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緒 論

緒 論

軽量構造材料のニーズに対する社会的背景

近年,二酸化炭素削減やリサイクルなどの地球環境問題に対する意識が,地球規模

で高まってきている.また,日本では産業の空洞化問題の深刻化によるものづくり技

術の低下も懸念されている.それらに対応するため,高付加価値のある新しい構造材

料の開発や低コスト化,モジュール化などによる部品製造の再構築が必要とされてお

り,日々取り組まれている.

地球環境問題を考慮した構造材料の開発には軽量化がキーワードであり,構造材料

に比重の小さい材料を用いることが近道であると考えられている.すなわち,比重

7.86Mg/m3の鉄(Fe)に代表される鉄鋼材料から,比重4･51Mg/m3のチタン(Ti),比

重2.74Mg/m3のアルミニウム(Al)および比重l･74Mg/m3のマグネシウム(Mg)など

の非鉄金属材料へ代替し,これらを軽量構造材料として大幅に利用することが挙げら

れる.軽量構造材料の主な用途として,家電および携帯機器の電子機器類の筐体,航

空機,自動車などの輸送機械などが挙げられる.電子機器類の筐体には,これまでの

樹脂材料からリサイクルが可能な軽量構造材料として軽金属材料の適用が試みられて

いる(l)-(3).航空機は,1903年に初飛行したライト兄弟による動力付き航空機からまだ

100年足らずしか経過していない.しかし,周辺のハイテク技術に支えられて成立す

る総合機器であるため,軽量構造航空機材料は急激な進歩をなし遂げており,不断の

研究開発が続いている(4).また,自動車などの輸送機械においては,世界的に軽量化

に向けた政策による試みが実施されている.北米では1980年代半ばから終わりにかけ

て,CAFE規制(燃費規制)のペナルティー回避のためにエンジン部品,車体部品およ

び内装部品に軽量化の動きがあった.欧州では,1993年から1994年にかけて"3リッ

トルカー"の構想により,燃費削減のための軽量化の重要性が打ち出された.日本で

は,1995年度の燃費を実績ベースで乗用車の燃費を22.8%改善する,2010年に向けた

燃費向上基準案が行われている(5).自動車の軽量化が図れると,燃費の改善およびCO2

排出量削減による環境汚染の低減に繋がる.

現在,鉄鋼材料の代替となる軽量構造材料としては,Al合金の利用が最も多く,Ti

合金やMg合金も一部で利用されはじめている･今後,さらなる軽量構造材料の利用

拡大に対して,強度,剛性,耐食性などの諸特性に優れる材料の開発が不可欠であり,
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緒 論

その期待が高まっている.このような軽量構造材料の応用の拡大が進めば,機械･構

造物の高性能化,省エネルギー化と同時に,地球環境保護も達成されることになる.

そのため,軽量構造材料の開発および製造技術に関する様々な研究の取り組みが行わ

れている(3),(6)~(30)･とりわけ,近年,実用金属材料中最も比重が小さいMgに注目が集

まっており,構造材料へ適応可能なMg合金の開発および製造技術に関する研究が為

されている(28),(31)イ69)

マグネシウムおよびマグネシウム合金

Mgは銀白色に輝く美しい金属であり,地殻組成の約2.5%に相当する地球上で8番

目に豊富な元素である.資源として,0.13%の割合で含有する海水や世界各地に分布し

ている鉱石があり,無尽蔵に存在する･しかし,Alとほぼ同時期に工業化されたMg

は,コストや耐食性および取り扱いにおける安全面の欠点などからAlほど幅広く汎用

されなかった･現在,世界の年間生産量は,Alが約2,500万トンであるのに対して,

Mgが約40万トンに過ぎない.そのためMgは"眠れる巨人"とさえ言われている(70)

このようなMgの存在は,今から約200年前の1808年に英国のH.Davyによる電気

化学の研究によって発見されたことが定説とされている.その後,欧州の科学者によ

る無水塩化Mgなどを主体とした低コストの電解法や高純度の熱還元法によって,Mg

新地金採取が進められた.さらに20世紀になると,ドイツ,フランス,イギリス,ア

メリカの主要4カ国を初めとする国々はMgにきわめて高い関心を持ち,その製造お

よび工業化に力を注いできた･一方,日本におけるMgの抽出は,1921年(大正10

年)に秋田がカーライトを輸入して,無水塩化Mgから電解法によって試みたのが最

初である･その後,日本の各企業が,Mgの製造を随時開始しては撤退してきた.1994

年9月にMg製錬一環生産からの撤退を最後に,国内でのMg地金生産はゼロとなり,

事実上,休止状態となっているのが現状である(70)~(76)

Mgは実用金属材料中最も比重が小さく,Feの1/4,Alの2/3の比重であり,比強度

や比剛性が鋼やAl合金や樹脂材料よりも優れている.結晶構造は純Tiと同じ桐密六

方格子であるため,常温におけるすべり面が底面の(0001)面のみとなり,冷間加工

がほとんど不可能である.しかし,再結晶温度以上では,柱面すべりや錐面すべりの

非底面すべりが低せん断応力で発生し,延性が急増するため,熱間圧延および押出な

どの加工性が向上する.また,Mgの原子番号は12,周期律表第Ⅱ属のアルカリ土類

金属であり,電気化学的に非常に卑な金属である.そのため耐食性に劣るが,この特
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性を逆手にとって,流電陽極方式防食法の陽極(アノード)として利用される.また,

純Mgおよび一部のMg合金において,耐久限度以下の応力サイクル(振動)による

エネルギーを熱として吸収または消散させる減衰能が高く,一般に高減衰能材料と言

われている鋳鉄よりも軽量な減衰材料となる.切削性の面では,他の金属よりも切削

抵抗が小さく,切削速度を速くでき,機械加工時間の短縮や動力の節約および工具の

長寿命化が可能となる.しかし,切り屑は発火燃焼し易いため,その取り扱いには注

意が必要である(5),(77),(78).その他に,耐くぼみ性や寸法安定性およびリサイクル性に

優れており,放熱性や電磁波遮蔽性などの特性も有している.

Mgの用途のほとんどは,軽金属圧延におけるAl合金製品や鋳鉄および鉄鋼への添

加剤,Ti,ジルコニウム(Zr),バナジウム(V)などの金属製錬における還元剤,防

食用アノード材料,水素吸蔵合金および酸化剤と混合した花火や照明弾などの非構造

用である.一方,機能･構造用途として,溶融法や塑性加工法による様々な方法によ

って材料が製造されている.なかでも,溶融法であるダイカスト法が主流であり,圧

延や鍛造における塑性加工法による製造はきわめて少ない.その利用分野としては,

国外では自動車部品,国内では家電や携帯用電子製品の筐体が中心である(79)●(84).し

かし,その需要量はきわめて少ないのが現状である.今後,軽量で地球環境に優しい

低環境負荷材料としてのMg合金の需要を拡大するためには,添加剤や還元剤として

ではなく,機械･構造物などの構造材料としての利用増加が必要不可欠となる.しか

し,現在汎用されているMg合金には,十分に需要用途を満足する合金系や耐食性お

よびコストや製造方法などに問題が残されている･そのため世界各国において,Mg

合金の材料開発(28),(町(45),表面改質および耐食性(46)~(52),材料製造手法(53)-(69)など多

方面から研究が進められている.一方,既存のMg合金を構造材料として用いようと

するとき,評価が不可欠な力学的特性,とりわけ疲労特性に関する最新のデータの蓄

積に乏しいのが現状である.

疲労特性の評価の重要性

一般に,機械･構造物は降伏点(0.2%耐力)以下の繰返し応力を受ける.この繰返

し応力によって,それらを構成する材料にき裂が発生,進展し,その結果実断面の減

少と伴って最終的に静的破断に至る.この工学的現象を"疲労破壊"という(85)一昭.こ

の現象は,19世紀前半,鉄道建設にともない機関車の車軸の破壊がたびたび生じたた

め,ドイツのW6hlerによって系統的な研究がなされ,それが現在の疲労研究の基礎と
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なったと言われている.疲労破壊事故の実例として,古くは1949年7月27日に,英

国のDeHavilland社が開発した史上初のジェット旅客機Cometが初飛行に成功した後,

1年ほど経過した頃からComet機の墜落事故が頻繁に起きた.これは,高空での機体

内外の圧力差によって機体に応力が発生し,運行毎の繰返しによって応力集中部で疲

労破壊を起こしたものである.近年においては,同様の原因による事故として1985年

8月12日に日本航空123便(JA8119)のボーイング747R型ジャンボジェット旅客機

の墜落事故が起きた.4名の奇跡的な生存者はいたものの犠牲者520名の航空機事故

として史上最大の惨事であった.また,原子力発電所における設備では,1991年2月

9日に福井県美浜町にある関西電力美浜発電所2号機の蒸気発生器の伝熱管や,1995

年12月8日に福井の高速増殖炉原型炉"もんじゆ"の二次冷却系のナトリウム漏れの

疲労事故が発生した.これは異常な流力振動による高サイクル疲労破壊事故であった

(88).このように,ほとんどの破壊事故は疲労に起因するものであることがよく知られ

ている.一旦破壊事故が発生すれば多大な被害や損害を生ずるため,それを防止する

ことが工学技術者,設計者の使命である.そのため構造材料の疲労に関する研究が不

可欠となる.すなわち,機械や構造物の設計･保守において材料の疲労に関する十分

かつ正確なデータの蓄積がなければならない.また,同時に,破壊力学的な考察によ

る材料の疲労被壊メカニズムを解明することによって,構造材料の特性改善や適切な

材料設計が可能となり,高度な未来先端技術の達成に貢献することが可能となる.

マグネシウム合金の疲労特性に関する従来の研究

軽量構造材料としてのMg合金の疲労特性に関する研究は,かなり古くから行われ

ている.OgarevicとStephensは,1923年から1990年までの研究結果を概説している(89)

この文献によると,疲労強度(∫一対特性は各種合金について多く得られているが,そ

の結果は古いこと,また疲労き裂進展(FatigueCrackPropagation:FCP)特性は,比較

的新しいが,そのほとんどが旧ソ連で得られたものであることが指摘されている.こ

のような過去のMg合金に関する研究状況,およびそれ以降におけるMg合金の材料

開発の発展を考慮すれば,今後さらに疲労に関する最新のデータの蓄積が必要不可欠

と考えられる.前述したように,Mg合金が注目されるに伴って,近年幾らかの研究結

果が報告されるようになった.その多くは,疲労寿命･変形･強度特性(90H96)やそれ

らに及ぼす環境の影響(97)-(106)に集中しており,疲労き裂進展(FCP)挙動(107)に関す

る研究はほとんど行われていない.また,Mg合金は,鋳造材と展伸材に大別される･
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鋳造材に関しては,疲労において鋳巣などのマクロな欠陥の存在が問題となることが

多く,疲労強度はその寸法や形状によって影響を受けることが報告されている(96川08),

(-09).したがって,このような内部欠陥が破壊に関与しない展伸材が,今後構造材料と

して用いられることが期待されるが,各種疲労特性に関する詳細な研究結果が必ずし

も十分に得られていないのが現状である(94),(95),(110)~(113)

今後,軽量構造材料としてMg合金の需要を増加させるためには,展伸材の疲労強

度評価および破壊挙動を解明することと,それを基礎として十分に用途を満足する合

金開発や創製を行っていく必要がある.

本論文の目的および構成

本論文では,まず,既存のMg合金における展伸材の疲労特性および破壊機構を明

らかにする.その結果を踏まえて,展伸材の強度特性の改善のために押出加工に注目

し,それを用いて組織制御した材料について疲労特性を評価する.また,Mg合金の合

金開発や製造技術の改善として,粉末を原材料とした押出加工による素材開発の検討

と開発された材料の力学的特性や破壊機構を評価,検討する.

本論文の構成および内容は以下の通りである.

第Ⅰ編では,既存展伸Mg合金の疲労特性と被壊機構に関して広範,かつ系統的な

研究を展開する.

第1章では,2種類の市販Mg合金AZ31圧延材およびAZ61押出材のCT試験片を

用いた疲労き裂進展(FCP)試験を行う.その結果に基づいて,FCP挙動および破壊

機構を評価,検討する.

第2章では,第l章と同じ材料の平滑試験片を用いた軸荷重疲労試験を実施し,疲

労強度および被壊機構について検討する.

第Ⅲ編では,前編における既存展伸Mg合金の疲労特性と破壊機構の結果を踏まえ,

展伸材の絶対的な疲労強度の向上について検討する.押出加工による結晶粒微細化お

よびその疲労特性に及ぼす影響について検討する.

第3章では,2種類のMg合金AZ61AおよびAZ31Bビレットを用いて,押出比一定

のもと制御された3種類の加工温度下で押出加工を行い,加工温度と結晶粒微細化の

関係について明らかにする.また,押出材の平滑試験片を用いた回転曲げ疲労試験を

実施し,疲労強度の押出条件依存性,すなわち結晶粒径依存性について検討する.
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第4章では,前章の結果を基礎として,異なる押出比で押出加工された材料の疲労

挙動について述べる.Mg合金AZ61AおよびAZ80ビレットを低温となる加工温度に

おいて3種類の押出比で押出加工し,まず,押出比と結晶粒径や機械的特性の関係に

ついて検討する.次いで,押出材の平滑試験片による回転曲げ疲労試験を実施し,疲

労強度を評価するとともに,き裂発生,き裂成長挙動および破面解析結果などに基づ

いて,押出比,すなわち結晶粒径と疲労挙動の関係について明らかにする.

第Ⅲ編では,Mg合金の機械的諸特性の向上を目的に,粉末を原料とした溶融法より

も低温の塑性変形による粉末押出加工プロセスを検討し,材料創製とその力学的評価

を行う.

第5章では,まず,Mg粉末にジルコニウム(Zr)粉末を添加した複合材料を創製し,

Zr粉末添加量や原料粉末粒径の影響について評価,検討する.次に,制振合金として

開発されているMCM(Mg-Cu-Mn)合金鋳造材(‖4).(1u)の高強度化を図るために,結

晶粒微細化に寄与するとされるZr粉末添加の効果についても調査する.さらに,得ら

れた複合材料について組織,機械的特性および内部摩擦を評価し,従来の鋳造合金と

比較,検討する.

第6章では,固相合成法を用いたマグネシウムシリサイド(Mg2Si)分散Mg合金

(118)-(122)の疲労挙動について検討する･マトリックスとなるMg合金粉末としてAZ31

合金粉末,分散強化粒子としてSiO2粉末を用いて製造プロセス中に固相合成法により

Mg2Si粒子を生成させる.これらの原料粉末を混合および固化し,熱間押出加工によ

り創製した材料について,機械的特性および回転曲げ疲労試験による疲労挙動や破壊

機構を把握する･また,Mg2Si粒子を強化材として添加したMg2Si粒子強化Mg合金

基複合材料についても疲労強度を評価し,既存のAZ31押出材とも比較,検討する.

結論では,第Ⅰ編第1章から第Ⅲ編第6章までの結果を総括するととともに,今

後の課題について述べる.
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第Ⅰ編 既存展伸マグネシウム合金の

疲労特性と破壊機構

展伸マグネシウム(Mg)合金は鋳造材のように欠陥が存在しないので,

重要な構造部材への応用が期待される.本編では,構造材料として評価が

不可欠な疲労特性と破壊機構について述べる.

第1章では,市販Mg合金AZ31圧延材およびAZ61押出材について疲労

き裂進展(FCP)試験を行い,FCP挙動を評価するとともに被壊機構につい

て検討する.

続いて第2章では,第l章と同じ材料の平滑試験片を用いた軸荷重疲労

試験を行い,疲労挙動と破壊機構について検討する.



第1章 AZ31圧延材.およびAZ61押出材の疲労き裂進展特性

第1章 AZ31圧延材およびAZ61押出材の

疲労き裂進展特性

1.1 緒 呂

これまでMg合金の利用の大部分はダイカストなどの溶融法によるものであり,構

造材料として応用が期待される圧延材や押出材などの展伸材の利用は未だ限られてい

る(l).そのためMg合金の疲労に関する研究も,ダイカスト材や鋳物材などに関する

ものが大部分を占めている(2),(3).これらの研究データは設計資料として有益ではある

が,溶融法による材料ではMg合金に限らず疲労特性において材料欠陥が問題となり,

疲労強度はその形状や寸法に支配される(4),(5).したがって,欠陥などの関与しない材

料の疲労挙動の把握は,Mg合金の本質的な被壊機構を理解する上で重要であると考え

られる.

Mg合金の疲労に関する研究は意外に古くから行われている.OgarevicとStephens

は1923年から1990年までの研究結果を概説している(6).これによれば,各種合金に

ついて比較的多くのふⅣ特性が得られているが,データは古いこと,また,比較的新

しい疲労き裂進展(FCP)特性データのほとんどは旧ソ連で得られたものであること

が指摘されている･こうした過去の研究状況,およびその後のMg合金の開発と発展

が逐次行われていることを考慮すれば,今後さらに疲労特性に関する最新のデータの

蓄積が必要であると考えられる.実際,最近ではFCP挙動に関する詳細な研究はほと

んど行われていない(7)

そこで本章では,疲労き裂進展(FCP)特性の評価と破壊機構の解明を目的として,

市販のMg合金AZ31圧延材およびAZ61押出材を用いてFCP試験を行い,き裂開閉

口挙動の測定,SEM破面観察,および三次元破面解析結果などに基づいて,FCP挙動

に及ぼす方位や応力比の影響および被壊機構について検討する.また,両合金におけ

るFCP試験の結果を他の合金の結果とも比較,検討する.
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第1編 既存展伸マグネシウム合金の疲 特性と破壊機構

1.2 実験方法

1.2.1 材料

供試材は市販のMg合金AZ31圧延材(板厚6mm)およびAZ61押出材(板厚5mm)で

ある,AZ31圧延材の化学組成の詳細は不明であるが,規格ではAl:3wt.%,Zn:1wt.%

である.AZ61押出材の化学組成をTablel-1に示す.両合金とも,熱処理は行わず,納

入のまま実験に用いた.

AZ31圧延材およびAZ61押出材の光学顕微鏡による組織写真をそれぞれFig.l-1,

Fig･l-2に,また両合金の結晶粒径の分布をFig.l-3に示す.AZ31圧延材の場合(Fig.1-1),

図から明らかなように,いずれの面の組織もほぼ等軸の結晶粒から成り,異方性は見

られない･平均結晶粒径dも各面において差異は見られず約60ト【mである.しかし,

結晶粒径のばらつきは大きく,最小1.8llm程度,最大16旬m程度の結晶粒が存在する

(Fig.ト3(a)).一方,AZ61押出材の組織もほぼ等軸の結晶粒から成る(Fig.ト2)が,

Thblelrl ChemicaIeompositionofAZ61(Wt.%).

AI Zn Mn Si Cu Fe Ni

6.5 1.0 0.1 0.1 0.05 0.005 0.005

Fig.1-1MjcrostructuI･eOfAZ31.

(L:longitudinal(ro11ingdirection),T:tranSVerSe,S:ShorttT･anSVerSe).

-14一



1章 AZ31圧延材およびAZ61押出 の疲労き 裂進展特化

tlOO-m■

Fig･1-2 MicrostrueturesofcrosssectioninAZ61:(a)surfaceJayeTl(b)core.
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l編 既存屈伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

素材板両表面層と中心部の間で結晶粒径に相違が見られる.Fig.1-2から結晶粒は表面

層において中心部よりかなり大きいことがわかる.また,Fig.1-3(b)に見られるように,

中心部の結晶粒径は最大4叫mの範囲内に分布しており,10～20トLmの微細な結晶粒の頻

度が最も高い.平均結晶粒径dは約叫1mである.それに対して表面層では4叫m以上

の結晶粒も存在し,100～150仰の粗大な結晶粒も認められる.その結果,dは約2叫m

である.このように,表面層と中心部において結晶粒径の相違が生じた理由は明らか

ではないが,押出加工によって誘起されたことが考えられる.なお,結晶粒が粗大化

した領域は,素材両表面から約1.5mm内部まで生じていた.その一例として,試験片

の片側表面から内部に至る組織様相をFig.1-4に示す.図から明らかなように,粗大化

層内はさらに複雑な様相を呈しており,表面から約50叫m内部まで中心部より大きい

結晶粒径の領域が存在し,それに続いて100llmを超える粗大な結晶粒を含む領域が存

在している.なお,前述した粗大化層内のdは両領域を含んでいる,

Speci血em

surface

500llm

Fig.1-4 Microstructureofcrosssectionofafatig11eSPeCimeninAZ61･

圧延材や押出材では集合組織が生ずることが知られているので(呂),後述するように

AZ31圧延材においてFCP挙動に及ぼす方位の影響を検討した.実験に先立って,AZ31

圧延材の集合組織をⅩ繰回折法によって測定した.(0001)面の極点図をFig.1-5に示す.

この結果から,(0001)面が圧延面(試験片表面)と平行な集合組織を形成していること

がわかる.
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第1章 AZ31圧延材およびAZ61押出材の疲労き裂進展特性

Fig･1-5(0001)polefigureinAZ31.

1.2.2 試験片および機械的性質

Fig･1-6に示す形状寸法の試験片を用いて引張試験を行った.Tablel-2にAZ31圧延材

の圧延方向(L方向)とそれと直角方向(T方向),およびAZ61押出材の押出方向の機

械的性質を示す･AZ31圧延材のT方向はL方向に比べて高い耐力や引張強さを示すが,

差異はきわめて小さく,機械的性質に及ぼす方位,すなわち集合組織の影響はほとん

ど見られない･また,Alの添加量の多いAZ61押出材のほうが引張強さや硬さが高く,

伸びが小さいことがわかる.

