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マ グネシ ウム の 低温圧縮変形 の 結晶粒径依存性 に

　　　　　　　　　及ぼす双晶境界 の 影響
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Effect　ofTwin 　Boundaries　on （lrain　Size　Dependence 　ofCompressive 　Deformation

　　　　　　　　　　　　　 at　Low 　TemperatUre　in　Magnesium
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　　　　　　　　　 1 緒　　　言

　実用金属 の 中で 最も軽 い Mg とその 合金は 比 強度，リ

サ イ ク ル 性 ，振 動 吸 収 能 ，電 磁 遮蔽性 な ど に優 れ て い る

た め，循 環 型 超軽量 金属 材料 と して 注 目 され て い る．ま

た，Mg の 機械 的性質は 結晶粒径 に 大 き く依存 し，結晶

粒微細化で 向上 す る こ ともよ く指摘 されて い る．し か し，
最密 六 方構造を持っ Mg は異方性が 大きく

1），低温 で の

塑性 加 工 が 極 め て 困難 で あ る．こ の Mg を圧 縮 変形 す る

と，引張 時 に 比 べ て 変 形 初期 か ら双 晶 が現 れ る が，双 晶

境 界 が 粒 界 と 同 様 に 金属 の 強 化 に 寄与す るか 否 か に つ

い て は 不 明 で ある ．

　本研究で は結晶粒径 の 異なる Mg を作製 し，液体 窒 素

と ドライ ア イ ス を用 い て 室温以 下 で 圧縮試験 し た．こ の

結果 か ら，表 面 結晶粒 で の すべ り帯や双 晶の 出現 に及 ぼ

す 変 形 温 度 と粒 径 の 影 響 を明 らか に した．さらに，双 晶

の 形成 が 関与 す る Mg の 圧 縮変形 に お け る Hall−Petch関

係 （ら
一

σ。
＋ igd

−1’2
）の 妥 当性 とそ の 係 数 ちを検討 し た，

　　　　　　　　　 2　実験方 法

　本 研 究 で は 大 阪 冨 士 工 業 （株 ） よ り提 供 され た 純 度

99．95％ の Mg 圧 延 板 か ら，　3x3x10rnm3 の 角 柱 状 試 験 片 を

切 り出 した．各 試 験 片 に対 しエ メ リ
ー

紙で の 機械研磨後，

粒 径 調整 の た め に 573K ，673K ，723K で 10h の 焼鈍 を行

っ て 平均 結 晶粒 径 40即 n ，60ym ，80Fm ，160p皿 の 4 種類

の 試 料 を 作製 した．そ の 後 ， 165m1の 硝酸 と 335mlの メ

タ ノ
ー

ル 混 合 液 で の 電 解研 磨 に よ り，試料表面 を鏡 面 に

仕 上 げ た．77K
，

213K ，293K に お け る 圧 縮試 験は 島津

製 AGI −5kN を 用 い ，1．7xlO4s
’1

の ひ ずみ 速度 で 行 っ た．

各 試 料 の 圧 縮変形 で の すぺ り帯や双 晶の 出現 を確認す

る た め，最 初 に 0．1％ の 塑性 ひ ずみ を与 え て 除荷重 し，微

分 干 渉型顕微鏡 に よ り試料表面の 様相 を確認 し た．さ ら

に，同様 の 手順 で 試料 の 変形 と観察をひ ずみ 量 25 ％ ま で

繰 り返 し，圧 縮変形 に伴 う双 晶出現 の 割合を求 め た．

　　　　　　　3　実験結果お よび考察

3．1 応カ
ー

ひ ずみ 曲線 と変形様相 の 観察　Mg の 圧 縮変

形 で は ，マ ク ロ な 降伏後 に 応 カ ー定 の 領域 が 形 成 され る．

こ の 軟鋼 の リ ュ
ーダース 変 形 に類 似 した特 徴 は，双 晶 の

出現 に よ る もの で あ る ．Fig．1 は ，77K で 圧 縮変形 した各

結晶粒 径 の 試料の 応カ
ー

ひ ず み 曲線 を示 す．Mg の 降伏

応力 は，結晶粒微細化 に よ り顕著に 増大 す る，一方 ，293K

と 213K で 圧 縮試 験 し た Mg の 変形初期 に お い て ，

｛1012｝タ イ プ の レ ン ズ 状引張双晶 が確認 で きる．Fig．2

（a） お よ び （b） は，粒径 160ym の 試 料 の 77K で の 観

察結果 で ある，塑性 ひ ずみ 0．1％ で の 試料の 粗大 結晶粒 に

は 太 くて 直線的 な すべ り帯 が 顕著 に認 め られ る と と も

に，レ ン ズ 状 の 引張双 晶が 出現す る．そ の 後，05 ％ ま で

の ひ ず み ±曽加 に よ り幅の 狭 い ｛1011 ｝タ イプ の 帯状圧縮

双 晶も現れ る．つ ま り，圧縮試験 の 温度 が低 下 す るほ ど

Mg の 変形応力 は上 昇す る こ とか ら，特 に粗大結晶粒 で

す べ り帯や双 晶の 出現 は容易 に なる と考えられ る．
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Fig．　l　 Stress−strain 　curves 　 of 　 pelycrystalline　 magrlesium

havi皿g　each 　grain　size　at　77K ．

Fig．2　Surface　grains　of　polycrystalline　magnesiurn 　having　a

gra血 size 　of 　l60μm 　at　77K ： （a）Plastic　stra血 of 　O．1％ ；（b）

Plastic　stra洫 ofO5 ％．
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3．2 双 晶 出現 の 変形温 度お よ び 結晶粒 径依存性 　Fig．3

