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研究成果の概要（和文）：｛10-12｝変形双晶の形成に必要な駆動力は、(底面)転位の形成よりも大きいことが分かっ
た。多結晶マグネシウムの変形双晶形成の起点は、主として結晶粒界であり、大きな粒界エネルギーからなる結晶粒界
から発生しやすい。また、変形双晶形成の起点は、添加元素の有無や種類に影響を受けにくいが、その形成頻度は大き
く変化し、粒界制御（例えば粒界偏析）によって変形双晶の発生を助長・抑制することができる。また、単結晶マグネ
シウムの変形双晶は、空孔などの点欠陥が形成の起点と考えられる。

研究成果の概要（英文）：The driving force for {10-12}-type deformation twins nucleation was found to be 
much higher than that of (basal-type) dislocation formation. The nucleation site for deformation twins in 
poly-crystalline magnesium is likely to be mainly grain boundary; in particular grain boundary, which has 
a high grain boundary energy, readily become the nucleation site. The alloying element does not affect 
the nucleation site, but does the volume fraction of twin formation. These results reveal that grain 
boundary control, e.g., grain boundary segregation, leads to the prevention or enhancement of twin 
formation. As for the single-crystalline magnesium, the point defect, such as the vacancy, became the 
nucleation site for deformation twins.

研究分野： 材料工学
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  ３版



様	 式	 Ｃ‐１９、Ｆ‐１９、Ｚ‐１９（共通）	 

 

１．研究開始当初の背景	 
	 マグネシウムは実用金属材料の中で最軽
量であり、地中埋蔵量が豊富であることから、
次世代の軽量金属材料として注目され、自動
車や鉄道車輌をはじめとする様々な分野で
使用が検討されている。一方、実用上、素材
の安全性・信頼性を高めることは極めて重要
な課題であり、その指標となる靭性や延性な
どの力学特性に優れたマグネシウム合金の
開発が切望されている。	 
	 六方最密構造からなるマグネシウムは、底
面と柱面や錐面などの非底面とのパイエル
ス応力の差が大きいことを特徴とする。その
ため、室温域で活動できる転位のすべり系は
底面のみで、この乏しいすべり系を補完する
ため、変形双晶が形成することは知られてい
る。数多くの種類が存在する変形双晶のなか
で、特に、{10-12}変形双晶は、変形初期に
形成し、結晶格子を 86°回転させ<c>軸方向
の塑性変形能を担う働きがある(例えば、吉
永日出男著,	 稠密六方晶金属材料の変形双
晶,	 内田老鶴圃)。しかし、最近の透過型電
子顕微鏡(TEM)や電子後方散乱回折法(EBSD)
を活用した変形組織解析から、変形双晶と母
相の界面近傍がき裂の進展経路となりやす
く、変形双晶は、脆化因子であることが指摘
されている(Somekawa,	 Philo	 Mag	 Let	 89	 
(2009)	 p.2)。靭性や延性を改善するために
は、変形双晶の形成を抑制または低減するこ
とが重要と考えられる。	 
	 他方、マグネシウムの塑性変形に関する研
究では、結晶粒微細化は、粒界コンパティビ
リティー応力などの粒界塑性変形を促進し、
非底面転位運動を活性化させる働きがある
こと(Koike	 et	 al,	 Acta	 Mater	 51	 (2003)	 
p.2055)や、変形双晶の発生応力を上昇させ
ること(Christian	 et	 al,	 Prog	 Mater	 Sci	 39	 
(1995)	 p.1)などが指摘されている。そのた
め、微細結晶粒マグネシウムや合金は、高い
強度特性示すだけでなく、優れた靭性や延性
を有することも知られている(Somekawa	 et	 
al,	 Mater	 Trans	 48	 (2007)	 p.1422)。しか
し、変形双晶の形成素過程や双晶形成に及ぼ
す影響因子に注目した研究報告例は極めて
少ないのが現状である。	 
	 
２．研究の目的	 
	 ピコインデンテーションその場観察をは
じめとする種々の評価手法により、マグネシ
ウムの{10-12}変形双晶の形成素過程ならび
に双晶形成の起点(核)と、その成長に及ぼす
影響因子を明確にすることを目的とした。	 
	 
３．研究の方法	 
	 本研究課題では、大別して三種類の評価手
法によってマグネシウムの変形双晶につい
て検討を行った。	 
（1）単軸圧縮試験	 
純マグネシウム、Mg-Al 合金、Mg-Li 合金、

Mg-Y 合金、Mg-Zn 合金の種々の多結晶バルク

材を使用した。押出加工によって、底面集合
組織を有するバルク材を創製した。各バルク
材の平均結晶粒サイズを約 20	 µm と約 50	 µm
に制御するため、熱処理を行った。その後、
機械加工により、押出方向に対して平行方向
から円柱試験片を採取し、室温単軸圧縮試験
を行った。圧縮試験後の変形組織観察は主と
して SEM/EBSD 法を用いた。	 
	 