両合金とも,納入材からFig.1-7に示すような幅が50.8mm,板厚がAZ31圧延材の場合

6mm,AZ61押出材の場合5mmのCT試験片を機械加工した.採取方位はAZ31圧延材の

場合,L-T方位(き裂進展方向は圧延方向に垂直)とT-L方位(き裂進展方向は圧延方

向と平行)であり,AZ61押出材の場合,L-T方位のみとした.

なお,前述したように,AZ61押出材の場合,素材両表面から約1.5mm内部まで結晶

粒の粗大化層が存在していたため,CT試験片では両表面層にその粗大化層が残存して

いる.
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第Ⅰ編 既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

Fig.1-6 Configurationoftensilespecimen･

Tbblel-2 Mechanicalproperties.

MaterialO.2%proof Tensile Elongation Elastic Vickers

StreSS Strength modulus hardness

Jo.2(MPa)cTB(MPa)4(%) E(GPa) HV

AZ31-L llO 224 30 40.5

AZ31-T 120 227 29 40.5

AZ61 278 25

3

つJ

2

5

5

7

1.2.3 試験方法

FCP試験には容量19kNの電気油圧式サーボ疲労試験機を用いた.室温大気中,荷重

制御,繰返し速度戸10Hzの条件下でASTM規格(9)に準拠した応力拡大係数幅AK漸増

試験および漸減試験を行った.実験に先立って,AK=3.5MPaJm一定で切欠き底から約

2mmの予き裂を導入した.なお,AZ31圧延材の場合,応力比Rの影響を把握するため

月=0.05および0.7で試験を行った.またAZ61押出材の場合,月=0.05である.

き裂長さの測定には移動読取り顕微鏡(最小目盛:1叫m)を,き裂開閉口挙動の測

定には背面ひずみ除荷弾性コンプライアンス法を用いた.き裂経路,破面観察,およ

び破面の三次元解析には,それぞれ光学顕微鏡,走査型電子顕微鏡(SEM)および三

次元表面構造解析顕微鏡を用いた.
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2-12.7

=ら(AZ31)･5(AZ61) ｢

】

肖完
l
▼

l

50.8

14

ら3.5

〕ptniしor A

Fig.1-7 ConngurationofCTspecimen.

･19･



第Ⅰ編 既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

1.3 実験結果

1.3.1 疲労き裂進展挙動

Fig.1-8にAZ31圧延材およびAZ61押出材のき裂進展速度da/dNと応力拡大係数幅AK

の関係を示す.まずAZ31圧延材では,応力比にかかわらず全A方領域において疲労き裂

進展(FCP)挙動に及ぼす方位の影響はほとんど認められない.下限界応力拡大係数

幅AKlhは約1.8MPaJmである.また,R=0.7のda/dNIAK関係がR=0.05の結果よりも高速度

側にあり,AZ31圧延材も一般に知られている応力比依存性を示すことがわかる.なお,

R=0.7のARlhは約1.3MPaJmである.FCP挙動における特徴的な点は,R=0.05のda/dN-AK

関係において特に顕著に認められる折れ曲がりであり,AK記3.5～4MPaJm近傍で,その

上下の血/d〃-△∬関係の勾配が異なっている.

図に見られるように,AZ61押出材のda/dNIAK関係は全AK*域において,AZ31圧延

材よりもわずかiこ高速度側に位置する.注目すべき結果は,AZ31圧延材の場合と同様

に,AK=3MPaJm近傍でda/dN-AK関係に折れ曲がりが見られることである.

(
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Fig･1-8 ReIationshipbetweencrackpropagationrateandstressintensityfhctor

inAZ31andAZ61.
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第1章 AZ31圧延材およびAZ61押出材の疲労き裂進展特性

次に,き裂開閉口挙動をK｡,/考｡aXとK｡aXの関係としてFig.1-9に示す･ここで,K｡｡はき

裂開口応力拡大係数,Kmaxは最大応力拡大係数である.AZ31圧延材では,図から明ら

かなように,下限界近傍で若干の差異が見られるが,両方位の屯ノ㌫axはほぼ同様であ

り,Km｡X<4MPaJmでKmaxの減少に伴って顕著な上昇を示す.これは後述するように,

作動する破壊機構から生ずる液面粗さに起因している･AZ61押出材のK｡,/KL.axはAZ31

圧延材よりもわずかに低い.後述するように,AZ61押出材の微視的被壊機構はAZ31

圧延材と全く同様であった.したがって,AZ31圧延材のd(約60pm)はAZ61押出材

に比べてかなり大きいから,観察されたき裂開閉口挙動における相違は,破面粗さに

よってもたらされたと考えられる.

MgalloyAZ31

月=0.05

AZ31

0 L-Torientation

ロ T-Lorientation

AZ61

◎ L-Torientation

0 2 4 6 8 10 12

旭x笠等評価
Fig.1-9 Crackclos11rebehaviourJbrAZ31andAZ61.

Fig.1-9の結果を用いて,Fig.1-8のFCP挙動を有効応力拡大係数幅AKeffによって整理し

た結果をFig.1-10に示す.AZ31圧延材では,da/dN-AK関係に方位の影響は見られなか

ったが,き裂開閉口を考慮すると下限界近傍でわずかに方位の影響が現れている.し

かし後述するように,両方位間で被壊機構に相違は見られなかったので,この差異は

き裂開閉口の測定のばらつきによるものと考えられる.注目すべき点は,両方位とも

血/d〃-△長閑係で見られた折れ曲がりが一層顕著になり,特異な挙動を示すことである.

折れ曲がり点以下,すなわちAKeff<2.5～3MPaJmの領域において,R=0.05のda/dNはき裂

閉口が観察されなかった月=0.7の結果よりもかなり速く,かつ低い下限界有効応力拡大

係数幅A&榊を示す.このことは,応力比の影響がき裂開閉口挙動のみでは説明できな
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第Ⅰ編 既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

いことを示している.

一方,AZ61押出材のda/dNはき裂閉口を考慮すると,AZ31圧延材の結果と一致する.

このことから,血/d〃-△∬関係において見られた両合金間の血/d〃のわずかな相違は

(Fig.1-8),き裂開閉口挙動の相違に起因していたことがわかる.図に見られるよう

に,AZ31圧延材の場合と同様に,AZ61押出材のda/dN-AKeff関係も明瞭な折れ曲がりを

示す.
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Fig.1-10 RelationshipbetweencrackpropagationrateandefFbctivestressintensity

fhctorinAZ31andAZ6l.

1.3.2 微視的破壊機構

SEM破面観察結果の一例として,AZ31圧延材におけるしT方位のR=0.05と0.7の破面

様相をそれぞれFig.ト11およびFig.ト12に示す.R=0.05の場合,da/dN-AK関係の折れ曲

がり点以上のAK領域(Fig.1-11(C))では,破面は結晶粒単位の細かい筋状の模様を伴

った様相を呈している.筋状の模様の向きは個々に異なっているが,巨視的なき裂進

展方向に近い.一方,折れ曲がり点以下のAK領域(Fig.1-11(a))では,擬へき開状の
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1章 AZ31圧延材およびAZ61 押出材の疲

平坦なファセットが支配的な破面であり,Fig.ト11(c)とは明らかに様相が異なる.個々

のファセットは結晶粒に対応しているように思われる.図中矢印で示すように,ひと

つの結晶粒から隣接する結晶粒へ進展する際,き裂進展方向に平行なリバーパターン

が観察される.Fig.1-11(b)の△且値は血/d朴Ag関係の折れ曲がり点近傍であり,破面は

前述の筋状の模様と平坦なファセットの浪在した様相を呈している.尺±0.7の場合も同

様の破面様相であり,高Ag領域では筋状の模様を伴った結晶粒単位の破面

(Fig･1-12(c)),低北嶺域では平坦なファセットが支配的な破面(fig.l-12(a))である.

なお,T-L方位においても全く同様の破面様相が観察されている.

AZ61押出材における3レベルのA幻直,すなわち折れ曲がり点以下(AK=2.5MPaJm),

近傍(AK=3MPaJm)および以上(A臣5MPaJm)における破面のSEM写真をFig.1-13

に示す･まず,AZ31圧延材の場合のFig.1-11と比較すると,AKの全領域においてAZ61

押出材とAZ31圧延材の破面様相はきわめて類似しており,作動した微視的破壊機構が

同様であることを示している.すなわち,折れ曲がり点以上では,結晶粒単位の筋状

の模様であるのに対して,折れ曲がり点以下では,結晶粒単位の平坦な擬へき開状の
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Fig･1-11SEMmicrographs of fracture surfaces at R=0.05in AZ31(L-T

orientation):(a)A且主2.5MtI且守山,(b)A辟3.OMPaJ血,(C)A齢5.O

MPaJm.In(a),arrOWirldicatesriver-pattern.
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rig･ト12 SEM micrograpbs o†什acture sur伽･eS atβ=0.7in AZ31(しT

orientation):(a)A∬≧1.5MPaJm,(b)A且≧2.OMPaJm,(C)A∬=3.O

MPalノm.
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Fig.1-13 SEMmicrographsoffractllreSurfacesatR=0.05inAZ61.
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模様で被われている.また,折れ曲がり点近傍では,両破面様相が混在しており,そ

こで微視的破壊機構の遷移が生じたことがわかる.なおAZ61押出材の場合,表面層

と中心､部の相違は,筋状模様または擬へき開状模様の単位の大きさにあり,それは結

晶粒径の相違を反映していると考えられる.

1.3.3 き裂進展経路と破面粗さ

前述したように,作動した微視的な破壊機構は両合金で同様であったから,ここで

はAZ31圧延材におけるき裂進展経路と破面粗さについて検討する.

き裂進展経路は応力比にかかわらず,高△〟領域で比較的直線的であり,結晶粒内を

進展していた,中間△片親域から低A〟領域では,高△g領域の経路よりも屈曲は明らか

に顕著であった.中間△〟領域ではき裂経路は大きなうねりを示していたが,低△〟領域

ではファセットを単位とする屈曲を示していた.

Fig.ト11およびFig.1-12と同じ△幻直に対応する破面の三次元的様相をそれぞれ

Fig.ト14およびFig.1-15に示す.応力比にかかわらず,△方の減少に伴って,高Ag領域に

おける細かい凹凸を伴った全体的に粗さの小さい破面様相から,平坦な面を単位とし

て生ずる粗さを伴う破面様相に変化している様子がわかる.

Fig･l-16に定量的に測定された破面の最大粗さ尺,とA打の関係を示す.月,の△g依存性

は個々の場合でやや異なっているが,全体として方位や応力比にかかわらずA打の減少

に伴って尺yは増加する傾向があると言える.なお,算術平均粗さ亀についてもほぼ同
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1章 AZ31圧延 ▲およびAZ61押出

様の結果が得られる.この結果から,Fig.1-9に見られたような低△g領域における急激

なぶ｡｡/私｡mの上昇は,破壊機構の遷移から生ずる破面粗さの増加に起因していると考え

られる.

Fig･1-14 Fracturesurhcetopograt)hyfbrL-TorientatiotLatR=0.05inAZ31:

(且)Ag=2.5MPaJm,(b)A辟3.OMPaJm,(e)A丘去5MI･a寸m.

Fjg･1-15 FractllreSurfhcetopographyfbrL-Torientation
atR=0.7inAZ31:

(a)Ag=1.5MPaJm,(b)A齢2.OM】,aJm,(C)A臣3MPaJm.
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第1編 既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

1.4 考 察

1.4.1 き裂進展挙動に及ぼす試験片採取方位の影響

血/dル△方関係には方位の影響は全く見られなかった(Fig.1-8)が,き裂閉口を考慮

したda/dN-AKeff関係には下限界近傍でわずかに方位の影響が認められた(Fig.1-10).

しかし,両方位の微視的破面様相,すなわち破壊機構には相違はなかったので,本質

的なき裂進展抵抗も方位の影響を受けないと判断される.

Fig.1-5に示したように,AZ31圧延材では(0001)面が試験片表面と平行な集合組織を

形成している.したがって,この集合組織はL-T方位に試験片を採取しても,またT-L

方位に採取しても同様であるので,FCP挙動の異方性は現れなかったと考えられる.

Ti合金などの圧延板でも集合組織が発達する(10)が,FCP挙動には本質的な影響を及

ぼさず,むしろ巨視的な組織の異方性(層状組織,結晶粒径など)がき裂閉口に影響

を及ぼす結果,血/dル△g関係にわずかな方位依存性が現れる場合がある(ll).しかし

AZ31圧延材の場合,Fig.1-1から明らかなように,各面間の巨視的な組織の異方性も見

られないから,結果としてき裂開閉口挙動も影響を受けず,FCP挙動の異方性は現れ

なかったと考えられる.

1.4.2 き裂進展挙動の応力比依存性

AZ31圧延材においても,広く知られている応力比依存性が認められた(Fig.1-8).

一般に,応力比依存性はき裂閉口によるものと認識されており,実際Fig.1-10から明ら

かなように,高A杭什領域ではFig.ト8で見られた応力比依存性はき裂閉口を考慮すると

ほぼ消失した.しかし低△凡打領域では,月=0.05の結果が月=0.7よりもかなり高速度側に

位置しており特異な挙動を示した.

Fig.1-11およびFig.1-12から明らかなように,R=0.05とR=0.7の微視的破面様相はほぼ

同様であり,低△且領域ではいずれも平坦なファセットから成っている.したがって,

作動する被壊機構に応力比による相違はないことから,本質的なFCP挙動は応力比の

影響を受けないと判断される.Fig.1-9に見られたように,低Ag領域では顕著なき裂閉

口が生ずるから,月=0.7においてもき裂先端近傍では,実際にはき裂閉口が生じており,

それが測定に反映されなかったことが原因と考えられる.
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第1章 AZ31圧延材および+AZ61押出材の疲労き裂進展特性

1.4.3 き裂進展における微視的破壊機構の遷移

AZ31圧延材およびAZ61押出材ともに,AK=3.5～4MPa寸m近傍でda/dN-AK関係に折れ

曲がりが認められた.この折れ曲がりは月=0.7(AZ31圧延材)でも見られたが,その

程度は小さかった.さらにき裂閉口を考慮すると,その折れ曲がりは一層顕著になっ

た･こうしたda/dN-AK関係における折れ曲がりはAl合金(12)や純Ti(13)などでも観察さ

れており,破壊機構の遷移と関係していることが指摘されている.実際,Mg合金の場

合,SEM破面観察によって折れ曲がり点の上下で破壊機構は明瞭に異なることが明ら

かになった(Fig･1-11,Fig.1-12,Fig.1-13).したがって,da/dN-AK関係,またはda/dN-AKeff

関係における折れ曲がりは,作動する破壊機構の遷移に起因するものである.

なお,破壊機構の遷移は,繰返し塑性域寸法と組織の代表寸法(例えば,結晶粒径)

との関係で決まると考えられる･有効繰返し塑性域寸法(平面ひずみ)r｡雌は次式に

よって与えられる.

㌔ど,げ=去〔封
(l)

AZ31圧延材の場合について検討する･上式においてq=115MPa(L方向とT方向のcb.2

の平均値),AKeff=3MPa寸mとしてr｡C,effを求めると約20pmとなり,d;60Llmとは一致し

ない･やや差異が大きいが,結晶粒径のばらつき等も考慮されなければならないと考

えられる･AZ61押出材の場合,dは板厚を通じて均一ではないので,その検討は単純

ではないが,両合金の折れ曲がり点のA&什値がほぼ同一であることを考えると,rp｡,｡酵d

が折れ曲がりの主たる原因ではない.

折れ曲がり点以下の破面様相は平坦で擬へき開状であることから,耐食性に劣るMg

合金の場合,ある速度以下のき裂進展は大気湿度の影響を受けたものと推測される.

実際,Mg合金にとって大気環境も腐食環境となりうることが指摘されている(2川4),(15)

そこで,AZ61押出材について乾燥空気中で付加的なFCP試験を行った.その結果を大

気中の結果と比較してFig.1-17に示す.図から明らかなように,乾燥空気中のFCP速度

は大気中よりも顕著に低下しており,室温大気中のFCP挙動に及ぼす大気湿度の影響

が明らかである.

･27･



第1編 既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構

10-3

(
リ
ー
U
h
O
＼
∈
∈
)
ゝ
竃
＼
Q
p
O
-
巴
宕
焉
餌
邑
O
J
d
七
巴
U

10-l

0

0

1

1

10

5

′0

-7

MagnesiumalloyAZ61

L-Torientatk)n

尺=0.05

OLaboratoryair

□叫a正 ●○

≡恕蛋仔館山虹

t∴■□
0.1 0.51 5 10

Stressintensityfactorrange

AKAKe仔(MPaml佗)

50

Fig･1-17 CrackpropagationbehaviourhrAZ61indryain

1.4.4 Mg合金と他の合金との比較

Fig.1-18にAZ31圧延材およびAZ61押出材のFCP挙動を2種類のAl合金(7075合金(16),

6063合金(17))と純Ti(13)のFCP挙動と比較した結果を示す.(a)はda/dN-AK関係,(b)は

da/dN-AKeff関係である.Fig.1-18(a)から明らかなように,両Mg合金のda/dNIAK関係は

他の合金よりも全AK領域において高速度側にあり,AKで整理したMg合金のFCP抵抗

はAl合金や純Tiよりもかなり低いことがわかる.また,き裂閉口を考慮してもMg合金

のFCP抵抗は他の合金よりも劣っている(Fig.1-18(b)).
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弾性係数gはFCP挙動における材料支配因子である.そこで,△&仔をgで規準化した

AKefdFCFCP挙動を整理した結果をFig.1-19に示す.6063合金と純Tiの結果は全

領域でほぼ一致するが,両Mg合金と7075合金はそれらより高速度側にある.Mg合金

の折れ曲がり点以上の領域では,両Mg合金の結果は7075合金と一致するが,それ以下

の領域では速い血仙Ⅴを示す.Mg合金と7075合金は他の比較材に比べて耐食性が悪い

ことから,それらの全AKef/E*域における低いFCP抵抗は,Fig.1-17に示したように室

温大気中の湿度に起因することが考えられる.実際Mg合金の場合,大気が疲労強度に

対して腐食環境となること(14),相対湿度80%では腐食疲労の様相を呈すること(2)な

どが指摘されている.疲労き裂進展の場合,毛管凝縮によってき裂先端近傍では大気

湿度の影響が一層顕著になる(18).こうした環境効果が,他の合金では見られない広範

な擬へき開状の破壊を引き起こし,結果として顕著なき裂進展の加速をもたらしたと

考えられる.
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第1章 AZ31圧延材およびAZ61押出材の疲労き裂進展特性

1.5 結

本章では,構造材料として広範な応用が期待されている展伸Mg合金の疲労特性を明

らかにすることを目的として,AZ31圧延材およびAZ61押出材について疲労き裂進展

(FCP)試験を行った.FCP挙動に及ぼす方位や応力比の影響と破壊機構について検討

するとともに,他の合金のFCP特性とも比較,検討した.得られた主な結論を以下に

示す.

(1)AZ31圧延材の場合,血/肌-A方関係には応力比にかかわらず方位の影響は見られ

ず,また月=0.7の血/dル△且関係は月=0.05よりも高速度側に位置した.き裂閉口を考慮す

ると,下限界領域においてわずかな方位と応力比の影響が認められたが,破壊機構は

それらには依存しなかったので,観察された方位および応力比依存性はき裂開閉口挙

動の測定の問題に起因するものであり,本質的なFCP挙動には方位や応力比の影響は

存在しないと判断された.

(2)AZ61押出材のda/dN-AK関係はAZ31圧延材よりも高速度側に位置したが,き裂閉

口を考慮すると両合金の結果は一致した.

(3)両合金とも血/d〃-A方関係はある△足値で折れ曲がりを示し,この折れ曲がりはき

裂閉口を考慮すると一層顕著になった.

(4)上記の折れ曲がり点以上の領域では結晶粒単位の筋状の模様を伴った破面様相,

それ以下の領域では平坦な擬へき開状のファセットが支配的な被面様相であった.こ

のことから,血/d〃-A斤関係,または血/dルA&打開係における折れ曲がりは,作動する

破壊機構の遷移によるものであった.

(5)Mg合金の本質的なFCP抵抗はAl合金(7075合金,6063合金)や純Tiよりも劣って

いた.
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第2章 AZ31圧延材およびAZ`1押出材の

疲労挙動と破壊機構

2.1 緒 百

高い疲労信頼性が要求される部材には,材料欠陥の関与しない展伸Mg合金の使用

が考えられる.しかし,展伸Mg合金の疲労特性に関する最新の研究結果は必ずしも

十分ではない(2),(19)~(22).したがって,圧延や押出加工による展伸Mg合金の各種疲労

特性のデータを蓄積し,それと同時に疲労破壊挙動の詳細な調査を行う必要がある.

前者は展伸Mg合金の構造部材としての応用に,後者は破壊メカニズムの解明を通じ

て材質改善や新合金の開発･創製に寄与しうる.

こうした背景から,第1章では2種類のMg合金AZ31圧延材およびAZ61押出材の

CT試験片を用いた疲労き裂進展(FCP)試験を行い,FCP挙動と破壊機構について検

討した.その結果,両合金ともFCP速度dα且Ⅳと有効応力拡大係数幅A転げの関係が明

瞭な折れ曲がりを示すことを確認し,この挙動が破壊機構の遷移に関係していること

を明らかにした.このように特異な挙動が確認されたことから,展伸Mg合金の各種

疲労特性について,広範かつ系統的に研究を展開することが必要と考えられる.