は ， 粒 径 60ym の 試 料 の 77K ，213K ，293K で の 圧 縮 ひ

ず み の 増 加 に 伴 う双 晶 出 現 の 割 合 を 表 した も の で あ る．

Mg の マ ク ロ な 降 伏 後，双 晶 が現れ る 表 面結 晶粒 は すべ

て の 温 度で 変形の 進行 と と もに急激 に増 し，塑 性 ひ ず み

2 ．0％ 前後で ほぼ試料全体 に達す る．ひ ず み 量 O．1％〜15 ％

の 範囲 にお い て，変形双 晶は試 験 温 度 の 低 下 に伴 っ て 形

成 し易 くな る こ とが分 か る．同 様 に，粗 大結 晶粒 の 試 料

ほ ど双 晶の 形成 は容易 で あ る こ とが確認 で き る．こ の た

め ，室 温 以 下 の 低 温 で圧 縮変 形 した Mg で の 双晶出現に

は 温 度お よび 結晶粒径依存性 が あ る とい え る．

3．3Hall −Petch 関係 の 検討 Fig．4 は，圧 縮変形 し た Mg

の 各 変形 温 度 で の O．2％耐力 と一1！2 乗 し た 粒 径 の 関係 を

示 す．室温 以 下 で の Mg の 02 ％ 耐力 と粒 径 の 関係 は，す

べ て 直線で 整 理 で きる．Table1は ，　Fig．4 の 全直 線の Hall−

Petch係数 ち値 を最小二 乗法 に よ り求め た結果 で ある．

双 晶算入の 有無 に 関係なく引張時
2）
と同様 に，圧 縮変形

で の ky値 は 温度 の 低下 に 伴っ て 増加す る．こ の と き，圧

縮試験で の ky値 の 温 度依存陸は か な り大 き く，213K 以

下 の ち値 は 引 張変 形 の 結果 よ り大 き くな る．ま た，双 晶

を 含む 場 合 と含ま な い 場 合 を比 較する と，213K 以下の

勺値 は双 晶 の 算入 で 減少 す る．粒界 で の 堆積転位モ デル

に 基 づ い て，多結 晶 金 属 の 降 伏 が 最大 せ ん 断応 力 の 成分

を もっ 結 晶 粒 か ら起 こ る とす れ ば，k）値は 次式 で 表せ る．

　　　　　　　　　　ig− 4δ，

1／2
（η
一
り 　 　 　 （1）

こ こ で ，δ1は 最初の 結晶粒 の すべ り面 を 隣接結晶粒内に

延 長 した 平 面 に 沿 っ た 粒 界か らの 距離，Tf は単結晶の 臨

界 せ ん 断 応力，η は δ，の 位置 に 固着 され た転位 が動き始

め る とき の せ ん 断 応 力 で あ る．η お よび Tf がそ の 温 度 で

一
定で あ れ ば ， ちは titl／2

に比 例 す る．圧 縮変形 で は ，温

度 の 低下 に 伴っ て 双 晶 出現 の 割 合 が増加 す る．双晶を算

入 す る 方が 粒 径は 小 さ くな り，実 際 に粒 界 へ の 堆 積転 位

数 n は 減 少 す る．こ の 堆 積 転 位 に作 用 す る応 力 を σ とす

る と，先頭転位 は 粒界で ησ の 応 力集中 を受 け る．し た

が っ て ，室温 以 下 の 温 度低下 に伴う双 晶 境界 の 形 成 で 堆

積転位 に よ る応力集中は 減少 し，式 （1） の あ と とも に

ky値は 小 さくな る と思 われ る．以 上 の 結果 か ら，　 Mg の