（2）ナノインデンテーション試験	 
多結晶純マグネシウム（以下、多結晶マグ

ネシウム）と単結晶マグネシウムを使用した。
押出加工により、底面集合組織を有し微細結
晶粒からなる多結晶マグネシウムを創製し
た。単結晶マグネシウムは、ブリッジマン法
にて作成した。押込圧子形状が鋭利な cube
圧子と球形な conical 圧子を用い、open-loop
押込条件にてナノインデンテーション試験
を実施した。測定面は、多結晶マグネシウム
では、底面集積面と柱面集積面、単結晶マグ
ネシウムは、底面と柱面とした。インデンテ
ーション試験後の変形組織観察は、TEM と
SEM/EBSD 法を用いた。また、有限要素(FEM)
解析を併用して、押込圧子近傍の相当応力や
相当ひずみ分布などに及ぼす圧子形状と集
合組織(結晶方位)の影響について調査した。
なお、マグネシウムに観察される異方性を考
慮するため、Hill のポテンシャルを適応した。	 
	 

（3）その場観察試験	 
	 その場 TEM 観察を実施し、二種類の試料観
察ホルダー(汎用二軸 TEM ホルダーと、ピコ
インデンテーション装置が装填された単軸
TEM ホルダー)を使用した。観察材料は、平均
結晶粒サイズが 10	 µm 以下からなる多結晶マ
グネシウムとし、二軸その場観察の試料には、
イオンミリングなどで剥片化した試験片、単
軸その場観察の試料には、集積イオンビーム
(FIB)加工にて作成したピラー形状試験片を
各々用いた。	 
	 
４．研究成果	 
（1）単軸圧縮試験	 
	 SEM/EBSD 法によって得られた典型的な変
形組織観察例を図１に示す。母相内にレンズ
状組織の存在が確認でき、結晶方位解析から
{10-12}変形双晶であった。この変形双晶の
形成は、添加元素の有無や種類に関係なく、
圧縮ひずみを付与した全てのバルク材にお
いて確認できた。	 
	 {10-12}変形双晶は、図内矢印で示す結晶
粒界から成長していることから、変形双晶形
成の起点（核）は、結晶粒界と考えられる。
同類の変形様相は全てのバルク材でも確認
でき、変形双晶形成の起点となった結晶方位
差を調査したところ、結晶方位差と変形双晶
の形成頻度には密接な関係があることが分
かった。この関係は、添加元素の有無や種類
に影響を受けず、同様の分布傾向を示し、結
晶方位差；30-40°で最も双晶形成頻度が高



 

 

かった。最近の分子動力学計算を用いた研究
報告では、結晶方位差：30-40°からなる結
晶粒界は、大きな粒界エネルギーを示すと指
摘している(Wang	 et	 al,	 Scripta	 Mater	 63	 
(2010)	 p.741)。これらの結果から、多結晶
マグネシウムや合金に観察される{10-12}変
形双晶の形成起点に及ぼす因子は、粒界エネ
ルギーと関係がある。	 

	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 

図１：室温圧縮試験後の変形組織観察例	 
	 
	 一方、マグネシウムの結晶粒界に、アルミ
ニウムや銀などの溶質元素が偏析した場合、
粒界エネルギーは低下することが指摘され
ている(例えば Somekawa	 et	 al.	 Comp	 Mater	 
Sci	 77	 (2013)	 p.424)。本研究で観察した変
形双晶の形成頻度(体積率)は、合金化によっ
て低減する傾向にあったことは非常に興味
深い。希土類元素の添加は、底面集合組織を
弱化させる働きがあるため、全てのバルク材
が同じ集積強度を有しているとは言い難い。
しかし、粒界偏析などによる結晶粒界制御が、
変形双晶の形成を抑制・助長することにつな
がることを示唆している。	 
	 結晶粒サイズを粗大化させたバルク材(平
均結晶粒サイズ；50	 µm)であっても、双晶形
成と結晶粒界は、前記と同様の関係があった。
しかし、圧縮試験時の応力-ひずみ応答で観
察されるプラトー域は減少する傾向にあっ
た。これは、結晶粒粗大化にともない粒界体
積が減少し、形成サイトである変形双晶の成
長が早期に終了するためと考えられる。	 
	 
（2）ナノインデンテーション試験	 
	 SEM/BESD 法によって得られた単結晶マグ
ネシウムの底面に cube 圧子を刻入した変形
組織観察例を図 2に示す。図 1 と同様、押込
圧子近傍にレンズ状の変形様相が確認でき、
結晶方位解析から{10-12}変形双晶であった。
単結晶の{10-12}変形双晶の形成は、<c>軸に
対して平行に引張応力が作用した時に発生
することで良く知られている。一方、底面に
対して垂直に圧子を刻入した場合、幾何学上、
<c>軸方向に平行な応力が作用することは考
えられず、図 2の観察結果と一致しない。し
かし、FEM 数値解析により、押込圧子近傍の
応力・ひずみ分布を計算した結果、鋭利な押