そこで本章では,第1章と同一材料のAZ31圧延材およびAZ61押出材の平滑試験片

を用いて軸荷重疲労試験を行い,疲労強度を評価するとともに,き裂発生,微小き裂

成長挙動および破面解析結果などに基づいて破壊機構について詳細に検討する.
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2.2 実験方法

2.2.1 材料,組織および機械的性質

供試材は,第1章と同一材料である市販のAZ31圧延材(板厚6mm)およびAZ61

押出材(板厚5mm)である.

AZ31圧延材の詳細な化学成分(wt.%)は不明であるが,規格ではAl:3,Zn:1であ

る.組織はほぼ等軸の結晶粒から成り,平均結晶粒径は約60pmである(Fig.1-1).ま

た圧延方向の機械的性質は,0.2%耐力吼メ110MPa,引張強さ鴨:224MPa,伸び¢:30%

である(1もblel-2).

AZ61押出材の化学成分(wt.%)は,Al:6.5,Zn:1.0,Mn:0.1,Si:0.1,Cu:0.05,Fe:

0.005,Ni:0.005,bal.:Mgである.組織はAZ31圧延材と同様に,ほぼ等軸の結晶粒か

ら成るが,素材板両表面層と中心部の間で結晶粒径に相違が見られた(Fig.ト2).表面

層および中心部の平均結晶粒径dはそれぞれ約2叫mおよび約1叫mである.素材と

同じ厚さ(5mm)の板状試験片を用いて引張試験を行った.得られた押出方向の機械

的性質は,引張強さ鴨:278MPa,伸び¢25%,ピッカース硬さガγ72である(職blel-2).

なお,両材料の詳細については,第l章に示している.

2.2.2 試験片

両合金とも納入材から,Fig.2-1に示す幅8mm,平行部12mm,板厚4mmの平板疲

労試験片を機械加工した.疲労試験片の軸方向は,圧延方向または押出方向と平行で

ある.なお,疲労試験片の平行部片面にき裂発生箇所を限定するために鈍い切欠きを

付している.その応力集中係数は小さいから,試験片は事実上ほぼ平滑と見なせるも

のである.エメリー紙で研磨後,さらにパフ研磨を施して疲労試験に用いた.

AZ61押出材の場合,前述したように,素材両表面から約1.5mm内部まで結晶粒の

粗大化層が存在したため(Fig.ト4),疲労試験片の両表面層に約1mmの粗大化層が残

存している.
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2.2.3 試験方法

疲労試験には容量49kNの電気油圧式サーボ疲労試験機を用いて,室温大気中,軸

荷重下,繰返し速度flOHz,応力比月=-1の条件で実験を行った.

試験片表面のき裂発生および微小き裂成長挙動をレプリカ法により観察した.また,

実験後,破面を走査型電子顕微鏡(SEM)を用いて詳細に調査した.
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2.3 実験結果および考察

2.3.1 疲労強度

Fig.2-2にAZ31圧延材およびAZ61押出材のS-N線図を示す.AZ61押出材の疲労強

度は全体的にAZ31圧延材より高く,脾107回の疲労強度は前者が0=60MPaであるの

に対して,後者は(戸50MPaである.非鉄金属の場合,疲労限度は観察されず,ふⅣ曲

線は長寿命域までなだらかに低下することが知られている.しかし,図から明らかな

ように,2種類の合金とも明瞭な疲労限度が存在するかのように見える.このような

挙動は,これまでに他のAZ61押出材についても報告されている(2).そこで,破壊し

なかった試験片の表面を詳細に観察したところ停留き裂が認められた.その例を

Fig.2-3に示す.これらの停留き裂の表面長さはAZ31圧延材では74pm,AZ61押出材

では4叫mであり,き裂形状を半円と仮定すると両合金とも深さは1結晶粒径程度,

またはそれ以下となることから,停留き裂は第Ⅰ段階き裂であり,停留に粒界が重要

な役割を果たしていることが推測される.なお,停留き裂寸法からその最大応力拡大

係数RL.ax値を求めると,AZ31圧延材およびAZ61押出材に対してそれぞれ0.46MPaJm

および0.4MPaJmであり,大き裂の下限界有効応力拡大係数幅AKeftth(胡.8MPaJm)と

比べて十分′トさい.このことから疲労限度の存在は,発生したき裂の停留挙動に関係

していると考えられる.
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Fig･2-3 0pticalmicrographs showing non-PrOPagating craeks:(a)AZ31,

(b)AZ別.

AZ31圧延材の特徴的な結果は応力に依存して異なる破壊形態が現れることであり,

ロ≧70MPaでは表面を起点とする破壊(表面起点型破壊),ロ≦70MPaでは内部を起点と

する破壊(内部起点型破壊)が生ずる.これまでMg合金の内部起点型破壊は報告さ

れていない,興味ある知見である.リテ,AZ6】押出材の場合,AZ31圧延材のような

応力に依存した破壊形態の変化は見られず,全てき裂は表面から発生している.こう

したAZ31圧延材とAZ6L押出材の相違は,AZ31圧延材における内部起点型破壊発生

機構の解明とともに今後の課題である.

2.2.1で述べたように,AZ61押山材の疲労試験片における表面層の結晶粒径は

中心部よりも大きかった.そこで,両表面の結晶粒の航大化層を機械加1二により除去

した板厚2mmの試験片を準備して疲労試験を行った.その結果を前掲のFig.2-2に中

実印でホす.有限寿命領域の疲労強度は,粗大化層が存在する試験片の結果とほぼ同

程度であるが,〃=107回の疲労強度は若干高く『70MPaである.応力勾配のない軸荷

重ではあるが,前述したようにき裂は表面で発生するから,観察された〃=107回の疲

労強度の相違は,結晶粒径の影響を反映していると考えられる.

次に,両合金の疲労比(d鴨)で表した疲労強度をFig.2-4に示す,図から明らかな

ように,全寿命領域においてAZ31圧延材とAZ61押出材の結果はほぼ一致する.N=107

回の疲労強度に対する両合金の疲労比はAZ31圧延材では約0.23,AZ61押出材では約

0･22であり,相対的にかなり低い疲労強度を示す.異なるAZ31およびAZ61押出材が,

回転曲げ荷重下でそれぞれ0.32および0.29の低い疲労比を示すこと(19-や,また対照

的にAZ61押出材が軸荷重下で鋼と同等の0.45の疲労比を示すこと(2)も報告されてい

る･なおAl合金においても,合金の種類に依存して疲労比は異なり,時効硬化型の
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Al合金では0.25程度の低い疲労比を示す場合があることが知られている(23).今後さ

らに広範な合金について実験的に確認する必要がある.
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Fig･2-4 S-Ndiagramcharacterizedintermsof払tigueratio･

以下では両合金における表面起点型破壊と内部起点型破壊に分けて,それらの挙動

と特徴について検討する.

2.3.2 表面起点型破壊

2.3.2.1 き裂発生

両合金について,主き裂および試験片に残存する多数のき裂の発生状況を詳細に観

察した結果,発生箇所は結晶粒内と粒界に分けられることがわかった.応力が高い場

合,両者の発生割合はほぼ同程度であったが,応力の減少に伴って粒内の発生が支配

的となり,疲労限度近傍では粒内の発生であった.

Fig.2-5およびFig.2-6にき裂発生様相の代表的な例を示す･Fig･2-5は結晶粒内の発

生例である.粒内にき裂と平行に激しいすべり帯が観察されることから,繰返しすべ

り変形の結果,き裂が発生したと考えられる.Fig.2-6は粒界における発生例である･

同様に結晶粒内に多数のすべり帯が観察され,それらはき裂が発生した粒界とある角

度を有していることがわかる.このことから,すべり帯が粒界で阻止されることに起
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因する応力集中の結果,粒界でき裂が発生したと考えられる.このように粒内,粒界

の違いはあっても,いずれも繰返しすべり変形がき裂発生の引き金となっている.
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Fig･2-6 ExlamplesofSEMmicrograph5Showlngintergranularerackinitjation

atspecimensurface:(a)AZ31(8=70MPa),(b)AZ61(¢=120MPa).

2.3.2.2 微小き裂成長

両合金について3種類の応ノルベルでき裂成長挙動を調査した.その結果を表面き

裂全長2cと繰返し数比ルⅣf､(勅:疲労寿命)の関係としてFig.2-7に示す,図から明ら

かなように,応力にかかわらずき裂発生はきわめて早い,この観察結果から,疲労限

度の応ノ｣においてもき裂は相対的に早く発生したのち,成長を停止したことが推測さ

れる･このように,両合金の繰返し応力に対するき裂発生抵抗は低く,このことが相

対的に低い疲労強度の原因と考えられる.したがって仁術は事実上微小き裂の成長寿

命であり,疲労寿命や余寿命の予測においてその評価が重要となることがわかる.な

お,いずれの応力においても複数のき裂が発生し,それらが互いに干渉,合体して成

長する場合が観察され,それは応力が高いほど顕著であった.
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発生に続く初期の不規則な微小き裂成長挙動の一例をFig.2一名に示す.縦軸は表面に

おける両き裂先端の成長速度dc/dⅣ,横軸は発生点を原点とするそれぞれのき裂先端の

位置(き裂長さ)cである.図から明らかなように,AZ31圧延材では表面き裂全長

2c<0.4mm,AZ61押出材では2c<0.8mmにおいてdc/dNが大きく変動している.これま

でに多くの材料において初期の微小き裂成長速度は結晶粒界などに起因して変動する

ことが報告されている(24)が,Mg合金の場合,その程度が一層顕著であるように思わ

れる.
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Fig.2-9およびFig.2-10にAZ31圧延材およびAZ61押出材のき裂成長様相をそれぞ

れ示す.き裂は応力にかかわらず,巨視的には試験片軸方向に対して直角に成長する

が,顕著な屈曲や分岐を伴うことがわかる.現出した組織との対応から,そのような

屈曲や分岐は,隣接する結晶粒にき裂が成長する際に主に粒界で生じていることが確

認された.これは両合金の結晶構造が桐密六方構造であり,すべり系が少ないことに

起因していると考えられる.戸梶らは同じ結晶構造の純チタンにおいても成長速度の

顕著な変動が生ずることを明らかにしている(25),(26).また,成長速度の変動を生ずる

き裂長さの領域(微視組織的微′トき裂)は,広範な材料に対して組織の代表寸法(例
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えば,結晶粒径)の8倍程度であることを指摘している(2j)が,両合金もほぼこの関

係に従っている.
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Fig･2-9 0pticalmicrographsshowingcrackgrowthpathinAZ31:(a)6=60MPa,

ル=5.7×104,(b)『=55MI,a.ル=9×104.
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Fig･2-10 0pticalmicrographsshowingcrackgrowthpathinAZ6l:(a)『=80

MPa,脾4.8×104,(b)8=75Ml}a,∧』6×104.

Fig.2-11に微小き裂成長速度血/d〃と最大応力拡大係数軋axの関係抑を示す.ここ

で,き裂深さαと〟ⅧXはアスペクト比α七=1を仮定して求められている.なお図中に

は,比較のために,第1章における同一合金のCT試験片による大き裂の血/d朴△g関

係および血/d〃-A私打関係も併記した.大き裂の進展挙動は第1章においてすでに記述

したとおりであるが,微小き裂の成長挙動との比較のために,得られた重要な知見の

みを以下に簡潔に記述する.
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図から明らかなように,AZ31圧延材およびAZ61押出材とも,大き裂のda/dN-AK

関係はAK=3.5～4MPaJmで折れ曲がりを示し,き裂閉口を考慮すると(da/dN-AK;ff関

係)折れ曲がりが一層顕著になった.この折れ曲がりは破壊機構の遷移によるもので

あり,折れ曲がり点,すなわち遷移点を境に破面様相は明らかに異なっていた.遷移

点以上の高△凡打領域では,結晶粒単位の筋状の模様を伴った破面様相であるのに対し

て,遷移点以下の低A&仔領域では,平坦な擬へき開状のファセットで被われており,

個々のファセットは結晶粒に対応しているようであった.なお,遷移点近傍の△屯仔領

域では,両破壊様式の混合となっていた.

一方,微小き裂はFig.2-11に見られるように,両合金とも微小き裂特有の挙動を示

し,大き裂の下限界応力拡大係数幅△尽bはもとより,下限界有効応力拡大係数幅A&榊

以下でも成長し,不規則な挙動を示す.AZ31圧延材の場合,微小き裂の血/dル㌫ax

関係は合体頻度の高かったロ=70MPaの結果とごく初期の成長を除いて,大き裂の折れ

曲がり点以下の血/d〃-△ぷ読関係とほぼ一致している.また,AZ61押出材の場合も同

様に,da/dN-Kmax関係は合体頻度の高かった『=90MPaの結果とごく初期の成長を除い

て,大き裂の折れ曲がり点以下の血/dル△屯仔関係とほぼ一致している.
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Fig.2-12およびFig･2-13にAZ31圧延材およびAZ61押出材のき裂発生に続く微小き

裂成長領域のSEM破面様相の例を示す.いずれの合金の場合も,き裂発生点にほぼ結

晶粒径に対応する第Ⅰ段階ファセットが見られることから,前述したようにき裂はす

べり変形に起因して発生していることがわかる.発生に続く破面は延性的であり,結

晶粒単位の筋状模様で被われている.この破面様相は,大き裂の高Ag領域で観察され

た破面様相(AZ31圧延材の場合‥Fig.1-14,AZ61押出材の場合‥Fig･1-16)と類似し

ており,大き裂の低△首領域,すなわち血/dルA&仔関係の折れ曲がり点以下の破面様相

とは明らかに異なっている.以上のように,微小き裂の血/dル耳Ⅶ関係は大き裂の

血/dル△&仔関係と一致したが,両者の作動した破壊機構は異なっていることに注意す

る必要がある.Mg合金に対して大気は腐食環境であることが指摘されている(12)よう

に,また第1章で指摘したように,大き裂の折れ曲がり点以下の擬へき開状破面は,

長期の繰返しの間に大気中の湿度が腐食環境として影響を及ぼした結果であると推測

される.

2.3.3 内部起点型破壊

これまでAZ31圧延材およびAZ61押出材の両合金における表面起点型破壊について

検討した.ここでは,AZ31圧延材において観察された内部起点型被壊について検討す

る.

2.3.3.1 き裂発生点の様相

AZ31圧延材ではFig.2-2に示したように05;70MPaにおいて内部起点型破壊が観察さ

れた.き裂発生点の典型的な様相をFig.2-14に示す.図から明らかなように,特徴的

な様相は応力の高低にかかわらず発生点に見られる平坦なファセットの存在である.

表面改質鋼や高強度鋼などで見られる非金属介在物は存在せず,内部き裂発生の機構

はそれらの材料とは明らかに異なっている.ファセットは平坦であるが,詳細に見る

とその表面に平行な筋状の模様が認められる(Fig.2-14(b)).

ところで,戸梶らはβ型チタン合金において内部起点型破壊を観察し,Mg合金と同

様に発生点に平坦なファセットが存在することを報告している㈲,(29).チタン合金のα

相はMg合金と同様の桐密六方構造であるから,両者の比較は興味深い･そこで,β型

Ti-22V-4Al合金で観察された内部き裂発生点の様相をFig.2-15に示す(29).発生点のフ

ァセットの形態がFig.2-14に示した本合金のファセットと酷似していることがわかる･
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β型チタン合金の場合,内部き裂発生箇所は完全には明らかにされていないが,粒界に

析出したα相であると考えられている(50)･(31).また,(α+β)型チタン合金においても内

部起点型破壊が観察されており,発生機構としてα相の活動的なすべり系の拘束のため

に生じた応力集中に起因して,内部き裂がすべりに先んじてへき開によって発生する

ことが指摘されている(ユ2).現時点では,AZ31圧延材の内部起点型破壊機構は明らか

ではなく今後の課題であるが,前述したとおりMg合金もチタン合金と同じ結晶構造

を有することやファセット表面の筋状模様の存在などから,ファセットが結晶学的,

すなわち,へき閉またはすべりに起因して形成されたことが推測される.

Fig･2-14 Subsurfaceerackitlitiation sitein rol)edAZ3lalloy:(a)¢=70MPa,

〃戸1.77×104,(b)8=55MIIa,ル戸S.3×104.

Fig･2-15 Facets at the suhsurface crackinitiation site observedin solution-

treatedandagedmaterialsinbetaTi-221L4AlaJloy:(a)STA750,(b)

STA800(29).
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2.3.3.2 内部き裂発生の特徴

げ=70MPaでは同一破面上に表面き裂と内部き裂の両者の発生が認められた.その

様相をFig･2-16に示す･Fig.2-16(a)は表面起点型,Fig.2-16(b)は内部起点型である.内

部き裂発生点には前掲したFig.2-14と同様に,平坦なファセットが見られる.このよ

うに,U=70MPaでは表面き裂発生と内部き裂発生が共存して現れる.Fig.2-2に見られ

るように,伊こ70MPaでも表面起点型破壊が現れていることから,破壊形態は突然変化

するのではなく,(戸70Mpa近傍で両破壊形態が現れる応力の範囲があり,さらに応力

が低くなると完全に内部起点型に遷移すると考えられる.なお,Fig.2-16に示した両き

裂は互いに独立して成長し,最終破壊の直前に合体した.

Fig.2-17に内部き裂発生点のファセット寸法心細紺と表面からファセットまでの距離

d包｡｡tの関係を示す.まず,ファセット寸法に注目すると,(戸70MPaの→例を除いてフ

ァセット寸法は平均結晶粒径程度,またはそれ以下であることがわかる.このことは

前節で述べたように,本合金の内部き裂発生が結晶学的であることを示唆していると

考えられる.次に,発生点の深さは40叫m以~Fである.応力勾配のない軸荷重ではあ

るが,きわめて表面に近い箇所でき裂が発生していることがわかる.

最後に,ファセットをき裂と見なしたときの最大応力拡大係数軋雨と〟rの関係を

Fig･2-18に示す･図から明らかなように,私血と〟-･の間に明瞭な相関は見られないよ

うである.なおチタン合金では,両者の間にきわめて良い相関が認められている(う3)

Fig･2-16 Twodifferenterackinitiationmodesobservedat伊==70MPa:

(a)sⅦrfhce,(b)snbsⅦrねce.
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2.4 結 i∃

本章では,AZ31圧延材およびAZ61押出材の平滑試験片を用いて軸荷重疲労試験を

行い,疲労強度を評価するとともに,き裂発生,微小き裂成長および破面観察に基づ

いて破壊機構について検討した.得られた主な結論は以下の通りである.

(1)AZ31圧延材およびAZ61押出材のN=107に対する疲労強度はそれぞれ50MPa,

60MPa,疲労比(♂鴨)は0.23,0.22であり,両合金は絶対的にも相対的にも低い疲

労強度を示した.

(2)AZ31圧延材の場合,0=70MPa近傍を境として,高応力では表面起点型破壊,低

応力では内部起点型破壊が生じた.

(3)表面起点型破壊の場合,疲労き裂は繰返しすべり変形の結果として結晶粒内,ま

たは粒界で発生した.応力が高い場合,両者の発生割合はほぼ同程度であったが,応

力の減少に伴って粒内の発生が支配的となった.

(4)疲労き裂の発生は応力にかかわらずきわめて早く,疲労寿命は事実上微小き裂成

長寿命であった.

(5)微小き裂の成長挙動は,ごく初期の成長を除いて,き裂閉口を考慮した大き裂の

進展挙動とほぼ一致したが,両者の作動した破壊機構は異なっていた.

(6)AZ31圧延材における内部起点型破壊の場合,き裂発生点には常に平坦なファセ

ットが観察された.その寸法は結晶粒径程度であり,表面から比較的浅い位置に存在

した.また,ファセットの最大応力拡大係数と疲労寿命の間には明瞭な相関は認めら

れなかった.
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第Ⅱ編 押出加工によるマグネシウム合金の

疲労特性の改善

第Ⅰ編における展伸マグネシウム(Mg)合金の疲労特性と破壊機構の結

果を踏まえ,本編では,展伸Mg合金の絶対的な疲労強度の向上策として押

出加工による結晶粒微細化に注目し,制御された加工条件のもとで押出加

工を行うことによって材質改善を試みる.

第3章では,Mg合金AZ61AおよびAZ31Bビレットを用いて,異なる加

工温度下で押出加工を行い,まず結晶粒微細化について調査する.次いで,

得られた押出材の平滑試験片を用いた回転曲げ疲労試験を実施し,疲労強

度の結晶粒径依存性について検討する.

第4章では,更なる結晶粒微細化を達成するために,Mg合金AZ61Aお

よびAZ80ビレットを異なる押出比のもとで押出加工し,組織や機械的性質

の押出比依存性,および平滑試験片の疲労挙動に及ぼす押出比の影響につ

いて検討する.



第3章 AZ61+およびAZ31押出材の疲労強度に及ぼす押出温度の影響

第3章 AZ61およびAZ31押出材の疲労強度に

及ぼす押出温度の影響

3.1 緒 i∃

Mg合金は鋳造材と展伸材に大きく分類される･鋳造材では鋳造欠陥の存在が避けら

れず,その寸法や形状などが疲労強度を支配することが多い(1),(2).したがって,今後,

重要な構造部材には欠陥が破壊起点とならない展伸材の応用が考えられる.こうした

観点から,第Ⅰ編第1章および第2章において,AZ31圧延材およびAZ61押出材の

疲労き裂進展および疲労強度について評価し,それらの破壊機構について検討した.