低 温 圧 縮変形 で 生 じ る双 晶境界 は粒 界 と同 等 に評 価 し，
Hall−Petch関係 式 に 算入 すべ きで あ る と考 え られ る．
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Fig．3　Relation　betWeen　the　percentage　ef 　deformation　twin

and 　the　plastic　strain 　jll　polycrystalline　magnesium 　having　a
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Fig．4　Relation　between　O，2％ ploof　stress 　 and 　the　inverse

square 　root 　ef 　grain　size 　in　polycrystalline　magnesium 　i皿 der

compressive 　load血9　at　each 　temperatUre．

Tablel　The　k）　values 　ofO ，2％ proof　stress　at　each 　temperatUre

shown 　in　Fig，4．　 The　asterisk 　is　data　for　polycrystalline
magnesium 　by　Ono　et 　aL2 ）
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77 12．5
Tension＊ 213 10．0

293 9．2
77 22．0

Compression

（Excluded　twin）
213 14，4
293 5．7
77 19，4

Compression

（Included　twin）
213 13．6
293 5，9

　　　　　　　　　 4 結　　　言

（1） 圧縮試験 の 温度 が 低下 す る ほ どMg の 変形 強度 が 上

昇す る こ とか ら，表 面結晶粒 で の す べ り帯や双 晶の 出 現

は容 易 に な る．さ らに ，粗大 結晶粒 の 試料 に は 変形 双 晶

が 現 れ 易 い ．つ ま り，低 温 で 圧 縮変形 し た Mg に お け る

双 晶形成 に は温 度お よび 結 晶粒 径 依存性 が あ る ．

（2） 引 張変形 時 と同様 に，Mg の 低温 圧 縮変形 に よ り求

め た Hall−Petch係 数 勺値 は，試 験温 度 の 低下 に伴 っ て 増

加す る．こ の とき，圧 縮試 験で の ち値 の 温 度依存性 は か

な り大 き く，213K 以下の ky値 は 引張変形 の 結果 に 比 べ

て増 大す る．

（3） Mg の 圧 縮 変 形 で 双 晶 境界 を結 晶粒径 に 算入 し た 場

合，ら値 は 小 さ くな る．こ れ は，粒 界 に お け る 堆積転位

モ デル を適用すれ ば双 晶境 界 も転位 運 動 の 障害 とな っ

て 粒界 で の 堆積転位数 が 減少 し，そ の 応 力集 中が 低 くな

る こ とに起 因す る と考 え られ る．
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