込圧子の先端近傍では、複雑な応力場を形成
し、{10-12}変形双晶の形成を誘発すること
が分かった。一方、この応力場の形成は、圧
子形状(圧子先端角の曲率)に影響を受け、図
2 の相当応力分布に示すように、圧子先端を
鈍化させることで、複雑な応力場の形成を緩
和し、変形双晶の抑制につながった。なお、
柱面に対して垂直に押込試験を行った場合、
前記の通り、双晶形成の幾何学的関係を満足
するため、押込圧子形状に関係なく、押込圧
子近傍で{10-12}変形双晶の存在を確認して
いる。	 

	 
図 2：底面押込試験後の変形組織観察例(左
図)と FEM 数値解析例(右図)	 
	 

	 
	 
	 

	 
	 
	 
	 
	 
	 
	 
図 3：pop-in 挙動に及ぼす結晶方位の影響例	 
	 
	 他方、インデンテーション試験時の押込初
期に観察される pop-in 挙動は、転位の形成・
増殖と密接な関係があることは良く知られ
ている。押込圧子形状が球形からなる
conical 圧子を用い、単結晶マグネシウムの
底面と柱面を刻入した結果、いずれも図３に
示す pop-in 挙動の発現が確認できた。しか
し、pop-in 挙動が生じる荷重(＝pop-in 応力)
とバースト幅は、圧子押込面に影響を受け、
底面に刻入した時の方が、高い pop-in 応力
と大きなバースト幅を示した。これらの違い
を明確にするため、TEM を用いた押込直下の
変形組織観察を行ったところ、圧子押込面に
関係なく、底面転位運動が活動していた。ま
た、底面に押込試験を行った時の変形組織で
は、自己エネルギー障壁の高い<c>成分を有
する非底面転位(錐面転位)運動の活動が確
認でき、大きな pop-in 応力とバースト幅は、



 

 

この転位運動に起因することが分かった。一
方、pop-in 挙動発生直後の変形組織観察では、
底面・柱面ともに図 2 で観察されたような
{10-12}変形双晶の形成は確認できなかった。	 
	 多結晶マグネシウムを用い、底面集積面に
対してインデンテーション試験を行った。単
結晶マグネシウムと同様に、明瞭な pop-in
挙動の発現を確認した。また、多結晶マグネ
シウムに観察される pop-in 応力とバースト
幅は、単結晶の底面押込時の結果と極めて類
似していたことから、マグネシウムの転位の
発生機構は、結晶粒界の影響を受けにくい。
すなわち、転位形成の起点は、結晶粒界など
の線欠陥ではなく、空孔などの点欠陥である
と推察される。また、pop-in 挙動発生直後の
変形組織観察では、多結晶マグネシウムであ
っても変形双晶の形成を確認できなかった。
以上の結果から、マグネシウムの変形双晶の
発生は、(底面)転位の形成よりも大きいな駆
動力が必要であると言える。	 

図 4：ピコインデンテーション試験を用いた
TEM その場観察例	 
	 

図 5：引張試験を用いた TEM その場観察後の
変形組織観察例	 
	 
(3)その場観察試験	 
	 ピコインデンテーションその場 TEM 観察例
を図 4 に示す。圧子と試料接触付近にひずみ
の蓄積が確認できる。また、図内右上に記載
のピコインデンテーション試験によって得
られた荷重-変位曲線から、矢印にて示す
pop=in 挙動の発生が分かる。押込試験後の変
形組織を詳細に TEM 観察した結果、せん断帯
の形成が殆どで、変形双晶の形成は極めてわ
ずかであった。双晶形成に必要な応力に到達

するより前に、せん断帯を形成する要因の一
つとして、試料サイズに起因した表面自由体
積が考えられる。本手法によって明瞭な変形
双晶の形成を捉えるためには、ピラーサイズ
の大型化などの検討が必要不可欠である。	 
	 二軸汎用ホルダーを用いた引張試験その
場 TEM 観察後の典型的な変形組織観察例を図
5 に示す。き裂の形成と進展が確認できたこ
とから、試料に対して十分は変形を付与した
と言える。二軸汎用ホルダーを用いたその場
TEM 観察では、矢印で示す箇所が応力集中サ
イトとなり、大量の転位が発生し、結晶粒界
から{10-12}変形双晶が形成した。その後、
応力集中サイトから生じたき裂は、母相と変
形双晶界面近傍を進展し、粒内を伝播した。
本結果は、結晶粒界が変形双晶の発生サイト
であることを確認できた一例であり、図 1に
示す変形組織観察結果を裏付けることがで
きる重要な観察例である。	 
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