その結果,Mg合金の絶対的な疲労強度は必ずしも十分ではないことを確認した･した

がって,低比重であることを考慮しても,疲労強度の一層の向上に対する何らかのア

プローチが必要であると考えられる.

ところで,材料の強靭性を向上させる最も有効な方法として結晶粒の微細化がある.

最近,種々の材料に対してその試みがなされ,超微細結晶粒材料として実用化されつ

つある(3),(4).Mg合金に対しても,結晶粒微細化によって機械的性質のさらなる向上が

期待できると考えられるが,結晶粒微細化に関する研究結果は少なく(5)~(7),また疲労

特性との関連のもとに検討した研究はほとんど見られない.

このような観点から,Mg合金の結晶粒微細化の手法として押出加工に注目した･押

出加工は加工熱処理のひとつと考えられるから,加工温度や押出比などの条件を厳密

に制御すれば結晶粒の微細化が達成できると考えられる.実際これまでに,AZ31Bに

ついて押出加工によって叫m程度の結晶粒径が得られている(6).また,実用構造部材

として押出形材の使用を想定すれば,押出加工によって単に素材としての結晶粒微細

化が達成されるだけでなく,同時に製品化が可能となるから,工学的かつ実用的意義

はきわめて大きい.

そこで本章では,まず2種類のMg合金AZ61AおよびAZ31Bビレットを用いて,

押出比一定のもと制御された3種類の加工温度下で押出加工を行い,結晶粒微細化に

ついて検討する.続いて,得られた押出材の平滑試験片を用いた疲労試験を実施し,

疲労強度の押出加工条件依存性,すなわち結晶粒径依存性について検討する.
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3.2 実験方法

3.2.1 材料

押出加工に用いた材料はMg合金AZ61AおよびAZ31Bビレット(直径140mm)で

ある･化学成分(wt･%)は,前者ではAl:5.8,Zn:0.6,Mn‥0.29,後者ではAl:2.8,

Zn:0.6,Mn:0.32である.

なお,ビレットの結晶粒径は,両合金とも200～25叫mである.

3.2.2 押出加工条件

採用した押出加工条件の詳細を職ble3-1に示す.結晶粒の微細化に対して最も重要

なパラメータは押出比と加工中の材料温度と考えられる.本研究の場合,コンテナ径

は150mmであり,1本のビレットから直径13mmの2本の丸棒を加工している.した

がって,押出比(コンテナ径の面積/2本の丸棒面積)は67である.また,加工中の

材料の温度を実測することは困難であるから,ダイス出口温度を求め,これを材料の

加工温度と呼ぶことにする.予備実験に基づいて,加工温度が最終的に高温,中温お

よび低温となるように,加工温度に影響を及ぼす他のパラメータ値を表に示すように

決定した･以後,押出加工における加工温度の相違により,材料記号の後に-H(高温),

-M(中温),一L(低温)を付して加工後の材料(押出材)を表記する.

結晶粒微細化とそれに伴う機械的性質の変化を評価するために,詳細な組織観察と

Fig.3-1に示す直径8mm,標点距離64mmの引張試験片を用いた引張試験を実施した.

Tbble3-1 Extrusionconditions.

MaterialOutlet BilletMaximum Extrusion Die Container

COde temp･temP･PreSSure rate temP･temp･

(K)(K)(MPa)(m/min) (K) (K)
AZ61A-H 740 680 14.9 7.5 708 671

AZ61A-M 709 678 15.0 2.3 694 671

AZ61A-L 631 584 19.0 0.8 605 573

AZ31B-H 775 727 14.0 9.4 751 671

AZ31B-M 684 638 17.2 2.0 635 600

AZ31B-L 626 614 19.1 1.2 611 573
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3.2.3 疲労試験方法

押出材からFig.3-2に示す直径8mm,平行部10mmの平滑疲労試験片を機械加工し

た.エメリー紙により2000番まで順次研磨したのち,さらにパフ研磨を施して試験に

用いた.

疲労試験には容量98Nmの′ト野式回転曲げ疲労試験機を用い,繰返し速度f20Hz,

室温大気中で実験を行った.き裂発生および微/トき裂成長の観察にはレプリカ法を用

いた.

Fig.3-1Configurationoftensilespecimen.

Fig.3-2 Configurationoffhtiguespecimen.
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3.3 実験結果および考察

3.3.1 押出加工による結晶粒微細化

3.3.1.1 組織

AZ61AおよびAZ31Bの押出方向に垂直な断面の顕微鏡組織写真をそれぞれFig,3-3

およびFig.3-4に示す.両合金とも,加工条件にかかわらず組織はほぼ等軸の結晶粒か

ら成っている.前述したとおり,ビレットの結晶粒径は200～250トLmであったから,図

から明らかなように,両合金とも押出加工により顕著な結晶粒の微細化を生じており,

AZ61AよりもAZ31Bにおいて,より微細な結晶粒が得られる,すなわち微細化が顕

著である.

結晶粒径の押出加工条件依存性を定量的に評価するために,結晶粒径の測定を詳細

に行った.材料によって異なるが2400～3800個の結晶粒について,画像処理装置を用

いて個々の結晶粒の等価円直径を求め,結晶粒径とした.なお,平均結晶粒径は全測

定結晶粒の平均値である.得られた結晶粒径の分布をFig.3-5に示す.AZ61Aの場合

(Fig.3-5(a)),AZ61A-HとAZ61ALMの結晶粒径の分布はほぼ同様であり,結晶粒径は

Figふ3 Microstruetures oncrosssectio-1perpendiculartoextrusion direction

inAZ点1A:(a)AZ点1A一札(b)AZ后1A-M,(亡)AZ(ilA-L.

Fig.3-4 Mierostructures on crossseetjon perpendiculartoextrusion
direction

imAZ31B:(a)AZ31B一札(b)AZ31B-M,(C)AZ31B-L･
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5～l叫mの頻度が最も高く,最大約4叫mまでの範囲に分布している.それに対して,

AZ61A-Lでは5pm以下の頻度が最も高く,また分布範囲は20Llmまでであり,全体的

に結晶粒が微細,かつ均一になる傾向がある.なお,平均結晶粒径はAZ61A-H,

AZ61A-M,AZ61A-Lに対して,それぞれ12.1pm,12.7pm,5.8pmである.一方AZ31B

の場合(Fig･3-5(b)),AZ31B-Hの結晶粒径は2～20LLmの分布を示すが,AZ31B-Mおよ

びAZ31B-Lでは最大10pm以下の結晶粒径の分布であり,AZ31B-Hに比べて微細化か

つ均一化が顕著である.平均結晶粒径はAZ31B-H,AZ31B-M,AZ31B-Lに対して,そ

れぞれ7.叫m,2.9一皿,2.1トImであり,低温ではきわめて微細な結晶粒が得られている.

3.3.1.2 押出加工条件と結晶粒径

村井らはAZ31Bの押出加工による結晶粒微細化について検討し,押出比の他にビレ

ット温度と押出速度が組織に影響を及ぼすことを指摘している(6).しかし,ビレット

温度も押出速度も加工中の材料温度に影響を及ぼすことから,前述したように,押出

加工条件のなかで結晶粒微細化に対する主要なパラメータは押出比と加工温度(材料

温度)と考えられる.本研究の場合,押出比は固定されているから,加工温度が最も

重要なパラメータとなる.
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Fig.3-6に結晶粒径とダイス出口温度,すなわち加工温度の関係を示す･AZ61Aでは

加工温度が低い場合,結晶粒の微細化が生じるが,加工温度が高い場合,結晶粒径の

加工温度依存性は見られない.これは職ble3-1に見られるように,結果的に加工温度

に顕著な相違が生じなかったことに起因すると考えられる.それに対して,AZ31Bで

は結晶粒径の加工温度依存性が明瞭であり,加工温度の低下に伴って結晶粒は微細に

なる.また,両合金の結果を比較すると,同一加工温度に対してAZ61Aの結晶粒径が

大きく,AZ31Bよりも結晶粒の微細化が生じ難いことがわかる.

3.3.1.3 機械的性質

引張試験結果を結晶粒径と併せて職ble3-2に,また機械的性質と結晶粒径の関係を

Fig.3-7に示す.AZ61Aの場合,AZ61A-HとAZ61A-Mの間で結晶粒径のみならず,そ

の分布にも明瞭な相違が見られなかったことを反映して,両者の機械的性質はほぼ同

程度である.また,AZ61A-Lは結晶粒径が小さいにもかかわらず,その耐力や引張強

さは結晶粒径の大きい場合と同等,または低下しており,特異な結果を示している.

これに対して,AZ31Bの場合,結晶粒径の減少に伴って耐力や引張強さは上昇し,伸

びも増加する傾向を示す.また,一般にAl添加量の多いAZ61のほうがAZ31よりも

高い強度を示すが,微細結晶粒のAZ31B(AZ31B-M,AZ31B-L)はAZ61Aと同等,

またはそれ以上の強度を示している.これは結晶粒微細化の効果であると考えられる.

以上のように,押出加工による結晶粒微細化の効果には材質依存性があるものの,

きわめて微細な結晶粒を得ることができることがわかった.

Thble3-2 Mechanicalproperties.

MaterialGrain O.2%proof Tensile Elongation

COde size stress strength

d(Llm)cTo.2(MPa)JB(MPa)¢(%)
AZ61A-H 12.1

AZ61A-M 12.7

AZ61A-L 5.8

299 16

295 17

296 20

AZ31B-H 7.4

AZ31B-M 2.9

AZ31B-L 2.1

263 18

292 23

301 23
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3.3.2 押出材の疲労挙動

3.3.2.1 疲労強度

AZ61AおよびAZ31Bにおける3種類の押出材のS-N線図をFig.3-8に示す.AZ61A

の場合(Fig.3-8(a)),疲労強度の押出条件依存性,すなわち結晶粒径依存性は全体的に

不明瞭であるが,長寿命領域において結晶粒径の小さいAZ61A-Lの疲労強度がわずか

に高い傾向がある.NglO7回の疲労強度はAZ61A-H,AZ61A-M,AZ61A-Lに対して,

それぞれ70MPa,80MPa,80MPaである.一方,AZ31Bの場合(Fig.3-8(b)),疲労強

度の押出条件依存性が明瞭であり,疲労強度は加工温度の低下,すなわち結晶粒径の

減少に伴って増加する.NklO7回の疲労強度はAZ31B-H,AZ31B-M,AZ31B-Lに対し

て,それぞれ90MPa,120MPa,130MPaである.

一般に,非鉄金属の場合,∫-〃曲線に明瞭な折れ曲がり(knee)は見られず,疲労限

度は現れないことが知られている.AZ61Aの場合,結晶粒径にかかわらず∫-Ⅳ曲線は

なだらかに低下し,疲労限度の存在は不明瞭である.しかしAZ31Bの場合,NklO5～106

回の間で∫-〃曲線は折れ曲がり,疲労限度が存在するかのように見える.同様の結果

がサジュリ(8)によっても報告されている.また,第2章でも同様の結果を得ており,
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第3章 AZ61およびAZ31押出材の疲労強度に及ぼす押出温度の影響

AZ31圧延材およびAZ61押出材において,N=107回で未破壊の試験片に寸法がl結晶

粒程度の停留き裂の存在を確認し,疲労限度の存在が発生したき裂の停留挙動と関連

していることを指摘した.しかし,本研究の場合,明瞭な疲労限度の存在を示唆した

AZ31Bにおいても,詳細な観察にもかかわらず停留き裂は確認できなかった.これは

結晶粒が微細であるから,l結晶粒程度のきわめて微小なき裂の検出が困難であった

ためと考えられる.今後さらに,き裂の停留挙動と疲労限度の存在の関係について検

討する必要がある.
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なお,疲労強度を疲労比(♂鴨)で表すと,脾107回の疲労強度に対する疲労比は,

AZ61A-H,AZ61A-M,AZ61A-Lに対してそれぞれ23%,27%,27%,AZ31B-H,AZ31B-M,

AZ31B-Lに対して34%,41%,44%であった.この結果から,結晶粒微細化は相対的

な疲労強度の改善にも有効であることがわかる.

3.3.2.2 疲労き裂発生

疲労強度の結晶粒径依存性が顕著に認められたAZ31B-HとAZ31B-Lについて,疲

労破壊過程の詳細な観察を行った.

表面のき裂全長2cと繰返し数比明輝:疲労寿命)の関係をFig.3-9に示す.図

から明らかなように,結晶粒径の大きいAZ31B-Hではき裂発生はNfの10%以下であ

るのに対して,結晶粒径の小さいAZ31B-Lでは30%程度である.このことは結晶粒の

微細化により,き裂発生抵抗が向上することを示している.これは本合金のような押

出材では,第2章で指摘したように繰返しすべり変形の結果としてき裂が発生するこ

とから,結晶粒径が小さくなるとすべり距離が減少するためと考えられる.なお,

Fig.3-5(b)に示したように,AZ31B-HではAZ31B-LやAZ31B-Mと比べて結晶粒径の分

布範囲が広く,やや粗大な結晶粒が存在する.こうした場合,そのような結晶粒がき

裂発生箇所となりうることも考えられるが,本研究では確認できなかった.
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3.3.2.3 微小き裂成長挙動

表面におけるき裂成長様相をFigふ10に示す.両材料ともき裂は巨視的には試験片

軸に対して垂直に成長しているが,その様相は明らかに異なり,AZ31B-Hでは経路の

屈曲が顕著に生じている.これはき裂が隣接する結晶粒へ成長する際,その向きを変

えることや粒界に沿う成長のためである.同じ現象は結晶粒径の小さいAZ31B-Lでも

認められているが,相対的に小さいために経路は巨視的に直線状に観察されている.

なお,前述したように,AZ31B-Hではやや粗大な結晶粒が存在するが,き裂がそれら

を選択的,または優先的に成長する傾向は見られなかった.

発生に続く初期の微小き裂成長挙動を,表面における両き裂先端の成長速度dc/dⅣ

とき裂発生箇所を原点とするき裂先端の位置,すなわちき裂半長cの関係として

Fig.3-11に示す.図から明らかなように,結晶粒径の大きいAZ31B-Hでは成長速度の

変動はほとんど見られないのに対して,結晶粒径の小さいAZ31B-Lでは顕著である.

戸梶らは同じ結晶構造を有する純Tiの微小き裂成長挙動について検討しており,細粒

材では粗粒材よりも顕著な成長速度の変動を生じ,それはき裂が結晶粒界を横切る高

い頻度に起因することを明らかにしている(9)-(】0),AZ31B-Lの場合,結晶粒が微細であ

るので成長速度の低下が結晶粒界に対応するか否かの確認はできなかったが,純Tiの

場合と同様に結晶粒界に起因すると推測される.なお,Fig.3-11において観察された変

動の回数は少ないが,これは測定間隔によるものであり,実際には高い頻度で生じて

いると考えられる.

Fjg･3-10 Smallcraek growth paths at5=140MPaitlAZ31B:(a)AZ31B,H

(胚3.12×104),(b)AZ31B-L(〃=8.4xlO4).
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微小き裂の成長速度da/dNと最大応力拡大係数KL｡Xの関係をFig･3-12に示す･ここ

で,き裂深さ〟と足maxはアスペクト比α七=lを仮定して求められている･図から明ら

かなように,全K｡aX領域においてAZ31B-Lのda/dN-Kmax関係はAZ3l-Hよりも低速度

側にある.前述したように,AZ31B-Lでは結晶粒が微細であるから,AZ31B-Hよりも

結晶粒界の影響を受ける頻度が多い.したがって,その結果,平均的な成長速度も低

下したと考えられる.なお,AZ31B-HのKmax=2～3MPaJmにおける成長速度の変動は

隣接する微小き裂との干渉,合体に起因するものである･

以上のき裂発生および微小き裂成長挙動の観察結果に基づいて,結晶粒の微細化は

き裂発生抵抗とそれに続く微小き裂成長抵抗の両者を向上することによって,疲労強

度の上昇に寄与すると結論される.
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3.3.2.4 疲労強度の結晶粒径依存性

疲労強度の結晶粒径依存性を耐力とともにFig.3-13に示す.図から明らかなように,

AZ31Bの場合,疲労強度は耐力と同様にHall-Petchの関係に従っている.前述したよ

うに,き裂は繰返しすべり変形の結果発生し,発生抵抗はすべり距離に依存した.ま

た,発生に続く微小き裂成長は結晶粒の微細化に伴って,より顕著に結晶粒界の影響

を受けた.これらのことから,疲労強度はすべりが結晶粒界で一時的に阻止される程

度に依存して決まるため,Hall-Petchの関係が成立したと考えられる.したがって,結
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晶粒の微細化は機械的性質および疲労強度の向上にきわめて有効である.一方,AZ61A

の場合,Hal1-Petchの関係は成立していない.第2章のAZ61押出材の疲労破壊機構は

AZ31圧延材や本章のAZ31Bと同様であったことから,本研究のAZ61Aの破壊機構も

基本的に同様と考えられる.また最近,AZ61において耐力と結晶粒径の間にHall_Petch

の関係が成立することも指摘されている(11).したがって,AZ61Aの疲労強度が

Ha)1-Petchの関係に従わなかった理由として,結晶粒径の変化範囲が狭く,結果的にそ

の影響が顕著に現れなかったことが考えられるが,今後さらに検討が必要である.

ー66-



第3章 AZ61串よびAZ31押出材の疲労強度に及ぼす押出温度の影響

3.4 結 百

本章では,2種類のMg合金AZ61AおよびAZ31Bビレットを用いて,押出比一定の

もと制御された3種類の加工温度下で押出加工を行い,結晶粒微細化について検討し

たのち,得られた押出材の平滑試験片を用いて疲労試験を実施し,疲労強度の押出条

件依存性,すなわち結晶粒径依存性について検討した.得られた主な結論は以下の通

りである.

(l)両合金とも,加工温度の低下に伴って結晶粒は微細化かつ均一化した･AZ31B

において結晶粒微細化の効果が顕著であり,加工温度が低温の場合,約2いmの結晶粒

径が得られた.

(2)AZ61Aの場合,機械的性質は加工温度にほとんど依存しなかったが,AZ31Bの

場合,加工温度の低下に伴って機械的性質は向上した.

(3)AZ61Aの場合,疲労強度の結晶粒径依存性は不明瞭であったが,AZ31Bの場合,

疲労強度は結晶粒径の減少に伴って上昇した.

(4)AZ31Bの場合,き裂発生は粗粒材では疲労寿命の10%以下であるのに対して,細

粒材では30%程度であり,結晶粒微細化によってき裂発生抵抗は向上した.

(5)AZ31Bの場合,細粒材では結晶粒界に起因する初期の微小き裂成長速度の低下が

認められたが,粗粒材ではほとんど見られなかった.これを反映して細粒材は粗粒材

よりも高い微小き裂成長抵抗を示した.

(6)上記(4),(5)に基づいて,AZ31B細粒材の高い疲労強度は,結晶粒微細化による

き裂発生抵抗と微小き裂成長抵抗の両者の向上によるものであった.

(7)AZ31Bの場合,耐力や疲労強度と結晶粒径の間にHall-Petchの関係が成立したが,

AZ61Aの場合,成立していない.
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第4章 AZ61およびAZ80押出材の疲労強度に

及ぼす押出比の影響

4.1 緒 ∈∃

第2章におけるAZ31圧延材およびAZ61押出材を用いた疲労試験結果から,これら

の合金の絶対的な疲労強度は必ずしも十分ではないことがわかった.結晶粒微細化は

材料の強靭化を達成する最も有効な方法のひとつであることから,前章では展伸Mg

合金の更なる高強度化を図るために,押出加工に注目し,結晶粒の微細化を試みた･

結晶粒微細化に影響を及ぼす押出加工における主要なパラメータは,加工温度(材料

温度)と押出比と考えられることから,前章では押出比を一定とし,加工条件を緻密

に制御することによって加工温度を高温,中温,低温の3温度とした結果,低温で結

晶粒の顕著な微細化が実現され,その結果,疲労強度の向上も達成できた.

近年,各種構造材料において結晶粒微細化の試みが為されており(3),(4),サブミクロ

ンはもとより,ナノオーダーの結晶粒径の材料の疲労特性評価も行われている(12)~(15)

一般に,強加工を行うほど微細な結晶粒が得られる.したがって,押出加工の場合,

前章の結果に基づいて加工温度を低温側とし,押出比を変えることによって更なる結

晶粒の微細化とそれに伴う疲労強度の改善が期待できると考えられる.

そこで本章では,AZ系Mg合金のなかでAZ31よりAl添加量が多く,高強度のAZ61A

およびAZ80ビレットを用いて,3種類の異なる押出比で押出加工を行い,まず押出材

の組織評価および組織と機械的性質の関係について調査する.続いて,得られた押出

材の平滑試験片を用いた回転曲げ疲労試験を実施し,疲労挙動に及ぼす押出比の影響

について検討する.
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4.2 実験方法

4.2.1 材料

用いた材料はMg合金AZ61AとAZ80のビレット(直径140mm)である.AZ61A

の化学組成(wt･%)はAl:5.5,Zn:0.61,Mn:0.3l,Cu:<0.005,Fe:<0.01,Ni:<0.005,

Mg:bal･である･一方,AZ80の組成はAl:8.6,Zn:0.7,Mn:0.23,Si:0.03,Cu:0.003,

Fe:0･002,Ni:0.001,Mg:bal.である.

なお,ビレットの結晶粒径はAZ61Aでは200～250pm,AZ80では140～150Llmである.

4.2.2 押出加工条件

押出加工条件の詳細を職ble4-1に示す.加工温度(ダイス出口温度)が第3章にお

ける低温(613～650K)となるように制御し,押出比を39,67,133の3種類とした.

