボタン(図５

(a))のXRDパターンではアルミナのピークのみが

現れている。これに対してMCTを行った後の試料で

はTiのピークが現れ，Tiの成膜が確認された。 

３.３ Ti薄膜の膜厚 

 図６に MCT時間と膜厚の関係を示す。はじめは

MCT時間が長くなるとともに、薄膜は厚くなるが，

その後，膜厚の増加は緩やかとなり，MCT時間10h

で，およそ10μmに収束している。 

 
４．まとめ 

 本研究ではメカニカルコーティング法によりTi

薄膜を作製し，その特性評価を行った。その結果

は以下のとおりである。 

1) MCT法は簡便で容易にTi薄膜を作製できる手法

である。 

2) 作製したTi薄膜は凹凸等のミクロ構造を有す

る。 

3) 膜厚はMCT時間が長くなるに従って厚くなるが，

およそ10μmに収束した。 
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