なお,押出比39,67,133に対する押出材の直径は,コンテナ径150mmに対してそれ

ぞれ24mm,13mm(2本押出),13mm(1本押出)である.以後,rTbb)e4-1に示すよ

うに,両合金の押出材を,押出比を用いてAZ61A-39,-67,-133およびAZ80-39,-67,

-133のように表記する.

組織および機械的性質に及ぼす押出比の影響について評価するために,詳細な組織

観察とFig.4-1に示す直径8mm,標点距離64mmの引張試験片を用いた引張試験を実

施した.

Tゝble4-1 Extrusionconditions.

Material Extrusion Outlet Billet Extrusion Die Container

COde ratio temp･temP･ rate temp･temp･

(K)(K)(m/min)(K) (K)
AZ61A-39 39 650 608 1 621 600

AZ61A-67 67 627 607 1 613 603

AZ61A-133 133 613 603 1 609 602

AZ80-39 39 643 608 1 621 596

AZ80-67 67 624 607 1 613 603

AZ80-133 133 614 603 1 609 604
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Fig･4-1Con爪gurationoftensilespecimen･

4.2.3 疲労試験方法

両合金の各押出材から機械加工によって試験片軸が押出方向と一致するように

Fig.4-2に示す平行部直径8mm,平行部長さ10mmの平滑回転曲げ疲労試験片を採取し

た.平行部をエメリー紙で2000番まで順次研磨したのち,さらにパフ研磨により鏡面

に仕上げ試験に供した.

疲労試験には容量98Nmの小野式回転曲げ疲労試験機を使用し,室温大気中,繰返

し速度f50Hzで実験を行った.

き裂発生および微小き裂成長の観察にはレプリカ法,破面観察には走査型電子顕微

鏡(SEM)を用いた.また,集合組織の解析にはX線回折装置(XRD),介在物の分

析にはエネルギー分散型X線分析装置(EDS)を用いた.

Fig.4-2 Configurationof払tiguespecimen･
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4.3 実験結果

4.3.1 組織評価

4.3.1.1 結晶粒径

AZ61AおよびAZ80の押出方向に垂直な断面の顕微鏡組織写真をそれぞれFig,4T3お

よびFig.4-4に示す.両合金とも組織は加工条件にかかわらず,ほぼ等軸の結晶粒から

成っている･ビレットの結晶粒径はAZ61Aでは200～250LLm,AZ80では140～150LLmで

あったから,両合金とも明らかに押出加工により顕著な結晶粒の微細化を生じている

ことがわかる.

結晶粒径の押出比依存性を定量的に評価するため,結晶粒径の測定を行った.第3

章と同様に,画像処理装置を用いて個々の結晶粒に対する等価円直径を求め,それを

結晶粒径とした,その結果,平均結晶粒径はAZ61A-39,AZ61A-67,AZ61A-133に対

して,それぞれ4･8pm,4.7llm,3.9pm,AZ80-39,AZ80-67,AZ80-133に対して5.9トIm,

5.5トLm,4.3トLmであった.

Fig･4-3 Microstructures･On CrOSSSeetionperpendjcl】1artOeXtruSion direetiorl

inAZ6IA:(a)AZ61Ar39,(b)AZ61A-67,(C)AZ61A-133.

Fig･4-4 MicrostrllCtureSOn CrOSSSeCtion FIerpendiculartoextrusion direction

inAZ糾:(a)AZ80-39,(b)AZ80-67,(C)AZ80-133.
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4.3.1.2 集合組織

Mg合金では圧延や押出によって集合組織が生ずることが知られている(】6).そこで,

AZ61Aについて押出方向に垂直な断面上で集合組織の解析を行った.(0002)面の極点

図をFig.4-5に示す.紙面円中心の垂直方向が押出方向,すなわち試験片軸方向である.

図に見られるように,全ての押出比において(0002)面が押出方向に対して約300傾いた

集合組織を形成していることがわかる.しかし,AZ61A-39の場合,AZ61A-67や

AZ61A-133の場合よりも(0002)面の配向にばらつきが見られ,押出方向に垂直な(0002)

面の集積も認められる.以上のように,押出加工によって常温における優先すべり面

である(0002)面が配向した集合組織が形成され,押出比が大きい程,より配向が強くな

る傾向が認められた.

なお,AZ80押出材についても,ほぼ同様の集合組織が確認されている.

;
(
l
T
三
こ

Fig･4-5(0002)poleriguresfbrAZ61:(a)AZ61A-39,(b)AZ61A-67,(C)AZ61A-

133.

4.3.2 機械的性質

両合金の引張試験結果をTもble4-2に示す.両合金とも,0.2%耐力,引張強さおよび

硬さは押出比の影響をほとんど受けず,ほぼ同程度である.これは前述したように,

結晶粒は押出比の増加に伴って微細化するが,その押出比依存性が小さいためである

と考えられる.

一般に,Mg合金ではAl添加量の増加に伴って強度は増加する(■7),(18).表から明ら

かなように,本研究の場合もAJ添加量の多いAZ80のほうがAZ61Aよりも高い強度

を示している.なお,伸びおよび絞りは,AZ6】Aでは押出比にほとんど依存しないの
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に対して,AZ80では押出比が大きい場合,すなわち結晶粒径が小さく,集合組織が形

成され配向が強くなる場合,わずかに減少している.

1払ble4-2 Mechanicalproperties･

Material Grain O･2%proof Tensile ElongationReduction Vickers

COde size stress strength ofarea hardness

d(Lum)cTo.2(MPa)JB(MPa)4(%) v(%) W

AZ61A-39 4.8 223 319 18 17 63

AZ61A-67 4.7 233 320 18 15 69

AZ61A-133 3.9 235 325 18 15 70

AZ80-39 5.9 239 333 13 9 70

AZ80-67 5.5 247 333 11 9 69

AZ80-133 4.3 243 336 10 6 73

4.3.3 疲労挙動

4.3.3.1 疲労強度

AZ61AおよびAZ80押出材のS-N線図をそれぞれFig.4-6およびFig.4-7に示す.

AZ61Aの場合(Fig.4-6),AZ61A-67とAZ61A-133の疲労強度はほぼ同程度であり,

NtlO7回の疲労強度は110MPaである.それに対して,AZ61A-39の疲労強度は

AZ61A-67やAZ61A-133よりもわずかに高く,脾107回の疲労強度は130MPaである.

このように,AZ61Aでは疲労強度は押出比の増加,すなわち結晶粒が微細な場合,却

って減少する傾向があり,結晶粒微細化による疲労強度の向上は見られない.

一方,AZ80の場合(Fig.4-7),AZ80-67とAZ80-133の疲労強度はほぼ同程度であり,

AZ80-39よりも高い.∧声=107回の疲労強度はAZ80-39,AZ80-67およびAZ80-133に対

して130MPa,150MPa,150MPaである.このようにAZ80ではAZ61Aと異なり,押

出比の増加,すなわち結晶粒が微細な場合,疲労強度は上昇する.なお,AZ80の疲労

強度が全体的にAZ61Aより高いが,これはAl添加量によるものと思われる.

なお,疲労強度を疲労比(♂鴨)で表すと,脾107回の疲労強度に対する疲労比は,

AZ61A-39,AZ61A-67,AZ61A-133に対してそれぞれ40%,34%,33%,AZ80-39,AZ80-67,

AZ80-133に対して39%,45%,44%であった.このように相対的な疲労強度の押出比

依存性も絶対的な疲労強度の傾向と同様であり,AZ61Aでは結晶粒が微細な場合,減

少するのに対して,AZ80では逆に増加する.
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4.3.3.2 疲労き裂発生

レプリカによる観察のみならず,試験片に残存しているき裂の発生様相を詳細に観

察した.その結果,き裂発生に介在物が関与している場合が多数観察された.一例を

AZ80-39についてFig.4-8に示す.図中矢印で示すように,き裂発生点には直径20～30pm

程度の介在物が認められ,き裂は母地と介在物の界面近傍で発生している.
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この介在物を同定するためにEDS分析を行った.面分析結果をFig.4-9に示す.介

在物ではMgは検出されず(Fig.4-9(b)),AI(Fig.4-9(c))とMn(Fig.4-9(d))が明瞭

に検出された.このことから介在物はAl-Mn系の金属間化合物であると考えられる.

S叩当日∈邑s
▲-------1

Fig･4-8 FatigtleCraCkinjtiationfrDmincl11Sionatspecimensurfhce(AZ80-39:

ぴ=川OMアa,∧』4000(I).Arrowimdicatesinelnsion.

;∴二二軍-一

正

Fig.4-,EDS analysis伽rinclⅦSion showmin Fig.4-8(AZ80-39;(戸畑OMfa,

∧』4(IOOO):(a)SEMiInage,(b)Mg,(e)Al,(D)Mm.

両合金の全試験片についてSEMによりき裂発生箇所を詳細に観察した.その結果,

AZ61Aの場合,き裂発生機構に応力レベル依存性が確認された.ごく少数の例外を除

いて,き裂発生は虎140MPaの高応力域ではFig.4-8に示したように介在物に関与して

おり,0<140MPaの低応力域ではすべり変形に起因するものであった.一方,AZ80の

場合,応力レベルにかかわらずき裂発生は介在物に関係していた.なお,押出前のビ
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レットにおいても同程度の寸法の介在物が確認されたことから,介在物は押出によっ

て割れることなく残存したと考えられる.

介在物に関与したき裂発生の場合,少数の介在物の割れが認められたが,多くの場

合,き裂は介在物周囲(母地との界面近傍)で発生した(Fig.4-8).これは介在物周辺

に生じた応力集中によるものと思われる.

AZ61AおよびAZ80について表面のき裂全長2cと繰返し数Nおよび繰返し数比ルルf

(Nf:疲労寿命)の関係をそれぞれFig.4-10,Fig.4-11に示す.AZ61Aの場合(Fig.4-10),

Fig.4-10(a)から明らかなように,き裂発生の繰返し数は押出比にかかわらずほぼ同程度
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であるが,応力の相違を考慮するとAZ61A-39はAZ61A-67やAZ61A-133よりも高い

き裂発生抵抗を有すると言える.相対的なき裂発生も押出比にかかわらず疲労寿命の

35%程度であり(Fig.4-10(b)),き裂発生とその後の微小き裂成長のいずれも疲労寿命

に重要な影響を及ぼしていると考えられる.一方,AZ80の場合(Fig.4-11),Fig.4-11(a)

から明らかなように,き裂発生はAZ80-39,AZ80-67やAZ80-133は同程度である.相

対的なき裂発生はAZ80-39において若干早く疲労寿命の20%程度であり(Fig.4-11(b)),
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AZ80-67やAZ80-133では35%程度である.AZ61Aの場合と同様に,疲労寿命はき裂

発生と微小き裂成長の両挙動に影響を受けていることがわかる.

4.3.3.3 微小き裂成長挙動

一例として,AZ80の表面におけるき裂成長様相を示す.き裂は細かい屈曲を伴って

巨視的には試験片軸に対して垂直に成長しており,き裂成長様相に押出比の影響はほ

とんど認められない.これは結晶粒径の押出比依存性が′トさかったためであると考え

られる.なお,AZ61Aの場合もAZ80とほぼ同様の傾向であった.

Fig.4-13にき裂成長速度血/d〃と最大応力拡大係数㌫｡aXの関係を示す.ここで,き

裂深さαと〟皿Xはアスペクト比α尤･=1を仮定して求められている.図から明らかなよ

うに,dα/d〃は合金の種類や押出比にかかわらずほぼ同程度である.なお,第1章の

AZ31圧延材およびAZ61押出材の場合と同様に,Kmax=2.5MPa寸m近傍でda/dN-Km｡X

関係に明瞭な折れ曲がりが見られる.

;こ麺･義

挙宰牢■~ 巴コ

~
-

~
~

巨
Fig･4-12 Sma11crackgroⅥ･thpa伽:(a)AZ鋸ト39(『160MPa,∧』5.0×104),(b)

AZ80-`7(『160MPa,八⊆5.4×104),(C)AZ80-133(炉160MPa,

八』4.0×10ヰ).
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第4章 AZ61およびAZ80押出材の疲労強度に及ぼす押出比の影響

4.4 考 察

4.4.1結晶粒微細化に及ぼす押出比の影響

押出加工において,結晶粒微細化に影響を及ぼすと考えられる主たる加工パラメー

タは加工温度(材料温度)と加工の程度,すなわち押出比と考えられる.第3章では

加工温度を高温,中温,低温の3温度に制御して押出加工を行ったところ,低温で最

も結晶粒の微細化が達成された.そこで,本研究では加工温度を低温側とし,異なる

押出比のもとで押出加工を行った.実際,村井らも押出比が結晶粒径に大きく影響を

及ぼすことを指摘している(6)

Fig.4-14に結晶粒径と押出比の関係を示す.比較のために,第3章のAZ31Bおよび

AZ61Aの結果(押出比:67)も示す.図から明らかなように,本研究の両合金とも押

出比の増加に伴って結晶粒は微細化するが,押出比依存性は比較的小さい.また,AZ80

よりもAZ61Aにおいて,より微細な結晶粒が得られている.前章の結果も含めると,

微細化の程度はAZ31で最も顕著であり,次いでAZ61,AZ80の順である.AZ31Bで

は介在物は認められず,Al含有量の増加に伴って介在物も増加しているようであるか

ら,介在物の存在が結晶粒の微細化に何らかの影響を及ぼしていることが推察される.

この点は現時点では不明であり,今後の課題である.

▲AZ31BinChapter3

●AZ61AinChapter3
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Fig･4-14 EfbtofextrusionratioongrainsizeinAZ61AandAZ80.
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第Ⅱ編 押出加工によるマグネシウム合金の疲労特性の改善

4.4.2 疲労強度の結晶粒径依存性

Fig.4-15に0.2%耐力および〃=107回の疲労強度と結晶粒径の関係を示す.耐力およ

び疲労強度とも,Hall-Petchの関係が成立するか否かは不明瞭である.これは本研究に

おける結晶粒径の変化範囲が結果的に狭かったためである.しかし,実験結果におい

てすでに述べたように,また図からも明らかなように,耐力は両合金ともほとんど結

晶粒径に依存せず,疲労強度は結晶粒径が微細な場合,AZ80では上昇し,AZ61Aで

は逆に低下した.すなわち,疲労強度に注目すると,両合金の間で結晶粒径依存性が

異なっている.この現象には押出加工によって生じた集合組織が重要な役割を果たし

ていると考えられる.

極点図(Fig.4-5)に見られるように,押出加工によって室温における優先すべり面

である(0002)面が荷重軸に対して約300傾いた集合組織が形成され,その程度は押出比

の増加に伴って顕著になった.AZ61Aの場合,低応力ではすべり変形に起因してき裂

が発生し,未破壊の試験片に停留き裂は認められなかったから,〃=107回の疲労強度

はすべりによってき裂が発生する限界の応力である.押出比が大きい材料では強い集

合組織のために,押出比の小さい材料よりもすべり変形によるき裂の発生が容易とな

ると考えられる.このことが,押出比が大きい,すなわち結晶粒径が微細な場合に疲

労強度が低下した原因と推察される.
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一方,AZ80の場合,応力レベルにかかわらずき裂は主に介在物周辺から発生した･

AZ61Aと同様に,押出比の増加に伴って結晶粒は微細化すると同時に集合組織も顕著

になる.ところで,Mg合金にSiC粒子を添加した材料を押出加工すると,強化粒子の

体積率の増加に伴って集合組織の程度が弱くなることが指摘されている(19う･このこと

から,介在物の周辺ではその拘束のため集合組織の発達が抑制されていることが推察

される.したがって,介在物周囲からき裂が発生するAZ80では,AZ61Aとは異なり

集合組織の影響は小さく,押出比が大きい材料ではランダムに方位した微細な結晶粒

のすべりに対する高い抵抗のために,疲労強度が上昇したと考えられる･
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第Ⅲ編整旦編 押出加工によるマグネシウム合金の疲労特性の改善

4.5 結 呂

本章では,2種類のMg合金AZ61AおよびAZ80ビレットを用いて,3種類の異な

る押出比のもとで押出加工を行い,得られた押出材の組織を評価するとともに,平滑

試験片を用いた回転曲げ疲労試験を実施し,疲労強度の押出比依存性について検討し

た.得られた主な結論は以下の通りである.

(l)両合金とも,押出比の増加に伴って結晶粒は微細化したが,その押出比依存性は

小さかった･結晶粒径は押出比39,67,133に対して,AZ61Aの場合それぞれ4.8pm,

4･7Llm,3･9pm,AZ80の場合5･9pm,5.5pm,4.3Llmであった.

(2)両合金において,耐力や引張強さに及ぼす押出比,すなわち結晶粒径の影響はほ

とんど見られなかった.

(3)疲労強度は,AZ61Aでは押出比が大きい,すなわち結晶粒が微細な場合,却っ

て減少したが,AZ80では押出比の大きい場合,上昇した.

(4)き裂発生には,直径20～30Llm程度のAl-Mn系の介在物が関与する場合が多数認

められた･AZ61Aの場合,き裂発生に応力レベル依存性が確認され,き裂は高応力域

(02140MPa)では介在物に関与して,低応力域(cK140MPa)ではすべり変形に起因

して発生した･一方,AZ80の場合,応力レベルにかかわらず,き裂は主に介在物周辺

で発生した.

(5)AZ61Aの場合,押出比が小さい材料のき裂発生抵抗は押出比が大きい材料よりも

高くなる傾向が見られたが,AZ80の場合,き裂発生抵抗の押出比依存性は不明瞭であ

った.

(6)微小き裂成長速度は,合金の種類や押出比によってほとんど影響を受けなかった.

(7)実験の範囲内では結晶粒径の変化範囲が狭かったために,Hall-Petchの関係の成

立の可否は不明瞭であった.
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第Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金

の創製と疲労特性

マグネシウム(Mg)合金の高機能･高強度化を図るために,本編では,

粉末を原料とする押出加工プロセスを採用して新しい合金の開発を試みる･

また,創製された合金の機械的性質および疲労挙動について検討する･

第5章では,Mg粉末およびMCM合金粉末にジルコニウム(Zr)粉末を

添加した合金の創製を試み,Zr粉末添加による結晶粒微細化の効果,機械

的特性や内部摩擦に及ぼすZr添加量や原料粉末粒径の影響などについて評

価する.

第6章では,新しい合金として注目されている固相合成法によるMg2Si

分散Mg合金の平滑試験片を用いた回転曲げ疲労試験を行い,疲労強度を既

存展伸合金と比較するとともに,粉末粒径依存性と破壊機構について検討

する.さらに,この結果を受けて創製されたMg,Si粒子強化Mg合金基複合

材料の疲労強度についても触れる.



第5章 Mg-ZrおよびMCM･Zr複合材料の創製と機械的特性

第5章 Mg-ZrおよびMCM-Zr複合材料の

創製と機械的特性

5.1緒 百

第Ⅰ編および第Ⅱ編において,既存展伸Mg合金の疲労挙動および破壊機構を把握

するとともに,その強度改善の必要性から,加工条件を制御した押出加工より結晶粒

微細化を試み,押出材の疲労挙動について評価,検討してきた.Mg合金の高強度化と

して,押出加工のように従来材料の材質改善を図るほかに,高強度･高機能を有する

新しい合金を開発･創製することも必要である.実際,Mg合金の利用拡大を目的とし

た合金開発や加工方法などの様々な分野から研究が進められている(l)~(24)

一般に知られているように,粉末冶金法は溶製法,鋳造やダイカストなどに比べて,

組織の微細化や合金化･複合化が容易であり,より優れた特性を有する合金開発が可

能である.したがって,高強度･高機能を有する新しいMg合金の開発のためには,

粉末を原料とした加工プロセスの確立とそれを用いた材料開発･創製は不可欠である

と考えられる.

そこで本章では,粉末を原料とした押出加工プロセスを用いて合金創製を行い,機

械的特性を評価するとともに,従来合金と比較,検討する.まず,MgおよびMg合金

粉末への添加元素の影響について評価する.特に,機能性材料の高性能化･高強度化

を目的として,Mg粉末にジルコニウム(Zr)粉末を添加した複合材料を創製し,その

機械的特性に及ぼすZr添加量や粉末粒径の影響について検討する.また,制振合金で

あるMCM(Mg-2.5mass%Cu-0.25mass%Mn)合金鋳造材(25)~(28)の高強度化を図ること

を目的として,結晶粒微細化に寄与するとされるZr粉末添加の効果について,得られ

た押出加工材の組織,機械的特性および内部摩擦の評価を通じて検討し,従来の鋳造

合金とも比較する.
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第Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性

5.2 実験方法

5.2.1 原料粉末および調整

用いたMg粉末,MCM合金粉末およびZr粉末のSEM像をそれぞれFig.5-1,Fig.5-2

およびFig.5-3に示す.すべての粉末とも(a)が粗粉乳(b)が微粉末である.Mg粉

末は地金純度99.9%以上のフレーク状の粉砕粉である.Fig.5-4にMg粉末の粒径分布

を示す.粗粉末の場合,粉末粒径は約150pm以下,微粉末の場合,約75岬以下であ

るので,以後,それぞれMg150粉末およびMg75粉末と表記する.一方,MCM合金

粉末は,Mg,CuおよびMnをそれぞれ97.25,2.50および0.25mass%配合したインゴ

ットから,ガスアトマイズ法を用いて作製した球形状の合金粉末である,Fig.5-2に示

すように,合金粉末粒径は75巨m以下(以後,MCM-F合金粉末),75-150llm(MCM-C

合金粉末)の2種類である.また,Zr粉末は地金純度98%の粉砕粉である.その粒径

分布は得られていないが,粗粉末の場合,約150トLm以下(Zr150粉末),微粉末の場合,

Fig･5-1SEMmicrograpbsshowillgMgpowders:(a)Mg150pαⅣdeIち(b)Mg75

p(lWder.

Fig･5-2 SEMmicrographsshowingMCMalloypowders:(a)MCM-Fpowder;

(b)MCM-CpoⅥ7der.
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Fig･5-3 SEMmicrographsshowingZrpowders:(a)Zr150powdeち(b)Zr45

powder.
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Fig･5-4 DistributionsofMgpowdersize.

45ドm以下(平均粉末粒径:10叩1,Zr45粉末)である.このように,Zr45粉末の場合,

きわめて微細であるが,Figふ3(b)に見られるように局所的に凝集(クラスター)化し

た部分が認められる.

Mg-Zr系の場合,Mg150粉末に対しては1,3,5,10mass%のZr150粉末を,Mg75

粉末に対しては3,10,15,20mass%のZr45粉末をそれぞれ秤量し,粉砕および混合

した.一方,MCM-Zr系の場合,MCM-F合金粉末およびMCM-C合金粉末に3mass%

のZr150粉末を秤量した.以後,それぞれをM3Z-F合金粉末およびM3Z-C合金粉末
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と表記する.

粉末調整方法は遊星型ボールミルを用いたメカニカルミリング法(29),(30)であり,ミ

リング条件は各秤量粉末とSUS304製のボールをアルゴン雰囲気中でSUS304製容器に

封入し,公転速度300叩m,7.2ksの条件でミリングを行った.なお,各ミリング後の

粉末調整状態を走査型電子顕微鏡(SEM)およびエネルギー分散型X線分析装置(EDS)

を用いて観察した.

5.2.2 熱開国化および押出加工

熱間押出加工用のビレットを得るために熱間固化加工を行った.その加工手順は以

下の通りである.

(1)1.96MN押出加工機に内径39mmの円柱金型を設置,

(2)円柱金型に高さ20～30mmの円柱となる量のMg粉末,MCM合金粉末および各

ミリング粉末を投入,

(3)金型を温度573Kに保持(0.6ks)後,圧力350MPaで加工.

次に,作製されたビレットを以下に示す手順に従って押出比30で熱間押出加工した.

(1)ダイスを1.96MN押出加工機のコンテナ(内径40mm)内にセット,

(2)ビレットを挿入,

(3)コンテナ設定温度は,Mg-Zr系に対して573K,MCM-Zr系に対して573,623,

および673Kであり,0.6ks保持後,押出速度5.Omm/secで加工.

5.2.3 組織および機械的特性の評価

得られた押出材について,Mg粉末およびZr粉末粒径や熱間押出温度の影響を評価

するため,組織評価とともにピッカース硬さ測定および3点曲げ試験を行った.また,

加工材を上40×河巧.0×乃.5mmの短冊形状に加工し,固有振動法である自由共振法(31),(32)

より弾性係数および内部摩擦を測定した.
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5.3 実験結臭および考察

5.3.1 組織

Fig･5-5にMg150-10mass%Zr150とMg75-10mass%Zr45ミリング粉末のSEM像およ

びEDS分析結果を示す.図から明らかなように,前者ではZr粉末がまばらであるの

に対して,後者では比較的均一に分散している.このことは原料粉末として微細な粉

末を用いれば,均一なミリング粉末を得ることができることを示している.また,

Mg75-10mass%Zr45の場合,高倍率のEDS分析の結果,Mg粉末表面へのZr粉末の付

着がMg150-10mass%Zr150の場合よりも多く確認された.さらに,Zr粉末の添加量の

増加に伴って,Mg粉末表面への付着量やZr粉末同士の凝集が増加する傾向があった.

踪
躍
_

Fig･5-5 SEMmicrograpllSandEI)Sanaly5isorMg-Zrpowders…

(a)Mg150-1(Im鮎S%Zr150,(b)Mg75-10mass%Zr45.
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Fig.5-6に,Mg粉末に10mass%Zr粉末を添加した熱間押出材の組織((b),(d))をMg

押出材((a),(C))と比較して示す.まず,Mg押出材の場合,Mg75押出材(Fig.5-6(c))

の結晶粒径は,Mg】50押出材(Fig.5-6(a))と比較してきわめて微細(10岬l以下)で

ある.これは熱間押出時に動的再結晶が微細粉末においてより顕著に起きたことによ

ると考えられる(33).次に,Mg-Zr押出材の場合,Mg75-10mass%Zr45(Fig.5-6(d))で

は微細なZr粒子がマトリックス中にほぼ一様に分散しているのに対して,Mg150-

10mass%Zr150(Fig.5-6(b))ではFig.5-5(a)に見られたように,ミリング粉末の不均一性

を反映して粗大なZr粒子が不均→に分散している.なお,Zr45粉末を添加した場合,

その添加量の増加に伴ってマトリックス中のZr粒子は増加したが,マトリックスの結

晶粒径に大きな変化は認められなかった.また,いずれのMg75-Zr45押出材の場合に

おいても,マトリックスの結晶粒径はMg150-Zr150押出材と比較すると微細であった.

これはMg押出材の場合と同様に,熱間押出時の動的再結晶と,Mg粉末が微細である

ことに加えて,微細なZr粒子がマトリックスの結晶粒界に分散することにより,結晶

粒成長を抑制するピン止め作用が,より効果的に働いたためと考えられる(21)t(34)

Fig･5-6 MicrostrllCttLreSOrhot-eXtrudedmateriaLsproducedusiIIgMgI)OWder

andMg-Zrpowder:(且)Mg150,(b)Mg150-10mass%Zr15tI,(e)Mg75,

(d)Mg75-10mass%Zr45.
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MCM-Zr系の場合,MCM合金粉末およびM3Z合金粉末を用いた押出材の各押出温

度における組織をFig.5-7,Fig.5-8,Fig.5-9に,比較材のMCM合金鋳造材の組織を

Fig,5-10に示す.また,切断法による結晶粒径の測定結果をTable5-1に示す.MCM合

金押出材の場合(Fig.5-7),高倍率観察によって黒い部分が微細な結晶粒から成ってい

ることを確認している.MCM-F押出材の573K_と673Kの組織を比較すると,加工温

度の高い押出材において粗大な結晶粒が存在することから,押出温度の上昇に伴う結

晶粒粗大化の傾向が確認できる.また押出温度673Kの場合,MCM-F押出材において

MCM-C押出材よりも微細な結晶粒が多く見られることから,粒径の′トさい原料粉末を

用いれば微細な組織の押出材が得られると考えられる.M3Z押出材の場合(Fig.5-8)

もMCM合金押出材の場合と同様に,押出温度の上昇,また粉末粒径の増加に伴って

結晶粒粗大化の傾向が認められる.Zr粉末は母他組織中に点在しており,その周辺に

は黒く見える領域が確認される.この領域では微細な結晶粒が集中していることから

(Fig.5-9(b)),Zr粉末添加による結晶粒の微細化が生じたと考えられる.このことか

ら,母地組織中に微細なZr粉末を高密度に,しかも均一に分散させれば,粗大な結晶

粒は減少し,均質な微細組織が得られることが期待できる.

Fig･5-7 Microstrueturesofhot-eXtrudedmaterialsproduced11SingMCM

powder:(a)MCM-F-573K,(b)MCM-F-673K,(C)MCM-C-673f(.

Fig･5-8 Mierostru血res ofhot-eXtrtJded materia]s produced tlSitlgM3Z

powder:(a)M3Z-F-573K,(b)M3Z-F一石73K,(C)M3Z-C-`73K.
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笹麺=覇
F壬g.5-9 Micro$truC血restIrl10t-eXtrⅦdedM3Z(M3Z-C-673K):

(a)10W-m且gni伽adom,(b)magni丘ed▼ieworI,artA.

Fig.5-10 MicrostructtlreOfMCMcastmaterial.

Table5-1Average grain size of hot-eXtruded alloys comparedwith

MCMcasta110y.

F-573K F-673K C-673K

lMCM-CastMCM 5.6けm 7.6LLm 9.7仰m

M3Z 5.0レm 6.5レm 7.5レm 102.2Llm

なお,MCM合金鋳造材の組織は粗大なMg結晶粒から成り,EDS面分析から結晶

粒界にCuやMnの析出物が存在することを確認している(Fig,5-10).このことから鋳

造材では,母地組織や結晶粒界の強度低下が考えられるので,創製された合金粉末押

出材が鋳造材よりも優れた機械的性質を示すことが期待される,
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5.3.2 固化材および押出材の硬さ

Mg-Zr系について,固化材(ビレット)および押出材の硬さとZr粉末添加量の関係

をFig.5-11に示す.まず,Mg75-Zr45ビレットの場合,硬さはZr粉末の添加量にかか

わらず,Zrを添加しない場合に比べてわずかに上昇する程度である.これは固化加工

では十分な圧粉化が得られなかったためと考えられる.これに対して押出材では,固

化材に比べて10～20mass%の添加量において顕著な硬さ上昇を示すが,添加量にはほと

んど依存しない.硬さ上昇は,Fig.5-6に示したようにほぼ均一に分散したマトリック

スよりも硬いZr粒子に起因する.しかし,10～20mass%の添加量ではZr粒子の硬さが

強く反映されるために,この添加量の範囲では顕著な添加量依存性を示さなかったと

考えられる.一方,Mg150-Zr150押出材の硬さはMg75-Zr45押出材よりも著しく低い.

これは粗大なZr粒子が点在するため,マトリックスの硬さが強く反映されるためであ

る.以上のことから,微細なZr粉末添加および微細な粉末を用いれば,固化材の均一

性向上の効果によって硬さの増加が達成できると考えられる.

(
>
〓
)
s
s
む
u
p
J
d
エ
S
J
O
七
ぎ

5 10 15 20

a(汀nSS%)

Mg150-Zr150-Billet

Mg150-Zr150-Exb･uSion

Mg75-Zr45-Billet

Mg75-Zr45-Extrusion

Fig･5-11 VickershardnessasafunctionofZrcoJ)tentinhot-eXtrudedMg-Zr

aIloyscomparcdwithconventionalMgcastingalIoys･
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なお,Zr45粉末を10mass%以上添加したMg75-Zr45押出材の硬さは,既存合金の

AZ31圧延材,AZ91鋳造材やAM60鋳造材の硬さと比べてほぼ同程度である.さらに,

Mg合金鋳造材,制振合金のMCMやKIA合金鋳造材の硬さと比較すると約2倍の硬

さを示す.

以上の結果から,押出材の高硬度化の手法として,微細粉末を用いた熱間押出加工

が有効であることがわかった.

MCM-Zr系について,Fig.5-12に各加工温度のMCM押出材およびM3Z押出材の硬

さを示す.なお,M3Z押出材に対する硬さの測定箇所は,Zr粒子を含まないマトリッ

クスである.押出温度の影響については,MCM-F,C両押出材ともに,押出温度の上

昇に伴い硬さが低下する傾向を示す.一方,M3Z-F,C両押出材の場合も,最も高い

押出温度である673Kにおいて硬さが若干低い.これらは粉末押出加工において生じ

る加工硬化が,押出温度の上昇に伴って小さくなるためと考えられる.

(
>
H
)
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芸
p
J
由
一
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づ
S

Zr(TTnSS%)

Fig･5-12 Vickers hardness ofhot-eXtruded MCM-Zr alloys comparedwith

COnVemtionalMgcastingalloys.

次に,M3Z押出材とMCM押出材を比較すると,押出温度573KではM3Z押出材の

ほうが若干低い硬さを示すが,押出温度623Kおよび673Kでは逆に高い傾向を示す.

この理由として,M3Z押出材とMCM押出材における各押出材の結晶粒径(Thble5-1)

と硬さの関係をみると,結晶粒の微細化により硬さは増加する傾向があることから,
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押出材の結晶粒径の差異が挙げられる.ただし,押出温度573Kにおいてこの傾向が

異なるのは,MCM合金およびM3Z-F押出材の場合,結晶粒径に顕著な相違がないこ

とから,硬さに大きな相違が現れなかったと考えられる.また,押出温度573Kにお

けるMCM合金およびM3Z-C押出材の場合は,MCM押出材の結晶粒径が約1.8pm,

M3Z押出材の場合が約5.9Llmで,MCM合金粉末のほうが微細なことから,他の場合

と全く異なる結果になったと考えられる.しかし,押出材の結晶粒の微細化により硬

さが向上する傾向は他の押出材と同様であった.そこで,全ての押出材の硬さと結晶

粒径の関係を整理すると(Fig.5-13),両者には明らかに相関があることがわかる･

Mg合金のなかで一般的な合金であるAZ91およびAM60鋳造材の硬さと各押出材の

硬さを比較すると,各押出材の硬さはそれらの鋳造材よりも低い.しかし,制振合金

のMCMおよびKIA鋳造材(25)●(27),(35)と比較すると,各押出材の硬さはMCMおよび

KIA鋳造材(それぞれ〃円6,〃円4)のほぼ2倍である.これは粉末による熱間押出

加工の効果であり,それに伴う押出材の組織の微細化が主たる理由と考えられる.
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Fig･5-13 Relationship between Vickers hardness and average grain sizein

hot-eXtrudedMCM-ZralIoys･

-97･



象Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性

5.3.3 押出材の弾性係数および曲げ強さ

Mg-Zr系について,押出材の弾性係数とZr粉末添加量の関係をFig.5-14に示す.

Mg150-Zr150押出材の場合,Zr添加による弾性係数の上昇はほとんど見られず,また

その添加量にも依存しない.これは粗大なZr粒子とマトリックスの結合が不十分であ

ることやZr粒子の割れなどに起因して,有効に荷重負担しないためと推測される.一

方,Mg75-Zr45押出材の場合,弾性係数はZr粉末の添加量の増加に伴って単調に増加

している･一般に,複合材料では複合則(36)が成り立っことが知られている.そこで,

MgおよびZrの弾性係数をそれぞれ44.7GPaおよび98.OGPa(37)として複合則を適用し

た･その結果を図中の実線で示す.図から明らかなように,実験結果はほぼ複合則に

従っている.このことから,微細なZr粉末の場合,有効に荷重を負担することによっ

て弾性係数の向上に寄与していることがわかる.また,押出材の結果を既存合金と比

較すると,Mg150-Zr150押出材の弾性係数は鋳造MgやMCM合金鋳造材と同程度で

あるのに対して,Mg75-Zr45押出材は3mass%以上のZr粉末の添加によって既存合金

よりも高い弾性係数を示す.
(
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Fig･5-14 EIasticmodulusasafunctionofZrcontentinhot-eXtrudedMg-Zr

alloyscomparedwithconventionalMgcastalloys･
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Fig.5-15に押出材の曲げ強さとZr粉末添加量の関係を示す･まずZr粉末を添加しな

い場合,Mg75押出材の曲げ強さはMg150押出材よりわずかに上昇する程度であり,

粉末微細化の顕著な効果は確認されない.一方,Mg-Zr押出材の場合,Mg150-Zr150

押出材の曲げ強さは大きくばらつき,Zr粉末の添加の効果は認められないのに対して,

Mg75-Zr45押出材の曲げ強さはZr粉末の添加によって大きく上昇する･この結果は微

細なZr粉末の均一分散(Fig.5-5),それによる結晶粒微細化(Fig,5-6),および押出材

の硬さ上昇(Fig.5-11)に対応している･
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Fig･5-15 BendingstrengthasafunctionofZrcontentinhot-eXtrudedMg-Zr

alloyscomparedwithconventionalMgcastalloys･

Fig.5-16に曲げ破面のSEMおよびBSE観察結果の典型的な例を示す･(a)は

Mg150-10mass%Zr150押出材,(b)はMg75-10mass%Zr45押出材,(C)はMg75-20mass%

Zr45押出材である.なお,BSE像において白い部分がZr粒子を示している.Mg150-

10mass%Zr150押出材の場合,Fig.5-16(a)のSEM像に見られるように,破面上に現れた

Zr粒子はほとんど例外なく脆性的に破壊している.また,Zr粒子とマトリックスの界

面に隙間が見られる.こうした観察結果から,粗大なZr粒子は押出材に塑性変形する

ような大きな外力が負荷された時,早期の段階で脆性的に被壊する傾向を有すること
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やマトリックスとの低い結合強度に起因して低い曲げ強さを示したと考えられる.す

なわち,有効な強化粒子として作用しないため,実断面積の減少を通じて,却ってMg

押出材よりも強度が低下する場合も生じる.

Fig･5-16 SEM and BSE micrographs of bending fract11re Surfacesin

hot-eXtrⅥded Mg-Zr al】oys:(a)Mg150-10mass%Zr150,(b)Mg75-

10mass%Zr45,(C)Mg75-20mass%Zr45.

一方,Mg75-10mass%Zr45押出材とMg75-20mass%Zr45押出材の破面様相はほぼ同

様である(Fig.5L16(b)と(C)),Fig.5-17の拡大破面写真から,破面上に現れたZr粒子の

うち粗大な粒子は脆性的に破壊しているのに対して,微細なZr粒子は破壊していない.

このことはZr粒子寸法に依存して破壊強度が異なることを意味しており,微細なZr

粒子は容易に破壊することなく荷重を有効に負担すると考えられる.Fig.5-15に見られ

たように,Zr粒子の添加によって強度は上昇したが,Zr粒子の添加量の増加に伴う曲

げ強さの顕著な増加は見られなかった.これは添加量の増加に伴って粗大な粒子の絶

対的な畳も増加し,それらが早期に脆性的に破壊するためと考えられる.

現在一般に汎用されているAZ31展伸材,AZ91鋳造材およびAM60鋳造材と比較し

て,Mg75-Zr45押出材の曲げ強さは20%程度高くなった.さらに,制振合金のMCM

およびKIA鋳造材と比べると,それぞれ234%および78%増加した.これらの結果か

ら,微細なMg粉末とZr粉末を用いた押出材は,構造･機能材料として期待できるこ

とがわかる.
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Fig･5-17 Magnified view orZr particles:(a)Mg75-10mas5%Zr45,

(b)Mg75-20mass%Zr45.
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Fig･5-18にMCM-Zr系の弾性係数を示す.MCM-F押出材の押出温度573Kの場合を

除いて,弾性係数は粉末粒径やZrの添加に依存せず,ほぼ同程度と考えられる.しか

し,全ての押出材の弾性係数はAZ91,KIAおよびMCM鋳造材の弾性係数よりも高く,

粉末を用いた熱間押出加工の優位性が確認される.

Fig･5-19にMCMおよびM3Z押出材の曲げ強さを示す.MCM-FおよびM3Z-F押出

材では,押出温度が低いほど曲げ強さは高い傾向を示す･これはFig･5-7およびFig.5-8

に示したように,組織の微細化によると考えられる.一方,MCM-CおよびM3Z-C押

出材の場合,押出温度による差異はほとんど認められない.本研究で採用した押出温

度による組織の粗大化への影響が相対的に小さかったことが原因として考えられる.
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Fig･5-19 Bendingstrength fbrhot-eXtruded MCM-Zralloys comparedwith

COnVentionalMgcastalloys.

Zr粉末の添加について,MCM-FおよびM3Z-F押出材を比較すると,M3Z-F押出材

のほうが曲げ強さは低く,Zr粉末添加による曲げ強さの改善は図れない.しかし,

MCM-CおよびM3Z-C押出材の場合,M3Z-C押出材のほうが曲げ強さは高く,Zr粉末

添加によって曲げ強さは増加する.これは前述したように,粗粒粉末の押出材の場合,

微細粉末の押出材より押出温度による結晶粒の粗大化の影響が相対的に小さいことと,

Zr粉末周囲の結晶粒は加熱･加工されても顕著な粗大化を生じないことなどに起因す
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ると考えられる.さらに,M3Z-F押出材の場合,Zr粉末がMCMマトリックスの結晶

粒径に比べてきわめて大きいため,Zr粒子が破壊起点になり易いと考えられるのに対

して,M3Z-C押出材の場合,Zr粒子と同等の結晶粒が多数存在するため,Zr粉末自身

が破壊起点とならず,Zr粒子近傍における結晶粒微細化の効果が曲げ強さの向上に寄

与したと考えられる,

ところで,MCMおよびM3Z押出材は,MCM鋳造材と比べて約4倍,KIA,AZ91

やAM60鋳造材と比べて】.5-2倍以上の曲げ強さの向上を示すことは注目に値する.

これらも粉末の利用と熱問押出加工による結晶粒微細化の効果であると考えられる.

このことを明瞭に示すために,各加工温度におけるMCMおよびM3Z押出材と既存

Mg合金鋳造材における曲げ強さと硬さの関係をFig.5-20に示す.一般に,材料の引張

強さと硬さは相関があることが知られている.ここでは曲げ強さであるが,既存の各

Mg合金鋳造材と本章の押出材では,曲げ強さと硬さの関係が同一直線とはならないこ

とがわかる･さらに,本章の押出材のほうが,既存のMg合金鋳造材の場合と同等の

硬さに対して曲げ強さが高いことかわかる.
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5.3.4 押出材の内部摩擦

Mg-Zr系について,Fig.5-21に押出材の内部摩擦とZr粉末添加量の関係を示す.内

部摩擦は物体内部におけるエネルギーの消耗であり,その値が高い場合,物体(材料)

自身の制振性が高いことを意味する(25),(26),(38).Mg150-Zr150押出材の場合,Zr添加量

の増加に伴って内部摩擦は増加するが,増加の程度は小さい.一方,Mg75-Zr45押出

材の場合,3mass%以上のZr粉末添加によって内部摩擦は大きく向上するが,10mass%

以上の添加では飽和する傾向を示す.また,既存合金AZ91鋳造材や制振合金MCMお

よびKIA鋳造材と比較しても,Mg75-Zr45押出材の内部摩擦はきわめて高い.以上の

ような内部摩擦の増加もまた,原料を微細な粉末としたことと結晶粒の微細化に起因

すると考えられる.また,マトリックス中のZr粒子の均一分散状態および界面の状態

や結合力も内部摩擦に影響を及ぼしていると考えられる.
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またMCM-Zr系について,Fig.5-22に各押出温度におけるMCMおよびM3Z押出材

の内部摩擦を示す.MCM-F押出材では,前述した弾性係数(Fig.5-14)と同様に,押

出温度573Kよりも673Kのほうが高い内部摩擦を示している.微細粉末であるMCM-F

とM3Z_F押出材を比較した場合,押出温度に関係なくZ;粉末添加により内部摩擦は

低下する傾向を示す.一方粗粉末の場合,MCM-C押出材の内部摩擦は加工温度623K,

573K,673Kの順に高く,M3Z-C押出材はMCM-C押出材とは逆に,加工温度が673K,

573K,623Kの順に高い内部摩擦を示す.また,MCM合金粉末へのZr粉末添加によ

る影響については,前述した曲げ強さの傾向と同様に,微細粉末の場合(MCM-Fおよ

びM3Z-F押出材),内部摩擦の向上は見られない.しかし粗粉末の場合(MCM-Cおよ

びM3Z-C押出材),Zr粉末添加によって内部摩擦が増加する傾向がある.内部摩擦は

結晶の転位および空孔,粒界や界面等の状態変化に起因する.Mg合金の場合,内部摩

擦構造として転位型や双晶型が指摘されており(25),(38,(39),これらに対するZr粉末添加

の何らかの影響が考えられるが,現時点では詳細は不明である.今後,さらに合金粉

末粒径,Zr粉末粒径および結晶粒径との関係について検討することが必要である.
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MCMおよびM3Z押出材の内部摩擦はAZ91鋳造材よりも高い.しかし,MCM鋳造

材およびKIA鋳造材の内部摩擦と比較した場合,MCM-FおよびM3Z-C押出材の押出

温度673Kと623Kを除いて,それらよりも低い内部摩擦を示し,MCM合金の機能性

である制振性の向上は必ずしも達成されたとは言えない･しかしFig.5-23に示すよう

に,押出材の内部摩擦は既存の制振Mg合金鋳造材と同程度であるが,弾性係数はMCM

合金鋳造材を含む全てのMg合金鋳造材よりかなり大きく,本章の押出材の優位性が

何える.

なお,本章の自由共振法(31),(32)による内部摩擦の測定では,非接触の電気クーロン

カにより試料を振動(加振)し,音波(振動数)を用いて検出している.そのため,

共振する試料のひずみ量は計測できないため,試料形状および駆動力を一定にして測

定を行った.しかし,各試料における実際のひずみ量は異なっている可能性がある.

また,駆動力も弱いため試料のひずみ量はかなり小さいと考えられる.今後,試験片

のひずみ量と内部摩擦の関係について把握する必要がある.
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最後に本章の結果から,粉末を用いた熱間押出加工法は鋳造法と比較して,制振性

を低下させることなく,強度の向上を達成できることから,今後Mg合金の物理的･

機械的特性の改善を目指した合金創製法として有効な一方法として提案できる.また,

更なる強度の向上として,原料粉末粒径の微細化および粒度分布の管理を行うととも

に,熱間押出加工条件である押出速度や押出ダイス出口温度などの影響に関する検討

が必要である.
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5.4 結 百

本章では,まず,粉末粒径の異なるMg粉末とZr粉末を用いて,Mg-Zr系複合材料

を作製するとともに機械的特性の評価を行い,Zr粉末添加量や原料粉末粒径の影響に

ついて検討した･次に,MCM合金粉末を用いて熱間押出加工法を適用した加工を試み

るとともに,Zr添加の効果について検討した.得られた押出材について組織,機械的

特性および内部摩擦を評価し,従来合金と比較,検討した.主な結論を要約すると以

下の通りである.

◆Mg-Zr系の場合

(1)原料粉末であるMg粉末を微細化すれば,押出材の組織も微細化した.また,

Mg粉末とZr粉末の粉末粒径が小さいほどZr粒子の分散性が高くなった.

(2)粗粉末Mg-Zr押出材の硬さはZr添加量にかかわらずMg押出材と同程度であっ

た･一方,微粉末Mg-Zr押出材の硬さは･10mass%以上のZr添加によって大きく上昇し

た.

(3)粗粉末Mg-Zr押出材の弾性係数はZr添加量にかかわらずMg押出材と同程度で

あったが,微粉末Mg-Zr押出材の弾性係数はほぼ複合則に従い,Zr添加量の増加に伴

って単調に増加した.

(4)粗粉末Mg-Zr押出材では,Zr添加量にかかわらず曲げ強さの向上は見られず,

却ってMg押出材よりも低下する場合があった･それに対して,微粉末Mg-Zr押出材

では,3mass%以上のZr添加によって曲げ強さは大きく上昇したが,添加量には依存

しなかった.

(5)内部摩擦はZr添加量の増加に伴って増加したが,その絶対値や増加の程度は微

粉末Mg-Zr押出材において顕著であった.

(6)微粉末Mg-Zr押出材は,一般に汎用されているA31圧延材,AZ91鋳造材,制振

合金MCMやKIA鋳造材より高い弾性係数,曲げ強さおよび内部摩擦を示した.

◆MCM-Zr系の場合

(l)押出材の組織は熱間押出温度に依存し,熱間押出温度の上昇に伴って結晶粒は粗

大化したが,Zr粉末を添加した場合,Zr粒子周辺で結晶粒の微細化が生じた.

(2)押出材の硬さは熱間押出温度の上昇に伴って低下した.汎用のAZ91鋳造材や

AM60鋳造材よりもやや低い硬さを示したが,制振合金MCM鋳造材やKIA鋳造材よ
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りもかなり高い硬さを示した.

(3)すべての押出材の曲げ強さは,熱間押出温度の上昇に伴って低下したが,上記鋳

造材よりは大きく増加した.

(4)押出材の弾性係数は,熱間押出温度やZr粉末添加にかかわらずほぼ同程度であ

(5)熱間押出温度にかかわらず,押出材の内部摩擦は制振合金MCM鋳造材やKIA

鋳造材とほぼ同程度であったが,AZ91鋳造材よりかなり高かった･また,粗粉末へ

zr粉末を添加した場合,わずかに内部摩擦の向上が見られた･
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第6章 Mg2Si分散マグネシウム合金の

疲労挙動

6.1 緒 百

今後,構造部材として応用が期待されるMg合金として,圧延や押出などの塑性加

工を利用した展伸合金,および新たに開発される高機能･高性能合金が挙げられる.

塑性加工を用いると,鋳造法やダイカストなどによる材料とは異なり,製造に起因す

る欠陥が存在せず,かつ結晶粒微細化による高強度化が期待できる.一方,材料開発･

創製においては,組成配合を容易に調整できる粉末を原料とした方法が注目され,塑

性加工を用いた結晶粒微細化や粉末を溶融しない固相状態における析出反応を利用し

た高強度Mg合金の開発も試みられている(l)イ3),(6),(40)●(46)

前章では,粉末押出加工法によるMg-ZrおよびMCM-Zr複合材料の創製と機械的特

性について検討した.最近,固相合成法によってMg2SiをMg合金中に分散させたMg2Si

分散Mg合金が開発されている(47)-(51).Mg2SiはMgよりも剛性,硬さおよび耐食性に

優れ,かつ低膨張率を有する(50)ことから,Mg2Si分散Mg合金は従来のMg合金に勝

る軽量構造材料として期待されている.しかし,Mg2Si分散Mg合金は,新しい合金で

あるため,その強度信頼特性,とりわけ構造材料として評価が不可欠な疲労挙動につ

いてはほとんど知られていない.

そこで本章では,原料粉末であるAZ31合金粉末とSiO2粉末を固相合成後,押出加

工されたMg2Si分散Mg合金の基礎的な疲労挙動を把握することを目的として,合金

粉末粒径の異なる2種類のMg2Si分散Mg合金平滑試験片を用いて回転曲げ疲労試験

を行い,疲労強度を評価するとともに破壊機構について検討する.また,その結果に

基づいて,AZ31合金粉末にMg2Si粒子を強化材として直接添加したMg2Si粒子強化

Mg合金基複合材料の疲労強度についても述べる.
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6.2 実験方法

6･2･1Mg2Si分散Mg合金の製法

本研究で用いたMg2Si分散Mg合金の製法を以下に簡潔に記述する.

まず,Mg合金粉末にSiO2粉末とオレイン酸を振動ミルによって撹拝,混合する.

なお,オレイン酸はMg合金粉末表面にSiO2粉末を付着させるための助剤として用い

ている･次に,ミリング粉末を冷間で圧粉,固化後,673Kに加熱することによってオ

レイン酸を脱脂し,753Kで固相合成によりMg2Siを生成させる.続いて,押出比2.5

の一次押出加工によりビレットを作製する.その後さらに,同一温度で押出加工を行

い直径24mmの押出材を得る.なお,押出比は39である.

6.2.2 材料

Mg合金粉末として,AZ31合金粉末の細粒と粗粒の2種類を用いた.粉末粒径は細

粒では0･1～0･5mm,粗粒では0･5～2mmである.これらのAZ31合金粉末に5mass%SiO2

粉末(粒径‥10～20岬-)と0.5mass%オレイン酸を秤量して,粉末調整した.その後,

前節で記述した方法によりMg2Si分散Mg合金を製造した.以後,細粒粉末を用いた

材料をMg2Si-F材,粗粒粉末を用いた材料をMg,Si-C材と記すことにする.また,比

較材として市販のAZ31押出材(押出比:35)を用いた.その化学成分(mass%)は,

Al:3.0,Zn:l.0,Mn:1.0,Si:0.1,Cu:0.05,Ca:~0.04,Fe:0.005,Ni:0.005である.

6.2.3 試験方法

組織観察には走査型電子顕微鏡(SEM)を用い,組織の同定にはX線回折装置

(XRD)およびエネルギー分散型X線分析装置(EDS)を用いた.

機械的性質を評価するために,Fig.6-1に示す直径8mm,標点距離64mmの試験

片を用いて引張試験を行った.

疲労試験には容量98Nmの小野式回転曲げ疲労試験機を用い,繰返し速度

f50Hz,室温大気中で実験を行った･疲労試験片の形状寸法をFig.6-2に示す.試

験片は直径8mm,平行部10mmの平滑試験片である.エメリー紙により2000番

まで順次研磨したのち,さらにパフ研磨を施し実験に供した.
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き裂発生および微小き裂成長の観察にはレプリカ法を,き裂長さの測定および

き裂成長経路の観察にはレーザ顕微鏡を用いた.また破面観察にはSEMを用いた･

Fig･6-1ConfigurationoftensiIespecimen･

Fig･6-2 Configurationoffatiguespecimen･
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6.3 実験結果および考察

6.3.1 組織評価

6.3.1.1 生成粒子の同定

一例として,Fig.6-3にMg2Si-C材の断面組織に対するXRD分析結果を示す.

図から明らかなように,Mg2Siの強いピークが検出されている.また,その他に

MgOの弱いピークが見られ,SiO2のピークはほとんど検出されていない.この分

析結果から,4Mg+SiO2→Mg2Si+2MgOの反応にしたがって,Mg2SiとMgOが生

成されていると考えられる.なお,Mg2Si-F材の結果もほぼ同様であった.

Mg2Si-F材およびMg2Si-C材のエッチング後の組織をそれぞれFig.6-4および

Fig･6-5に示す･(a)は押出方向に垂直な断面(横断面),(b)は平行な断面(縦断面)

である.後述するように黒い部分が生成した粒子であり,横断面および縦断面と

もに,ほぼ等軸結晶粒の母地組織中にそれらが分散した組織である.しかし,縦

断面では粒子が押出加工によって押出方向に引き伸ばされている.なお,横断面

の母地組織の平均結晶粒径は,Mg2Si-F材では13.1pm,Mg2Si-C材では12.4pmで

ある.一方,比較材のAZ31押出材は等軸の結晶粒組織であり,平均結晶粒径は

15.9トtmであった.
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Fig･6-3 AnexampleofXRDpattern鮫■rMg2Si-dispersedMgalloy(Mg2Si-C).
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6章 M Si分散マグネシ ウム合金の疲労挙動

Fig･6-4 MicrostructuresfbrMgzSi-F:(a)crosssection,(b)longitudinalsectioJl.

Fig･6-5 Micro$trt)CtureSfbrMg2Si-C:(a)crosssectioA,(b)longitudina)section.

Fig･6-6 MicrograI)hssbowingdistribtltionorMg2Siparticles:(a)Mg2Si-F,(b)

M融Si-C.
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第Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性

Fig･6-6に研磨のままで観察した生成粒子の分布状況を示す.M蝕SトF材ではやや

粗大な粒子も見られるが,粒子は比較的均一に分布しているのに対して,Mgβi-C

材ではきわめて粗大な粒子が存在している.Fig.6-6(b)における粗大な粒子の中心

部分が周囲よりも一層黒く見えるが,これはレーザ顕微鏡による観察からその部

分が凹んでいるためであることがわかった.そこで高倍率のEDS分析を行った.

その結果をFig.6-7に示す.sEM写真からわかるように,中心部分は粒状となって

おり,粒子間に隙間が見られる.このことから粒子同士の結合は弱く,表面の研

磨の過程でその大部分が脱落したために凹んでいたと考えられる.またFig.6-7(C),

(d)に見られるように,0とSiが広範囲に検出され,かつ両者が同一箇所で強く検

出されている部分もあることから,粗大な粒子の中心部分にはMgO,または未反

応のSiO2が存在していると考えられる.以上のように,本Mg3Si分散Mg合金で

はMg2Siの他にMgOや粗大粒子中にはSiO2も存在するが,組織写真中に見られ

る粒子(黒い部分)を以後Mg2Si粒子と呼ぶことにする.

Fig･6-7 Magnified EDS anaIysjs fbr a hrge particle fbrmedin Mg2Si-C:

(a)SEMi山age,(b)Mg,(c)0,(d)Si.
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第6章 Mg2Si分散マグネシウム合金の疲労挙動

6.3.1.2 Mg2Si粒子寸法の分布

前節の結果から,両材料間でMg2Si粒子寸法に差が見られたのでその分布を調べた･

結果をFig.6-8に示す.図から明らかなように,両材料間で一見分布にはほとんど相違

がないように見えるが,Mg2Si-C材では55pm以上の頻度が高いことに注目すべき

である.そこで,さらにMg2Si粒子寸法の極値統計解析を行った･結果をFig･6-9

1015 20 25 30 35 40 45 50 55

Mg2Sisize(ち(pm)

1015 20 25 30 35 40 45 50 55

Mg2Sisize 鳴(pm)

Fig.6-8 DistributionsofMg2Sisize:(a)Mg2Si-Fl(b)Mg2Si-C.
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に示す･Mg2Si-C材のほうが寸法の大きい側に分布しており,その範囲はMg2Si-F

材では32～82pmであるのに対して,Mg2Si-C材では56～248pmである.このよう

に,粗粒粉末を用いた場合,より粗大なMg2Si粒子が多く生成されることがわか

る.

以上の結果から,原料合金粉末として微細な粉末を用いれば,粗大なMg2Si粒

子の生成は抑制され,より均一な分散が得られることがわかる.
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6.3.2 機械的性質

引張試験結果をピッカース硬さとともにTable6-1に示す.Mg2Si分散Mg合金の場

合,耐力はほぼ同程度であるが,引張強さ,伸びおよび絞りはいずれも Mg2Si-F

材のほうがMg2Si-C材よりもやや高く,粉末粒径の影響が見られる･しかし,AZ31

押出材と比較すると,両Mg2Si分散Mg合金の引張強さ,伸びおよび絞りは低い･

こうした相違は,前述したように強化粒子であるMg2Si粒子の寸法や分散状態に

起因すると考えられる.なお,Mg,Si分散Mg合金のピッカース硬さ月γはAZ31

押出材よりも大きいが,これは母地よりも硬い微細なMg2Si粒子の分散によるも

のである.

Tbble6-1MechanicalpropertiesofMg2Si-dispersedMga1loys･

0.2%proofTensileElongationReductionVickers

Material stress strength ofarea hardness

α0,2 αB 甲 y 〃γ

(MPa)(MPa)(%) (%)

Mg2Si-F 187 256 3.5 4.8

Mg2Si-C 186 245 2.6 4.2

Extruded-AZ31 274 15 31

0

′
n
)

■つJ

7

′0

5
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第Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性

6.3.3 疲労挙動

6.3.3.1 疲労強度

Fig.6-10にS-N線図を示す.(a)は応力振幅cT,(b)は疲労比(d鴨)で表したもの

である･Fig･6-10(a)から明らかなように,いずれのMg2Si分散Mg合金の疲労強度

も比較材料のAZ31押出材よりも低下し,低下の程度は粉末粒径の大きいMg,Si-C

材において顕著である.このように,Mg2Si分散Mg合金の疲労強度には粉末粒径

の影響が明瞭に現れる･なお,繰返し数N=107回の疲労強度は,Mg2Si-F材では

80MPa,Mg2Si-C材では40MPa,AZ31押出材では100MPaである.N=107回で非
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Fig･6-10 S-N diagrams charaCterizedin terms of(a)stress amplitude,(b)
fatiglleratio.
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破壊の試験片で観察された停留き裂の例をfigふ11に示す.いずれも比較的粗大

なMg2Si粒子からき裂が発生し,それらを貫通した後停留している.

疲労強度を疲労比で表しても,Fig.6-10(b)に見られるようにMg2SトF材の疲労強度

はMg2Si-C材よりも高く,また両材料ともAZ31押出材よりも低い.N=107回の疲

労比は,AZ31押出材では36%であるのに対して,Mg2Si-F材では31%,Mg,Si-C

材では16%である.

Fig･6-11SEMmicrographs showing non-PrOPagating cracks:(a)Mg2Si-F

(『=80MI,a,2`亡140llm),(b)MgzSi-C(『=30MPa,2(こ40叫m).The

SpeCimenaxisist血ehorizo雨al朗reedon.

6.3.3.2 疲労き裂発生

レプリカ法によって試験片表面で観察されたき裂発生様相の例をFigふ12に示

す.図から明らかなように,両材料とも停留き裂の場合と同様に,き裂は例外な

く粗大なMg2Si粒子から発生した･すなわち,強化粒子として期待されたMg2Si

粒子がき裂発生起点となっている.

Fig･6-12 SEM micrographs showing fhtigue crackinitiation from Mg2Si

particle:(a)MgzSi-F;(b)Mg2Si-C.The specimen axisis the

borizontaldirectioIl.
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6.3.3.3 微小き裂成長挙動

Fig･6-13に表面のき裂全長2cと〃および繰返し数比ル恥伽:疲労寿命)の関係を

示す･注目すべき点は,Mg2Si分散Mg合金の場合,粉末粒径にかかわらずき裂は負荷

直後のきわめて早期に発生することである･これは前述したように,Mg2Si粒子から

き裂が発生するためである.またAZ31押出材と比較すると,絶対的にも相対的にも

き裂発生は早い･したがって,このようなき裂発生挙動が,Fig･6-10で見られたMg2Si

分散Mg合金の低い疲労強度の一因であると考えられる･なお,Fig.6-13の応力の場合,

いずれの材料においても主き裂は他のき裂と合体して成長した(図中,矢印).しかし,

その頻度は低いので,疲労寿斜こ及ぼす合体の影響は小さいと考えられる.
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微′トき裂の成長速度da/dNと最大応力拡大係数Kmaxの関係をFig.6-14に示す.ここ

で,き裂深さaとKLaxをアスペクト比ak=1を仮定して求めている.Mg2Si分散Mg

合金の場合,両材料のda/dN-Kmax関係には顕著な相違は見られないが,低Km｡X,すな

わちき裂寸法の小さい領域ではMg2Si-F材の成長速度はMg2Si-C材や比較材のAZ31

押出材よりも遅い.これはMg2Si-F材のき裂発生起点となったMg2Si粒子が小さく,

また寸法の小さいMg2Si粒子が比較的均一に分布しているので,それらによる一時的

な停留効果によるものと考えられる.しかしその領域を除けば,両Mg2Si分散Mg合

金の結果はAZ31押出材よりもやや高速度側にあり,低いき裂成長抵抗を示している.

なお,Mg2Si分散Mg合金の弾性係数は,母地のMg合金よりも高い剛性のMg2Si粒子

の分散によって,比較材のAZ31押出材よりも約25%程度高い.この弾性係数の相違

を考慮すると,両Mg2Si分散Mg合金とAZ31押出材のき裂成長抵抗の相違はさらに

大きくなる.
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第Ⅲ編 粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性

一例として,試験片表面におけるMgβi-f材のき裂成長様相をFig.6-15に示す.

Mg2Si粒子寸法が小さい場合,き裂はMg2Si粒子を迂臥 またはそれらと母地の界面

を成長する傾向があり,寸法が大きい場合,粒子を割って成長している.この傾向は

Mg2Si-C材でも同様であった.この観察結果から,Mg2Si分散Mg合金の低いき裂成長

抵抗は,Mg2Si粒子と母地との界面や粒子自体への選択的かつ優先的成長がき裂成長

を助長するためと考えられる.

Fig･6-15 Anel鋸mpleorsIⅥal】crackgrow仙path(MgzSi一戦(戸100Mf,a).

′
フ
三
;
≡
て
･
一
一
】
′

以上のき裂発生および微小き裂成長挙動の観察結果から,AZ31押出材よりもMg2Si

分散Mg合金の疲労強度が低いのは,Mg2Si粒子の存在が却うて早期のき裂発生に導く

ことと,それに続く微′トき裂成長抵抗を減ずるためである.また,Mg2Si-F材とMg2Si-C

材の疲労強度の相違はき裂発生起点となったMg2Si粒子寸法(初期欠陥寸法)に起因

しており,その寸法の大きいMg2Si-C材ではき裂の発生が一層容易となり,またその

後のき裂成長寿命も短くなったと考えられる.なお,高応力では両材料間の疲労強度

にほとんど相違が見られないが,これは多数のMg2Si粒子からき裂が発生,成長,合

体するから,粒子寸法の影響が顕著に現れないためであると考えられる.

6.3.4 疲労強度向上のための材質改善

FigL6-11およぴFig.6-12に示したように,粗大なMg,Si粒子は例外なくき裂発生起点

となった.この原因として以Fの二つが考えられる.賃軒一に,Mg2Si粒子が母他のMg

合金よりも高剛惟･高硬度であるため,粗大粒子は負荷によって脆性的に割れること,

第二に,非常に粗大な粒子の場合(約200一皿以上),未反応の結合の弱い中心部分が

研磨の過程で脱落するか,または空洞として作用する(Fig.6-6,Fig.6-7)ことに起因

する応力集中である.したがって,まず微細なMgコSi粒子を生成させることが肝要で

ある･生成したMg2Si粒子の寸法や分布状態には,明らかにMg合金粉末の寸法の影
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第6章 Mg呈Si分散マグネシウム合金の疲労挙動

響が認められ,粉末粒径の小さいほうが優れていた.Mg合金の場合,粉末の取り扱い

には注意を要するが,可能な限り小さい粉末を用いることによって,さらに改善は可

能であると考えられる.

微小き裂の成長過程においても,粗大なMg2Si粒子や粒子と母地との界面はき裂の

優先的な経路となるから,粒子の微細化とともに界面特性の改善も必要であると考え

られる.それによって初期の微小き裂成長が粒子を迂回,または一時的に停留するこ

とを通じて,成長抵抗の向上に繋がると考えられる.実際,Mg2SトF材ではそのような

挙動が観察されている.

以上のことから,一般に知られているように硬質の第二相粒子を添加した複合材料

では,それらを微細かつ均一に分散させることが重要であるのと同じように,本Mg2Si

分散Mg合金においてもそのための組織制御が不可欠である.その結果として,従来

合金を上回る強度特性を得ることが可能であると考えられる.そのような製造プロセ

スの改善が今後の課題である.

6.3.5 Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料の疲労強度

前節までのMg,Si分散Mg合金の創製は,母地となるMg合金粉末にSiO2粉末を分

散させたミリング粉末を固相合成し,強化粒子となるMg2Si粒子を生成する製造プロ

セスであった.しかし,この製造プロセスによるMg2Si分散Mg合金の疲労強度は,

比較材のAZ31押出材よりも低下した.その原因として,母材合金粉末の粒径や助剤

であるオレイン酸がMg2Si粒子を凝集(クラスター)化することによる粗大な粒子の

生成やオレイン酸の残存などが考えられた.そこで,それらに対する改善策として,

微細なMg2Si粒子を母材合金粉末に直接添加するとともに,押出温度を低温化するこ

とが挙げられる.以下では,このような観点に基づいて製造されたMg2Si粒子強化Mg

合金基複合材料の疲労強度について示す.

微細なMg2Si粒子(平均粒径:10pm)を直接母材AZ31合金粉末(粒径:0.1～0.5mm)

に添加し,2種類の異なる条件下で押出加工した.それらについて引張試験および疲

労試験を行い,市販のAZ31押出材の結果と比較,検討した.

用いた材料は,2種類の異なる条件下で押出加工されたMg2Si粒子強化Mg合金基複

合材料(2mass%Mg2Si添加)である.以後,Mg2Si-H,Mg2Si-Lと呼ぶ.いずれも押

出比は133,押出速度は5m/minであるが,ビレット温度は前者では685K,後者では

646K,出口温度はそれぞれ718K.,713Kである.それらの材料の押出方向に垂直な断
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面(横断面)の顕微鏡組織写真をFig.6-16に示す.図から明らかなように,ビレット

温度の低いMg2Si-Lの結晶粒が,ビレット温度の高いMg2Si-Hよりも微細になってい

る･なお,平均結晶粒径は前者では7.Ollm,後者では12.叫mである.

Fig･6-16 Microstr11CtureSOfMg2Siparticulate-reinforcedMgalloycomposites:

(a)Mg2Si-B,(b)Mg2Si-L.

Table6-2 MechanicalpropertiesofMg2Siparticulate-reinforcedMgalIoy

COmpOSites.

Proof Tensile Elongation Grain

Materlal stress strength size

恥2 ♂B ¢ d

(MPa)(MPa) (%) 小皿)

Mg2Si-L 209

ExtrudedAZ31-1

ExtrudedAZ31-2 198
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引張試験結果をTable6-2に示す.表中のExtrudedAZ31-1およびExtrudedAZ3ト2は,

それぞれMg2Si-HおよびMg2Si-Lの結晶粒径と同程度のものであり,それらと比較す

るために用いた2種類の異なる市販AZ31合金押出材である.表から明らかなように,

両Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料の機械的性質はほぼ同程度であり,結晶粒径の

影響は認められない.しかし,同程度の平均結晶粒径である市販の押出材と比較する

と,Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料の耐力や引張強さは高く,逆に伸びは低い.

直径8mm,平行部10mmの平滑試験片(Fig.6-2)を用いて,回転曲げ疲労試験を

行った.繰返し速度.戸57Hz,環境は室温大気中である,Fig.6-17に疲労試験結果(ぶ-Ⅳ

線図)を示す.Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料の疲労強度には顕著な結晶粒径依存
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性が見られ,平均結晶粒径の小さいMg2Si-Lが結晶粒径の大きいMg2Si-Hよりも高い

疲労強度を示す.特に,Mg,Si-Lの疲労強度に注目すると,繰返し数N>106では市販の

AZ31押出材と同等であるが,〃<106では優れた特性を示している.なお,〃=107回の

疲労強度は,Mg2Si-Lでは90MPa,Mg2Si-Hでは70MPa,ExtrudedAZ31-1およびExtruded

AZ31-2ではそれぞれ100MPa,90MPaである.

以上のことから,結晶粒径の小さいMg,Si粒子強化Mg合金基複合材料は,市販の

AZ31押出材と同等,またはそれ以上の疲労強度を示すことがわかった.今後,き裂発

生や微小き裂成長挙動などの疲労過程の詳細な観察を行い,破壊メカニズムを解明す

ることにより,Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料のさらなる疲労強度向上のための材

質改善に対する指針を得ることが必要である.
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6.4 結 i∃

本章では,2種類の異なる粒子寸法のAZ31合金粉末とSiO2粉末を固相合成後,

押出成形されたMg2Si分散Mg合金(細粒材‥Mg2Si-F,粗粒材‥Mg2Si-C)を用

いて回転曲げ疲労試験を行い,疲労挙動と破壊機構について検討した.また,微

細なMg2Si粒子を直接AZ31合金粉末(粒径‥0.l～0.5mm)に添加したMg2Si粒子強化

Mg合金基複合材料の疲労強度についても検討した.得られた主な結論は以下の通り

である.

(1)Mg2Si分散Mg合金の組織は,合金粉末粒径にかかわらず等軸結晶粒の母地

組織中に固相反応によって生成したMg2SiまたはMgOが分散したものであった.

(2)生成した粒子寸法には合金粉末粒径の影響が見られ,粗粒材において大きい

寸法の粒子が存在した.粗大な粒子の中心部は粒状となっており,EDS分析の結

果MgOまたは未反応のSiO2の残存が推定された.

(3)細粒材の引張強さ,伸びおよび絞りは粗粒材よりもやや高く,粉末粒径の影

響が見られた.しかし,両材料の機械的性質は,比較材のAZ31押出材に比べて

硬さは増加したが,他の性質は劣っていた.

(4)Mg2Si分散Mg合金の疲労強度には顕著な粉末粒径の影響が見られ,細粒材

のほうが粗粒材よりも高い疲労強度を示したが,いずれも疲労強度はAZ31押出

材よりも低かった.また疲労強度を疲労比で表しても,それらの傾向は同様であ

った.

(5)粉末粒径にかかわらず,疲労き裂は例外なく粗大な粒子からきわめて早期に

発生した.また,微小き裂成長挙動には,初期を除いてほとんど粉末粒径の影響

は見られなかったが,両材料のき裂成長抵抗はAZ31押出材よりも低下した.

(6)上記結論(5)から,AZ31押出材よりも低いMg2Si分散Mg合金の疲労強度は,

粗大な粒子の存在に基づくき裂発生抵抗と微小き裂成長抵抗の低下に起因してお

り,疲労強度の粉末粒径依存性はき裂発生起点となった粒子寸法,すなわち初期

欠陥寸法の差によるものであった.

(7)微細なMg2Si粒子を母材AZ31合金粉末に直接添加したMg2Si粒子強化Mg合金

基複合材料の疲労強度には顕著な結晶粒径依存性が見られ,平均結晶粒径の小さいほ

うが高い疲労強度を示した.また,Mg2Si粒子強化Mg合金基複合材料の疲労強度は,

繰返し数N>106では市販のAZ31押出材と同等であったが,N<106では優れていた.
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地球環境問題を考慮すれば,今後利用される構造材料や新たな材料開発には軽量や

リサイクルなどの特性は不可欠となる.このことは必然的に,Fe(比重7.86Mg/m3)

に代表される鉄鋼材料から,Ti(4.51Mg/m3)やAl(2.74Mg/m3),さらにMg(1.74Mg/m3)

などの非鉄金属材料の利用に向かうことになる.

近年,Mg合金は軽量構造材料として注目されているが使用実績はきわめて少ない･

その一因として,そのために不可欠な強度特性,とりわけ疲労特性に関する最新のデ

ータの蓄積が不十分なことが挙げられる.したがって,各種疲労特性の評価と破壊機

構の解明が急務であり,それを基礎として材質改善も図る必要がある.また,こうし

たアプローチと同時に,Mgをベースとする新たな高強度･高機能合金の開発,製造技

術および創製などに関する研究も欠かせない.

こうした背景から,本論文では,まず既存展伸Mg合金の疲労特性と破壊機構の評

価を行い,次いで押出加工による材質改善の試みと疲労特性の向上について検討し,

最後に粉末押出加工を用いた新しいMg合金の開発,創製と力学的特性および疲労挙

動について評価,検討した.

以下に,本論文で得られた成果について各章ごとに記述する.

第Ⅰ編｢既存展伸マグネシウム合金の疲労特性と破壊機構｣では,既存の展伸Mg

合金の疲労特性と破壊機構について評価,検討した.

第1章では,疲労き裂進展(FCP)特性の評価と破壊機構の解明を目的として,AZ31

圧延材およびAZ61押出材を用いてFCP試験を行い,き裂開閉口挙動の測定,SEM破

面観察,および三次元破面解析結果などに基づいて,FCP挙動に及ぼす方位や応力比

の影響および破壊機構について検討した.まず,方位や応力比の影響はき裂閉口を考

慮してもわずかに認められたが,作動した破壊機構は同様であったので本質的なFCP

抵抗は方位や応力比の影響を受けないと判断された.また,両合金の本質的なFCP抵

抗は同程度であった.観察された特徴ある挙動は,き裂進展速度と応力拡大係数幅の

関係における折れ曲がりであり,き裂閉口を考慮すると一層顕著になった.折れ曲が

り点以上の領域では結晶粒単位の筋状の模様を伴った被面様相,それ以下の領域では

平坦な擬へき開状のファセットが支配的な破面様相であったことから,折れ曲がりは

作動した微視破壊機構の遷移によるものであった.さらに,本質的なMg合金のFCP

抵抗は,Al合金(7075合金,6063合金)や純Tiよりも劣ることを明らかにした.

第2章では,第1章と同一材料のAZ31圧延材およびAZ61押出材の平滑試験片を用
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いて軸荷重疲労試験を行い,疲労挙動と破壊機構について検討した.その結果,AZ31

圧延材およびAZ61押出材のN=107回に対する疲労強度はそれぞれ50MPa,60MPa,

疲労比(♂鴨)は0.23,0.22であり,両合金は絶対的にも,相対的にも低い疲労強度

を示すことを確認した.両合金のき裂発生挙動は異なり,AZ31圧延材の場合,0=70MPa

近傍を境として,高応力では表面起点型破壊,低応力では内部起点型破壊が生じたが,

AZ61押出材の場合,応力にかかわらず表面起点型破壊であった.表面起点型被壊の場

合,き裂は繰返しすべり変形の結果として結晶粒内,または粒界で発生した.き裂発

生はきわめて早く,疲労寿命は事実上微小き裂成長寿命であった.微小き裂成長挙動

はごく初期の成長を除いて,第1章のき裂閉口を考慮した大き裂の進展挙動とほぼ一

致したが,両者の作動した破壊機構は異なっていた.さらに,AZ31圧延材で観察され

た内部起点型破壊の場合,き裂発生点には常に平坦なファセットの存在を認めた.そ

の寸法は結晶粒径程度であり,比較的表面層付近に位置した.また,平坦なファセッ

トの最大応力拡大係数と疲労寿命の間には明瞭な相関は確認されなかった.

第Ⅱ編｢押出加工によるマグネシウム合金の疲労特性の改善｣では,前編における

展伸Mg合金の疲労特性と被壊機構の結果を踏まえ,加工条件を制御した押出加工を

採用し,結晶粒微細化を試みるとともに,得られた押出材の疲労特性と破壊機構につ

いて検討した.

第3章では,まずAZ61AおよびAZ31Bビレットを用いて,押出比を一定のもと制

御された3種類の加工温度下で押出加工を行い,結晶粒微細化について検討した.次

に,得られた押出材について平滑試験片を用いた疲労試験を実施し,疲労強度の押出

加工温度依存性,すなわち結晶粒径依存性について検討した.両合金とも加工温度の

低下に伴って結晶粒は微細化,かつ均一化した.特に,AZ31Bにおける結晶粒微細化

効果は顕著であり,低温の加工温度において約2いmの平均結晶粒径が達成された.

AZ61Aの場合,機械的性質の加工温度依存性はほとんど見られなかったが,AZ31Bの

場合,加工温度の低下に伴って機械的性質は向上した.疲労強度の結晶粒径依存性は,

AZ61Aの場合,不明瞭であったが,AZ31Bの場合,明瞭な相関を示した.AZ31Bの

場合,結晶粒微細化によってき裂発生抵抗と微小き裂成長抵抗の両者がともに向上す

ることを確認し,細粒材の高い疲労強度はそれらに起因することを明らかにした.耐

力および疲労強度と結晶粒径の間には,AZ31Bの場合,Hall-Petchの関係が成立した

が,AZ61Aの場合,成立しなかった.

第4章では,結晶粒微細化に重要な影響を及ぼす因子のひとつは押出比であると考

えられることから,AZ61AおよびAZ80ビレットを異なる押出比で押出加工し,組織

や機械的性質の押出比依存性および平滑試験片の疲労挙動に及ぼす押出比の影響につ

いて検討した.両合金とも,押出比の増加に伴って結晶粒はわずかに微細化したが,
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機械的性質はほとんど押出比,すなわち結晶粒径の影響を受けなかった.また,押出

加工によって優先すべり面の(0002)面が押出方向(試験片軸方向)に対して約300傾い

た集合組織が形成され,押出比の増加に伴って配向の程度が顕在化する傾向を認めた.

AZ61Aの場合,疲労強度は押出比が大きい場合,押出比が小さい場合よりも減少し,

N=107回の疲労強度は押出比39,67,133に対して130MPa,110MPa,110MPaであっ

た.一方,AZ80の場合,逆に疲労強度は押出比が大きい場合,増加し,脾107回の疲

労強度は押出比39,67,133に対して130MPa,150MPa,150MPaであった.このよう

に合金種によって異なる押出比,すなわち結晶粒径依存性が認められた.両合金のき

裂発生点には直径20～30Llm程度のAl-Mn系介在物が確認された.AZ61Aの場合,き

裂は高応力域では介在物を起点として,低応力域ではすべり変形に起因して発生した.

一方,AZ80では,応力レベルにかかわらずき裂は介在物を起点として発生した.なお,

介在物を起点とする場合,少数の介在物割れを除いて,き裂は介在物周囲(界面)で

発生した.き裂発生挙動の押出比依存性は疲労強度と対応していること,およびき裂

成長抵抗は合金の種類や押出比にかかわらず同程度であったことから,観察された疲

労強度の押出比依存性はき裂発生挙動の相違に帰せられた.

第Ⅲ編｢粉末押出加工によるマグネシウム合金の創製と疲労特性｣では,Mg合金の

高強度･高機能化を図るために,粉末を原料とした押出加工プロセスを用いて新しい

合金の開発を試みるとともに,創製された合金の機械的性質と疲労挙動について検討

した.

第5章では,まず原料粉末粒径の異なるMg粉末を用いた熱間押出材の創製および

その機械的特性の評価を行い,Zr粉末添加量や原料粉末粒径の影響について検討した.

また,制振合金MCM合金粉末を用いた押出材も創製し,Zr粉末添加による結晶粒微

細化の効果,機械的特性および内部摩擦などについて評価した.Mg-Zr系の場合,原

料のMg粉末を微細化すれば,熱間押出材の組織も微細化し,Zr粒子の分散性も高く

なることを認めた.硬さは粗粉末Mg-Zr押出材の場合,Zr添加量にかかわらずMg押

出材と同程度であったのに対して,微粉末Mg-Zr押出材の場合,10mass%以上のZr添

加によって大きく上昇した.弾性係数は粗粉末Mg-Zr押出材の場合,Zr添加量にかか

わらずMg押出材と同程度であったが,微粉末Mg-Zr押出材の場合,ほぼ複合則に待

った.さらに,曲げ強さは粗粉末Mg-Zr押出材の場合,Zr添加によって向上しなかっ

たのに対して,微粉末Mg-Zr押出材の場合,3mass%以上で大きく上昇したが,添加量

には依存しなかった.一方,MCM-Zr系の場合,押出材の組織は熱間押出加工温度に

依存し,加工温度の上昇に伴って結晶粒は粗大化したが,Zr粒子周辺では微細化が観

察された.硬さおよび曲げ強さは加工温度の上昇に伴って低下し,弾性係数は加工温

度やZr粉末添加にかかわらずほぼ同程度であった.
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第6章では,新しいMg合金として注目されている固相合成法を用いたMg2Si分散

Mg合金の疲労挙動と被壊機構について検討した.まず引張強さ,伸びおよび絞りは

粗粒材よりも細粒材において高く,両材料の機械的性質は比較材のAZ31押出材より

も劣ることを見出した.また,Mg2Si分散Mg合金の疲労強度に顕著な粉末粒径の

影響を認め,細粒材のほうが粗粒材よりも高い疲労強度を示したが,いずれも

AZ31押出材よりも低かった.き裂は粉末粒径にかかわらず粗大な粒子からきわめ

て早期に発生したこと,微小き裂成長挙動には初期を除いてほとんど粉末粒径の

影響は見られなかったが,両材料の成長抵抗はAZ31押出材よりも低下したこと

などを確認し,粗大な生成粒子の存在に基づくき裂発生抵抗と微小き裂成長抵抗

の低下に起因して,Mg2Si分散Mg合金の疲労強度がAZ31押出材よりも低下した

ことを明らかにした･以上の結果に基づいて,新たに開発されたMg2Si粒子強化

Mg合金基複合材料についても付加的な疲労試験を行った.その結果,Mg2Si粒子強化

Mg合金基複合材料の疲労強度には顕著な結晶粒径依存性が見られ,細粒材が粗粒材よ

りも高い疲労強度を示すこと,また細粒材の疲労強度は市販のAZ31押出材と同等,

または優れることを確認した.

以上のように,本論文で得られた成果は既存展伸Mg合金の構造部材への応用およ

び材質改善と新しい合金の創製に関して,実用的かつ学術的に多大な貢献をなすもの

である.第Ⅰ編の結果は,展伸Mg合金を構造部材に用いる場合の基礎設計資料とし

て有用であるのみならず,学術的にも価値あるものである.また第Ⅲ編の結果は,押

出加工が素材としての材質改善の手法として利用できることを示しただけでなく,同

時に製品化も可能となるので,実用的意義は大きい.さらに第Ⅲ編の成果は,今後の

新しい合金の開発･創製に対する基礎的指針を与えるものであり,今後の合金設計に

対して有用な資料を提供した.

しかしながら,以下に示す幾つかの学術的または実用的な問題が依然として残され

ている.今後の課題である.

(l)血/dル△長閑係,または血/d〃-A精げ関係における折れ曲がり,すなわち微視的破

壊機構の遷移が生じる原因(学術的),

(2)上記(1)と関連して,疲労き裂進展や疲労強度に及ぼす環境の影響(学術的,実

用的),

(3)内部起点型破壊の発現メカニズム(学術的),

(4)展伸Mg合金の更なる高強度化,すなわちサブミクロン,ナノオーダーの結晶粒

微細化の達成(実用的)

(5)既存展伸Mg合金の強度を大幅に上回る新Mg合金の開発･創製(実用的)
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